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RESUMEN

Se presenta un estudio sobre destintado no convencional de papel desperdicio
impreso con Laser, en el cual se analizé de manera paralela la respuesta del papel
tratado con alguno de los siguientes procesos: i) tratamiento magnético-mecanico,
combinado con etapas de flotacion y lavado, vy ii) ultrasonido de alta ganancia,
seguido de etapas posteriores de flotacion y lavado. En ambos procesos, el
material destintado fue evaluado mediante un disefio experimental multifactorial 2k
con 2 réplicas, tomando como factores y variables respuesta, parametros
relevantes en las etapas de tratamiento mecanico (ultrasonido y fuerzas
magnético-mecanicas), y propiedades de interés de las pulpas destintadas. En las
etapas de flotacion y lavado se usé un surfactante comercial, baja consistencia y
manteniendo constantes las condiciones para cada experimento. A manera de
comparacion, se realizd un destintado empleando etapas y condiciones,
comunmente utilizadas en un proceso convencional. Mediante analisis estadistico
de los datos obtenidos de cada proceso de destintado propuesto, se determinaron
condiciones optimizadas para obtener pulpa, tanto del tratamiento con ultrasonido,
cémo del tratamiento mecanico magnéticamente-inducido. Estas pulpas fueron
sometidas a un blanqueo libre de cloro elemental (ECF), para analizar la viabilidad
de que los productos celuldsicos destintados y blanqueados, pudieran alcanzar
propiedades requeridas en una celulosa tipo grado soluble. La fibra destintada fue
evaluada mediante el analisis de diversos parametros de calidad como No. De
Kappa, contenido de a-celulosa, grado de blancura, color CIE L*, a*, b*, asi como
el conteo de particulas de tinta/m?, mediante normas TAPPI. Los resultados
obtenidos indican que el destintado convencional tuvo una baja efectividad de la
remocion de particulas de toner, aun después de la etapa de lavado, obteniéndose
una blancura de 78.89%. En contraste, los métodos propuestos mostraron ser
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eficaces en la fragmentacion de las tintas téner, en tamanos de intervalos entre
25-50 y 50-100 um. Estas particulas fueron eliminadas en gran medida por
flotacion y el lavado. La mejor remocion de particulas de tinta/m?, se obtuvo con 20
minutos, temperatura de 25°C, consistencia de 0.5% y forma continua en la
aplicacion del ultrasonido, obteniéndose una blancura de 86.89% Elrepho.
Mientras con 5 min, velocidad alta y baja consistencia, se logré la mejor remocion
de particulas de toner para el tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas,
obteniéndose una blancura 6ptima de 83.18%. Finalmente, las propiedades
obtenidas bajo condiciones optimizadas, indican que las pulpas destintadas
pueden ser reutilizadas en productos grado papelero o para celulosa grado
soluble, aplicando algun blanqueo posterior. Con el blanqueo ECF aplicado a
pulpa destintada con ultrasonido, se obtuvo una blancura de 90.45% y 93.69% de
a-celulosa. La pulpa destintada con tratamiento magnético-mecanico y blanqueo
ECF, mostré una blancura de 90.72% y 93.33% de a-celulosa.

Palabras clave: Destintado no convencional, papel impreso con Laser,
tratamiento magnético-mecanico, ultrasonido de alta ganancia, blanqueo ECF, a-
celulosa.

ABSTRACT

This investigation shows a study about the deinking of Laser printed waste paper,
using either: i) a magnetically-induced mechanical treatment, combined with
subsequent flotation and washing stages, or ii) treatment with high gain ultrasound,
with flotation and washing stages. In both of the two non-conventional deinking
processes, the performance of each treatment was evaluated by applying a
multifactorial 2%, experimental design with two replicates. For each experimental
design, parameters of interest from either, the magnetically-induced or the high
gain ultrasonic treatment, were chosen as factors, and relevant properties of the
deinked pulp, were the response variables. During the flotation and washing stages
applied in each deinking process, a commercial surfactant was applied, using low
consistency, and maintaining identical operational conditions for each experimental
run. As a comparative base, a conventional deinking process was applied to the
waste paper, using stages and conditions commonly used in the industry. The
optimal conditions to obtain deinked pulp from the magnetically-induced
mechanical treatment or the high gain ultrasonic process, were determined by
analyzing the experimental data generated from each of the two deinking
processes. The optimized, deinked pulps were subjected to a further bleaching,
using elemental chlorine free (ECF) sequences. The deinked, bleached pulps were
evaluated to determine its potential as a raw material for the production of
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dissolving grade cellulose. The deinked pulp quality was evaluated by measuring
brightness (% Elrepho), kappa number, color CIE L*, b* a*, a-cellulose content and
number of residual ink particles/m?, using TAPPI standards. Results showed a very
low ink particle removal efficiency for the conventional deinking process, obtaining
a brightness of 78.89% Elrepho. On the other hand, both of the two the proposed
methods, were able to fragment efficiently the toner particles, producing a large
count of particles within 25-50 and 50-100 ym size range. These particles were
largely removed in the flotation and washing stages. Experimental analysis
revealed that the optimal conditions for the magnetically-induced mechanical
deinking, were acquired by using 5 minutes of treatment, 0.5% consistency and
high processing speed, obtaining an optimal brightness of 83.18%. On the other
hand, in the case of the high gain ultrasonic deinking, the optimal conditions were
as follows: treatment time of 20 minutes, temperature of 25°C, low consistency
(0.5%), and an application of the ultrasound in a continuous form (non-intermittent),
obtaining an optimal brightness of 86.98%. Finally, data analysis of the
lignocellulosic product obtained under optimized conditions, suggested that this
material could be used, as a starting raw material for the production of dissolving
grade cellulose, allowing to obtain a brightness of 90.45% and 93.69% of a-
cellulose content for the sonication treatment, while for magnetic-mechanical a
pulp with 90.72% brightness and 93.33% a-cellulose was produced.

Key words: non conventional Deinking, waste paper printed with Laser, magneto-
mechanical treatments, ultrasound process with high gain, ECF bleaching, a-cellulose.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

En los ultimos 20 afios se produjo un fuerte incremento en la reutilizacién de las
fiboras secundarias en todo el mundo pasando de 5,9 a 45 millones de
toneladas/afo (Costa and Rubio 2005). La demanda mundial de papel, carton y
cartulina exhibe un sostenido crecimiento en el reciclado, debido, entre otros
motivos, a los grandes requerimientos de la informatica, el desarrollo de las
nuevas formas de envases y presentacién de productos; asi como las mayores
demandas sociales de bienestar (incrementando el consumo de papeles sanitarios
y de uso doméstico) (Area 2005). Convirtiéendose en una materia prima
indispensable para el desarrollo papelero, la utilizacion de las fibras secundarias,
como es el caso del papel desperdicio, se ha convertido para las empresas
papeleras en una de sus mejores opciones de materia prima, ya que el material
reciclado es mas barato que el original, se reducen los costos de manufactura y se
disminuye el impacto ambiental, preservando cada vez mas los recursos forestales
y contribuyendo a la eliminaciéon de basura (Alzate Machado A 2012). Por lo que
es realmente sano reciclar papel, por otro lado, no hay una equivalencia directa
entre afirmar que el papel reciclado es mejor que el papel fabricado con fibra
virgen, cabe destacar este hecho es importante desde el punto de vista ambiental
cuando en cada eslabon de la cadena hay fabricas que elaboran el papel
cumpliendo con las mejores tecnologias disponibles, el papel reciclado y su tasa
de reciclado alcanza el 40% sobre el consumo global. Nétese, sin embargo que
hay papeles que no podran ser reciclados, como los de uso sanitario, o los
incorporados en libros, al menos en corto plazo. Por lo tanto, la tasa real de

reciclado es aun mayor al porcentaje antes citado (Maria Cristina Area 2008).

El papel recuperado es principalmente empleado como materia prima para fabricar
cartones de embalaje, produccién de periddico y muchos otros tipos de papel, esta

materia prima considerada de bajo costo puede llegar a convertirse en productos
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de buena calidad, sin embargo, algunos papeles con tintas especiales son dificiles
de destintar, siendo la causa de bajos niveles de blancura y algunos tipos de tinta
como la de toner tienden a provocar puntos negros en las pulpas (Magnin,
Delpech et al . 2002).

Por lo que Ila fibra secundaria presenta ciertos problemas para su
aprovechamiento, derivado de los productos quimicos empleados en el proceso de
la impresion, las cargas superficiales asi como los sistemas de recoleccion en los
basureros, rellenos sanitarios y por la presencia de materiales ocultos que afectan
la calidad de la fibra secundaria (Monte, Sanchez et al . 2012). En efecto, la
calidad del papel aumenta, entre otras razones, cuanto mayor es el grado de
blancura del producto, es considerado mejor su calidad, asi la disminucién del
color se debe a la presencia de los residuos de la tinta en la pulpa de papel
reciclado (Alliot, Avila et al . 2004), por otro lado, cabe destacar, que el proceso de
destintado esta intimamente relacionado con el método de impresion, el tipo de
tinta usada y el método empleado para secar la tinta (Vargas and J.P. 2005). Sin
embargo, la fibra secundaria ha presentado un aumento sustancial en la dificultad
de destintado en aquellos papeles impresos con xerograficos y a Laser (Gubitz,
Mansfield et al . 1998).

La impresora LASER (Amplificacion de Luz a partir de Emision de Radiacion
Estimulada), es la mas comun o frecuentemente utilizada ya que adquirid
popularidad debido a que sus motores eran mas pequefios que hasta ese
momento, ofrecian un rendimiento adecuado. En este tipo de impresoras, un diodo
LASER genera un haz que es reflejado en un espejo poligonal rotatorio, de ésta
forma el haz barre todo el ancho del tambor. El corazén de estas impresoras es un
motor (similar al de las fotocopiadoras) que posee un tambor fotosensible cubierto
por una pelicula de carga balanceada. Cuando éste se expone a la luz, la carga en
la superficie cambia, determinando un area de exposicion en el cual la imagen se
pinta, con cargas eléctricas, sobre el tambor por medio de un haz LASER u otra
tecnologia. Cuando se ha transferido suficiente cantidad de datos para completar
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una pagina de la forma a imprimir, la operacién de impresion se ejecuta
independientemente de la CPU. Una vez que el tambor gira, pasa a la estacién de
revelado donde las particulas de toner se adhieren a los patrones expuestos sobre
el tambor. La tinta se transfiere luego al papel como pequefias particulas, que se
fijan por medio del calor (Cura, N. J. 2015).

Dado a que las tintas de toner contienen ligantes termoplasticos que se
polimerizan y se fusionan en el papel durante el proceso de impresion a altas
temperaturas (Lee, Darah et al . 2007). De esta forma el principal componente de
la fibra secundaria que ha de retirarse es la tinta. Por ello, los procesos de
destintado de papel han sufrido progresivamente mejoras y las lineas de reciclado
cada vez son mas complejas (Barriga 2012). Por esta razon la fibra secundaria es
tratada con diferentes procesos de destintado basados en detergentes o
surfactantes asi como en la separacion de las particulas de tinta de las fibras a
través del proceso por flotacion, concentrando las particulas y removiéndolas (EK,
Gellerstedt et al . 2009).

El destintado es el proceso en el cual se remueve basicamente los pigmentos de
la tinta de una suspension fibrosa de papel, la literatura muestra que el destintado
se puede realizar por operaciones como la flotacion y el lavado. Un destintado
convencional se realiza a diferentes condiciones y el empleo de ciertos productos
quimicos como el hidroxido de sodio, peroxido de hidrégeno, silicato de sodio,
quelantes y surfactantes, el proceso en el cual se emplean estas sustancias
quimicas se conoce como destintado alcalino convencional, a pesar de ser el
proceso de destintado mas comun exhibe desventajas tales como: dafio a la fibra
debido a reacciones de descascaramiento (peeling), amarillamiento de la fibra e
incremento de la demanda quimica de oxigeno (DQO) en las agua residuales del
proceso (Zhang, Renaud et al . 2008). Los aditivos quimicos juegan un papel
determinante en este proceso, debido a que mediante mecanismos fisico-quimicos
permiten llevar a cabo la remocion de las tintas de la superficie del papel (Holik
2000). El destintado tradicional es altamente efectivo para reciclar fibra
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secundaria, sin embargo, el papel impreso con téner tratadas por UV no pueden
ser limpiadas eficientemente a través del destintado convencional, debido a la
composicién quimica de las tintas y de la forma en la que se adhieren a la fibra
(Fricker, Thompson et al . 2007). Por otra lado, es comun que en paises como
Estados Unidos y Japdn la mayoria de las plantas utilicen el proceso de lavado en
adicién al proceso de flotacion mientras que en regiones de Europa y Canada se
emplea la flotacién, la cual es llevada a cabo, en medio alcalino y temperaturas
moderadas (Theander and Pugh 2004). La flotacion es el proceso mas comun
para realizar la separacion de la tinta sobre las fibras, la cual se basa en la
probabilidad de que burbujas de aire arrastren las particulas de tinta, llevandolas a
la superficie, formando una capa de espuma, el proceso es posible debido al
comportamiento hidréfobo de las particulas de tinta permitiendo que puedan ser
eliminadas, por su parte los sistemas de lavado buscan que el tamafo de la
particula sea pequefa para favorecer su eliminacion por filtracion (Holik 2000). Las
propiedades finales de la suspension de pasta de papel dependen directamente
de la eliminacién de contaminantes, de modo que una baja separacion o
eliminacién de contaminantes en el proceso del destintado lleva a valores bajos de
brillo y de blancura, repercutiendo en la calidad del producto final (Géttsching and
Pakarinen 2000).

Un gran reto es tratar de encontrar en las fibras secundarias las propiedades de
las fibras virgenes originales, en este sentido se han logrado notables avances,
pero falta aun mucho por hacer, particularmente en lo que respecta a destintado,
deslignificacion, blanqueo, separacion de contaminantes, separacion de fibras
largas y cortas, mejoramiento de propiedades, impacto ambiental y de
comercializacion de las fibras secundarias (Rivera 2012). En la actualidad, la
busqueda de materiales biodegradables hacen de la celulosa una alternativa
relativamente barata para la obtencién de polimeros con propiedades como
formadores de peliculas y otras aplicaciones de interés en la industria

farmacéutica (Gutierrez Alba Livan 2009) . La celulosa pura se clasifica dentro de
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los homopolisacaridos del tipo glucosano y esta compuesto por unidades de D-
glucosa en forma piranosa, unidades por enlaces-glicosidicos C1-C4, siendo esta
la causa de la presencia de grupos hidroxilicos libres en las posiciones 2,3 y 6 del
anillo. La celulosa es el material renovable mas abundante producido en el
planeta, teniendo una produccion estimada anual de 75 mil millones de toneladas.
En general la celulosa es una sustancia fibrosa, dura e insoluble en agua que
juega un rol esencial en mantener la estructura de la pared celular de las plantas.
A través de distintos procesos mecanicos, quimicos, enzimaticos o biolégicos, es
posible obtener nanofibras y nanocristales de celulosa, que son las formas
estructurales mas basicas de este polisacarido y son aquellas a las que brindan
mejoras considerables en las propiedades mecanicas, las mismas que tienen alto
potencial para ser usados en formas multiples, en particular como material

reforzante para el desarrollo de nanocompuestos (Habibi, Lucia et al . 2010).

El uso del ultrasonido ha mejorado eficientemente el proceso de destintado, es
una idea novedosa y no ha encontrado aun aceptacion en la industria mundial
papelera. Por lo tanto, se consideran relevantes los siguientes trabajos de
investigaciéon en el area de destintado mediante la aplicacion del ultrasonido para

el proceso de reciclado de fibra secundaria:

(Gabriel Parra, Vargas Radillo et al . 2015) Realizaron un destintado de papel
bond impreso con tecnologia Laser, su objetivo fue analizar el destintado con
ultrasonido, combinado con etapas de flotacién y lavado, para mejorar la eficiencia
del proceso de destintado, el papel bond previamente fue desintegrado en un
dispositivo especial para obtener una suspension base agua, bajo una
consistencia de 1.5% por un espacio de tiempo de 5 minutos Posteriormente la
pulpa fue tratada en un bafo de ultrasonido con dos frecuencias, 25 y 45 KHz. Los
parametros de interés fueron la consistencia de la pulpa (0.5 a 2.0%), frecuencia
(25 y 45 KHz), temperatura (25 a 55°C), tiempo de tratamiento (1 a 20 minutos) y
modulacioén pulsada, mediante el modo de desgasificacion como el limite inferior y
el modo de barrido como limite superior. Los tamanos (rangos) de las particulas
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de tinta de cada etapa de destintado fueron seleccionados como variables de
respuesta, la meta principal de esta investigacion fue optimizar los parametros
involucrados en el tratamiento con ultrasonido y maximizar en lo posible, la
cantidad de particulas de tinta en los rangos de 25-50, 50-100, y 100-150 pym.
Reportan que los datos recabados mediante un analisis estadistico durante la
etapa de ultrasonido reveld que las condiciones Optimas para maximizar el numero
de particulas de tinta, en los rangos de interés, fueron los siguientes: frecuencia de
25 KHz, 20 minutos de tiempo de tratamiento, consistencia de 0.5%, temperatura
de 55°C y uso del aparato de ultrasonido en el modo de barrido, bajo estas
condiciones de tratamiento en el ultrasonido fue posible separar las particulas de
tinta en el rango de 25-50 um y eliminarlas posteriormente por etapas de flotacién

y lavado.

(Manning and Thompson 2004) Realizaron un estudio sobre el destintado de papel
con tinta curada por luz ultravioleta UV por ultrasonido a alta intensidad, su
objetivo principal fue investigar el uso del ultrasonido a alta intensidad sobre el
papel curado con UV, dado que la introduccion del téner y las tintas curadas por
UV presentan dificultades durante el proceso convencional de destintado, las
muestras fueron impresas por un proceso de serigrafia, una vez impresas y
tratadas con UV, los autores rasgaron el papel en forma manual en tamafos de 20
mm cada pieza, posteriormente fueron remojadas por un espacio de tiempo de 3
horas para ser desintegradas, la desintegracion la realizaron a una consistencia de
1.5% y un pH de 7, antes de ser expuesta al ultrasonido, una vez realizada esta
etapa procedieron a realizar el tratamiento con ultrasonido, la suspension fibrosa
fue tratada bajo los siguientes factores: frecuencia 20 KHz, tiempos de 1, 2, 5y 10
minutos, temperatura de 22 + 2°C. Reportan que las particulas mas grandes en el
rango de 2000 a 3600 um, disminuyen después del tratamiento con ultrasonido, la
siguiente categoria de particulas grandes de 360 a 2000 pm, mostraron una
disminucién en un 41% de las hojas formadas, asi mismo reportan que la mayor

cantidad de particulas de tinta removidas fueron en la etapa de lavado en el rango

20



de 10-20 y 20-110 ym, concluyendo que el tratamiento con ultrasonido permite
generar particulas de tinta en los rangos mencionados las cuales podrian ser

eliminadas por procesos convencionales de flotacion y lavado.

(Norman, Sell et al . 1994) Realizaron un estudio de destintado de papel
desperdicio de una mezcla de papel impreso con Laser y xerografico, de acuerdo
con los autores la accién del ultrasonido ha logrado remover grandes particulas de
téner de las fibras y ha separado la unién de las particulas pequefias. Las
particulas son fraccionadas y reducidas a tamafos las cuales pueden ser
consideradas como una medida eficiente en el proceso. Los beneficios de la
reduccién de los tamafos de particulas se observan en etapas posteriores como el
destintado por flotacidon y lavado. El proceso de aplicacion del ultrasonido implica
la desintegracion de la pulpa seguido por la aplicacion del ultrasonido, la
consistencia utilizada para esta investigacion fue alrededor de 0.5-1%, el tiempo
de aplicacion para este proceso fue de 10 minutos, las frecuencias usadas en la
etapa de aplicacion fueron de 22 a 54 KHz, la mayor eficiencia es asociada a altas
frecuencias, las cuales corresponden a altos costos eléctricos, un balance entre la
frecuencia de operacion y el consumo de operacion tiene que ser alcanzado por la
naturaleza de la materia prima, otra ventaja de este proceso sobre el proceso
convencional de destintado es que elimina el uso y la necesidad de surfactantes
toxicos en el pulper , ayudando asi a crear mas procesos eco-amigables con el
medio ambiente, el “corazén” del proceso de destintado implica el uso de las
celdas de flotacion para remover las tintas que han sido separadas de la fibra
durante la desintegracion y la etapa del ultrasonido, para la etapa de flotacion
utilizaron un colector quimico naturalmente no téxico, demostraron que las
frecuencias bajas 22 KHz interactuan con las particulas de tinta mayores a 400
Mm, generando la division de estas, que al ser tratadas a frecuencias altas 54 KHz,
se reduce el tamafio menores a 200 um, facilitando con ello la eliminacién de

estas tintas por flotacion y lavado.
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(Ramirez Casillas 2004) Realizé un tratamiento de destintado a una suspension
fibrosa de papel bond impreso con LASER, utilizando los siguientes parametros:
consistencias de 0.5% a 2%, pH de 5 a 8, temperaturas de 25 a 55°C, tiempos de
tratamiento de 1 a 20 minutos y modulacién pulsada y aplicacion del ultrasonido a
la suspension fibrosa de 40 KHz. Previamente el papel bond fue desintegrado en a
1.5% de consistencia por un lapso de tiempo de 5 minutos, posteriormente la
pulpa que fue tratada con ultrasonido, bajo las condiciones antes mencionadas, la
suspension fibrosa que fue tratada se le aplicoé una etapa de flotacién usando D-
1600 (agente de dispersion etoxilado no idnico) para eliminar las tintas separadas,
posteriormente se le aplico una etapa de lavado usando un agente de dispersion
(ISTEMUL-780). ElI autor menciona que fue necesaria la aplicaciéon de una
segunda etapa de ultrasonido, flotacion y lavado a las pulpas que previamente
fueron destintadas. Reporta que las mejores condiciones para la aplicacion del
ultrasonido fueron: 0.5% de consistencia, alta modulaciéon en ultrasonido, 55°C de
temperatura en la suspensién fibrosa, pH de 5 y 20 minutos Bajo estas
condiciones logro remover las particulas de tinta en los rangos de 1-50 um,
incrementando un 91% para este rango y un 27% para el rango de 50-100 um, lo
cual le permitié eliminar estas particulas de tinta por etapas de flotacion y lavado
respectivamente. Asi mismo reporta una blancura final del 87.48%, después de

haber aplicado dos etapas de: ultrasonido, flotacién y lavado.

(Tatsumi, Higashihara et al . 2000) Realizaron una investigacion sobre el efecto
del ultrasonido en la calidad de la fibra reciclada. La materia prima utilizada por los
autores fue periddico de impresion offset y papel de oficina impreso con tinta
Laser. El tratamiento con ultrasonido fue aplicado a la suspension fibrosa antes de
remover la tinta por un proceso de flotacion convencional. Previamente la materia
prima fue desintegrada en 1.5 L de agua a 50 °C con hidréxido de sodio (0.79),
silicato de sodio (1.4 g) y perdoxido de hidrogeno (0.7g), usando un agente de
destintado DI-767 (0.07g), posteriormente aplicaron el tratamiento del ultrasonido

a la suspension fibrosa, los parametros fueron: potencia de 200 W de energia
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eléctrica, frecuencia 20 KHz, la consistencia de la fibra fue de 1%, previamente la
suspension fibrosa fue diluida al 0.33%, manteniendo la temperatura de la
suspension fibrosa a 40°C durante una hora. Posteriormente la etapa de la
flotacion fue realizada a una temperatura de 30°C por un tiempo de 10 minutos
Reportan que los resultados alcanzados por el tratamiento con el ultrasonido son
efectivos en el mejoramiento de la calidad de las fibras recicladas, asi como en la

limpieza de las fibras.

Las investigaciones realizadas a partir de fibra secundaria, relacionados con el
destintado de papel a través de la aplicacion de un medio magnético disponible, se

encontraron los siguientes:

(Marwah and Gold 1996) Patentan un proceso para mejorar el destintado de papel
desperdicio que contiene impresion Laser, electrostatica y otros tipos de toner de
impresion sin impacto (tintas para producir alta calidad, altos valores de blancura,
poco o nada de contenido de suciedad), poco o nada de pérdidas de fibras. Este
proceso de acuerdo con el autor consistio en la adherencia de particulas de tinta
en la pulpa de papel de desecho a un material magnético con la ayuda de un
agente de aglomeracién, seguido de la eliminacién de las particulas de tinta por
separacion magnetica. El tratamiento magnético se llevé a acabo a temperatura
ambiente o superior, a pH neutro a alcalino y a una consistencia baja en la
suspension fibrosa. La aglomeraciéon y la adicion magnetita, seguido por la
exposicion del papel de desecho a un campo magnético, proporciona la remocion
completa de tinta sobre la exposicidn al campo magnético sin pretratamiento.
Ademas, el proceso puede ser empleado como un paso adicional en un proceso
convencional para remover de los papeles impresos las tintas de reprografia, tales
como la eliminacion de la tinta mediante cribado, flotacion, limpieza centrifuga,

lavado y sedimentacién con o sin decantacion.
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(Ramirez Valdovinos, Ramirez Casillas et al . 2010) Realizaron un tratamiento de
destintado de papel bond de impresion Laser, a través de un método no
convencional usando un equipo que genera fuerzas magnético-mecanicas, los
parametros utilizados para el desarrollo de esta investigacion fueron: consistencia
de la pulpa de 0.5 a 2%, tiempo de aplicacion de tratamiento magnético-mecanico
5 a 20 minutos y velocidad del equipo, en escalas de 1 a 10, los tamanos de
particulas de tinta de cada etapa de destintado fueron seleccionadas como
variables de respuesta asi como la limpieza de las hojas formadas en cada etapa.
El papel bond previamente fue desintegrado en un equipo especializado a 1.5% de
consistencia por un espacio de 5 minutos, posteriormente aplicaron el tratamiento
magnético-mecanico a la suspension fibrosa desintegrada bajo los parametros ya
mencionados, adicionando una etapa de lavado a la suspensién fibrosa
destintada, usando un surfactante (ISTEMUL 780) para la etapa de lavado.
Reportan que la aplicacion del tratamiento magnético-mecanico a la suspension
fibrosa, previamente desintegrada y bajo las siguientes condiciones de manejo:
consistencia de 0.5%, tiempo del tratamiento 5 minutos y una velocidad de 10 en
escala del equipo, es posible realizar la separacion unién tinta-fibra en los rangos
de interés de 25-50 y de 50-100 um, particulas de tinta que fueron eliminadas por
una etapa de lavado, asi mismo reporta una blancura final del 84.06%, el autor
menciona como recomendacion que es necesario una etapa de flotacion lo cual
permitira una mejora en la eliminacion de las particulas de toner y una mejor

limpieza de la pulpa.

Para el destintado de papel a partir de fibra secundaria por medio de la aplicacion
de otros métodos o a través de un proceso convencional, se consideran relevantes

los siguientes:

(Alzate H. H. 2012) Realizaron un estudio de destintado de papel desperdicio por
flotacidbn en medio neutro aplicando acidos grasos etoxilados, el papel utilizado en
esta investigacion fue de revista, papel de oficina, y periédico en una porcion de
40, 40 y 20, empleando como agentes de tension superficial acidos grasos
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etoxilados con valores de balance hidrdfilo-lipofilo (HLB) DE 6, 8, 10, 12, 14 Y 16.
Previamente a la materia prima le determinaron el porcentaje de humedad,
cenizas asi como la clasificacion de fibras de acuerdo al procedimiento de Bauer-
McNett. Como parametros Optimos tomaron la limpieza de las hojas formadas de
acuerdo a la norma TAPPI 205 om-02, donde evaluaron el factor de reflexion a
457 nm y la limpieza de las hojas de la pulpa destintada. La combinaciéon de
materia prima empleada por los autores fue la siguiente: revistas viejas (OMG-OId
Magazine) papel desperdicio mezclado de oficina (MOW-Mixed Office Waste o
Mixed Office Paper) y papel periédico viejo (ONP-OId Newspaper) en la proporcion
40/40/20, la materia prima fue remojada por espacio de una hora, luego fue
desintegrada por un tiempo de 10 minutos Posteriormente realizaron el destintado
neutro y alcalino para una respectiva comparacion, el Cuadro No. 1, muestra las
sustancias quimicas empleadas para el destintado alcalino, las cuales fueron
proporcionadas de acuerdo a la pulpa base seca: hidroxido de sodio, silicato de

sodio, DTPA, Surfactante, y peréxido de hidrogeno: 1.0

Cuadro 1. Sustancias quimicas empleadas en el destintado alcalino.

Reactivo Cantidad%
NaOH (Hidroéxido de sodio) 1.0
SIzNaOs (Silicato de sodio) 0.5
Surfactante 0.5
H20: (Peroxido de hidrogeno) 1.0
DTPA Diethylenetriaminepantaacetic acid 0.3%

Para la realizacion del destintado realizaron el siguiente procedimiento, en la etapa
de reaccion, calentaron el agua con dureza de 180 mg/L de CaCOs3, pesando 12 g
de la pulpa seca, a la cual le adicionaron 20 ml de hidroxido de sodio y silicato de
sodio, 10 ml de DTPA y H202 y 10 ml del surfactante, la cual realizaron a 4% de
consistencia, el tiempo total de la reaccion fue de 40 minutos, el pH lo ajustaron a
intervalos de 10 a 11, controlando la temperatura a bafio maria. La etapa de

flotacidn, la trabajaron a temperatura de 40 °C, consistencia de 0.8%, adicionando
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agua hasta 1500 ml, tiempo de 10 minutos, flujo de aire de 2 SCFH (Pies cubicos
estandar por hora). Por su parte el destintado neutro, modificaron 2 pasos
diferentes en la etapa de desintegracion con respecto al destintado alcalino,
unicamente agregaron el surfactante biodegradable y el pH en la desintegraciéon
fue aproximadamente de 7.0 (ajustado con una solucién de HCI o H2SOa).
Reportan valores de FR 457 nm de una blancura del 65.4% con el proceso
alcalino convencional, mientras que el proceso de destintado empleando acidos
grasos etoxilados con valores de HLB de 12, 14 y 16 arrojaron valores de FR 457
nm de 67.4, 69.8 y 68.6 respectivamente.

(Alliot, Avila et al . 2004) Realizaron un estudio comparativo entre dos celdas de
flotacion a escala piloto empleadas para el destintado de papel de diario en el
proceso de reciclado donde esta operacion interviene. Las pruebas las realizaron
en los equipos de flotacion con aireacion mecanica, diferenciandose en su
geometria. Las pruebas realizadas en las celdas de flotacion las realizaron bajo
los siguientes factores: tiempo de operacion 10 minutos, numero de revoluciones
del agitador: 2000 rpm, pH, temperatura, calidad del agua. La materia prima fue
desintegrada en un equipo Britnish con pulpa de papel, durante un espacio de
tiempo de 10 minutos, a una consistencia de 1.7%, en esta etapa adicionaron
reactivos auxiliares como el hidroxido de sodio y silicato de sodio, el primero
facilita la separacion de las fibras con lo que disminuye el tiempo de operacion, por
su parte el silicato de sodio regula el pH y facilita el blanqueo. Posteriormente
realizaron las pruebas de flotacidén por separado utilizando dos celdas de flotacion,
del tipo Denver, de escala tipo piloto, las cuales denominaron A y B
respectivamente, agregaron distintos reactivos como el estearato de sodio y oleina
saponificada 50%, que cumple la funcion de colector y espumante, la consistencia
de la pulpa utilizada en cada una de las celdas fue de 0.5% de acuerdo a sus
ensayos previos. Reportan que la celda B, posee una mejor eficiencia para la
etapa de destintado para el proceso de reciclado de papeles de diario, en

comparacion con la celda A, reportando una reflectancia (blancura) para la celda B
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de 54.05 y 53.50%, mientras que para la celda A fue de 46.73 y 47.53%,

respectivamente.

(Dumea, Lado et al . 2009) Realizaron un estudio de destintado por flotacion
alcalina, utilizando los siguientes materiales offset (40% papel periddico/60% papel
de revista), flexografia (100% papel periédico) y digitales (papel grafico de alto
grado impreso a Laser con una mezcla de tinta cian y magenta), para comparar
posteriormente la eficacia del proceso. Los reactivos utilizados fueron: hidréxido
de sodio 0.7%, silicato de sodio 1.5%, peroxido de hidréogeno 0.7% y 0.7% de
surfactante Serfax MT 90, mientras que las condiciones utilizadas en la flotacion
fueron: consistencia de 0.8%, tiempo de 10 minutos y temperatura de 40°C,
reporta una disminucion en el grado de blancura para los papeles impresos
flexograficos e impresos digitalmente via Laser, después de la flotacion, mientras
que la mezcla de papeles de impresién offset (periddico y revista), presenta los
mejores resultados obtenidos para esta investigacion, removiendo el 91% de la
tinta presente en la fibra, el autor concluye que las impresiones flexograficas no
deberian ser tratadas por métodos alcalinos debido a pobre desprendimiento de
las tintas, mientras que el destintado alcalino parece ser la mejor opcion para las
impresiones digitales, ya que permite remover hasta el 91% de tinta, logrando

hasta 15 puntos en el aumento de blancura.

(Lépez 2002) Realizé un estudio de papel a través de un destintado convencional
para impresiones flexograficas en blanco y negro. El tipo de tintas utilizadas en la
impresion flexografica es tradicionalmente base agua. Sin embargo, las finas
particulas de tinta flexo no son eficientemente eliminadas, ya que a condiciones
alcalinas se dispersan y establecen una suspension muy estable. El autor reporta
que con el uso de un surfactante no idnico y la flotaciéon a pH acido y temperatura
alrededor de 55°C, permiten la eliminacion de las tintas presentes en las fibras, lo
cual se ve reflejado en la selectividad de las tintas incrementando muy
significativamente la blancura en un 70% con pérdidas de fibras por debajo del
10%.
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(Sulbaran, Turrado et al . 2014) Realizaron un destintado de papel reciclado en
medio neutro aplicando mezclas de enzimas de celulasa y a-amilasas, el objetivo
principal de esta investigacion fue aplicar una mezcla de enzimas (50:50) de
celulasa y a-amilasas en el proceso de destintado de papel reciclado de oficina en
condiciones neutras, comparado con un destintado aplicando tensoactivos
comerciales. Para realizar dicha investigacion utilizaron papel de oficina tamafio
carta, el cual fue impreso con tinta toner por ambos lados, realizaron la
desintegracion del papel impreso a 3.0% de consistencia por 10 minutos
Utilizando también una mezcla 50:50 de dos enzimas celulasa (novozyme 342) y
a-amilasas (novozyme 51055), posteriormente realizaron un destintado por
flotacion a 3 minutos, consistencia de 0.8% y temperatura de 40°C, realizando

esta etapa en 2 partes:

I) Destintado con Tensoactivo: El cual lo realizaron a un pH de 7, como tratamiento
de referencia, durante esta etapa aplicaron un tensoactivo espumante tipo acido
grasa a 0.5%, en base al peso seco del papel. Il) Destintado con enzimas: Esta
etapa la realizaron aplicando una mezcla (50:50) de celulasa y a-amilasas. Con
tiempos de reaccion de 30 y 180 minutos, dosis de 0.01 a 0.1% y un pH de 6.25.

Reportan que con la mezcla de enzimas a tiempos de 180 minutos y dosis de
0.1%, obtuvieron una blancura final del 88.0% en comparacion con el destintado
con tensoactivos en el cual obtuvieron un 82.0%, los autores destacan que ha
tiempos (30 minutos) cortos del tratamiento y bajas dosis (0.01%) los resultados

de blancura fueron bajos (80.0%).

Actualmente el destintado de papel desperdicio de oficina, se lleva a través de una
combinacion de procesos fisicos y quimicos que involucran etapas de
desintegracion, flotacién y lavado. Este proceso esta orientado a la recuperacion
de fibra celuldsica principalmente para grado papelero, por o que no se busca una
alta eficiencia en la remocion de material no lignoceluldsico presentes en la fibra

secundaria. Ademas, durante el proceso de destintado se utilizan agentes
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quimicos tales como dispersantes y coagulantes, y en menor grado accion fisica,
lo cual contribuye a mayor contaminacion del medio ambiente y en cierta medida
una menor eficiencia del proceso, asi como las ventajas econdmicas que
representaria el uso del papel secundario. Sin embargo, es posible que, mediante
la utilizacion de medios mecanicos mas intensivos, con una orientacion mas
especifica hacia la separaciéon y fragmentacion de las particulas de tinta, se pueda
generar una materia prima con un mayor grado de pureza. La aplicacion de estos
medios permitiria reducir el consumo de quimicos para el destintado y contribuir al

desarrollo de una tecnologia mas amigable con el ambiente.

El objetivo de la presente investigacion fue evaluar el efecto de destintado de
papel de impresidon Laser mediante la aplicacion de dos procesos no
convencionales por ultrasonido de accion intensiva y por medio de la aplicacion de
fuerzas magnético-mecanicas y la aplicacién de secuencias de blanqueo libres de
cloro elemental (ECF). Buscando con ello entender los fendmenos asociados al
proceso destintado y lograr determinar las condiciones Optimas de los parametros
involucrados en ambos procesos propuestos, para lograr la mayor eficiencia en la
remocién de particulas de tinta/m?. Asi como la obtenciéon de celulosa grado

soluble a partir de fibra secundaria.

HIPOTESIS

Ho= El destintado de papel de impresion Laser mediante un proceso en el cual se
utilicen tratamientos mecanicos de alto impacto, tales como ultrasonido de alta
ganancia 0 un proceso mecanico magnéticamente-inducido, combinados con
etapas de flotacion y lavado; no tendra ningun efecto en incrementar la eficiencia
de la limpieza de la fibra lignoceluldsica, por lo que la fibra destintada, adn con la
implementacion de un blanqueo ECF, no tendra las caracteristicas deseables de

un producto con un alto contenido de a-celulosa.
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H1= El destintado de papel de impresion Laser mediante un proceso en el cual se
utilicen tratamientos mecanicos de alto impacto, tales como ultrasonido de alta
ganancia 0 un proceso mecanico magnéticamente-inducido, combinados con
etapas de flotacion y lavado; aumentara la eficiencia de la limpieza de la fibra
lignocelulésica, de tal manera que al tratar la fibra destintada con un proceso de
blanqueo ECF, sera posible obtener un producto con un alto contenido de a-

celulosa.

OBJETIVO GENERAL

Evaluar el desempefio de un proceso de destintado de papel desperdicio de
impresion Laser mediante tratamientos mecanicos de alto impacto, tales como
ultrasonido de alta ganancia o la aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas,
combinado con secuencias de flotacién y lavado, mas un blanqueo posterior libre

de cloro elemental (ECF); para la produccién de celulosa de alta pureza.

Objetivos Especificos

o Estudiar el comportamiento del papel desperdicio de impresion Laser
sometido a un proceso de destintado, compuesto de un tratamiento con
fuerzas mecanicas de alto impacto magnéticamente-inducidas y etapas
posteriores de flotacion y lavado; mediante la aplicacion de un disefio
experimental multifactorial 2k, con factores de interés involucrados durante

el tratamiento magnético-mecanico.

¢ Analizar la respuesta del papel desperdicio de oficina impreso con Laser a
la remocién de materiales no lignoceluldsicos, mediante la aplicacién de un
proceso de destintado incorporando un tratamiento con ultrasonido de alta
ganancia, una etapa de flotacién y una de lavado; mediante la aplicacion de
un disefio experimental multifactorial 2k, con factores de interés
involucrados durante el tratamiento con ultrasonido.
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Determinar los valores 6ptimos de los parametros involucrados en cada uno
de los procesos de destintado anteriormente propuestos, para lograr la
mayor eficiencia en la remocion de material no celulésico del papel

desperdicio impreso con Laser.

Obtener un producto celulésico con caracteristicas de una pulpa grado
soluble (a-celulosa), mediante la aplicacion de un blanqueo ECF al material
lignoceluldsico, purificado, bajo condiciones optimizadas de los procesos de

destintado propuestos.

Analizar las caracteristicas de la fibra celuldsica purificada y del material
removido, mediante evaluaciones fisico quimicas de propiedades de interés
tales como: blancura ISO, contenido de a-celulosa, viscosidad, grado de
cristalinidad, distribucién de tamaino de las particulas de tinta, composicién
quimica de la fibra y del material removido, morfologia de la fibra y del

material no celuldsico.
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2.1

CAPITULO 2

MATERIALES Y METODOS

Diagrama de flujo para un destintado convencional
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2.2 Diagrama de Flujo para los procesos propuestos de destintado no convencional,
para la limpieza de papel desperdicio de oficina impreso con Laser
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materia prima
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Contenido de ceniras
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ATRFT-IR
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edea B yY-

celulosa
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2.3 Preparacion y caracterizacion de la materia prima

2.3.1 Impresion con tecnologia Laser

El estudio se realizdé con hojas de papel bond, tamafo carta de 75 g/m? de la
marca Maxbrite. Para tener una cantidad homogénea de téner depositado en cada
hoja, se imprimid6 en una de sus caras (Figura 1), la siguiente leyenda:
“Destintado de papel de impresion Laser, aplicando secuencias con
ultrasonido de accion intensiva y procesamiento magnético-mecanico,
orientado hacia la obtencion de celulosa de alta pureza”. Esta leyenda se
imprimié utilizando una impresora Laser (HP, Laser Jet 1022), y se repitid hasta
obtener 45 filas, utilizando una fuente Times New Roman, tamafio 12, negrita y
doble espacio. Lo anterior, permiti6 depositar de manera mas o menos

homogénea, aproximadamente 0.1872 g de toner/hoja.

LR
: 1![;5'}':'
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Figura 1. Hoja con impresion Laser.
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2.3.2 Envejecimiento de las hojas de papel bond impresas con Laser

En pruebas preliminares, se observd que las particulas de toner recién
depositadas sobre el papel mediante la impresién Laser no mostraban suficiente
adherencia; en comparacion con el papel desperdicio impreso con Laser
almacenado durante mucho tiempo. Las hojas con mayor tiempo de
almacenamiento, retenian mayor cantidad de téner durante el desintegrado de las
mismas, comparado con la gran cantidad de téner desprendido durante la
desintegracion del papel recién impreso. Por lo tanto, los papeles recién impresos
fueron sometidos a un proceso de envejecimiento mediante su exposicion a Luz
UV, para promover una mejor adherencia de las particulas de toner sobre el papel
bond y simular las caracteristicas de un papel desperdicio impreso con Laser, con

un tiempo de almacenamiento prolongado.

Las hojas de papel recién impresas fueron expuestas a luz UV, utilizando un foto-
reactor (Rayonet, Mod. RPR-100), provisto de 16 lamparas de longitud de onda de
350 nm y un carrusel giratorio de 8 compartimentos, para sujetar las muestras de
papel y proveer una exposicion uniforme a la luz ultravioleta. Las hojas de papel
bond, fueron cortadas en tiras de aproximadamente 28 x 7 cm, y expuestas a la

luz ultravioleta durante 60 minutos (Figura 2).

Finalmente, el papel bond envejecido, fue cortado manualmente en trozos de 2 x 2

cm aproximadamente, y almacenado en bolsas de plastico para su uso posterior.
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Figura 2. (a) Foto-reactor (Rayonet, Mod. RPR-100), utilizado para el envejecimiento
de las hojas de papel, (b) Interior del equipo foto-reactor.

2.3.3 Caracterizacion de la materia prima

El papel fue sometido a diversas caracterizaciones de parametros de interés, tales
como contenido humedad de acuerdo a la norma T 412 om-11 (TAPPI 2011b);
cenizas, mediante la técnica T 211 om-11 (TAPPI 2011); blancura y opacidad,
utilizando un espectrofotémetro modelo Elrepho 3000 (Data color International) y
la norma T 452 om-08 (TAPPI 2008); color del papel, usando la norma T 527 om-
07 (TAPPI 2007). Adicionalmente, se evalud el contenido de a, B y y-celulosa,
utilizando la norma T 203 cm-13 (TAPPI 2013) y el numero de Kappa, para lo cual
se utilizé la norma T 236 om-13 (TAPPI 2013).

2.4 Proceso de destintado convencional

Con el fin de tener un patrén de comparacion con el método de destintado
propuesto en este estudio, se sometio al papel impreso con Laser a un proceso de
destintado convencional, utilizando la siguiente secuencia: desintegracion |,
reaccion en medio alcalino a 40 ° C, desintegracion I, flotacion y lavado, que se

describe a continuacion.
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2.4.1 Desintegracion |

Durante esta etapa se utilizé6 agua desionizada (18 MQ.cm) a 40 °C, a la cual se le
adicioné CaCl2 hasta ajustar la dureza a 180 ppm de cloruro de -calcio.
Posteriormente, se adicionaron 5 ml de NaOH (Golden Bell, 100%) para ajustar el
pH entre 10.5-11.0, 0.75 g de silicato de sodio (Sigma-Aldrich, 14% NaOH, 27%
S10z2), penta-acetato de dietilentriamina (Spectrum, 41%) y perdxido de hidrogeno
(Karal, 30%). Esta solucién se utilizé como agua de dilucién y de lavado. Una vez
preparada la solucién anterior, se obtuvo una suspension fibrosa de papel
desperdicio al 4.6% de consistencia, mediante la desintegraciéon de 12 gbs. de una
muestra de hojas, de acuerdo al procedimiento establecido en la norma T 205 sp-
12 (TAPPI 2012a). La desintegracion se llevo a cabo a 40°C, durante 5 minutos *
20 s, utilizando un equipo marca Frank, tipo 95967, a 3000 rpm (Figura 3).
Posteriormente, la suspension fibrosa fue transferida a un vaso de precipitado de
100 ml y ajustada a un 3.5% de consistencia, utilizando la solucién de lavado y

dilucidn, previamente descrita.

Figura 3. Equipo utilizado para la desintegracion de la suspensién fibrosa.
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2.4.2 Reaccion en medio alcalino

Durante esta etapa se adiciond un surfactante comercial (ISTEMUL 780) al
0.1% b.s., con respecto a la cantidad de material fibroso agregado. La suspensién
fiborosa se dejo reaccionar por 90 minutos, 40°C, controlando la temperatura
mediante el uso de un equipo de recirculacion de agua de alta precision (Haake,
Mod C1-w13). Transcurrido el tiempo de reaccion, la muestra fue retirada del bafo

y desintegrada nuevamente.

2.4.3 Desintegracion Il

Después del tratamiento con la solucién alcalina, la suspension fibrosa fue
desintegrada nuevamente, durante 2 minutos + 10 s, a 3.5% de y 3000 rpm.
Posteriormente, la suspension fue transferida a un vaso de precipitado, donde se
ajustd la consistencia de la misma a 0.8% y una temperatura de 40 °C, para ser

sometida a un proceso de flotacion.

2.4.4 Flotacion

Este procedimiento fue adaptado, tomando en cuenta el método PTS-RH 010/87
(PTS-METHOD 1987). La flotacién fue realizada en una celda Barnant Mixer
(Figura 4), mod. 20, a 40 °C, tiempo de flotacion 10 + 1 minutos, y una
consistencia de 0.8%. Durante el tratamiento, se utilizé6 surfactante comercial al
0.1% b.s., suministro de aire de 60 + 5 L/h, y una velocidad del agitador de 1500 +
60 rom. En la etapa de flotacién, se cuidé6 que la espuma generada pudiera
retirarse en un promedio de tres veces por minuto y que el nivel de la celda de
flotaciébn se mantuviera al borde, agregando agua desionizada suficiente para este

propdsito.
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Figura 4. Equipo utilizado durante la etapa de flotacion.

Transcurrido el tiempo de tratamiento por flotacién, la suspension fue transferida a
un vaso de precipitado de 2000 ml, ajustando el pH hasta un valor de 5.0 £ 0.2,

agregando una solucién de acido sulfurico al 20.0%.

2.4.5 Lavado

Esta etapa fue subsecuente a la etapa de flotacién. El lavado fue realizado en una
celda “Degussa” (Figura 5), por un espacio de 10 minutos, con un flujo de agua de
1 L/min, a una consistencia de 0.4%, utilizando una malla de lavado de 200 Mesh
en el interior de la celda, fue necesario el uso de un surfactante comercial al 0.5%

base seca de la fibra.
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Figura 5. Celda Degussa, utilizada durante la etapa de lavado de la pulpa.

2.5 Proceso de destintado mediante tratamiento mecanico de alto impacto,

magnéticamente inducido

El papel desperdicio fue sometido a un proceso de destintado que incluyé la
aplicacion de las etapas desintegracion, tratamiento con fuerzas mecanicas de alto
impacto-magnéticamente inducidas, flotacion y lavado que se describen a
continuacion.

2.5.1 Desintegracion

La materia prima fue desintegrada en el desintegrador Frank (Figura 3), a 3000
rom, 1.2% de consistencia, y 10 minutos, de acuerdo a la norma T 205 SP-12
(TAPPI 2012a). Posteriormente, la suspension fibrosa fue transferida a un vaso de
precipitado de 5000 ml, previo a la etapa del tratamiento con fuerzas magnético-

mecanicas.
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2.5.2 Tratamiento con fuerzas mecanicas de alto impacto, magnéticamente

inducidas

El proceso de destintado se realizd con el equipo marca Romanoff, modelo R,
también denominado Magnetic-Finisher (Fig. 6-a). Este aparato consta de
pequefos “pines” de hierro de 5.5 mm de longitud por 0.5 mm de diametro (Fig. 6-
b), los cuales se mezclan con la suspension fibrosa, dentro de un recipiente de
plastico. Los pines son agitados y rotados magnéticamente a una velocidad
controlada (Fig. 6-c) generando interacciones fisicas de alto impacto sobre la

superficie de las fibras presentes en la suspension.

(a) (b)

(c)

Figura 6. Equipo utilizado para el tratamiento con fuerzas mecanicas de alto impacto
magnéticamente inducidas. (a) Vista completa del equipo, (b) morfologia de los pines y (c) vista
de planta, que muestra pasta de papel desperdicio siendo agitada por las pines.
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La Figura 7 muestra esquematiza, a manera hipotética, como podria estar
fragmentandose el téner adherido a la fibras debido al tratamiento magnético-
mecanico. Como se ilustra en la Figura, es muy probable que la rotacion
magnética inducida a los pines produce micro colisiones entre éstos y las fibras,
provocando fragmentaciones del material adherido (téner) sobre el material

fibroso.

Figura 7. Esquema del probable efecto del movimiento de los pines utilizados en el
tratamiento con fuerzas mecdanicas, sobre el material adherido a las fibras
provenientes del papel desperdicio de oficina, impreso con Laser.
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2.5.2.1 Diserio experimental

El disefio experimental empleado para determinar el efecto del tratamiento fue un
disefio factorial 2%, utilizando como parametros: tiempo de aplicacion (5 a 20
minutos), consistencia (0.5 a 2.0%) y velocidad (2-10). El parametro velocidad, de
acuerdo a la escala del equipo, equivale a 2 =49 rpm, 5 =65 rpm y 10 = 83 rpm.
Como variables respuesta se consideraron el numero de particulas residuales de
tinta/m? en un rango de 25-50 ym, y de 50-100 ym, ya que estos tamafios de
particula favorecen la remocion de tinta, en las etapas de flotacion y de lavado. El
numero de corridas y las condiciones utilizadas se muestran en el Cuadro No. 2.
Todos los experimentos fueron realizados por duplicado. En cada corrida se
agregaron 50 g de pines, todas las corridas se realizaron por duplicado. Los datos
recabados fueron analizados mediante el paquete estadistico Statgraphics
Centurion XVIIMR,

Cuadro 2. Disefio experimental aplicado al proceso de destintado con fuerzas
magnético-mecanicas en el cual se observan los factores que intervinieron en el
proceso.

Corrida | Tiempo Consistencia Velocidad

(min) %
1 20 2.0
2 0.5
3 2.0 2
4 20 0.5 10
5 12.5 1.25 6
6 5 0.5 10
7 12.5 1.25 6
8 20 2.0 10
9 5 2.0 10
10 20 0.5 2
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2.5.3 Flotacion

Posterior a cada corrida, se aplicé un proceso de flotacion, utilizando una celda
Barnant Mixer (Figura 4), con un suministro de aire de 60 £ 5 L/h, velocidad del
agitador de 1500 + 60 rpm, tiempo de flotaciéon 10 £ 1 min., y consistencia de
0.80%. La cantidad de surfactante ISTEMUL-780 agregado, fue de 0.16% para

celulosa base seca, disueltos en 80 ml de agua desionizada.

2.5.4 Lavado

Posterior a la etapa de flotacion, a la suspension fibrosa se le aplicé una
secuencia de lavado, agregando 0.5% para celulosa base seca de ISTEMUL-780,
como agente dispersante. Esta etapa se realizé en una celda marca Degussa
(Figura 5), durante 10 minutos, con un flujo de agua de 1 L/min., consistencia de

0.40%, y una malla de lavado de 200 Mesh en el interior de la celda.

2.6 Proceso de destintado mediante tratamiento con ultrasonido de alta

ganancia

Durante este proceso de destintado, el papel desperdicio desintegrado, fue
sometido a un tratamiento mecanico con ultrasonido de alta ganancia, seguido de
una etapa de flotacion y finalmente una etapa de lavado, como se describe a

continuacion.

2.6.1 Desintegracion

La materia prima fue desintegrada en el desintegrador Frank (Figura 3), a 3000
rom, 1.2% de consistencia, y 10 minutos, de acuerdo a la norma T 205 SP-12
(TAPPI 2012a). Posteriormente, la suspension fibrosa fue transferida a un vaso de
precipitado de 5000 ml, previo a la etapa del tratamiento con fuerzas magnético-

mecanicas.
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2.6.2 Tratamiento con ultrasonido de alta ganancia

El tratamiento de la suspension fibrosa mediante ultrasonido de alta ganancia, fue
realizada utilizando un procesador de ultrasonido marca Sonics, Mod. VCX-500,
de 500 watts y 20 KHz (Figura 8). Durante el tratamiento con el procesador
ultrasonico, se utilizé una barra de alta ganancia de 1 pg. de diametro, y al equipo
se le acoplé un sistema de enfriamiento por recirculacion, de tal manera que la

temperatura del sistema se mantuviera cercana a los 25 °C.

(a)

Figura 8. (a) Procesador ultrasénico utilizado durante el tratamiento con ultrasonido
de alto impacto. (b) Sonda de alta ganancia, de 1 pg. de diametro, utilizada para el
procesamiento de las suspensiones fibrosas.

2.6.2.1 Tratamientos experimentales mediante disefio experimental

Durante la etapa de tratamiento con ultrasonido de alta ganancia, se utilizdé un
disefio experimental multifactorial 2%, utilizando como parametros: tiempo de
aplicacién (5-20 minutos), consistencia (0.5 a 2.0%), porcentaje de pausa durante
la aplicacion de ultrasonido (0%, continuo y, 37.5 y 75% pausado) y temperatura
(25 a 80 °C). Como variables respuesta se consideraron el numero de particulas
residuales de tinta/m? (25-50, 50-100 um). El nimero de corridas y las condiciones
utilizadas durante esta etapa, se muestran en el Cuadro No. 3., y al igual que en el
proceso de destintado por fuerzas magnético-mecanicas, todos los experimentos

fueron realizados por duplicado.
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Cuadro 3. Disefio experimental aplicado al proceso de destintado con ultrasonido,
factores que intervinieron en el proceso.

Tiempo de pausa

. . ] ] de aplicacion por
Corrida Tiempo Consistencia | Temperatura

ultrasonido

(min) (%) (9 %)
1 5 25 75
2 5 2 80 0
3 5 0.5 25 75
4 5 2 25 0
5 5 0.5 80 75
6 20 0.5 80 0
7 20 0.5 25 75
8 5 2 80 75
9 20 2 25
10 20 80
11 20 0.5 25
12 20 2 25 75
13 20 0.5 80 75
14 12.5 1.25 52.5 37.5
15 12.5 1.25 52.5 37.5
16 5 0.5 80 0
17 20 2 80 75
18 5 0.5 25 0

La meta principal de la aplicacion del disefio experimental fue encontrar valores
optimos, de tal manera que se pudiera eficientizar al maximo, la fragmentacion de
las particulas de toner mediante el tratamiento con ultrasonido, logrando la mayor
cantidad de particulas de tinta; con tamafos ideales para ser removidas de
manera eficiente, durante las etapas de flotacién y de lavado. Los datos recabados

fueron analizados mediante el paquete estadistico Statgraphics Centurion XVIIMR,
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2.6.3 Flotacion

Posterior a cada corrida, se aplicé un proceso de flotacién, utilizando la celda
Barnant Mixer mostrada en la Figura 4. En esta etapa se utilizé un suministro de
aire de 60 = 5 L/h, velocidad del agitador de 1500 + 60 rpm, tiempo de flotacién 10
+ 1 min., y consistencia de 0.80%. La cantidad de surfactante ISTEMUL-780
agregado, fue de 0.16% para celulosa base seca, disueltos en 80 ml de agua

desionizada.

2.6.4 Lavado

Posterior a la etapa de flotacion, a la suspensién fibrosa se le aplico una
secuencia de lavado, agregando 0.5% para celulosa base seca de ISTEMUL-780,
como agente dispersante. Esta etapa se realizé utilizando la celda marca Degussa
(Figura 5), durante 10 min., con un flujo de agua de 1 L/min., consistencia de

0.40%, y una malla de lavado de 200 Mesh en el interior de la celda.

2.7 Obtencidn y caracterizacion de las hojas de prueba
2.7.1 Formacién de hojas de prueba

Al término de cada una de las etapas de cada proceso de destintado, se
elaboraron hojas de 130 g/m? en laboratorio de acuerdo a la norma T 218 sp-11
(TAPPI 2011a). La formacién de las hojas se realiz6 en un embudo buchner de
porcelana de 20 cm de diametro, utilizando una base de papel filtro Whatman No.
6, con diametro de poro de 3 ym. Cada hoja fue colocada en marcos de madera
(como medio tensor), y secada al medio ambiente por un lapso de 24 h. Las hojas
obtenidas de la suspension fibrosa obtenida durante las etapas de desintegracion,

fueron consideradas como blancos de control.
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(b)

(a) (c)

Figura 9. Formacion de hojas de prueba en laboratorio: (a) equipo utilizado, (b) vista
aérea de una hoja de pulpa celulésica y (c) hojas secas y acondicionadas.

2.7.2 Caracterizacion de las hojas de prueba

Las hojas formadas en el laboratorio (hojas de prueba), fueron analizadas
midiendo parametros de interés, utilizando procedimientos establecidos en las
normas de la Asociacion Americana de Técnicos de la Industria de la Pulpa y el
Papel (TAPPI, por sus siglas en inglés). Entre las caracterizaciones realizadas, se

encuentran:

Blancura y opacidad, utilizando un espectrofotometro modelo Elrepho 3000 (Data
color International) y la norma T 452 om-08 (TAPPI 2008); color del papel, usando
la norma T 527 om-07 (TAPPI 2007). Ademas, también se evalu6 el numero de
particulas de tinta residuales/m?, mediante la norma T 563 om 12 (TAPPI 2012b),
utilizando el sistema mostrado en la Figura 10, el cual consta de un escaner marca
Epson, mod. Perfection V700 Photo, acoplado a un software especializado en el
analisis de area sucia en pulpa y papel (Techpap, Simpalab-Laboratory dirt
analyzerVR). Durante cada analisis, se escanearon areas de 5 X 7 cm en cada

una de las hojas de prueba, a una resolucion de 2400 dpi.
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Figura 10. Equipo utilizado en la medicién y conteo de particulas residuales de
tinta/m?, en las hojas de prueba de cada etapa de los procesos de destintado.

2.8 Formacion y analisis de hojas, utilizando condiciones optimizadas.

Con base en los resultados arrojados por el analisis estadistico del disefio
experimental, se procedid a realizar un destintado no convencional mediante
tratamiento mecanico de alto impacto, tanto del destintado mecanico
magnéticamente inducido, como del proceso con ultrasonido de alta ganancia;
utilizando para ambos casos, valores optimizados de los parametros mas
relevantes. En cada una de las etapas del destintado (desintegracion, tratamiento
magnético-mecanico, flotacién y lavado), se generaron hojas de evaluacion con el
método del embudo Buchner. A estas hojas se les determind las propiedades
Opticas de numero de particulas de tinta residuales/m?, blancura, opacidad, y
color; asi como también su contenido de a, B y y-Celulosa,% de cenizas, y lignina
residual (como numero de Kappa), de acuerdo a las normas TAPPI antes

mencionadas.
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2.9 Blanqueo de pulpa destintada bajo condiciones optimizadas, mediante

secuencias de blanqueo ECF.

Las pulpas celulosicas obtenidas mediante condiciones optimizadas de los
parametros mas relevantes considerados en los procesos no convencionales de
destintado, ultrasonido de alta ganancia y fuerzas magnético-mecanicas, fueron
sometidas a secuencias de blanqueo ECF, con el fin de incrementar la pureza de
las pulpas celulésicas, a niveles similares a los requeridos por una pulpa grado
soluble. De manera independiente, cada muestra de pulpa fue procesada

mediante blanqueo ECF, bajo la siguiente secuencia:
1.- Dioxido de cloro (Do)

2.- Extraccion alcalina con sosa, en caliente (E ¢)

3.- Di6xido de cloro (D1)

4.- Extraccion alcalina con sosa, en frio (E )

Como se comentd anteriormente, previo al proceso de blanqueo, se proceso papel
desperdicio impreso con Laser, mediante condiciones optimizadas de cada uno de
los procesos de destintado no convencional propuestos. Los valores utilizados
para cada uno de los parametros de interés de cada proceso de destintado, se

muestran en el Cuadro No 4.

Cuadro 4. Condiciones 6ptimas de los procesos de ultrasonido y magnético-mecanico.

Procesos Condiciones 6ptimas de los procesos

Ultrasonido Tiempo: Consistencia: Temperatura: Forma de aplicacién:
20 min 0.5% 25°C 0

Mg-Mc. Tiempo: Consistencia: Velocidad:
5 min 0.5% 10
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Cada una de las muestras procesadas o destintadas fue almacenada y refrigerada
en bolsas selladas de plastico. A cada una de ellas se les determiné el contenido
de humedad mediante el uso de una termo balanza (OHAUS, Modelo MB200) y
una estufa de secado (Horno de secado TERLAB, Modelo NAH25).

Los parametros iniciales aplicados durante el blanqueo ECF, se muestran en el
Cuadro No. 5, al final de la secuencia de blanqueo aplicada a cada pulpa, se
midieron propiedades de interés, con la finalidad de realizar posibles ajustes,

necesarios para obtener pulpas con caracteristicas de grado soluble.

Cuadro 5. Condiciones iniciales de blanqueo, Secuencia ECF.

Parametros de 12 Didxido 22 Extraccion 32 Dioxido | 4° Extraccion
control de cloro alcalina en frio

(Cl0,) (NaOH) (clo) (NaOH)
Temperatura 70 70 80 30
Tiempo 60 60 180 60
Consistencia 10 10 10 10
Clo: No Kappaini

x0.24
NaOH (*“1a cio2) +0.2
2

pHo 3-3.5 12-12.5 5-5.5
pHs 7 - - 7-7.5

2.9.1 Etapa No. 1 de diéxido de cloro.

Se tomdé una cierta cantidad de la pulpa destintada por ultrasonido o por el
tratamiento magnético-mecanico, las cuales se introdujeron a bolsas de plastico
cada blanqueo se realizé por separado. De acuerdo al peso base seca de cada
muestra, se afiadieron los volumenes correspondiente de ClO2 y agua calculados;

posteriormente, se sellé la bolsa y se homogenizé manualmente. Después, a la
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bolsa se le realizé un corte para poder medir el pH de la solucion, en caso de ser
necesario, se regulo la solucion con HCI o H2SO4 estandarizado hasta conseguir el

pH deseado.

Una vez ajustada la solucion, se sell6 la bolsa, cuidando que se minimizara la
cantidad de aire dentro; dicha bolsa fue colocada dentro de un bafo maria, bajo
las condiciones antes mencionadas. Se us6 un bafno marca Haake, modelo C1-

W13, provisto con recirculador y control de temperatura (Figura 11).

Figura 11. Equipo bafio de maria utilizado en la secuencia de blanqueo.
Especificaciones: Marca Haake, Modelo C1-w13, rango de temperatura 5 a 100°C,
precision +/-0.005.

La preparacion y valoracion del dioxido de cloro, fueron realizadas en el

laboratorio, de la siguiente manera:

Preparacion: En un recipiente con tapa se disolvieron 20 g de clorito de sodio
(Aldrich, con un grado de reactivo al 80%), en 500 ml de agua desionizada (118
MQ=cm), a la cual se agregaron 2 ml de HCI (Golden bell, 36.5-38%). Esta

solucion fue dejada en reposo en la oscuridad, por un tiempo de 12 h.
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Posteriormente, fue valorada por medio de titulacion y almacenada mediante

refrigeracion.

Titulacion inicial del CIO2: Para la valoracion del ClO2 se tomaron 10 ml de

alicuota, a la cual se le agregaron 15 ml de Kl (Hycel, 1 N). La solucién anterior se
torné a un color marréon o rojo naranja, se mantuvo en agitacion constante.
Posteriormente, se titulé con solucion de tiosulfato de sodio 0.1 N, hasta observar
un vire de marrén a amarillo. Al llegar al punto anterior, se realiz6 la toma de la
lectura en la bureta, la cual fue etiquetada como valor A. Posteriormente, sin llenar
la bureta, se afiadieron 6.4 ml de H2SO4 4N (Analytika, 96-98%), y se continu6
titulando con tiosulfato de sodio, hasta que la solucion se torné amarillo-paja. En
este punto se afadié una solucion de almidon (Lineco Inc, pH neutro), se continud
con la titulacion hasta incoloro, tomandose un segundo registro de la lectura en la
bureta, la cual fue etiquetada como lectura B. La concentraciéon del dioxido de

cloro fue calculada de acuerdo a la siguiente ecuacion:
NT
(Clo2)i = (B — A)X(0.169) Tg/l

Titulacién de licor residual: Al finalizar el tiempo de blanqueo, el licor residual fue
valorado de la misma manera que la titulacion inicial, tomando 100 ml de la
solucién de licor. Para determinar la concentracion de éste, utilizando siguiente la

ecuacion:

[CIOz} = (A — B)X (0.169) - g /1
Donde:
A: Corresponde al primer vire

B: Corresponde al segundo vire

NT: Normalidad del tiosulfato utilizado
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La carga del reactivo y el ajuste a la consistencia deseada se realizaron de

acuerdo a las siguientes formulas:

Cantidad de reactivo aplicado:

% R = (Numero de Kappa) * (factor = 0.24)

_%R
W disxido de cloro 9 =Too (pmbs)

_W dioxido de cloro " 1000 ml
(Cclo)ien (%) 1L

Vol. Diéxido de cloro X afadir (ml)

Ajuste de consistencia:

__ PMBS=100

Volumen total de la consistencia (10%) 0% C

Agua por anadir = Vol. Consistencia-cloro x afiadir- humedad de la muestra

2.9.2 Etapa extraccion alcalina en caliente (Eo).

La etapa de extraccion alcalina en caliente se llevo a cabo adicionando solucion
de NaOH al 6.2 N. La solucién de sosa fue preparada en el laboratorio utilizando
sosa en escamas (Karal, grado reactivo) y fue valorada mediante titulacién

volumétrica, con una solucién estandar de HCI 1N (Hycel de Meéxico). El
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tratamiento fue realizado a bafo maria, colocando la pulpa y el reactivo dentro de

bolsas plasticas, previamente selladas y etiquetadas.

La carga de reactivo, se realizé de acuerdo a la siguiente formula:

%R
% Re = 7+ 0.2

Dénde:
%R = es el porcentaje de reactivo utilizado en la 12 etapa de didxido de cloro.
Carga de NaOH = Carga de NaOH*[Conc. De NaOH (ml/g)]

El ajuste de consistencia se realiz6 de manera similar a lo descrito anteriormente,
una vez pasado el tiempo de reaccion de la solucion + fibras, la pulpa fue lavada
en repetidas ocasiones utilizando agua des ionizada, hasta conseguir un pH
constante del efluente generado, logrando con ello un pH neutro. El pH fue medido

utilizando un potenciémetro marca Orion Star.

2.9.3 Segunda etapa de dioxido de cloro (D1)

Una vez finalizada la extraccién alcalina en caliente, se procedié a lavar la pulpa,
para ser posteriormente colocada dentro de una bolsa plastica. A la pulpa se le
afnadi6 el licor de blanqueo (Didxido de cloro y agua), se homogenizé de forma
manual hasta obtener el pH deseado en la suspensién fibrosa con una solucion

estandarizada conocida de HCI o H2SO4 (marca Hycel de México).

2.9.4 Extraccion en frio (Ej)

Esta etapa se realizé manejando una consistencia al 10%, la cual se ajustd con
una soluciéon de NaOH al 10.0%. La pulpa se introdujo en bolsas de plastico y se
dejé reaccionar a 30°C, durante 1 h. Una vez finalizado el tiempo de reaccion, se

lavo la pulpa arduamente con agua desionizada, hasta conseguir un pH de 7.
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2.10 Evaluacion de las pulpas
2.10.1 Numero de Kappa

Este método es aplicado para determinar el grado de deslignificacién para las
pulpas destintadas con ultrasonido y mediante la aplicacion de fuerzas
magnéticas-mecanicas por separado, el numero de kappa es el numero de
centimetros cubicos de una solucion 0.1 N de permanganato de potasio
consumidos por un gramo de pulpa libre de humedad. Se determiné al inicio y al
término de la secuencia de blanqueo ECF. A través de la norma T 236 om-13
(TAPPI 2013). La Figura No. 12 muestra el equipo utilizado para la determinacion

de dicha prueba.

Figura 12. Separacion de los elementos fibrosos para las pulpas destintadas con
ultrasonido y fuerzas magnético-mecanicas.
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2.10.2 Contenido de a, B y Y- celulosa

Para realizar dicha etapa, se utilizo el procedimiento de la norma T 203 om-98
(TAPPI 1998). La técnica consiste en extraer la pulpa con solucién de hidréxido de
sodio al 17.5% a 25°C. La fraccién soluble, formada por B y Y-celulosa, fue
determinada volumétricamente por oxidacion con dicromato de potasio. Por su
parte la a-celulosa fue determinada por diferencia como una fraccion insoluble. La
a-celulosa indica una celulosa no degradada, valorada en un alto peso molecular,
la B-celulosa es una celulosa degradada y la Y-celulosa esta constituida

principalmente por hemicelulosas.

2.10.2.1 Determinacion contenido de a-celulosa

Se tomaron 3.33 g b.h., equivalentes a 1.5 g b.s. para cada uno de los procesos
de destintado, la muestra fue colocada dentro de un vaso de precipitado se le
anadieron 100 ml de NaOH, preparada al 17.5% (G.R. marca Karal). Después de
30 minutos, se anadieron 100 ml de agua desionizada y se dejo reaccionar por

espacio de 30 minutos.

El material fue transferido a un embudo con filtro, los primeros 10 - 20 ml del
filtrado se desecharon de acuerdo a la técnica T 203 om-13 (TAPPI 2013).
Posteriormente de los 100 ml, se pipetearon 25 ml del filtrado y se le afiadieron 10
ml de dicromato de potasio 0.5 N, los cuales fueron transferidos a un vaso de
precipitado de 250 ml donde también se agregaron con precaucion 50 ml de
H2SO4 concentrado (96-98%, Analytika). Se dejo reaccionar la solucién, la cual
permanecié caliente por 15 minutos y posteriormente fue enfriada mediante la
adicién de 50 ml de agua desionizada, hasta alcanzar la temperatura ambiente. La
titulacion se realizé con sulfato de amonio ferroso 0.1 N (Baker analyzed) y como
indicador ferroin, hasta alcanzar una coloracion café oscura o purpura en la

solucion.
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Para la determinacion del “blanco”, se utilizé6 una mezcla de 12.5 ml de NaOH al
17.5% y 12 ml de agua desionizada. La Figura No, 13 muestra la preparacion de
los elementos para la determinacion de la a-celulosa para cada uno de los

procesos propuestos.

Figura 13. Determinacién de a-celulosa para el proceso de ultrasonido y magnético-
mecanico.

2.10.2.2 Determinacién de B y Y-celulosa

Se pipetearon 50 ml del filtrado de la pulpa y se le anadieron 50 ml de H2SO4
preparado al 3 N (Analytika), dicha mezcla fue realizada en una probeta de 100 ml,
posteriormente la mezcla fue colocada dentro del equipo Haake W-13 (bafio
maria), a una temperatura de 70 y 90°C por espacio de 60 minutos, para que
sedimentara bien la suspension. La Y-celulosa fue determinada mediante
coagulacion, después de 24 h en reposo, para conseguir la sedimentacion.
Finalmente, la B-celulosa fue determinada por diferencia. Este procedimiento fue
realizado para la materia prima papel bond sin impresiéon laser, posteriormente
para cada uno de los procesos de destintado por ultrasonido y mediante la

aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas y para cada una de las pulpas
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blanqueadas. La Figura No. 14 muestra la preparaciéon de los elementos y

reactivos para cada uno de los procesos de destintado propuestos.

Figura 14. Determinacién de {3 y Y-celulosa ultrasonido y para el tratamiento
magnético-mecanico.

2.11 Cenizas

La determinacion cenizas se realiz6 de acuerdo a la norma TAPPI, T 413 om-11
(TAPPI 2011). Esta prueba se realizd por separado para cada uno de los procesos
de destintado, asi como para las pulpas blanqueadas y el papel bond sin
impresion laser, se utilizaron 3 g base seca de material, la pulpa fue calcinada en
una mufla, primero a 300 + 325°C por espacio de 60 minutos, posteriormente la
temperatura fue elevada a 500 + 25°C por espacio de 60 minutos y finalmente la
temperatura de la mufla fue elevada a 900 + 25°C, por un periodo final de 60
minutos La Figura No. 15, muestra el equipo en el cual se realizé dicha prueba,
consiste en una mufla: Felisa, modelo: 360D, serie: 89005, capaz de alcanzar una

temperatura de 1100 °C.
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Figura 15. Equipo Felisa, modelo 360D, utilizado para la determinacién de cenizas.

2.12 Medicidon de particulas sélidas en el liquido de la suspension fibrosa.

La medicion de las particulas solidas presentes en los liquidos de los tratamientos
propuestos para el destintado de papel con ultrasonido y para el tratamiento
magnético-mecanico se realizd en un equipo: Zetasizer marca Malvern, modelo
Nano_S90. La Figura No. 16 muestra el equipo utilizado para la medicién de las
particulas residuales presentes en las suspensiones de los tratamientos

propuestos; también el resultado del analisis de un liquido en el software Malvern.
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Figura 16. Equipo: Zetasizer, utilizado en la medicién de particulas sélidas en liquido

2.13 Analisis FTIR para las hojas obtenidas de los procesos de destintado

con ultrasonido y fuerzas magnético-mecanicas.

Se llevaron a cabo analisis quimicos mediante espectrofotometria por infrarrojo, de
hojas elaboradas de pulpa proveniente de las etapas de destintado no
convencional, destintado por ultrasonido de accidn intensiva y mediante el uso de
fuerzas magnético-mecanicas. También se realizaron analisis de cada una de las
hojas formadas de las etapas realizadas. En los analisis se utiliz6 un equipo

Thermo Fisher Scientific, Modelo Nicolet iS5.
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2.14 Evaluacion de las pulpas obtenidas mediante el proceso de blanqueo
2.14.1 Blancura (Brightness)

La blancura de la pulpa fue determinada de acuerdo a la técnica TAPPI T 452 om-
08 (TAPPI 2008). Se utilizd un espectrofotdmetro Elrepho 3000, que emplea
iluminacion a 45° y a 0° de visualizacion geométrica. En este equipo se midio el
factor de reflectancia direccional a 457 nm de cada muestra de la pulpa
blanqueada (Figura No. 17), para la mediciones correspondientes se formaron
hojas estandar de aproximadamente 4 g de cada una, las cuales fueron hechas a
través del método TAPPI 218 SP-11 (TAPPI 2011).

Figura 17. Pulpa Obtenida de los procesos de blanqueo

62



CAPITULO 3

RESULTADOS

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del proceso de destintado
mediante el tratamiento con ultrasonido con accion intensiva, para la eliminacion

de particulas de tinta en los rangos de 25-50 y 50-100 ym.

3.1 Evaluacion del proceso de destintado con ultrasonido de accion

intensiva

Uno de los principales objetivos del destintado es la eliminacién o remocion de las
particulas de tinta asi como aquellos materiales no lignoceluldsicos presentes en
el papel considerados como “sucios”, de esta manera uno de los principales
objetivos de la presente investigacion es la remocién y generacion de particulas de
téner comprendidos en los rangos de 25-50 y 50-100 um, para facilitar la
eliminacién de estas particulas por etapas de flotacion y de lavado. Por lo cual, se
realizaron 36 corridas experimentales de destintado de impresion Laser con dicha
tecnologia, cada ejecucidon implica cuatro etapas diferentes: desintegracion,
destintado con ultrasonido, flotacion y lavado. Logrando con ello la eliminacion de

las particulas de toner en etapas posteriores.
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Figura 18. Superficie de respuesta del andlisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 25-50 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento con ultrasonido. Factores: Tiempo vs consistencia.

La Figura No. 18 muestra una grafica de superficie de respuesta, obtenida
mediante el analisis estadistico del tamafo de particula para la etapa del
tratamiento con ultrasonido con accién intensiva. Esta Figura indica que para
poder generar un desprendimiento de particulas de tinta, es necesario trabajar a
tiempos de 20 minutos, consistencia de 0.5%, manteniendo la temperatura a 25°C

y aplicando en forma continua el ultrasonido.

Dichos factores tienen suma importancia en el desprendimiento de particulas de
tinta/m?, es decir, el buen manejo de estos 4 factores permiten un buen
desprendimiento de la union tinta-fibra. Se analizé el tratamiento de ultrasonido
mediante varios graficos de superficie de respuesta, con un intervalo de confianza
del 95%.
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Figura 19. Superficie de respuesta del analisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 25-50 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento con ultrasonido. Factores: Temperatura vs forma de aplicacién.

La Figura No. 19, muestra una grafica de superficie de respuesta en la cual nos
presenta el comportamiento de las particulas de tinta en el rango de 25-50 ym,
manejando un tiempo constante de 20 minutos y una consistencia de 0.5%,
teniendo como variables la temperatura y la forma de aplicacion del ultrasonido,
dicho comportamiento nos indica que para lograr generar una mayor cantidad de
particulas de tinta en el rango mencionado, es necesario trabajar a temperaturas
de 25°C y la aplicacién del ultrasonido debera ser en forma continua, permitiendo
un mayor desprendimiento de la particulas de téoner. De acuerdo con (Hoyos and
Lopez 2006), el uso de la temperatura tiene gran influencia en los procesos de
destintado, es decir, al aumentar la temperatura hay una disminucion en la
blancura del proceso, dado que las tintas de téner contienen ligantes
termoplasticos, los cuales se polimerizan y se fusionan durante el proceso de
impresion, dificultando su remocion por procesos convencionales (Lee, Darah et al
. 2007). Por lo que respecta en la presente investigacion, se tuvo gran cuidado en
el control de la temperatura para evitar que, a temperaturas mayores de 25°C, las
particulas de toner pudieran sufrir una fase “viscosa”, dificultando su eliminacion
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en etapas posteriores. Por otro lado, con el objeto de observar, el desprendimiento
de las particulas de tinta/m? (téner), se presentan los resultados obtenidos en la

etapa del tratamiento con ultrasonido.

La Figura No. 20, muestra un diagrama de Pareto, en la cual se observa en forma
mas precisa aquellos factores que presentaron mayor influencia en el
desprendimiento de las particulas de tinta/m?, en el rango de 25-50 uym, en la cual
se puede apreciar que la temperatura, la forma de aplicacion, el tiempo y la
consistencia, son factores que tuvieron mayor efecto significativo, como se
menciond anteriormente en las graficas de superficie de respuesta para el rango

correspondiente.

Diagrama de Pareto Estandarizada para No.Particulas de tinta/m® en el rango de 25-50 pm
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Figura 20. Diagrama de Pareto con factores de mayor influencia para el tratamiento
con ultrasonido de accidn intensiva para el rango de 25-50 um.
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La temperatura y tiempo parecen ser los factores mas relevantes en el destintado,
sin embargo, la consistencia y la forma de aplicacion del ultrasonido también
juegan un papel muy importe ya que sin el adecuado manejo de alguno de estos
factores no seria posible un buen desprendimiento de las particulas de tinta sobre
la fibra. La Figura No. 21, corresponde a una grafica de superficie de respuesta
para la etapa de ultrasonido, en el rango de 50-100 ym para particulas de tinta/m?,
teniendo como variables el tiempo y la consistencia, aplicando en forma continua
el tratamiento del ultrasonido a la suspension fibrosa y manteniendo la
temperatura a 25°C, es factible generar el desprendimiento de las particulas de
toner trabajando a tiempos de 20 minutos y consistencia de 0.5%. Segun la
literatura (Fricker, Thompson et al . 2007), la mas alta eficiencia de eliminacion de
particulas de tinta en etapas de flotacion y de lavado se puede lograr mediante la

reduccion de las particulas de tinta dentro del intervalo de tamafos de 50-100 pm.
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Temperatura=25 0 F Aplicacon=0 [

No Particulas de tintaim'
T - e 3E6-13E
BN 1)ES)6EE
P ! T 3GEE-19EE
5000000 7 S - T 39EE4.2ER
t | B 47FE45E8
2 oo . A4
= —— B 4 BEE-51EE
2 R f__.-_'.:a:—,:—r-:..-.-ﬂ-"*""‘__ BN 5 1EG-54EE
= 4000000 -
8 !
E 3500000 | ::
5 | '!' ) £
3000000 L 15

. 10 15 - 0s Consistencia (%)

Tiempo [min)

Figura 21. Superficie de respuesta del andlisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 50-100 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento con ultrasonido. Factores: Tiempo vs consistencia.
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De igual manera se presenta a continuacion la Figura No. 22, correspondiente a la
etapa de ultrasonido para el rango de 50-100 uym de particulas de tinta/m?, nos
muestra una grafica de superficie de respuesta, las variables a considerar para
este caso son la temperatura y la forma de aplicacion del ultrasonido por lo que
para lograr generar un numero importante en el desprendimiento de particulas de
téner para este rango es necesario trabajar a temperaturas de 25°C, aplicando el
proceso del ultrasonido en forma continua a la suspensién fibrosa por un espacio
de 20 minutos y manejando una consistencia de 0.5%. De igual manera y de
acuerdo con (Holik 2000), para que la flotacion sea efectiva, los tamafos de
particulas de toner deberan comprender un rango de 40-100 um, dado que el
objetivo principal de la flotacién en la industria papelera es el destintado o la
eliminacién de las tintas de impresion (Pélach 2009).Sin el desprendimiento o
generacion de las particulas de toner en los rangos antes mencionados por varios
autores el proceso de la flotacion o el lavado no resultan efectivos, razén por la
cual en la presente investigacion se hace hincapié en el desprendimiento logrado

en los intervalos de rango de 25-200 ym.
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Figura 22. Superficie de respuesta del andlisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 50-100 pum, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento con ultrasonido. Factores: Temperatura vs forma de aplicacion.
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Con la finalidad de observar cuales son los factores mas importantes en el
desprendimiento de las particulas de tinta/m? en el rango de 50-100 pm, se
observa el diagrama de Pareto (Figura No. 23), el cual muestra los factores que
tuvieron mayor importancia en el destintado por ultrasonido de accion intensiva.
Como el diagrama sugiere, la temperatura y la forma de aplicacién parecen ser los
factores de mayor influencia; sin embargo, cabe observar que el tiempo de
aplicacion y la consistencia de la suspensioén fibrosa también son importantes para

poder lograr un buen destintado.
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Figura 23. Diagrama de Pareto con factores de mayor influencia para el tratamiento
con ultrasonido de accidn intensiva para el rango de 50-100 pm.

El analisis estadistico de los datos recabados durante la etapa de ultrasonido
reveld que las condiciones optimas para maximizar el numero de particulas de
tinta, que tienen tamanos dentro de los intervalos de interés fueron los siguientes:
frecuencia de 20 KHz, tiempo de 20 minutos en el tratamiento, consistencia de

0.5%, temperatura de 25° C y forma de aplicacion del ultrasonido 0 (Continua).
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3.2 Evaluacion del proceso de destintado para el tratamiento magnético-

mecanico

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del proceso de destintado
mediante el tratamiento magnético-mecanico, para la generacién y eliminacién de

las particulas de tinta en los rangos de 25-50 y 50-100 pym.

Uno de los objetivos principales de la presente investigacion como se ha
mencionado es el desprender o reducir el tamafio de las particulas de tinta en los
rangos de 25-50 y 50-100 ym, buscando con ello facilitar la eliminacion de estas
por etapas de flotacion y lavado. La Figura No. 24 muestra una grafica de
superficie de respuesta, obtenida mediante el analisis estadistico del tamafo de
particula obtenida en la etapa del tratamiento magnético-mecanico. Esta Figura
indica que para poder generar un mayor numero de dichas particulas de tinta/m?,
es necesario trabajar a tiempos bajos, velocidades altas y consistencias bajas,
facilitando con ello la eliminacion de las particulas de téner en etapas posteriores.
Por su parte (Ramirez Valdovinos 2010), realiza un estudio similar a través de la
aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas para el destintado de papel bond,
concordando con la presente investigacion, es decir, al someter a la suspension
fibrosa a tiempos bajos, consistencias bajas y velocidades altas, se logra generar
el desprendimiento de particulas de toner en los rangos antes mencionados,

logrando con ello su eliminacion por flotacion o lavado.
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Superficie de respuesta-Tratamiento magnético-mecanica (Part. entre 23-30 pm)
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Figura 24. Superficie de respuesta del andlisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 25-50 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento magnético-mecanico. Factores: Tiempo vs velocidad.

Dichos factores tienen suma importancia en el desprendimiento de particulas de
tinta/m?, es decir, el buen manejo de estos 3 factores permiten un buen
desprendimiento de las particulas de téner adheridas a la fibra. Otras
investigaciones sugieren que la suspension fibrosa no debe ser sometida a
procesos mecanicos por largos periodos de tiempo, dado que la tinta puede sufrir
una excesiva fragmentacion y vuelva a depositarse en las fibras (Barriga 2012). La
Figura No. 25, muestra una grafica de superficie de respuesta en la cual nos
presenta el comportamiento de las particulas de tinta en el rango de 25-50 um,
manejando un tiempo constante de 5 minutos, teniendo como variables la
temperatura y la velocidad del equipo Magnetic Finisher, dicho comportamiento
nos indica que para lograr generar una mayor cantidad de particulas de tinta en el
rango mencionado, es necesario trabajar a tiempos bajos, velocidad alta y
consistencia baja, dichos parametros permiten un mayor desprendimiento de la
particulas de téner, las cuales podran ser eliminadas por lavado, siempre y cuando
las particulas de tinta sean lo bastante pequehas para no ser retenidas por las

fibras y estas estén bien dispersas (Pélach 2009).
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Supeficie de respuesta-Tratamiento magnético-mecanico (Part. entre 25-50 pm)
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Figura 25. Superficie de respuesta del analisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 25-50 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la

etapa de tratamiento magnético-mecanico. Factores: Consistencia vs celocidad.

Por otro lado, con el objeto de observar, el desprendimiento de las particulas de

tinta/m? (téner), se presentan los resultados obtenidos en la etapa del tratamiento

magnético-mecanico. La Figura No. 26, muestra un diagrama de Pareto, en la cual

se observa en forma mas precisa de aquellos factores o factor que presenté mayor

influencia en el desprendimiento de las particulas de tinta/m?, en la cual se puede

apreciar que la velocidad fue el factor que tuvo mayor efecto significativo, ya que

sin este factor al igual que los otros factores que intervinieron en el proceso de

destintado son importantes, sin ellos no se lograria el desprendimiento de

particulas de toner en los rangos de interés.
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Diagrama de Pareto Estandarizada para No. Particulas de tinta/m?
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Figura 26. Diagrama de Pareto con factores de mayor influencia para la etapa de
flotacion para el tratamiento magnético-mecanico para el rango de 25-50 pm.

Por su parte, la Figura No. 27, correspondiente a la superficie de respuesta para el
tratamiento magnético-mecanico, nos indica que para generar un mayor
desprendimiento de particulas de tinta/m?, en el rango de 50-100 pm, teniendo
como variables el tiempo y la velocidad, es factible generar el desprendimiento de
las particulas de téner trabajando a tiempos de 5 minutos, consistencias de 0.5% vy
velocidad aplicada de 10. Dado que las tintas de impresion Laser, suelen estar
compuestas de un pigmento y una resina termoplastica, los polimeros de resina se
degradan y se hacen resistentes a la accion mecanica y de productos quimicos,
provocando que la tinta del papel impreso sea dificil de extraer mediante procesos
convencionales (Beneventi and Carre 2000), una vez que han sido separadas las
tintas de las fibras, las particulas de tinta tienden a poseer un tamano superior al
tamano con el que pueden ser eficazmente eliminadas por flotacion o mediante el
lavado, sin embargo aquellas que resultan ser excesivamente pequefas son
dificilmente extraidas por flotacién o el lavado (Venugopal Consultado el 26 de
Diciembre del 2015).
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Figura 27. Superficie de respuesta del andlisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 50-100 pum, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento magnético-mecanico. Factores: Tiempo vs velocidad.
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Figura 28. Superficie de respuesta del analisis estadistico referente a particulas de
tinta/m? en el rango de 50-100 um, presentes en la superficie de hojas de prueba de la
etapa de tratamiento magnético-mecanico. Factores: Consistencia vs velocidad.
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La Figura No. 28 corresponde a la superficie de respuesta para el tratamiento
magnético-mecanico, indica que para generar un mayor desprendimiento de
particulas de tinta/m?, en el rango de 50-100 ym, teniendo como variables la
consistencia y la velocidad, es necesario trabajar a 0.5 de consistencia, velocidad
de 10 y tiempo de 5 minutos para lograr el desprendimiento de la unién tinta-fibra,
generando particulas de tinta/m?, en el rango antes mencionado, las cuales
facilitan su eliminacion por etapas posteriores. Algunos autores como (Zhao, Deng
et al . 2004) y (Venugopal Consultado el 26 de Diciembre del 2015), comentan que
los rangos ideales para el funcionamiento o eficacia en la eliminacién de las
particulas de toner por flotacion es en el rango de 10-100 uym, para la presente
investigacion se consideré ideal la generacion o desprendimiento de particulas de
tinta/m?, en los rangos de 25-100 um, los cuales permiten ser eliminados por

flotacion y lavado.

La Figura No. 29, muestra el diagrama de Pareto para el tratamiento magnético-
mecanico, muestra los factores que tienen mayor influencia estadistica para
eliminar la mayor cantidad posible de particulas de tinta/m?, como se observa la
velocidad es la variable que tiene mayor efecto significativo, favoreciendo con ello
al desprendimiento y division de dichas particulas de téner , la consistencia y el
tiempo parecen no tener efecto estadistico significativo, mientras que la

combinacion de las variables parecen no tener efecto estadistico significativo.
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Diagrama de Pareto Estandarizada para No. Particulas de tinta/m?
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Figura 29. Diagrama de Pareto con factores de mayor influencia para la etapa de
lavado para el Trat. Magnético-Mecanico

El analisis estadistico de los datos recabados durante la etapa del tratamiento
magnético-mecanico reveld6 que las condiciones Optimas para maximizar el
numero de particulas de tinta, que tienen tamarfos dentro de los intervalos de
interés fueron los siguientes: Tiempo de 5 minutos en el tratamiento, consistencia
de 0.5% vy velocidad de 10, ubicado en la escala de 1 a 10 velocidades en el
equipo Magnetic Finisher. Dichos factores permiten el desprendimiento vy
fragmentacion de las particulas de tinta en los rangos de interés, permitiendo con

ello la eliminacion de estas por flotacion y lavado, respectivamente.

3.3 Evaluacion para las muestras de papel bond sin impresién Laser,
contenido de a, B y y-Celulosa, Cenizas, Clasificacion de fibras y

Numero de Kappa

Previo a la etapa del destintado con ultrasonido y con el tratamiento magnético-
mecanico, se realizaron pruebas de caracterizacion a la materia prima a
continuacion se muestran los resultados obtenidos en la determinacion de a, By y-

Celulosa para el papel bond sin impresién Laser, el Cuadro No. 6 muestra los
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resultados para la muestra de la materia prima y su repeticion, para este
procedimiento se utilizé la norma T 203 om-88 (TAPPI 1998). Como se puede
apreciar el contenido de a-celulosa es de 87%, el cual es tipico de pulpa grado
papelero, y corresponde a una materia prima aun no impresa con tinta Laser y sin
algun tipo de proceso. En un estudio realizado por (Garcia, Quifiones et al . 2014),
reportan el contenido de a-celulosa para Ricinus communis del 66.3%, podria
considerarse que los resultados obtenidos de la materia prima virgen es baja en
comparacion con el papel bond; sin embargo, los autores consideran apto su
resultado para la fabricacion de papel. El contenido de celulosa en el papel bond,
aunque es mas alto que el reportado para Ricinus communis, aun es bajo para ser
utilizado como materia prima para generar derivados de celulosa, como son nano

cristales de celulosa a partir de fibra secundaria.

Cuadro 6. Contenido de «, B y y-Celulosa en el papel bond sin impresion Laser.

Contenido de
Muestra a-celulosa B-celulosa y-celulosa
(%) (%) (%)
No. 1 87.23 19.53 6.77
No. 2 87.42 19.16 6.61
PROMEDIO 87.32+0.26 19.34+0.36 6.69+0.24

Es bien sabido que el contenido de cenizas de un papel es una prueba que
determina la cantidad mineral del papel seco. La ceniza es el residuo después de
calcinar la hoja de papel a 525 °C = 25 °C. El Cuadro No. 7, presenta los
resultados obtenidos en la determinacion de cenizas para el papel bond sin
impresion Laser, para este procedimiento se utilizé la norma T 413 om-11 (TAPPI
2011). Como se observa, se obtuvo entre 10.82 y 13.45% de residuos sdlidos, lo
que indica que el papel tiene una carga mineral relativamente alta, en

comparacion con pulpa virgen.
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Cuadro 7. Contenido de cenizas en el papel bond sin impresién Laser.

Muestra Crisol de Crisol
porcelana% metalico%

No.1 10.88 13.48

No. 2 10.77 13.42
PROMEDIO 10.82+0.20 13.4510.15

Por otra parte, también se determin6é una clasificacion de fibras de la materia
prima utilizada en la investigacion previamente a los procesos de destintados
propuestos, la clasificacion de una pulpa en fracciones fibrosas, es una
determinacién que se realiza para conocer la longitud de las fibras y su
distribucion por tamano en la composicion total de la misma pulpa, a través de
esta clasificacion se puede conocer el grado de acortamiento fibrilar debido al
tratamiento quimico o mecanico, ademas de informarnos sobre la distribucion por
tamanos de los diferentes elementos celulares que componen una pulpa. Esto es
importante, porque no todas las pulpas tienen la misma procedencia, es decir,
pueden ser materiales fibrosos de plantas anuales o de diversos tipos de maderas,
o también provenir de procesos diferentes. EI Cuadro No. 8 muestra los resultados
obtenidos en la realizacion de esta prueba en la cual se puede observar la malla
30 y la malla 100 contienen en mayor cantidad de suspension fibrosa, lo cual
indica el contenido de elementos de fibra larga y fibra corta respectivamente. A
través de la clasificacion de fibras, se puede conocer el grado de acortamiento
fibrilar debido al tipo de tratamiento quimico o mecanico. Esto es importante,
porque no todas las pulpas tienen la misma procedencia, es decir, pueden ser
materiales fibrosos de plantas anuales o de diversos tipos de maderas, o también

provenir de diferentes procesos (Garcia 2004).
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Cuadro 8. Clasificacion de fibras para el papel bond sin impresion Laser.

Muestra Malla 30 Malla50 | Malla 100 Malla 200 % Final
No.1 3.14 0.49 2.56 0.32 4.04
No. 2 3.18 0.58 2.56 0.31 3.93

PROMEDIO | 3.16+0.12 | 0.53%0.18 | 2.56%0.0 0.31+0.06

El Cuadro No. 9 muestra los resultados obtenidos para la prueba del No. de Kappa
para el papel bond sin ningun tipo de impresién, considérese el papel totalmente
blanco, por definicién se dice que el niumero de Kappa no es mas que la
deslignificacion o contenido de lignina en las pulpas o fibras provenientes de
cualquier proceso quimico, semi-quimico, quimico termo mecanico, etc., (Costa
and Colodette 2007). Para la presente investigacion se realizo con la finalidad de
determinar el contenido de lignina en las fibras provenientes independientemente
del proceso del cual provenga, la muestra original y su repeticion muestran un
numero de kappa de 26.66, lo que sugiere un contenido de lignina elevado. Este
contenido de lignina es muy alto para una pulpa blanqueada, si esta es de origen
quimico solamente, por lo que es posible que el papel bond fuese fabricado

utlizando una mezcla de pasta mecanica y pulpa quimica.

Segun (MacLeod 2007) el rendimiento de las coniferas y latifoliadas, se
encuentran en un rango de 40-60% para la produccién de pulpa Kraft, incluyendo
pulpa Kraft sin blanquear destinados a la elaboracion de papel y cartén, asi mismo
el contenido de lignina dependera no solo del tipo de materia prima utilizada si no

del proceso para la fabricacién de la pulpa.

79



Cuadro 9. Numero de Kappa en el papel bond sin impresion Laser.

Muestra P (Volumen del F No. de Kappa
permanganato)
No. 1 33.31ml 0.9609 26.38
No. 2 33.19 ml 0.9617 26.95
PROMEDIO 26.66+0.45

3.4 Evaluacién para el destintado con ultrasonido y tratamiento magnético-

mecanico bajo las condiciones 6ptimas

Uno de los principales objetivos de la presente investigacion fue la obtencion de
celulosa de alta pureza a través del destintado o reciclado de la fibra secundaria
mediante dos procesos no convencionales de destintado propuestos. EI Cuadro
No. 10 muestra los resultados obtenidos para la prueba de a, B y y-Celulosa
derivado del destintado con ultrasonido utilizando las condiciones Optimas del
proceso. El analisis se hizo por duplicado y como se aprecia, el contenido de a-
celulosa obtenido en el papel destintado con ultrasonido fue de 82.83%, con un
contenido de [I-celulosa de 9.40%. Estos valores son tipicos de una pulpa quimica
grado papelero. Sin embargo, para los intereses de esta investigacion, se
considera un contenido de a-celulosa bajo, sometiendo a la fibra destintada aun

proceso de blanqueo ECF.

Cuadro 10. Contenido de a, B y y-Celulosa en hojas de prueba de pulpa destintada con

ultrasonido.
Contenido de
Muestra a-celulosa B-celulosa y-celulosa
% % %
No. 1 82.42 10.28 7.30
No. 2 83.24 8.53 8.23
PROMEDIO 82.83+0.54 9.40%0.79 7.7610.57
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El Cuadro No. 11 muestra los resultados obtenidos para la prueba de a, B y y-
Celulosa derivado del destintado con fuerzas magnético-mecanicas bajo la
aplicacion de las condiciones 6ptimas del proceso. La muestra fue analizada por
duplicado arrojando un contenido de a-celulosa del 85.24%, y de 7.95 y 6.81%,
para [J y [I-celulosa, respectivamente. Estos resultados son muy similares a los
obtenidos en el tratamiento con ultrasonido de alta ganancia, indicando que ambos
tratamientos tuvieron casi el mismo efecto en preservar la integridad de las fibras
de celulosa, pero aun requiere de un blanqueo ECF, para lograr las caracteristicas
de una pulpa grado soluble.

Cuadro 11. Contenido de a, B y y-Celulosa en hojas de prueba de pulpa destintada con
tratamiento magnético-mecanico.

Contenido de
Muestra a-celulosa B-celulosa y-celulosa
% % %
No. 1 85.47 7.74 6.79
No. 2 85.01 8.16 6.83
PROMEDIO 85.2410.40 7.95+0.38 6.81+0.12

El Cuadro No. 12 muestra los resultados obtenidos para la prueba del No. de
Kappa para el proceso de destintado con ultrasonido, por definicion se dice que el
numero de Kappa no es mas que la deslignificacion o contenido de lignina en las
pulpas o fibras provenientes de cualquier proceso quimico, semi-quimico, quimico
termo mecanico, etc., (Costa and Colodette 2007). Para la presente investigacion
se realizé con la finalidad de determinar el contenido de lignina en las fibras
provenientes del proceso con ultrasonido, la muestra original y su repeticion
muestran un contenido de lignina elevado (Kappa de 29.33). De acuerdo con
(Costa and Colodette 2007) y con (MacLeod 2007) la blancura de las pulpas no

solo dependera del proceso de manufactura para su elaboracién si no del
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contenido de la lignina presente en cada una de las materias utilizadas a

blanquear. La prueba fue realizada bajo la norma T 236 om-13 (TAPPI 2013).

Cuadro 12. Numero de Kappa en hojas de prueba de pulpa destintada con ultrasonido.

Muestra P (Volumen del F No. de Kappa
permanganato)
No. 1 34.41 ml 0.9669 29.10
No. 2 35.19 ml 0.9686 29.56
PROMEDIO 29.33+0.40

El Cuadro No. 13 muestra los resultados obtenidos para la prueba del No. de
Kappa para el destintado con fuerzas magnético-mecanicas, el numero de Kappa
indica el contenido de lignina o grado de deslignificacion en las pulpas o fibras
provenientes de cualquier proceso quimico, semi-quimico, quimico termo
mecanico, etc., (Costa and Colodette 2007). Para la presente investigacion se
realiz6 con la finalidad de determinar el contenido de lignina en las fibras
provenientes del destintado con fuerzas magnético-mecanicas, la muestra original
y su repeticion muestran un numero de Kappa de 32.99. Este contenido de lignina
se considera elevado para los intereses de la presente investigacion. Asi mismo y
de acuerdo a la bibliografia (Costa and Colodette 2007), podria decirse que la
lignina residual es enteramente responsable del consumo del KMnOg4
permanganato de potasio, por lo que un alto contenido lignina en las
suspensiones fibrosas significan un mayor consumo de permanganato de potasio

como se observa en los resultados obtenidos.
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Cuadro 13. No. de Kappa en hojas de prueba de pulpa destintada con tratamiento
magnético-mecanico.

Muestra P (Volumen del F No. de Kappa
permanganato)
No. 1 36.52 ml 0.9715 33.46
No. 2 36.10 ml 0.9706 32.52
PROMEDIO 32.99+0.57

El Cuadro No. 14 muestra los resultados obtenidos para la prueba de cenizas
provenientes del proceso de destintado con ultrasonido, el cual fue de 1.16%. Se
obtuvo una reduccion muy significativa, respecto a la cantidad de solidos
originalmente presentes en el papel bond, lo que sugiere que el tratamiento
también ayudd a remover sélidos del papel desperdicio.

Cuadro 14. Contenido de cenizas en hojas de prueba de pulpa destintada con
ultrasonido.

Crisol de
Muestra
porcelana%
No. 1 1.15
No. 2 1.18
PROMEDIO 1.1610.11

El Cuadro No. 15 muestra los resultados obtenidos para la prueba de cenizas,
dichos resultados son obtenidos de la calcinacidén de las fibras a 900 + 25°C,
provenientes del proceso de destintado con fuerzas magnético-mecanicas, el cual
fue de 2.4%. Este valor, aunque bajo, es el doble del obtenido en la pulpa
destintada con ultrasonido, lo que sugiere que este proceso no fue tan efectivo
como aplicar ultrasonido de alta ganancia, para la remocién de particulas sodlidas,

presentes en el papel.
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Cuadro 15. Contenido de cenizas en hojas de prueba de pulpa destintada con fuerzas
magnético-mecanicas.

Crisol de
Muestra
porcelana%
No. 1 2.41
No. 2 2.39
PROMEDIO 2.40+0.08

3.5 Evaluacion del proceso de blanqueo ECF para el tratamiento con

ultrasonido y el tratamiento magnético-mecanico

El Cuadro No. 16 muestra los resultados obtenidos de la fibra blanqueada, dicha
fibra fue destintada previamente a través de un proceso con ultrasonido de accion
intensiva obteniéndose una blancura maxima del 86.0% bajo las condiciones
optimas del proceso, posteriormente la fibra fue sometida a un proceso de
blanqueo ECF, aplicando unicamente 4 etapas de blanqueo, a continuacién se
muestran los resultados de las pruebas realizadas para: a, B y y-celulosa. Como
se aprecia en el Cuadro No. 15, la obtencién de a-celulosa es de un valor elevado
en peso molecular 93.44%, mientras que el contenido de y y B-celulosa son bajos,
dichos valores indican que es posible obtener celulosa de alta pureza a partir de
fibra secundaria, cumpliendo con uno de los principales objetivos de la presente
investigaciéon. Por otro lado a través de distintos procesos mecanicos, quimicos,
enzimaticos o bioldgicos, es posible obtener nanofibras y nanocristales de
celulosa, que son las formas estructurales de la celulosa y las que brindan mejoras
en las propiedades mecanicas, para ser utilizadas como material reforzante para
el desarrollo de nano compuestos (Riva, Silva et al . 2014), razdn por la cual en la

presente investigacion se buscé la obtencion del contenido de a-celulosa.
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Cuadro 16. Contenido de «, B y y-celulosa en hojas de prueba de pulpa destintada con
ultrasonido y blanqueada por el método ECF.

Contenido de
Muestra o-celulosa [-celulosa y-celulosa
% % %
No. 1 93.69 2.99 3.82
No. 2 93.19 3.22 3.3.19
PROMEDIO 93.44+0.42 3.10+0.28 3.50+0.47

El Cuadro No. 17 muestra los resultados obtenidos de la fibra blanqueada, dicha
fibra fue destintada previamente a través de un proceso con fuerzas magnético-
mecanicas obteniéndose una blancura maxima del 83.0% bajo la aplicacion de las
condiciones Optimas del proceso. Posterior a que la fibra fue sometida a un
proceso de blanqueo ECF (elementos libres de cloro), se logré incrementar la
blancura o “Brightness” a través de la eliminacién de algunos de los constituyentes
de las pulpas a blanquear, principalmente la lignina (Maria Cristina Area 2008). El
Cuadro No. 16 muestra los resultados del analisis de a-celulosa, realizado a la
muestra destintada y blanqueada. Como se observa, el contenido de a-celulosa
fue de 93.25%, considerado como elevado; mientras que el contenido de y y -
celulosa son bajos. Dichos valores indican que es posible obtener celulosa de alta
pureza a partir de fibra secundaria mediante la aplicacion de un tratamiento no
convencional para el destintado de papel bond de impresién Laser, cumpliendo

con uno de los principales objetivos de la presente investigacion.
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Cuadro 17. Contenido de «, B y y-Celulosa en hojas de prueba de pulpa destintada
mediante tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas y blanqueo ECF.

Contenido de
Muestra a-celulosa B-celulosa y-celulosa
% % %
No. 1 93.33 2.24 4.43
No. 2 93.17 1.97 4.90
PROMEDIO 93.2510.24 2.10+0.31 4.66+.41

El Cuadro No. 18 muestra los resultados obtenidos del No. de Kappa para el
proceso de destintado con ultrasonido de accién intensiva posterior al proceso de
blanqueo. El contenido de lignina, de acuerdo al numero de kappa obtenido, fue
bajo. Este contenido de lignina resulta positivo para la presente investigacion, ya
que se logré eliminar una cantidad importante de este elemento, que puede
afectar a los intereses de la presente investigacion a través de efectos de
oxidaciéon o amarillamiento de la fibra blanqueada, repercutiendo en la blancura
final de la pulpa. Por su parte y de acuerdo con (Colodette, Gomide et al . 2002) el
esperado ahorro de reactivos quimicos en el blanqueo derivan a partir de un indice
de Kappa inferior en las fibras por blanquear, concordando con los resultados
obtenidos y por lo dicho por (Costa and Colodette 2007), el contenido de lignina
residual presente en la materia prima utilizada es enteramente responsable del

consumo del permanganato de potasio.

Cuadro 18. No. de Kappa en pulpa destintada con ultrasonido y blanqueo ECF.

Muestra P (Volumen del F No. de Kappa
permanganato)
No. 1 2.30 ml 0.89 1.86
No. 2 1.04 ml 0.89 0.89
PROMEDIO 1.37+0.58
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El Cuadro No. 19 muestra los resultados obtenidos del No. de Kappa, para el
proceso de destintado propuesto mediante la aplicacion de fuerzas magnético-
mecanicas, el cual resulta efectivo en la remocidn de particulas de tinta, asi mismo
resulta efectivo en la eliminacion de lignina previamente blanqueada, el contenido
de lignina en esta etapa resulta ser baja como se aprecia por el numero de kappa
obtenido, el cual fue de 1.48, lo que excede el valor reportado en otras
investigaciones como las realizadas por (Colodette, Gomide et al . 2002). Asi
mismo, el proceso de blanqueo ECF, resulta efectivo en la mejora de las fibras

provenientes del proceso de destintado propuesto.

Cuadro 19. No. de Kappa en pulpa destintada aplicando fuerzas magnético-mecanicas
y blanqueo ECF.

Muestra P (Volumen del F No. de Kappa
permanganato)
No. 1 1.67 ml 0.89 1.37
No. 2 1.88 ml 0.89 1.59
PROMEDIO 1.48+0.28

El Cuadro No. 20 muestra los resultados obtenidos para la prueba de cenizas,
dichos resultados son obtenidos de la calcinacion de las fibras a 900 + 25°C,
provenientes del proceso de destintado con ultrasonido de accion intensiva y del
proceso de blanqueo de la fibra reciclada de acuerdo con los resultados los cuales
se consideran altos 1.15 y 1.18% para el proceso con destintado. Posteriormente,
la fibra destintada fue sometida a un proceso de blanqueo ECF como se mencion6
anteriormente y se procedié a realizar la misma prueba para determinar su

contenido, el cual resulta bajo 0.19%.
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Cuadro 20. Contenido de cenizas en pulpa destintada con ultrasonido, bajo
condiciones éptimas, y blanqueada mediante proceso ECF.
Muestra Corrida % Cenizas Muestra Corrida % Cenizas
No. No.
1 1.15 1 0.18
Pulpa destintada bajo 2 1.18 Pulpa destintada bajo 2 0.20
condiciones éptimas condiciones éptimas
del proceso con del proceso con
ultrasonido ultrasonido + blanqueo
ECF
PROMEDIO | 1.16%0.10 PROMEDIO 0.19+0.08

El Cuadro No. 21 muestra los resultados obtenidos para la prueba de cenizas,

dichos resultados son obtenidos de la calcinacion de las fibras a 900 + 25°C,

provenientes del proceso de blanqueo ECF para la fibra obtenida del proceso de

destintado con fuerzas magnético-mecanicas. En el Cuadro No. 20 se aprecian los

contenidos de ceniza para el proceso destintado bajo las condiciones 6ptimas del

proceso, por lo que se presentan los resultados antes y después del proceso de

blanqueo, obteniendo un contenido de cenizas final de 0.14%.
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Cuadro 21. Contenido de cenizas para el destintado de papel bond de impresién Laser
aplicando fuerzas tratamiento magnético-mecanicas y blanqueada mediante proceso

ECF.
Muestra Corrida 9% Cenizas Muestra Corrida % Cenizas
No. No.
1 241 1 0.17
Pulpa destintada bajo 2 2.41 Pulpa destintada bajo 2 0.12
condiciones éptimas condiciones éptimas
del proceso del proceso
magnético-mecanico magnético-mecanico +
blanqueo ECF
2.41+0.00 PROMEDIO | 0.14+0.10

3.5.1 Evaluacion del papel bond sin impresion

A continuacion se muestran los resultados del grado de blancura de las muestra

de papel bond sin impresion Laser, la blancura (Brightness) fue medida utilizando

el equipo Elrepho series 3000, dicha medicién fue realizada en 4 puntos para cada

una de las muestras de papel bond sin impresion. Los Cuadros No. 22 y 23,

muestran la blancura medida de los papeles bond sin impresién Laser de la marca

Maxbrite.
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Cuadro 22. Grado de blancura medido en el papel bond sin impresiéon Laser, muestra

1.
Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 91.81 90.76 2.37 -10.42
2 92.18 90.89 2.39 -10.39
3 91.88 90.77 2.38 -10.38
4 91.75 90.71 2.36 -10.37
PROMEDIO 91.90+0.09 | 90.78 + 0.04 2.37+0.01 -10.39 + 0.01

Cuadro 23. Grado de blancura medido en el papel bond sin impresion Laser, muestra

2.

Andlisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 96.93 92.29 2.61 -11.11
2 96.88 92.29 2.59 -11.04
3 96.94 92.30 2.60 -11.05
4 96.89 92.30 2.62 -11.09
PROMEDIO 96.91 + 0.01 92.29 £ 0.01 2.60+0.01 -11.07 £ 0.02

Como se aprecia el grado de blancura es alto, arrojando un promedio superior al
90.0% de blancura en ambas muestras, asi mismo el resultado de L*, a*, b*,
muestran la tonalidad de las hojas, arrojando L* y a* positivas, mientras que b* es

negativa, de esta forma la tonalidad de las muestras dado el resultado resultan ser
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azules, esto debido a que las hojas aun no han sido sometidas a ningun proceso

de impresion.

3.5.2 Evaluacion grado de blancura para el destintado convencional con

reactivos quimicos a 40°C

El Cuadro No. 24, muestra los resultados obtenidos de un destintado tradicional.
El grado de blancura obtenido para esta etapa es no es alto, debido al uso de los
reactivos quimicos empleados para la etapa correspondiente de desintegracion. El
destintado hasta ahora se realiza en medio alcalino y demanda el uso de reactivos
quimicos como el hidroxido de sodio, silicato de sodio, perdxido de hidrogeno, etc.
Para hacer mas eficiente el proceso (Beneventi and Carre 2000). Sin embargo, la
generacion y fragmentacion de las particulas de tinta en los intervalos de interés
de 25-50 y de 50-100 ym no son los necesarios para el desprendimiento de la

union tinta-fibra, para la etapa correspondiente.

Cuadro 24. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante proceso convencional a 40 °C, etapa de desintegracion.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 80.37 88.75 1.34 -5.47
2 80.42 88.75 1.39 -5.49
3 80.44 88.94 1.34 -5.15
4 80.13 88.61 1.40 -5.51
PROMEDIO 80.34 + 0.07 88.76 + 0.07 1.36 £+ 0.02 -5.40 £ 0.09
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El Cuadro No. 25, muestra el nivel de blancura obtenido en hojas de pulpa de la
etapa de flotacion, el cual fue de 82.06%, sin embargo, y de acuerdo con la
literatura el rango de particulas de tinta que pueden ser eliminadas en esta etapa
es del orden de 50-100 um (Fricker, Thompson et al . 2007), puesto que las tintas
de téner son dificiles de eliminar por procesos convencionales de destintado y de
lavado, ya que contienen ligantes termoplasticos que se polimerizan y fusionan en
el papel durante el proceso de impresion a altas temperaturas (Lee, Darah et al .
2007). La blancura obtenida en esta etapa como se puede observar es de 82.06%
de acuerdo al promedio, por su parte la tonalidad obtenida en esta etapa resulta
ser positiva de acuerdo con L* y a* respectivamente, mientras que b* resulta
negativa.

Cuadro 25. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante proceso convencional a 40 °C, etapa de flotacion.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 82.09 89.59 1.34 -5.33
2 81.79 89.41 1.41 -5.35
3 82.13 89.6 1.39 -5.26
4 82.24 89.94 1.25 -4.73
PROMEDIO 82.06 + 0.10 89.62+0.11 1.34+0.04 -5.16 + 0.15

Por otro lado, la etapa de lavado es altamente efectiva para remover particulas de
tamano inferior a 10 um (Fricker, Thompson et al . 2007). EI Cuadro No. 26,
muestra los resultados obtenidos para la etapa de lavado. Como se aprecia los
resultados obtenidos en esta etapa no existe mucha diferencia con la obtenida en
la etapa de flotacion pues la blancura obtenida fue de 78.89%, mientras que el L* y
a* resultan positivas, mientras que b* resulta negativa, sin embargo, la eliminacién

de particulas de tinta en la etapa correspondiente no fue la esperada. Dado que
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cuando los papeles son quimicamente tratados, las particulas de téner suelen
tener una separacién muy pobre de las fibras ya que estas son rigidas, planas y
de gran tamafo, lo cual dificulta su remocion por procesos convencionales
(Beneventi and Carre 2000).

Cuadro 26. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante proceso convencional a 40 °C, etapa de lavado.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 79.11 87.89 1.73 -5.68
2 78.35 87.70 1.70 -5.54
3 78.75 87.85 1.72 -5.63
4 79.36 88.16 1.74 -5.54
PROMEDIO 78.89 + 0.22 87.92+0.10 1.72+0.01 -5.59 + 0.03

La Figura No. 30-a, muestra la superficie de una hoja con pasta desintegrada,
cabe sefalar y recordar que la obtencién y formacion de esta hoja fue a través de
un destintado convencional, mediante la dosificacion de reactivos quimicos como
el hidréxido de sodio, silicato de sodio, peroxido de hidrégeno etc. La Figura No.
30-b, corresponde a la imagen de la hoja preparada con pasta del proceso de
destintado convencional, dicha formacién de hoja fue obtenida de la etapa de
flotacion, durante esta etapa fue necesario mantener la temperatura a 40°C, de
acuerdo al método correspondiente. Como puede apreciarse no se logro
desprender un numero importante de particulas de tinta o fragmentar una gran
cantidad de estas particulas, implicando con ello la eliminacion de dichas tintas en
etapas posteriores. Por otro lado la Figura No. 30-c muestra la superficie de una
hoja formada para la etapa de lavado, el método correspondiente no sugiere dicha

etapa, sin embargo, para la presente investigacion resulta necesaria dicha etapa,

93



como se aprecia la eliminacién de las particulas de tinta no se logré llevar a cabo a
través del método PTS-METHOD 1987.

(a) desintegracion (b) flotacién (c) lavado

Figura 30. Hojas de prueba obtenidas a partir de pulpa procesada del proceso de
destintado convencional a 40 °C, (a) etapa de desintegracion, (b) etapa de flotaciéon y
(c) etapa de lavado.

3.5.3 Evaluacion grado de blancura para el proceso de destintado con

ultrasonido (condiciones optimas)

A continuacion se muestran los resultados obtenidos bajo la aplicacién de las
condiciones Optimas del proceso de destintado propuesto, dichos resultados
fueron obtenidos de la aplicacién del primer disefio experimental aplicado en el
proceso de destintado con ultrasonido, los factores utilizados para el desarrollo del
proceso fueron: Tiempo 20 minutos, Consistencia 0.5%, Temperatura 25°C, Forma
de aplicacion 0 (Continua). El grado de blancura fue medido a través del equipo
Elrepho 3000, bajo la norma T 452 om-08 (TAPPI 2008), el Cuadro No. 27
muestra los resultados obtenidos para la etapa de desintegracién, en el cual se
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puede apreciar la blancura obtenida, la cual resulta ser baja, asi como la tonalidad
de la suspension fibrosa, la cual también resulta ser baja, dado a que en esta
etapa solo se realiz6 la desintegracion de la materia prima impresa, la
desintegracion de acuerdo con (Garcia 2004), consiste en separar los paquetes
fibrosos en fibras individuales, sin producir cambios estructurales en la fibra, dicha
medicion fue realizada en 4 puntos de la muestra, arrojando los siguientes

resultados:

Cuadro 27. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de desintegracion.

Andlisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 77.53 86.6 1.46 -6.69
2 77.2 86.64 1.46 -6.53
3 78.15 87.08 1.46 -6.53
4 77.58 86.65 1.50 -6.48
PROMEDIO 77.61+£0.20 86.76 £ 0.11 1.47 £0.01 -6.64 £ 0.04

El Cuadro No. 28 muestra los resultados obtenidos del destintado con ultrasonido
para la blancura y L*, a* b* respectivamente, en dicha etapa se utilizaron las
condiciones oOptimas, correspondientes a la corrida experimental No. 11 del
proceso anteriormente mencionado. Los resultaros mostrados en esta etapa
parecen ser bajos, sin embargo, la generacién y division de las particulas de
tinta/m? en esta etapa fueron generados en los rangos de interés de 25 a 50 y de
50 a 100 pm particulas de tintas que permiten ser faciles de eliminar por etapas de
flotacion y de lavado. Los tamanos de particulas de tinta que pueden ser
eliminadas a través de la flotacion segun (Ferguson 1992), son del rango de 10-
100 micras, tamafios necesarios para que puedan ser arrastrados por el proceso

antes mencionado, por otro lado, la blancura obtenida en esta etapa resultdé ser
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baja 68.76% asi como su L*, a*, b*, dichos valores representan la tonalidad de la
suspension fibrosa tratada con ultrasonido, o dicho de otra forma L*, a*, b*,
representa la escala de colores medidos a 457 nm, donde el eje a* mide los
cambios de (-) verde a (+) rojo, eje b* mide los cambios de (-) azul a (+) amarillo y
el eje L* mide la luminosidad, tendencia de (-) gris a (+) blanco (Aguilera Dugarte ,
Rojas Orlando et al . 2002). Donde, L* resulta positiva tonalidad blanco-grisacea,
a* resulta positiva tonalidad azul-rojiza y finalmente b*, la cual resulta negativa
azul, dando como resultado una tonalidad grisacea en la suspension fibrosa. Cabe
sefalar que la baja o pérdida de blancura se debe a la eliminacidn de
blanqueadores Opticos presentes en el papel, asi mismo, a la division y

fragmentacion de particulas de tinta/m? en los rangos de 25-200 pm.

Cuadro 28. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de tratamiento

ultrasénico.
Analisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 68.68 83.00 1.25 -5.97
2 69.05 83.13 1.26 -6.03
3 68.57 82.96 1.24 -5.92
4 68.75 83.05 1.23 -5.93
PROMEDIO 68.76 £ 0.10 83.03 £ 0.04 1.24+0.01 -5.96 £ 0.02

El Cuadro No. 29, muestra los resultados para la etapa de flotacion, para dicha
etapa se logré obtener una blancura del 71.03% sin el uso de ningun reactivo
quimico en comparacion del destintado tradicional donde se obtuvo una blancura
del 82.60%. De acuerdo con (Pélach 2009), la flotacién es unos de los puntos
clave para obtener una pulpa o fibra destintada de alta calidad, la eficiencia de

esta etapa depende, en gran medida, de las propiedades superficiales de los
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distintos elementos que intervienen y que se modifican gracias a la accién de los
agentes tensoactivos afadidos. Por su parte los resultados para el L*, a* b*,
resultan ser buenos en la tonalidad de la suspension fibrosa, L* resulta positiva
tonalidad blanco-grisacea, a* resulta positiva tonalidad azul-rojiza y b* la cual
resulta negativa azul-grisacea, dichas tonalidades se ven reflejadas en la tonalidad
de la suspension fibrosa, debido a la gran cantidad de particulas de téner
generadas por la etapa de ultrasonido, asi como a la perdida de blanqueadores
opticos en el papel los cuales le confieren ciertas propiedades al papel (Becerra
Aguilar Bruno 2008).

Cuadro 29. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de flotacion.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 71.23 83.95 1.38 -6.43
2 70.57 83.78 1.29 -6.15
3 71.15 83.89 1.39 -6.46
4 71.18 84.06 1.30 -6.18
PROMEDIO 71.03 £ 0.16 83.92 + 0.06 1.34+0.03 -6.30 £ 0.08

El Cuadro No. 30 presenta los resultados obtenidos para la etapa de lavado en el
cual se aprecia claramente el incremento en la blancura, para dicha etapa se logro
obtener una blancura 6ptima del 81.27% en comparacién con un destintado
tradicional el cual permiti6 obtener una blancura del 78.89%, lo que confirma la
eliminacién de las particulas de tinta mediante el uso y destintado de papel bond
con ultrasonido de accion intensiva. De acuerdo con (Fricker, Thompson et al .
2007), la etapa de lavado es altamente efectiva para remover particulas de

tamanos inferiores a 10 ym. Por su parte los resultados en la tonalidad de la
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suspension fibrosa L*, a*, b*, para la etapa de lavado resultaron positivas lo que le

confiere un mayor incremento en la coloracién final de la suspension fibrosa.

Cuadro 30. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de lavado.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 81.07 88.72 1.59 -5.78
2 81.63 88.99 1.59 -5.78
3 80.99 88.67 1.61 -5.79
4 81.4 88.83 1.57 -5.85
PROMEDIO 81.27 £ 0.15 88.80 + 0.07 1.50£0.01 -5.80 £ 0.02

3.5.4 Evaluacién grado de blancura para el proceso de destintado con

ultrasonido, 2° repeticion (condiciones optimas)

Con la finalidad de optimizar o reafirmar las condiciones obtenidas del proceso de
destintado por ultrasonido se realiz6 una segunda repeticion utilizando los factores
de la corrida experimental numero 11. Los factores utilizados para el desarrollo del
proceso fueron: Tiempo 20 minutos, Consistencia 0.5%, Temperatura 25°C, Forma
de aplicacién 0 (Continua). EI Cuadro No. 31 muestra los resultados obtenidos
para la etapa del tratamiento con ultrasonido, la blancura y L*, a*, b*, obtenidos
respectivamente. Los resultados mostrados en esta etapa parecen ser
nuevamente bajos, sin embargo, como se mencion6 anteriormente la separacion y
divisién de las particulas de tinta/m? en esta etapa fueron generados en los rangos
de interés 25-50 y de 50-100 um, dichas particulas de tinta permiten ser faciles de
eliminar por etapas de flotacion y de lavado (Ferguson 1992). La blancura
obtenida en esta etapa resultdé ser baja 71.15% asi como su L*, a*, b*, dichos
valores representan la tonalidad de la suspension fibrosa tratada con ultrasonido,

L* resulta positiva tonalidad blanco-grisacea, a* resulta positiva tonalidad azul-
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rojiza y finalmente b*, la cual resulta negativa azul-grisacea, dando como resultado
una tonalidad grisacea en la suspension fibrosa.
Cuadro 31. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada

mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de tratamiento
ultrasénico (22 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 71.39 84.05 1.4 -6.63
2 71.68 84.1 1.31 -6.4
3 70.07 83.03 1.39 -6.62
4 71.49 83.93 1.35 -6.53
PROMEDIO 71.15 + 0.37 83.77+0.25 1.36 £ 0.02 -6.54 + 0.05

El Cuadro No. 32, muestra los resultados para la etapa de flotacion, para dicha
etapa se logré obtener una blancura del 83.74% sin el uso de ningun reactivo
quimico en comparacion del destintado tradicional donde se obtuvo una blancura
del 82.60%. Por su parte los resultados para el L*, a*, b*, resultan ser buenos en la
tonalidad de la suspension fibrosa, L* resulta positiva tonalidad blanco-grisacea, a*
resulta positiva tonalidad azul-rojiza y b* la cual resulta negativa azul-grisacea,
dichas tonalidades se ven reflejadas en la tonalidad de la suspension fibrosa y en
la coloraciéon obtenida, lo cual concuerda con lo dicho por (Aguilera Dugarte ,
Rojas Orlando et al . 2002). Asi mismo y de acuerdo con (Wang and Zhu 2015),
durante la flotacion se pierden una gran cantidad de cargas como el CaCos, que le

confiere ciertas propiedades al papel como lisura, brillo etc.
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Cuadro 32. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de flotaciéon (22

repeticion).
Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 83.68 89.53 1.49 -6.41
2 83.64 89.47 1.48 -6.51
3 84.14 89.44 1.42 -6.23
4 83.53 89.49 1.44 -6.37
PROMEDIO 83.74+0.13 89.48 £ 0.02 1.45 +0.02 -6.38 £ 0.06

El Cuadro No. 33 presenta los resultados obtenidos para la etapa de lavado en el
cual se aprecia claramente el incremento en la blancura, para dicha etapa se logré
obtener una blancura o6ptima del 86.84% en comparacion con un destintado
tradicional el cual permitié obtener una blancura del 78.89%, lo que confirma la
eliminacion de las particulas de tinta mediante el uso y destintado de papel bond
con ultrasonido de accién intensiva. Reafirmando lo dicho por (Fricker, Thompson
et al . 2007), la etapa de lavado es altamente efectiva para remover particulas de
tamanos inferiores a 10 ym. Por su parte los resultados en la tonalidad de la
suspension fibrosa L*, a*, b*, para la etapa de lavado resultaron positivas lo que le
confiere un mayor incremento en la coloracién final de la suspension fibrosa, asi

como en su tonalidad final.
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Cuadro 33. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de lavado (22 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 86.60 90.37 1.90 -6.84
2 86.67 90.4 1.94 -6.86
3 87.19 90.53 1.94 -6.90
4 86.90 90.45 1.96 -6.95
PROMEDIO 86.84 +0.13 90.43 + 0.03 1.93 +0.01 -6.88 + 0.02

3.5.5 Evaluacién grado de blancura para el destintado con ultrasonido, 3?

repeticiéon (condiciones éptimas)

Con la finalidad de reafirmar los resultados anteriores se realiz6 una tercera
repeticion del destintado con ultrasonido mediante la aplicacion de las condiciones
Optimas del proceso, unicamente se evalud la hoja formada mediante la etapa de
lavado. Dichos resultados fueron obtenidos y evaluados estadisticamente,
arrojando los siguientes valores considerados como Optimos para el desarrollo del
proceso propuesto: Tiempo 20 minutos, Consistencia 0.5%, Temperatura 25°C,
Forma de aplicaciéon 0 (Continua). EI Cuadro No. 34 muestra los resultados
obtenidos para la etapa de lavado, en el cual se aprecia una blancura 6ptima del
86.98%, recordando que la blancura obtenida en las repeticiones anteriores fueron
del 81.27 y 86.84%, corroborandose dichos resultados de blancura. Segun
(Aguilera Dugarte , Rojas Orlando et al . 2002) y (Sulbaran, Turrado et al . 2014),
en la industria papelera, poder lograr un aumento en el grado de la blancura de
dos o mas porciento se considera un logro importante, para la presente
investigacién podria decirse que se logro un aumento del 9%, recordando la

blancura inicial para la hoja de desintegracion fue de 77.61%.
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Cuadro 34. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con ultrasonido de alta ganancia, etapa de lavado (32 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 86.97 90.74 2.01 -6.51
2 87.13 90.72 2.05 -6.66
3 87.40 90.78 2.06 -6.77
4 86.44 90.57 2.02 -6.41
PROMEDIO 86.98 + 0.20 90.70 + 0.04 2.03 £0.01 -6.60 + 0.08

La Figura No. 31-a muestra la superficie de una hoja con pasta desintegrada
previamente al proceso con ultrasonido. La Figura No. 31-b corresponde a la
imagen de la hoja preparada con pasta del proceso de destintado con ultrasonido
de alta frecuencia. Como puede apreciarse se logré generar un gran numero de
particulas de tinta o fragmentar una gran cantidad de estas particulas, generando
una coloracion gris-azul, sobre la superficie de la hoja formada, dicho
desprendimiento de la separacion de la unién tinta-fibra permite que las particulas
de tinta sean eliminadas por etapas posteriores por medio de la flotacion y el

lavado como se menciond anteriormente.
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(a) desintegracion (b) tratamiento con ultrasonido

Figura 31. Hojas de prueba obtenidas a partir de pulpa procesada mediante
destintado con ultrasonido, (a) etapa de desintegracion, (b) tratamiento con
ultrasonido.

La Figura No. 32-a, corresponde a la imagen de la superficie de una hoja obtenida
con pasta tratada por etapas posteriores de ultrasonido y flotacién, como puede
verse, se elimind una gran cantidad de particulas de toner a través de esta etapa,
la superficie de la hoja mostro una reduccion en el tono gris-azul observado
originalmente. Finalmente, las propiedades de la hoja formada posterior a las
etapas de ultrasonido, flotacién y de lavado se aprecian en la Figura No. 32-b esta
superficie representa la mayor reduccion de particulas de tinta, lo que otorgé una

coloracién de mayor blancura al papel o la suspension fibrosa.
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(a) flotacion (b) lavado

Figura 32. Hojas de prueba obtenidas a partir de pulpa procesada mediante
destintado con ultrasonido, (a) etapa de flotacion, (b) etapa de lavado.

3.5.6 Evaluacion grado de blancura para el proceso de blanqueo ECF, pulpa

proveniente del proceso de destintado con ultrasonido

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del proceso de blanqueo, las
fibras fueron previamente limpiadas a través de un proceso de destintado con
ultrasonido de accién intensiva bajo las condiciones éptimas del proceso utilizado:
Tiempo 20 minutos, Consistencia 0.5%, Temperatura 25°C, Forma de aplicacion 0
(Continua). Por su parte las condiciones utilizadas para el proceso de blanqueo
ECF fueron: Temperatura 30°C, Tiempo de reacciéon 60 minutos, Consistencia
10%, pHs 7-7.5. El Cuadro No. 35 muestra los resultados obtenidos del grado de
blancura de la formacion de una hoja con pulpa blanqueada. Al realizar una
comparacion con un estudio similar (Rivera 2012) reporta una blancura final del
80%, mediante un proceso ECF, sin embargo el autor utilizo carton Kraft reciclado,
asi mismo, emple6é secuencias de blanqueo ODP (oxigeno, dioxido de cloro y

peroxido) del tipo ECF, y P-Ep-P (perdxido, extraccion alcalina oxidativa y
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peroxido), del tipo TCF. Se podria decir que en la presente investigacion se logro

una buena blancura a partir de fibra secundaria (papel bond).

Cuadro 35. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa

destintada con ultrasonido de alta ganancia y blanqueada mediante secuencias ECF.

Figura 33. Hoja de prueba obtenida a partir de pulpa destintada mediante condiciones
optimizadas de un tratamiento con ultrasonido y blanqueada mediante secuencia ECF,

(a) vista completa de la hoja, (b) acercamiento.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 90.27 96.53 -0.21 0.88
2 90.74 96.74 -0.21 0.91
3 90.58 96.69 -0.22 0.93
4 90.22 96.54 -0.22 0.90
PROMEDIO 90.45 +0.12 96.62 + 0.05 -0.21 £ 0.00 0.90 +0.01
(a) hoja (b) acercamiento
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La Figura No. 33-a corresponde a la imagen de una hoja completa obtenida con
pasta blanqueada a través del proceso de blanqueo ECF, como puede verse, se
elimind una gran cantidad de particulas de téner a través de esta etapa, sin
embargo fue necesario el uso de agentes quimicos, logrando con ello la blancura y
el contenido a-celulosa deseados para la presente investigacion. Finalmente, la
Figura No. 33-b muestra la superficie de la misma hoja formada con un

acercamiento de escaneo a 2400 dpi.

3.5.7 Evaluacién grado de blancura para el proceso de destintado mediante
la aplicacion de las fuerzas magnético-mecanicas (condiciones

optimas)

A continuacidn se muestran los resultados obtenidos a través del destintado por
medio de la aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas, los factores utilizados
para el desarrollo del proceso fueron: Tiempo 5 minutos, Consistencia 0.5% vy
velocidad del equipo de 10. Los resultados obtenidos en esta etapa resultan ser
bajos debido a que no se realizé mas que la desintegracion de la materia prima en
comparacion con el proceso de destintado con reactivos quimicos el cual arroja

una blancura 80.34%
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Cuadro 36. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, etapa de
desintegracion (12 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 78.73 87.53 1.25 -6.18
2 78.15 87.01 1.36 -6.61
3 78.37 87.18 1.32 -6.47
4 77.72 87.17 1.15 -5.98
PROMEDIO 78.24+0.21 87.22+0.11 1.27 £ 0.05 -6.31+0.14

El Cuadro No. 37 muestra los resultados obtenidos del destintado con el
tratamiento magnético-mecanico para la blancura y L*, a*, b*, respectivamente, en
dicha etapa se utilizaron las condiciones Optimas del proceso anteriormente
mencionado. Los resultaros mostrados en esta etapa parecen ser bajos, sin
embargo, la generacion y division de las particulas de tinta en esta etapa fueron
generados en el rango de interés de 25 a 50 y 50 a 100 ym, particulas de tintas
que permiten ser faciles de eliminar por etapas de flotacion y de lavado. La
blancura para esta etapa resulté ser baja 45.63%, la caida drastica de blancura,
puede explicarse como se menciond anteriormente a la fragmentacion y division
de particulas de téner, en rangos de 25-200 ym, asi como a la eliminacién de
blanqueadores oOpticos, los cuales le confieren ciertas propiedades de blancura al
papel, de igual manera su L*, a*, b*, representan la tonalidad de la suspensién
fibrosa tratada con fuerzas magnético-mecanicas, L* positiva tonalidad azul-
grisacea, a* positiva tonalidad azul-rojiza y finalmente b* negativa azul-grisacea,
dichos resultados se ven reflejados en la coloracién de la suspension fibrosa gris-
oscura, para la etapa correspondiente, esta tendencia de coloracién se debe a la

gran cantidad de particulas de téner fragmentadas y generadas durante el
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tratamiento magnético-mecanico provocando la coloracién observada en la Fig.
No. 34-b y la caida de la blancura al 46.63%.

Cuadro 37. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecdnico magnéticamente-inducido, etapa de
tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas (12 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 45.88 70.36 1.34 -5.67
2 43.67 69.19 1.19 -5.23
3 46.41 70.72 1.34 -5.64
4 46.57 70.89 1.30 -5.54
PROMEDIO 45.63 + 0.67 70.29 + 0.38 1.29 +0.03 -5.52+0.10

El Cuadro No. 38 muestra los resultados para la etapa de flotacién, para dicha
etapa se logré obtener una blancura del 56.41%, resultando ser bajo sin el uso de
ningun reactivo quimico en comparacion del destintado tradicional donde se
obtuvo una blancura del 82.6%. De acuerdo con (Pélach 2009), como se
menciond anteriormente la flotacién es unos de los puntos clave para obtener una
pulpa o fibra destintada de alta calidad, a través de mecanismos fisico-quimicos,
las particulas de tinta se adhieren a la superficie de las burbujas de aire que en su
movimiento ascendente y son eliminadas en forma de espuma, la eficiencia de
esta etapa depende, en gran medida, de las propiedades superficiales de los
distintos elementos que intervienen y que se modifican gracias a la accién de los
agentes tensoactivos afiadidos. Asi mismo, los resultados para el L*, a*, b*,
resultan ser bajos, lo que se ve reflejado en la tonalidad de la suspension fibrosa,

L* positiva tonalidad azul-grisacea, a* positiva tonalidad azul-rojiza y b* negativa
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azul-grisacea, dicha tendencia de coloracion como se menciond anteriormente se
debe en gran medida a la eliminacién de blanqueadores 6ptico presentes en el
papel y a la gran cantidad de particulas de toner generadas en los rangos de 25-
200 um a través de la aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas, provocando la
coloracion observada en la Fig. No 34-b.

Cuadro 38. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, etapa de
flotacion (12 repeticion).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 57.02 76.89 1.46 -5.93
2 56.19 76.48 1.41 -5.81
3 54.35 75.62 1.35 -5.46
4 58.09 77.36 1.49 -6.15
PROMEDIO 56.41 + 0.79 76.58 + 0.37 1.42 +0.03 -5.83+0.14

El Cuadro No. 39 presenta los resultados obtenidos para la etapa de lavado en el
cual se aprecia claramente el incremento en la blancura, para dicha etapa se logro
obtener una blancura éptima del 81.68% en comparacién con un destintado
tradicional el cual permitié obtener una blancura del 78.89%, lo que confirma la
eliminacién de las particulas de tinta mediante el uso y destintado de papel bond
con el tratamiento magnético-mecanico. De acuerdo con (Fricker, Thompson et al .
2007), la etapa de lavado es altamente efectiva para remover particulas de
tamanos inferiores a 10 ym. De esta forma las particulas de tinta generadas en los
rangos de interés permitieron ser eliminadas en esta etapa. Tanto la etapa de
lavado como la de flotacion dependen del uso adecuado de los surfactantes,

dependiendo de la resistencia relativa y de la proporcion de la parte hidrofilica con
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relacion a la parte hidrofébica de la molécula surfactante, el surfactante se
agrupara alrededor de la tinta y de las otras particulas contaminantes, convirtiendo
a las particulas, o bien en hidrofilicas para el lavado, o en hidrofébicas para la
flotacion, las naturalezas opuestas de los surfactantes de lavado y de los
surfactantes de flotacion pueden causar problemas en sistemas que utilicen una
combinacion de flotacidn/lavado, lo que repercute en la tonalidad de la suspension
fibrosa (Aguilera Dugarte , Rojas Orlando et al . 2002). Por su parte los resultados
en la tonalidad de la suspension fibrosa L*, a* b* para la etapa de lavado
resultaron positivas lo que le confiere una mejora en el incremento de la coloracion
final de la suspension fibrosa, provocando un aumento del 3%, recordando que en
la industria papelera, poder lograr un aumento en el grado de blancura de dos o
mas porciento es un logro que se considera importante (Sulbaran, Turrado et al .
2014).

Cuadro 39. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, etapa de
lavado (12 repeticidn).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 81.98 88.88 1.88 -6.14
2 81.65 88.79 1.87 -6.02
3 81.48 88.75 1.85 -5.98
4 81.64 88.78 1.83 -6.05
PROMEDIO 81.68+0.11 88.8 +0.03 1.85+0.01 -6.04 + 0.03




3.5.8 Evaluacioén grado de blancura para el proceso de destintado mediante
la aplicacion de las fuerzas magnético-mecanicas, 22 repeticion

(condiciones optimas)

Con la finalidad de corroborar los resultados anteriores se realizé una segunda
repeticion mediante la aplicacion de las fuerzas magnético-mecanicas a la
suspension fibrosa previamente desintegrada. A continuacion se muestran los
resultados obtenidos los factores utilizados para el desarrollo del proceso fueron:
Tiempo 5 minutos, Consistencia 0.5% y velocidad de 10. El Cuadro No. 40
muestra el grado de blancura asi como la tonalidad medido en las hojas fabricadas
con pulpa destintada mediante tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas.
Como se observa la blancura resulté baja 46.91%, por su parte el grado de L*, a*,
b*, también resultan negativos otorgando una tonalidad gris-oscura a la
suspension fibrosa, debido al desprendimiento y fragmentacion de las particulas
de tinta/m?, en los rangos de interés, razon por la cual se obtiene una coloracion
grisacea en las fibras, sin embargo, estas tintas permiten ser eliminadas por
etapas posteriores a través de la flotacion y el lavado, de acuerdo a lo establecido

por (Holik 2000).

Cuadro 40. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecdnico magnéticamente-inducido, etapa de
tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas (22 repeticién).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 46.72 71.66 0.78 -4.27
2 46.73 71.66 0.81 -4.31
3 45.90 71.26 0.68 -4.05
4 48.29 72.66 0.78 -4.27
PROMEDIO 46.91 + 0.50 71.81+0.30 0.76 £0.03 -4.22 + 0.06
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El Cuadro No. 41 muestra los resultados obtenidos para la etapa de flotacion, la
blancura obtenida para esta etapa como se observa resulta ser baja 66.24%,
como resultado la tonalidad de la suspension fibrosa resulta azul-grisacea y los
valores obtenidos en L*, a*, b*, respectivamente, dado que la mayoria de los
papeles blancos contienen cargas o minerales 6pticos que permiten mejorar las
caracteristica de los papeles como lisura, opacidad, blancura, brillo en estos
(Zanuttini Miguel 2008), sin embargo, al ser reciclados, estos pierden dichos
blanqueadores de ahi la tendencia en la coloracidén en suspension fibrosa, por otro
lado, cabe mencionar que es en esta etapa donde logré eliminar una cantidad
importante de particulas de tinta/m? de las fibras, lo que permite una mejor

limpieza o eliminacion de particulas de tinta mas pequefas en etapas de lavado.

Cuadro 41. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, etapa de
flotacion (22 repeticion).

Analisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 66.86 82.03 1.50 -6.05
2 66.50 81.90 1.48 -5.99
3 64.60 81.14 1.38 -5.67
4 67.00 82.15 1.51 -6.06
PROMEDIO 66.24 + 0.56 81.80+0.23 1.46 £ 0.03 -5.94 + 0.09

El Cuadro No. 42 muestra los resultados obtenidos para la etapa de lavado, la
tonalidad obtenida en esta etapa resulta positiva asi como el grado de blancura
obtenida tanto en la formacion de la hoja para prueba como la suspensién fibra
restante, la blancura obtenida en esta etapa es de 81.99%, mientras que el grado
de tonalidad L*, a*, b* resultan ser positivas dados sus valores respectivamente,

corroborandose lo descrito anteriormente, el tratamiento magnético-mecanico
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permite generar y fragmentar las particulas de tinta en los rangos de interés, las
cuales permiten ser eliminadas a través de etapas de flotacion y de lavado. De
igual manera y de acuerdo con (Ramirez Casillas 2004), un lavado efectivo
depende principalmente del tamano de las particulas de tinta y se aplica
principalmente a tintas dispersables < 10 ym, para que esta técnica resulte
efectiva.

Cuadro 42. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada

mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, etapa de
lavado (22 repeticidn).

Andlisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 81.97 88.54 1.94 -6.67
2 81.82 88.45 1.94 -6.97
3 81.93 88.48 1.95 -6.83
4 82.25 88.60 1.96 -6.84
PROMEDIO 81.99 £ 0.09 88.51+0.03 1.94 £ 0.00 -6.78 £ 0.06

3.5.9 Evaluacion grado de blancura para el destintado mediante la
aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas, 32 repeticion

(condiciones 6ptimas)

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos de la aplicacion de las
condiciones Optimas del proceso de destintado aplicando fuerzas magnético-
mecanicas, flotacion y lavado. Dichos resultados fueron obtenidos al realizar una
[Il repeticion bajo condiciones optimizadas. Como valores éptimos se utilizaron las
siguientes condiciones: Tiempo de 5 minutos, Consistencia de 0.5%, Velocidad de
10. El Cuadro No. 43 muestra el grado de blancura obtenida en dicha repeticion,
como se observa se logré obtener una blancura del 83.18%, el mejoramiento en el
aumento de la blancura se debe en gran medida al desprendimiento y
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fragmentacion de la particulas de tinta/m?, de la suspension fibrosa y a la
aplicacion de la flotacion como punto clave de acuerdo con (Pélach 2009), asi
mismo la lectura de la tonalidad de coloracion L*, a* y b*, donde a* mide los
cambios de (-) verde a (+) rojo, eje b* mide los cambios de (-) azul a (+) amarillo y
el eje L* mide la luminosidad, tendencia de (-) gris a (+) blanco (Aguilera Dugarte ,
Rojas Orlando et al . 2002), de esta forma y de acuerdo a los resultados obtenidos
L* resulta positiva tendencia de la coloracion blanco-grisacea, a* positiva
coloracién azul-rojiza y b* negativa coloracion azul-grisacea, de ahi la obtencién

en la coloracion de la suspensién fibrosa blanca-azulada.

Cuadro 43. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, todas las
etapas (32 repeticidn).

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 83.52 89.30 1.96 -6.45
2 83.13 89.18 1.92 -6.32
3 82.97 89.00 1.97 -6.32
4 83.11 89.15 1.95 -6.43
PROMEDIO 83.18 +0.12 89.15 + 0.06 1.95 +0.01 -6.44 + 0.03

La Figura No. 34-a muestra la superficie de una hoja con pasta desintegrada
previamente al proceso con el tratamiento magnético-mecanico. La Figura No. 34-
b corresponde a la imagen de la hoja preparada con pasta del proceso de
destintado con fuerzas magnético-mecanicas. Como puede apreciarse se logrd
generar un gran numero de particulas de tinta o fragmentar una gran cantidad

importante de particulas, generando una coloracion gris-azul, sobre la superficie
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de la hoja formada. La Figura No. 35-a corresponde a la imagen de la superficie
de una hoja obtenida con pasta tratada por etapas posteriores del tratamiento
magnético-mecanico y flotacion, como puede verse, se eliminé una gran cantidad
de particulas de téner a través de esta etapa, la superficie de la hoja mostro una
reduccion en el tono gris-azul observado originalmente. Finalmente, las
propiedades de la hoja formada posteriormente a las etapas de ultrasonido,
flotacién y de lavado se aprecian en la Figura No. 35-b esta superficie representa
la mayor reduccion de particulas de tinta, lo que otorgd una coloracion de mayor

blancura al papel.

(a) desintegracion (b) tratamiento magnético-
mecanico

Figura 34. Hojas de prueba obtenidas a partir de pulpa procesada del proceso de
destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, (a) etapa de
desintegracion, (b) etapa de tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas.
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(a) flotacion (b) lavado

Figura 35. Hojas de prueba obtenidas a partir de pulpa procesada del proceso de
destintado con tratamiento mecanico magnéticamente-inducido, (a) etapa de flotacion,
(b) etapa de lavado.

3.5.10 Evaluacién grado de blancura para el proceso de blanqueo ECF, fibra
proveniente del proceso de destintado con fuerzas magnético-

mecanicas

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del proceso de blanqueo, las
fibras fueron previamente limpiadas a través de un proceso de destintado con
fuerzas magnético-mecanicas las condiciones Optimas utilizadas para el
destintado fueron: Tiempo 5 minutos, Consistencia de la suspension fibrosa 0.5%,
Velocidad del equipo 10. Por su parte las condiciones utilizadas para el proceso de
blanqueo ECF fueron: Temperatura 30°C, Tiempo 60 minutos, Consistencia 10%,
pHs 7.0-7.5. EI Cuadro No. 44 muestra los resultados obtenidos para el grado de

blancura de la pulpa blanqueada.
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Cuadro 44. Grado de blancura medido en hojas de prueba obtenidas de pulpa tratada
mediante destintado con tratamiento mecdnico magnéticamente-inducido, y
blanqueada mediante un proceso ECF.

Anélisis Blancura L* a* b*
(% Elrepho)
1 90.98 96.85 -0.20 0.89
2 91.17 96.98 -0.22 0.97
3 90.47 96.64 -0.21 0.90
4 90.27 96.76 -0.21 0.94
PROMEDIO 90.72 £ 0.21 96.80 + 0.08 -0.21 £ 0.00 0.92 +0.02

La Figura No. 36-a corresponde a la imagen de una hoja completa obtenida con
pasta blanqueada a través del proceso de blanqueo ECF, como se aprecia, se
elimind una gran cantidad de particulas de téner a través de esta etapa, sin
embargo fue necesario el uso de agentes quimicos, logrando con ello la blancura y
el contenido a-celulosa deseados para la presente investigacion. Finalmente, la
Figura No. 36-b muestra la superficie de la misma hoja forma con un acercamiento
de escaneo a 2400 dpi. A través del proceso de blanqueo ECF se logra obtener
una fibra mas limpia lo cual se aprecia en la formacién de hoja y en la medicion de
particulas de toner. Un estudio realizado por (Rivera 2012), reporta una blancura
final del 80%, mediante un proceso ECF, sin embargo el autor utilizo carton Kraft
reciclado, asi mismo, empled secuencias de blanqueo ODP (oxigeno, dioxido de
cloro y perdxido) del tipo ECF, y PEpP (perdxido, extraccion alcalina oxidativa y

peroxido) del tipo TCF.
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(a) hoja (b) acercamiento

Figura 36. Hoja de prueba obtenida a partir de pulpa destintada mediante condiciones
optimizadas de un tratamiento con fuerzas mecanicas magnéticamente-inducidas y
blanqueada mediante secuencia ECF, (a) vista completa de la hoja, (b) acercamiento.

3.6 Analisis de la distribucion de tamafo de particula en las suspensiones
residuales del proceso de formacién de hojas de prueba, mediante
dispersion de dinamica de luz Laser (DLS), para el tratamiento con

ultrasonido.

A continuacion se muestran los resultados obtenidos de la medicion de liquidos
residuales con el tratamiento con ultrasonido, dichas pruebas fueron realizada en
un Equipo Zetasizer, Marca Malvern, Modelo Nano_S90. El analisis de la medicion
del tamafo de las particulas, mediante dispersion de luz Laser, presentes en
suspensiones residuales, derivadas del proceso de formacion de hojas de prueba
del tratamiento con ultrasonido, se presentan en la Figura 37. Como se ilustra en
dicho grafico, todas las curvas generadas a partir de los datos recabados de cada
uno de las nueve condiciones utilizadas en el disefio experimental, mostraron un
patron multimodal. En el caso del Exp. No. 1, se obtuvo un patrén trimodal con

maximos entre los 200, 700 y 5500 nm. La presencia de particulas de gran tamafo
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es claramente visible en los datos del Exp. No. 1, sugeriendo que las condiciones
utilizadas durante el experimento, no fueron tan efectivas para fragmentar las
particulas de téner. En el caso del Exp. No. 2, se observa un patrén bimodal con
maximos de 295, 5560 nm debido a las condiciones utilizadas durante el
destintado no fueron las mas adecuadas, por su parte el exp. 3, muestra un
comportamiento multimodal con posibles tamafos de particulas de 21, 95, 342 y
5560 nm. Cabe sefialar que las condiciones de tiempo para los primeros
experimentos en destintado fueron las mismas, no asi la aplicaciéon de la
temperatura y forma de aplicacién del ultrasonido, lo cual se ve reflejado en el

desprendiemiento de los tamafos de particulas en cada una de las suspensiones

analizadas.
29
0 —
i5
10—
5
o=
F 20
5 15
E 10—
= g
12 -
T
8 11
I 1 |
4 [ ) fl
I .'.I ! |
(4] BRIl SRR Rl r'r‘rrﬁrr PNt FIrh T eartm 1 |.n||r| ] ||‘rrr|— T |||n'rr|—|—|—rrrr|1| T T
w w 1w o e w1t o o' 10’ 10° 10 10"
Tamafio de particula {umj
. b | Emp. b 2 Esp, im 8
Lep W i Cop. Ma & Eup Na.
o b Emp b ® Fup pim il

Figura 37. Medicién del tamafio de las particulas, mediante dispersion de luz Laser,
presentes en suspensiones residuales del tratamiento con ultrasonido.
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Por otra parte, la distribucion obtenida al aplicar las condiciones del Exp. No 4,
muestra un patrén trimodal con maximos en el orden de los 15, 45 y 300 nm, y
desviaciones estandar angostas. Ademas, no se observan particulas con
dimensiones mayores a los 1000 nm. De igual manera el Exp. 5 presenta un
patron bimodal con maximos de cuarvas de 95, 396 nm, destacando la aplicacion
de la temperatura en los experimentos 4 y 5, debido a ello no se permitio un buen
desprendimiento de particulas de toner, los cuales muestran tamafos muy

grandes de particulas en sus mediciones.

El Exp. 6, muestra de igual manera un patron bimodal, en razén de los tamafios de
particulas en el orden de 125 y 700 nm, la presencia de particulas de grandes
tamanos es evidente, debido a las condiciones aplicadas durante el destintado, las
cuales no resultaron ser las mas eficientes en el desprendimiento de particulas de
tinta/m?, el Exp. 7, presenta un patron multimodal en el comportamiento de las
curavas con maximos de 5, 15, 142, 450 y 5560 nm, sin embargo, la presencia de
particulas grandes aun siguen presentes, cabe mencionar que la aplicacién de la
intensidad del ultrasonido no fue la misma para todos los experimentos realizados

y analizados, razén por la cual existe cierta variacion en los tamafios de particulas.

El Exp. 8 muestra un patron bimodal en razén del comportamiento de las curvas
con maximos de 142 y 600 nm para las particulas de téner, dicho comportamiento
es debido al comportamiento de los factores involucrados en el destintado. Por su
parte el Exp. 9 presenta un patron multimodal con tamafos de particulas en el
orden de 15.7, 28.8, 45 y 3.43 nm, la presencia de particulas pequefas es
evidente, la generacion de particulas pequefias fueron originadas por las mejores
condiciones de aplicacion del ultrasonido, durante la etapa de destintado, dichas
particulas pueden ser eliminadas por flotacion y lavado respectivamente para ser

mas eficiente el proceso de destintado propuesto.
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3.7 Analisis de la distribucion de tamafo de particula en las suspensiones
residuales del proceso de formacién de hojas de prueba, mediante
dispersion de dinamica de luz Laser (DLS), para el tratamiento

magnético-mecanico.

A continuacién se muestran los resultados obtenidos de la medicion de liquidos
residuales con el tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas, dichas pruebas
fueron realizadas en un Equipo Zetasizer, Marca Malvern, Modelo Nano_S90. La
Figura No. 38 muestra los resultados obtenidos en cada uno de los analisis
realizados. El Exp. No. 1 presenta un patron bimodal con maximos de tamanos de
particulas de entre 91.3 y 460 nm, mientras que el Exp. 2, también presenta un
patrén bimodal con tamafos de particulas de 100 y 712 nm, el Exp. 3, muestra un
patrén multimodal con tamafios de particulas con maximos de 220, 955 y 4150
nm, como se observa la generacion de particulas grandes es visible, esto es
debido a la aplicaciéon de los factores que intervinieron durante la etapa del

destintado en los 3 primeros experimentos no fueron los eficaces.

Por otro lado, también se observa el Exp. No. 4, el muestra un patron multimodal
con maximos de particulas de 79, 396 y 5560 nm, la generacion de particulas
pequenas para este experimento es debido a la prolongacion del tiempo aplicado
a la suspension fibrosa durante el destintado, sin embargo, aun presenta
particulas de gran tamafio como se observa, el Exp. No. 5 de igual manera
presenta un patron multimodal con maximos de entre 106, 460 y 5560 nm, la

generacion de particulas de grandes tamafos aun es visible.

El Exp. No. 6 Presenta un patron multimodal con maximos de entre 100, 460 y
5560 nm, caracteristicas muy similares al Exp. 5, sin embargo, en el experimento
Exp.6 fue posible la eliminacién de particulas de gran tamafno a través de etapas
de flotacion y lavado, dadas las mejores condiciones del tratamiento con fuerzas

magnético-mecanicas para la generacion y eliminacion de particulas de tinta.
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Figura 38. Medicion del tamafo de las particulas, mediante dispersion de luz Laser,
presentes en suspensiones residuales del tratamiento con fuerzas magnético-
mecanico.

Por otro lado, el Exp. No. 7 muestra un patréon multimodal con tamanos de
particulas de 129, 390 y 5560 nm, asi mismo el Exp. No. 8, presenta un patron
bimodal con tamafos de particulas de 350 y 5560 nm, dicha generacion de
particulas es debido al manejo y a la aplicacién de los factores durante el
destintado con fuerzas magnético-mecanicas, sin embargo, no todas las particulas
pueden ser eliminadas por etapas posteriores, dado su gran tamafo para ser
eficazmente eliminadas. Finalmente el Exp. No. 9 presenta un patrén multimodal
con tamanos de particulas de entre 68, 296 y 5560 nm, la generacién de particulas
pequenas es visible, por lo que podria ser considerado como el experimento con
mejores rendimientos, sin embargo, no presentd las mejores condiciones Opticas

logradas en la suspension fibrosa.
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3.8 Espectros FT-IR para el tratamiento con ultrasonido.

Muestras de hojas de laboratorio de las diversas etapas aplicadas durante el
proceso de destintado con ultrasonido, como muestras del téner, papel bond y
papel Whatman, fueron analizadas mediante espectrofotometria de infrarrojo con
transformadas de Fourier. Los resultados arrojados mediante el analisis de FT-IR
de papel bond (con y sin impresidn), toner y hoja de prueba de la etapa con
tratamiento con ultrasonido de alta ganancia fueron realizadas en un equipo
Thermo Fisher Scientific, modelo Nicolet iS5. La Figura No. 39, muestra los
resultados obtenidos, como se indica en la Fig. 39 tanto los espectros de IR
correspondientes al papel bond (con y sin impresién) y el de la hoja de prueba
generada con pulpa del tratamiento con ultrasonido, muestran de manera similar,
la presencia de bandas correspondientes al estiramiento simétrico de OHs (3340-
3400 cm™), estiramiento simétrico C-H (2850-2900 cm™'), estiramiento C=0 (1640
cm), tijereteo de grupos C-OH (1315 cm™), vibraciones asimétricas de enlaces
tipo C-O-C (1100 y 1150 cm"), vibraciones C-O del tipo éter y de enlaces a-O-4
(1020 cm™), y sobre los 900 cm' correspondientes a vibraciones debidas al enlace
B-glucosidico de la celulosa (Adel 2007, Kubovsky and Kacik 2009, Navarro,
Davalos et al . 2009, Dymininska, Gagor et al . 2014, Singhal, Jaiswal et al . 2015).
Estas bandas son atribuibles a la presencia de celulosa, hemicelulosas y lignina
en dichas muestras, ya que todas las muestras analizadas contienen material
lignoceluldsico. En las muestras de papel bond, también se observa la presencia
de bandas alrededor de los 1430 y 870 cm™, las cuales se deben muy
posiblemente a cargas minerales, comunmente utilizadas en la formulacion del
papel bond (Robotti, Bobba et al . 2007).

Por otra parte, en la Figura 39, también se presenta el espectro correspondiente al
analisis FT-IR de una muestra de toner. Como se observa, en dicho espectro es
posible detectar algunas bandas caracteristicas atribuibles a este producto tales
como 3000-3100 cm- (estiramiento C-H), 1720-1730 cm™' (vibracion por grupos
carbonilo presentes en resinas tipicas de un toner), 1120-1150 cm™' (estiramiento
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C-O-C), y 750 y 700 cm", atribuibles a la deformacion fuera-del-plano de grupos
C-OH (Merrill, Bartick et al . 2003, Trzcinska 2006, Lee, Kim et al . 2014). De
acuerdo a lo propuesto por Merrill et al., y a los diferentes tipos de senales
quimicas encontradas en el espectro IR del toner utilizado en este estudio, es muy
posible que se trate de un producto elaborado a base de una resina del tipo poli
estireno-co-acrilato. Sin embargo, también en la literatura se han reportado
diversas publicaciones sobre estudios de particulas de toéner mediante
espectroscopia infrarroja, las cuales han coincidido que el analisis de este tipo de
particulas es complicado entre otros aspectos por la gran cantidad de
formulaciones de este tipo de productos y por la interferencia que causan los
espectros de IR, correspondientes a materiales lignoceluldsicos (Merrill, Bartick et
al . 2003, Trzcinska 2006). En este estudio, podria decirse que este efecto de
enmascaramiento también se dio, haciendo dificil la identificacion de particulas de

téner en las muestras de papel impreso.
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Figura 39. Espectros del andlisis mediante ATR FT-IR de muestras papel bond sin
impresion (-), impreso mediante tecnologia Laser (-), toner (-) y hoja de prueba de la
etapa con tratamiento con ultrasonido (-).
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Por otra parte, el analisis de FT-IR de la pulpa destintada bajo condiciones
optimizadas del tratamiento con ultrasonido, mas las etapas de flotacién y lavado,
adicionada de un blanqueo posterior, se presenta en la Figura 40. Como se
observa, en dicho espectro se obtuvo una drastica disminucién de las bandas
ubicadas en la regiones de 1720-1730 cm™ (vibracion por grupos carbonilo
presentes en resinas tipicas de un téner), y 750 y 700 cm, atribuibles a la
deformacion fuera-del-plano de grupos C-OH. La casi desaparicion de estas
bandas de infrarrojo, sugiere que el tratamiento con ultrasonido de alta ganancia,
combinado con etapas de flotacion y lavado, fue altamente eficaz en la remocion
de particulas de toner. Adicionalmente, en el espectro de la pulpa destintada y
blanqueada, también se observé una gran reduccion en la amplitud de las bandas
ubicadas en las regiones de 1430 y 870 cm™, las cuales se atribuyen a cargas
minerales; sugiriendo que el tratamiento de destintado propuesto, combinado con
el blanqueo posterior, también ayud6é a remover en gran medida, las cargas

minerales, originalmente presentes en el papel bond.

Para ayudar a analizar la pureza de la pulpa celulésica obtenida, se analizé de
manera adicional una muestra de papel Whatman. El espectro de infrarrojo
obtenido del analisis de dicha muestra, también se presenta en la Figura 40. Como
se observa, tanto el espectro de la muestra de la pulpa destintada y blanqueada,
como la del papel Whatman, presentaron una gran similitud, sugiriendo que el
proceso de destintado aplicado, mas un blanqueo posterior, mediante secuencia
ECF, produjo un producto con caracteristicas quimicas muy similares a las del
papel Whatman. Debido a que le papel Whatman se produce a partir de algodon,
podria considerarse que el producto obtenido mediante el método de destintado
propuesto, contiene caracteristicas propias de una pulpa tipo grado soluble, o de

alto contenido de a-celulosa.
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Figura 40. Espectros ATR FT-IR de muestras papel bond impreso mediante tecnologia
Laser y tratado con ultrasonido de alta ganancia (-), destintado bajo condiciones
optimizadas mas un blanqueo ECF posterior (-), y una hoja de papel Whatman (-).

3.9 Espectros FT-IR para el tratamiento magnético-mecanico.

Se analizaron hojas de laboratorio de las diversas etapas aplicadas durante el
proceso de destintado con tratamiento magnético-mecanico, las muestras de
téner, papel bond y papel Whatman fueron analizadas mediante
espectrofotometria de infrarrojo con transformadas de Fourier. Los resultados
obtenidos de las pruebas FT-IR realizadas al papel bond (con y sin impresion),
téner y la hoja de prueba de la etapa con tratamiento magnético-mecanico, se
muestran en la Figura No. 41 se observa, tanto los espectros de IR
correspondientes al papel bond con y sin impresion Laser, asi como la hoja de
prueba generada con pulpa del tratamiento magnético-mecanico. Muestran de
forma muy similar, la presencia de bandas correspondientes al estiramiento de O-
H, las cuales aparecen de 3500-3000 cm™, estiramientos de enlaces de C-H en
2900 cm™', de igual manera las vibraciones de banda de enlaces C=0 de 1637-
1640 cm™', enlaces de C-O aproximadamente de 1054-1030 cm™', asi como

estiramiento de banda de enlaces C-O-C en 1160 cm™ aproximadamente, sobre
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los 900 cm™' presenta vibraciones de enlaces B-glucosidicos, debido a la presencia
de celulosa, hemicelulosas y lignina en las muestras de papel (Merrill, Bartick et al
. 2003, Adel 2007, Kubovsky and Kacik 2009, Navarro, Davalos et al . 2009,
Contreras, Héctor et al . 2010). Segun (Robotti, Bobba et al . 2007), la presencia
del estiramiento de banda de 874 cm™, corresponde a la presencia de cargas o

minerales como el CaCOs, comunmente presentes en el papel.

Por otra parte la Figura No. 41 también presenta el espectro correspondiente al
analisis FT-IR de una muestra de téner, se observan estiramientos de banda C-H
de 3000-3100 cm, estiramientos de enlaces C-O-C, cerca de 1130 cm™, asi
como bandas de picos de 1730 cm-’, atribuido a los grupos carbonilo presentes en
la resina, los picos de 700-600 cm', corresponden a deformaciones fuera del
plano (Merrill, Bartick et al . 2003), segun (Lee, Kim et al . 2014), un pico
caracteristico de 1729 cm', corresponde a una banda de un grupo carbonilo,
presentes en la resina de toner, fabricado a partir de poli estireno-co-acrilato, por
lo que, es muy probable que el toner utilizado en la presente investigacion sea un
derivado de este elemento, de acuerdo con (Trzcinska 2006), no se puede excluir
que existe la posibilidad de que las particulas de toner depositadas o impresas
sobre la superficie del papel puedan estar contaminadas por los componentes

presentes en el papel, dificultando con ello la identificacion de las tintas.
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Figura 41. Espectros del andlisis mediante ATR FT-IR de muestras toner (-), papel
bond sin impresion (-), papel impreso mediante tecnologia Laser (-), y hoja de prueba
de la etapa con tratamiento con magnético-mecanico (-).

La Figura No. 42 Presenta el analisis de FT-IR de la pulpa destintada bajo
condiciones optimizadas del tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas,
seguido de las etapas de flotacion y lavado, adicionado de un blanqueo ECF
posterior. En la Figura 42, se observa la disminucién en el comportamiento de las
bandas en la regién de 1500 cm-, un ligero aumento en la region de 1729 cm’,
correspondiente a bandas de carbonilo de resinas tipicas encontradas en el téner
(Lee, Darah et al . 2007), se observa también para los espectros una reduccion de
bandas en la regién de 1200-900 cm™, correspondientes a enlaces de C-O, la
usencia o casi desaparicion de los en enlaces C-OH en la region de 700-600 cm™
corresponden a la deformacién fuera del plano (Adel 2007), asi mismo también se
observé una gran reduccion en la amplitud de las bandas ubicadas en las
regiones de 1430 y 870 cm’', correspondientes a la pulpa destintada vy
blanqueada, dicha ausencia o disminucion de las bandas, es debido a la
desaparicion de las cargas presentes en el papel, de acuerdo a lo sugerido por

(Robotti, Bobba et al . 2007).
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Figura 42. Espectros del analisis mediante ATR FT-IR de muestras, papel bond sin
impresion (-), hoja de prueba de la etapa con tratamiento con magnético-mecanico (-),
hoja con tratamiento magnético-mecanico y blanqueo ECF (-), papel Whatman (-).

Para determinar el grado de pureza de la suspension obtenida a través de un
destintado con fuerzas magnético-mecanicas, seguido de una de blanqueo ECF,
se analizé una muestra de papel Whatman, ya que este material es practicamente
celulosa pura, constituido por fibras de algodén (Contreras, Héctor et al . 2010),
esta banda también es mostrada en la Figura No. 42, se observa que al comparar
el comportamiento de las bandas entre el papel Whatman y la hoja con tratamiento
magnético-mecanico (blanqueada), estas presentan un comportamiento muy
similar, es decir, son practicamente “iguales”, los estudios realizados por
(Kubovsky and Kacik 2009, Navarro, Davalos et al . 2009, Contreras, Héctor et al .
2010), indican la presencia de una banda o espectros caracteristicos de la
celulosa, lo cual coincide en la presente investigacion, estiramiento de banda
ancha de O-H en el rango de 3500-300 cm, enlaces de C-H en 2900 cm™”,
enlaces de C-O de 1100-1030 cm', enlaces de C=0 1650-1500 cm™ etc., lo que
hace pensar que el proceso con fuerzas magnético-mecanico, adicionado de un
blanqueo ECF, permite eliminar toda o casi toda tinta presente en la suspension

fibrosa, obteniéndose un producto con caracteristicas quimicas, similares al papel
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Whatman, lo que corrobora la posible obtencién de celulosa de grado soluble a

través de un destintado no convencional seguido de un proceso de blanqueo ECF.

CAPITULO 4

DISCUSION

El desprendimiento de particulas de toner en los rangos de 25-50 uym, permiten ser
eliminados por etapas correspondientes de flotacién y lavado, segun la literatura
(Fricker, Thompson et al . 2007), la mas alta eficacia en la eliminacion de
particulas de tinta desde las etapas de flotacion y de lavado se puede lograr
mediante la reduccion de las particulas de tinta dentro de los intervalos de
tamafos de 50-100 um, en la presente investigacion se busco generar particulas
de tinta/m?® en los rangos 25-50 y 50-100 um, investigaciones realizadas por
(Ramirez Casillas 2004), indica que es posible eliminar estas por etapas como la
flotacion y lavado. Como se observé en la Fig. 18, al aplicar el tratamiento con
ultrasonido, se logrd la remocion y fragmentacion de particulas de tinta/m? en el
rango de 25-50 um, bajo las mejores condiciones del tratamiento, manejando:
Tiempos altos, Consistencias bajas, Temperatura baja y Forma de aplicacién del
ultrasonido continua, permite que las tintas puedan ser eficazmente eliminadas por

etapas posteriores concordando por lo establecido por la literatura.

La remocion de particulas de tinta/m* en el rango de 50-100 uym, como se
menciond anteriormente fue unos objetivos esenciales en busca de mejoras para
el destintado propuesto, con respecto a otras investigaciones similares. Gabriel et
al (2015), Indica que poder obtener un buen desprendimiento de particulas de
téner, mediante el destintado con ultrasonido en los rangos de 50-100 pm, es
necesario trabajar a frecuencias altas de 25 KHz y los siguientes parametros:
Consistencia baja 0.5%, Temperatura de 55 °C, Tiempo de tratamiento 20
minutos, y una modulacion pulsada con el modo de barrido, para la presente

investigacién coincide por lo planteado con Gabriel et al , sin embargo, para la
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presente investigacion el uso de elevadas temperaturas presentdé afectaciones
negativas en el desprendimiento de dichas particulas (Gabriel Parra, Vargas
Radillo et al . 2015). En este mismo contexto, otros autores también mencionan
que el uso de la temperatura tiene gran influencia en los procesos de destintado,
es decir, al aumentar la temperatura hay una disminucion en la blancura del
proceso, dado que las tintas de téner contienen ligantes termoplasticos, los cuales
se polimerizan y se fusionan durante el proceso de impresion, dificultando su

remocidn por procesos convencionales (Lee, Darah et al . 2007).

Como se menciond anteriormente y de acuerdo con literatura citada (Ramirez
Casillas 2004, Fricker, Thompson et al . 2007), la remocion de particulas de
tinta/m? en el rango de 25-50 ym, permiten ser eliminados por flotacion y lavado,
razon de ello en el destintado por fuerzas magnético-mecanicas al igual que con
ultrasonido se buscd el desprendimiento de dichas particulas de téner de la
suspension fibrosa tratada, por lo que una de las metas del destintado, fue el
desprendimiento de las particulas de toner en el rango de 25-50 ym mediante la
accion de fuerzas magnético-mecanicas, dicho rango de particulas permiten ser
eliminadas por etapas posteriores, el método de destintado propuesto permitio el
desprendimiento y fragmentaciéon en el rango de particulas antes mencionados,
dicho desprendimiento se obtuvo con el uso de aplicacion de Tiempos bajos,
consistencias bajas y velocidades altas, lo cual concuerda con lo indicado por
(Ramirez Valdovinos 2010), el cual realiza un estudio similar a través de la
aplicacion de fuerzas magnético-mecanicas para el destintado de papel bond, al
someter a la suspension fibrosa a tiempos bajos, consistencias bajas vy
velocidades altas, se logra generar el desprendimiento de particulas de toner en
los rangos antes mencionados, estos parametros permiten que las particulas de
toner puedan ser eliminadas por etapas posteriores, de igual manera otras
investigaciones y de acuerdo con (Barriga 2012) sugiere que la suspension fibrosa

no debe ser sometida a procesos mecanicos por largos periodos de tiempo, dado

131



que la tinta puede sufrir una excesiva fragmentacioén y vuelva a depositarse en las

fibras, dificultando con ello la eliminacién estas particulas.

De igual manera se buscé generar particulas de tinta/m? en el rango de 50-100
Mm, mediante la accién de fuerzas magnético-mecanicas, es factible generar el
desprendimiento de las particulas de téner trabajando a tiempos de 5 minutos,
consistencias de 0.5% y velocidad aplicada de 10, el propdsito por el cual se
busca generar dichos rangos de particulas es debido a que las tintas de impresion
Laser, suelen estar compuestas de un pigmento y una resina termoplastica, los
polimeros de resina se degradan y se hacen resistentes a la accion mecanica y de
productos quimicos, provocando que la tinta del papel impreso sea dificil de

extraer mediante procesos convencionales (Beneventi and Carre 2000)

Por otro lado, se busco también la eliminacién de particulas de téner mediante un
destintado convencional bajo el método (PTS-METHOD 1987), usando los
siguientes reactivos hidroxido de sodio (NaOH), silicato de sodio (SI12NaQOs), DTPA,
H20: y tensoactivo Di 600. Sin embargo, no fue posible el desprendimiento y
eliminacion de estas particulas, debido a lo dicho y de acuerdo con varios autores
(Beneventi and Carre 2000, Manning and Thompson 2004, Sulbaran, Turrado et al
. 2014), el destintado convencional implica el uso de grandes cantidades de alcali
para ajustar el pH de la pulpa liquida a un valor entre 9.5 y 11.0, el destintado
tradicional es altamente efectivo para reciclar residuos de papel litografico y
flexografico, sin embargo, presenta sus limitaciones en papeles de impresion con
tinta Laser curadas por UV, debido a la composicion quimica de las tintas y a la
forma en la que se adhieren a la fibra, asi mismo, la impresion Laser involucra
fendmenos complejos que proporcionan la dificultad de destintar este tipo de papel
de desecho mediante procesos convencionales, debido a esto se obtuvo una

pobre y baja eliminacion de particulas de tinta mediante este proceso.

La flotacion dentro de la industria papelera es un proceso de separacion durante el

cual un conjunto de burbujas se introducen en el seno de un tanque agitado que
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contiene la suspension fibrosa y los contaminantes a eliminar, las burbujas de aire,
de naturaleza hidrofébica, tienden a unirse a los contaminantes hidréfobos (tintas,
stickies, pigmentos y ligantes) formando agregados que son eliminados en la
superficie en forma de espuma (Pélach 2009), de acuerdo con la literatura (Holik
2000), para que la flotacion sea efectiva , los tamanos de particulas de toner
deberan comprender un rango de 40-100 um, dado que el objetivo principal de la
flotacién en la industria papelera es el destintado o la eliminacién de las tintas de
impresion. A través de la aplicacidon de ultrasonido de alta ganancia y del
tratamiento con fuerzas magnético-mecanicas fue posible la generacion de
particulas de toner, bajo las condiciones optimas de cada proceso, en los rangos
de 25-50 y 50-100 pm, las cuales permitieron ser eliminadas por la epata de
flotacion concordando con la literatura cita, mientras que para el proceso
convencional no fue posible la eliminacion de dichas particulas debido a que no
fue posible el desprendimiento de las particulas de tinta en los rangos

mencionados.

La blancura alcanzada para esta etapa fue de 82.06% para un proceso
convencional, asi mismo, la tonalidad de coloracion de la suspension fibrosa
L*a*b*, presenta una tonalidad blanco-grisacea, por su parte el tratamiento con
ultrasonido de alta ganancia, seguido de la etapa de flotacién permitié obtener una
blancura maxima del 83.97%, el grado de tonalidad L*a*b, muestra los valores
obtenidos, L* resulta positiva tonalidad blanco-grisacea, a* resulta positiva
tonalidad azul-rojiza y b* la cual resulta negativa azul-grisacea, dichas tonalidades
se ven reflejadas en la tonalidad de la suspension fibrosa, debido a la gran
cantidad de particulas de toner generadas por la etapa de ultrasonido, asi como a
la perdida de blanqueadores épticos en el papel los cuales le confieren ciertas
propiedades al papel, mientras que el tratamiento magnético-mecanico permitio
obtener una blancura del 66.24%, como resultado la tonalidad de la suspension
fibrosa resulta azul-grisacea dados los valores obtenidos en L*, a* y b* donde L*

resulta positiva blanco-azulado, a* resulta positiva azul-rojiza y b* resulta negativa
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grisacea, dicha tonalidad es debido a la gran cantidad de particulas de tinta que se
logré fragmentar y desprender de las fibras. En este sentido podria considerarse
que la etapa de flotacion resulta favorable para el destintado convencional, sin
embargo, no fue posible la eliminacién de las particulas de téner corroborandose
con la Fig. 30-b, la cual muestra la superficie de una hoja formada en la etapa de
flotacion, presentando una gran cantidad de particulas de tinta, por su parte las
fibras tratadas mediante ultrasonido o fuerzas magnético-mecanicas, se observan

relativamente mas limpias como se ilustra en las Figuras 32-a y 35-a.

El destintado por lavado es un proceso mecanico de eliminacién de tinta, cargas y
particulas contaminantes por espesamiento o aclarado de la suspension fibrosa,
es un proceso el cual esta basado esencialmente en la diferencia de tamanos que
existe entre las fibras y las particulas de tinta, mediante el tratamiento a la
suspension fibrosa de ultrasonido de alta ganancia fue posible eliminar las
particulas de tinta menores de <25 um, permitiendo alcanzar una blancura
maxima del 86.98%, mientras que el tratamiento con fuerzas magnético-
mecanicas permitié obtener una blancura maxima de 83.18%, debido y de acuerdo
con (Fricker, Thompson et al . 2007), el lavado es efectivo para remover particulas
de tamanos inferiores a 10 ym. EI grado de tonalidad alcanzado para ambas
suspensiones fibrosas resultan ser buenas, el lavado permitid obtener una
tonalidad positiva en la suspension fibrosa de acuerdo con los valores de L*, a*y
b*, respectivamente, lo cual se ve reflejado en una suspension fibrosa mas limpia
tratada previamente con ultrasonido, mientras que los resultados para la
suspension fibrosa tratada con fuerzas magnético-mecanicas permitié obtener los
siguientes resultados L* resulta positiva tendencia de la coloracion blanco-
grisacea, a* positiva coloracién azul-rojiza y b* negativa coloracion azul-grisacea,
de ahi la obtencion en la coloracién de la suspension fibrosa blanca-azulada,
obteniendo de esta forma fibras mas limpias, por su parte la blancura alcanzada
para un destintado convencional asi como grado de tonalidad resultan negativos

L*a*b*, obteniendo una blancura final del 78.89% corroborando lo descrito por
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(Beneventi and Carre 2000), cuando los papeles son quimicamente tratados, las
particulas de toner suelen tener una separacion muy pobre de las fibras ya que
estas son rigidas, planas y de gran tamano, lo cual dificulta su remocion por
procesos convencionales, de esta manera los tratamientos propuestos presentan

mejores ventajas sobre un destintado tradicional.

Por otro lado la obtencién de a-celulosa para la fibra tratada con ultrasonido
resultd de un valor elevado en peso molecular 93%, mientras que el contenido de
Yy Y B-celulosa son bajos, de acuerdo con los valores mostrados en el Cuadro no.
15, de igual manera la obtencion de a-celulosa para las fibras tratadas con fuerzas
magnético-mecanicas resultaron de un valor de 93%. Mientras que el contenido de
Y Y B-celulosa son bajos, dichos valores indican que es posible obtener celulosa de
grado soluble a partir de fibra secundaria mediante la aplicacién de tratamientos
no convencional para el destintado de papel bond de impresion Laser. Lo anterior
también se corrobora con los analisis de FT-IR realizadas a las pulpas destintadas
bajo condiciones optimizadas del tratamiento con ultrasonido y con fuerzas
magnético-mecanicas, mas las etapas de flotacion y lavado, adicionada de un
blanqueo posterior, los espectros tanto del tratamiento con ultrasonido y con
fuerzas magnético-mecanica presentaron una gran similitud a un espectro de
papel Whatman, sugiriendo que los procesos de destintado aplicados, mas un
blanqueo posterior, mediante secuencia ECF, produce productos con
caracteristicas quimicas muy similares a las del papel Whatman, por lo cual podria
considerarse que el buen manejo de los métodos de destintado propuestos,
permiten obtener fibras con caracteristicas propias de una pulpa tipo grado

soluble, o de alto contenido de a-celulosa.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES

Se han propuesto dos nuevos métodos de destintado para el papel desperdicio
impreso con Laser, basado en la aplicacion de procesos fisicos de alto impacto,
tales como el tratamiento con fuerzas mecanicas magnéticamente-inducidas y
ultrasonido de alta ganancia, ambos tratamientos seguidos de una etapa de

flotacion y una de lavado.

El destintado de papel impreso con Laser mediante un proceso convencional a 40
°C, mostro una muy baja eficiencia en la fragmentacién y remocion de particulas
de toner, debido la naturaleza de las particulas de tinta, las cuales funden en
forma de plaquetas plastificadas sobre la fibra y mantienen una gran adherencia
con la pulpa celulésica. Estas caracteristicas hacen que los reactivos quimicos,
comunmente utilizados en un proceso convencional, no tengan un alto impacto en

la fragmentacion de las particulas de toner depositadas sobre el papel.

En contraste con la efectividad obtenida en la remocion de particulas de téner
alcanzada mediante un destintado convencional para este tipo de papeles, los
métodos propuestos en este trabajo, mostraron una alta eficiencia en la
fragmentacion de particulas de téner, logrando generar una gran cantidad de
particulas de tamafo entre 25-50 y 50-100 um, las cuales fueron eliminados en

gran medida, mediante secuencias de flotacion y lavado.

De acuerdo a los datos obtenidos, la mejor eficiencia para la fragmentacion de
particulas de toner en la etapa magnético-mecanica, se obtuvo al aplicar 5 minutos
de tratamiento, a una velocidad de 10 (de acuerdo a la escala del equipo Magnetic
Finisher y una consistencia de 0.5%. El tiempo de aplicacion juega un factor

importante para la obtencion de niveles altos de blancura en el papel, ya que se
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pensaria que a mayor tiempo de aplicacion, mayor generacion de particulas de

tinta; sin embargo, no presenta mejores condiciones de blancura para el papel.

En el caso del destintado mediante ultrasonido con alta ganancia, se demostro
que este método es altamente efectivo, ya que fue posible inducir un alto nivel de
fragmentacion de las particulas de téner, generando un gran numero particulas de
tinta/m? en los rangos de 25-50 y de 50-100 ym, faciimente eliminadas en las

etapas de flotacion y de lavado.

De acuerdo al analisis estadistico realizado para estudiar el destintado con
ultrasonido de alta ganancia, es posible optimizar este proceso cuando se aplican
las siguientes condiciones: tratamiento de 20 minutos, temperatura de 25°C,

consistencia de 0.5% y aplicacion continua del ultrasonido.

Las propiedades de interés analizadas a las pulpas obtenidas bajo condiciones
optimizadas indican que, ya sea que se destinten mediante el proceso magnético-
mecanico o el destintado con ultrasonido de alta ganancia, éstas pueden ser
reutilizadas en productos grado papelero e incluso para generar celulosa tipo

grado soluble, cuando se les aplica una secuencia de blanqueo ECF.

Finalmente, los analisis fisicos y quimicos realizados a las pulpas destintadas y
blanqueadas, indicaron que estas contienen un alto contenido de a-celulosa (>
92%), grado de polimerizacion superior a 700, alta blancura (mayor a 90%
Elrepho), poca evidencia de la presencia de materiales no celuldsicos. Dichos
parametros indican que la celulosa obtenida posee un alto nivel de refinamiento y

cumple con estandares propios de una celulosa para derivados.
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