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1.1 ESTAT ACTUAL DEL MERCAT DE LES PASTES DESTINTADES

La recuperacié i reutilitzacié de fibres secundaries procedents del paperot, entés com
aquell paper que ha acabat el cicle de vida pel qual ha estat fabricat, ha esdevingut un fet
cada cop més comu en les societats industrialitzades de finals del segle XX. Aquest
augment en la recuperaci6 i reutilitzaci6 del paper vell esta intrinsecament lligat a dos
fets importants:

i) La consciéncia col'lectiva de l'esgotament progressiu dels recursos forestals plasmada
en l'agenda 21 de la cimera de Rio en la qual s'incideix en la necessitat de protegir
aquests recursos forestals fent-ne un s efectiu de la seva utilitzacio.

ii) El desenvolupament tecnologic dels darrers deu anys en el camp del reciclatge i

destintatge de fibres secundaries.

La utilitzacié de fibres reciclades en productes paperers de qualitats baixes o mitjanes
(cartrd ondulat, cartronet, paper premsa) no representa un percentatge de recuperacié del
potencial fibrés prou significatiu i per tant no és suficient per assolir els nivells de
reutilitzacié que molts paisos pretenen imposar a la seva inddstria paperera en general.
Les fibres secundaries procedents dels processos de destintatge s'han d'incorporar en la
fabricaci6 de papers d'alta qualitat, principalment en papers d'impressid i escriptura per

assolir les taxes de reutilitzacié necessaries.

Les exigeéncies del mercat actual sobre les pastes destintades per a ser incorporades en
els processos de fabricaci6é de papers per impressio i escriptura sén comparables a les
demanades a les pastes verges (taula 1-1). No s'admet la produccié de papers d'alta

qualitat emprant fibres reciclades si no s'obtenen les mateixes prestacions finals.

Per a assolir aquests requeriments tan estrictes calen sistemes de tractament dels papers
recuperats molt eficients (>99%) pel que fa a l'eliminaci6 de bruticia i stickies (material
enganxds). Els sistemes de destintatge a nivell industrial combinen de forma
optimitzada totes les operacions d'eliminaci6 de contaminants. La figura 1-1 mostra un
diagrama de blocs corresponent a una seqiiéncia de producci6 real de pasta destintada

partint de papers recuperats d'oficina (MOW).

N\



Taula 1-1: Requeriments als quals se sotmeten actualment les pastes destintades per a
incorporar-les en processos de produccié de papers d'alta qualitat (Selder i Schwarz,

1997; Kleuser, 1997; Landeggert et al., 1997).

Blancor (ISO)* 80-85 %
Bruticia <10 ppm
Stickies < 150 mm?/kg
Cendres <5%
Demanda idnica constant i baixa
DQO baixa

* Exclusi6 de llum UV

Desintegracio (atta consisténcia) Dispersi6 + Blanqueig red.
1 1
Depuraci6 primaria Flotacié II
3 !
Hidrocicld I (aita densita) Hidrocicld II (ata densitat)
3 v
Classificadors (mitjana consisténcia) Hidrocicld (baixa densitat)
R y
Flotaci6 I Espesseidor IT
v v
Hidrociclons (alta densitat) Dispersié + Blanqueig ox.
v v
Classificador fi (baixa consisténcia) Flotacio 11T
v v
Rentat / Espesseidor Espesseidor IIT

L |

Figura 1-1: Diagrama de blocs simplificat d'una seqiiéncia de destintatge industrial
(Selder i Schwarz, 1997).

Com més elevats son els requeriments sobre la pasta destintada final més disminueix el

rendiment global del procés. Actualment les industries de destintatge tenen uns
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rendiments que oscil-len entre el 65 i el 70%. Perqué el procés de destintatge de paperot
sigui rendible s'hi afegeixen tota una série de requisits, dels quals el més important és la
proximitat d'aquestes industries transformadores a les fonts productores de la matéria
primera, és a dir, dels grans nuclis de poblacié. En la bibliografia ja es destaca la
influéncia de la densitat de poblaci6 en la taxa de reutilitzacié i recuperacié de papers
recuperats (Pélach i Carrasco, 1995; Carrasco et al., 1996; Pfalzer, 1997). La instal-laci6
de les plantes de destintatge prop dels nuclis de poblacié facilita la recollida selectiva i

la capacitat de gestié de la matéria primera.

Les tecnologies involucrades en el procés de recuperacié i reutilitzacié de fibres
secundaries comporten una alta tecnificacié i un nivell inversor molt important per tal
d'aconseguir pasta destintada assimilable a la pasta verge procedent directament dels

recursos forestals.

La recerca fonamental en les etapes clau del procés de destintatge de papers recuperats
pot ajudar a millorar la relaci6 entre I'eficiéncia del procés i el rendiment global. Com a
etapes clau destaquen principalment la desintegracié i la flotacio. Una desintegracié
efectiva €s imprescindible per assolir els nivells optims d'eliminaci6 de contaminants en
els processos posteriors. Cadascuna de les etapes de flotaci6 especificades en la figura
1-1 representa una eficiéncia del 65% en l'eliminaci6é dels contaminants que hi entren.

Aquests valors d'eficiéncia superen clarament els valors de qualsevol altra etapa.

1.2 OBJECTIUS

L'objectiu general d'aquest treball és l'estudi de les etapes de desintegraci6 i flotacié de
papers recuperats d'alta qualitat, com a potencials proveidors de fibres secundaries amb

propietats elevades en el mercat de pastes destintades.

La investigacié realitzada sobre l'etapa de desintegraci6 s'ha dividit en l'analisi de les

variables mecaniques per una banda, i en l'estudi de les variables quimiques per l'altra,




intentant discernir quines s6n les millors condicions de desintegracié per a optimitzar

les etapes posteriors.

La investigacié realitzada sobre l'etapa de flotacid permetra obtenir les millors
condicions de flotacié aixi com un coneixement més profund d'aquesta etapa del procés

de destintatge que elimina de forma més efectiva la bruticia dels papers recuperats.
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2.1 INTRODUCCIO

La desintegraci6 és la primera operaci6 que es duu a terme en un procés de fabricacio de
paper. Es defineix com l'accié mecanica que permet obtenir una suspensié fibrosa amb
unes propietats determinades a partir de diferents matéries primeres. L'accié del
desintegrador o pulper es pot limitar a obtenir una suspensié que es pugui bombejar, o
bé pot aportar prou energia al sistema per a dispersar completament les fibres.
Generalment, la dispersi6 i individualitzacié completa de les fibres en un procés en
continu es duu a terme en els despastilladors. La darrera etapa en el procés de preparacid
de pastes per a la fabricacié de paper és el refinatge. Aquesta etapa produeix una
separaci6 dels agregats de les fibres al mateix temps que desenvolupa les

caracteristiques papereres desitjades en les fibres individualitzades.

En general, les matéries primeres que s'han de sotmetre a un procés de desintegraci6é no
presenten problemes especials excepte quan es tracta de papers reciclats que cal
sotmetre a un procés de destintatge. Quan es desintegra qualsevol tipus de pasta
(quimica, mecanica, termoquimica, etc), la desintegracié es redueix a una simple
operacié mecanica. Si l'objecte de desintegraci6 és el retall procedent de fabricacio, es
combina l'accié mecanica amb l'accié térmica. Si la matéria primera és paper vell,
aleshores la desintegraci6 es converteix en una operaci0 d'agitacio

termomecanoquimica.

L'objectiu principal de la desintegraci6 dins el procés de destintatge de paperot se centra
en obtenir una bona individualitzacié de les fibres i, alhora, una separacio eficient de les
particules de tinta de les fibres sense destruir la resta de contaminants presents
(productes termofusibles, agents de resisténcia en humit, recobriments plastics o

metal-litzats, components de l'estucat, autoadhesius i d'altres).

Per aconseguir un bon destintatge el primer pas vital del procés és la separacié de les
particules de tinta de les fibres o de la capa d'estucat. Si no se separen, I'eliminacié de

tinta i la recuperacié-de la pasta amb-un grau de blancor acceptable no és possible.
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En el procés de desintegraci6 de péper recuperat intervenen per tant variables térmiques,
mecaniques i quimiques. Cadascuna d'aquestes variables contribueix a l'alliberament de
la tinta i individualitzacié de les fibres, tant en forma individual com combinada.
L'efecte sinérgic de les accions presents en la desintegracio esta representat en la figura

2-1 (Carrasco et al., 1992).

ACCIO TERMICA
Variables:
- temperatura

TEMPS D’APLICACIO

ACCIO MECANICA ACCIO QUIMICA
Variables: Variables:
- fregament entre fibres - tipus reactius
- esforg tallant fibra-part mecanica - = concentracié

N~

Figura 2-1: Efecte sinérgic de les accions presents en la desintegracio.

Els aparells on es realitza l'operaci6 de desintegracié s'anomenen pilpers o
desintegradors. L'accié d'un pilper pot tenir com a Unic objectiu l'obtencié d'una
suspensié amb les caracteristiques d'un fluid per poder-la bombejar, depurar, etc; o bé
pot impartir suficient energia per desfibrar el paper vell, separar les tintes i els altres
contaminants de les fibres i produir una suspensié apta per a ser posteriorment
bombejada. Depenent de les exigéncies sobre la quali’tat final del paper que es vulgui
obtenir, combinades amb l'equipament de pulpeig i la matéria primera, s’hauran
d'addicionar alguns reactius quimics per a millorar la preparacié de la suspensi6

paperera.

La desintegracié del paperot es pot dur a terme basicament de dues maneres diferents:
en procés continu o en procés discontinu. Ambdues maneres es poden seleccionar per
treballar a alta i a baixa consisténcia presentant diferents avantatges i inconvenients. Es

arla de baixa consisténcia quan aquesta esta entre 3 i 8% i alta consisténcia quan varia
p
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del 8 al 18%. Recentment s'ha desenvolupat el procés de desintegraci6 per explosié que
aproxima el procés de desintegracié de papers recuperats als processos de digesti6

quimica de les pastes verges (Fallows, 1996; Marchessault et al., 1996).

Quan s'ha d'escollir un sistema de desintegraci6 continu o bé discontinu hi ha diversitat
d'opinions, cosa que no succeeix a I'hora d'escollir si la desintegracié es realitza a alta o
baixa consisténcia. En aquest sentit hi ha unanimitat: els processos de desintegracié de

fibres secundaries es realitzen a alta consisténcia.

L'avantatge més important que presenten els pulpers continus respecte els discontinus €és
la major capacitat d'operacio per I'eliminaci6 dels temps de carrega i descarrega i el fet
que no es necessiten tines d'emmagatzematge massa grosses si el flux és continu. En
canvi, pel que fa als productes quimics emprats, en la desintegracié en continu aquests
han de ser universals perqué siguin eficients per a qualsevol tipus de paper i a més s’han
d'addicionar de forma constant juntament amb aigua calenta, implicant un funcionament
en continu de tots els equipaments, bombes, valvules i canonades i un elevat cost
d'additius quimics. Un desavantatge important dels palpers en discontinu és la variacié
en la qualitat del material d'entrada. Aquesta variacié pot provocar problemes de
desintegraci6 en l'estoc que cal solucionar amb una etapa posterior de despastillatge. Les
proves de control de qualitat sén més dificultoses i els costos de manipulacié de

material per introduir el paperot dins del pualper sén elévats (Hamilton, 1987).

En la desintegracio a baixa consisténcia (3-8%), la major part de 'energia subministrada
s'utilitza per a mantenir en moviment grans quantitats de liquid i no per a la separacio
directa de les fibres. Amb la desintegraci6 a alta consisténcia 'efecte de desfibratge es
millora pel fregament entre fibres, molt més efectiu gracies a la proximitat dels grumolls
fibrosos. Treballar amb pulpers a baixa consisténcia té altres desavantatges importants
entre els quals destaquen l'elevat consum d'energia, l'alta fragmentacié dels
contaminants i la poca eficacia dels reactius quimics ja que la velocitat de difusi6 és
molt inés lenta. L'estalvi aconseguit desintegrant a consisténcies altes (15-18%) respecte
a unes consisténcies del 4-5% oscil-len al voltant del 20-35% d'energia eléctrica, 40-
70% de vapor i 20% de productes quimics (Koffinke, 1983; Hamilton, 1987; Merrett,
1987; Carré, 1995). Degut a aix0, des de mitjans dels anys vuitanta la tendéncia de la
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inddstria de destintatge de papers recuperats ha estat convertir els pulpers de baixa

consisténcia en pulpers discontinus d'alta consisténcia.

2.2 DESINTEGRACIO A ALTA CONSISTENCIA EN PROCES DISCONTINU

La consisténcia és una variable del procés de destintatge que té un efecte considerable
en els resultats finals. Efectuar les desintegracions a alta consisténcia permet: i) obtenir
una bona individualitzacié de les fibres en la suspensié paperera sense fragmentar de
manera excessiva els contaminants presents; ii) reduir el consum especific d'energia i
temps de desintegracio; iii) millorar I'efecte dels productes quimics provocant una millor

alliberaci6 i dispersi6 de les tintes d'impressio.

La utilitzaci6é de la desintegracié a alta consisténcia en el camp del destintatge va ser
possible gracies als desenvolupaments continuats dels rotors de tipus helicoidal. El rotor
helicoidal va ser desenvolupat a Suécia a finals dels anys 50 i era utilitzat per a posades
en suspensié convencionals i en aplicacions sota maquina per a l'aprofitament dels
trencaments del papef sota els cilindres aspirants. Posteriorment, a finals dels anys 60 al
Japd, es van dur a terme nous desenvolupaments del disseny tant del rotor com de la
geometria del desintegrador. Aquests desenvolupaments es van centrar en una série de
parametres que deriven en els principals avantatges d'aquests pulpers (Koffinke, 1983;
Fallows, 1996):

1. Desintegrar a alta consisténcia incrementa l'esforg de cisalla o fregament entre fibres
reduint el temps necessari pel desfibratge. Aixo es tradueix en un consum especific
d'energia inferior. '

2. Aquesta friccio ﬁbra-ﬁbra intensa és beneficiosa sobretot pel que fa al destintatge ja
que també ajuda al despreniment i posada en suspensi6 de les particules de tinta de la
superficie de les fibres o de l'estucat. Un problema comu en les instal-lacions a baixa
consisténcia és que les particules de tinta mai no es trenquen prou bé tot i que la
suspensi6 estigui completament desfibrada perqué I'esfor¢ mecanic contribueix

principalment a la individualitzacié perod no a la separacié fibra-tinta.



2. Desintegracio de paper 13

3. L'estalvi d'energia i de productes quimics per kg de paper tractat é'explica per I'is de
menys aigua en el procés. Les concentracions de productes quimics es mantenen amb
menys quantitats de reactius i si es requereix calor, el volum d'aigua que cal escalfar
per kg de paper a tractar és considerablement inferior. Quan cal treballar a altes
temperatures, reduir la quantitat d'aigua implica un estalvi important d'energia ja que
la calor especifica de l'aigna és de 1 cal/g°C mentre que la de les fibres és
aproximadament 0.35 cal/g-°C.

4. El trencament dels contaminants es redueix significativament ja que no es déna una
accié mecanica agressiva del rotor. La probabilitat que una particula de contaminant
xoqui amb una part mecanica és més baixa degut a 'alta consisténcia.

5. Degut a la disminucié de fregament mecanic, la longitud de fibra no es veu afectada

pel procés. Aquesta propietat no es manté en els pilpers a baixa consisténcia.

Les caracteristiques de disseny que van sorgir a partir d'aquestes consideracions van ser
la forma del rotor i la seva mida, la velocitat de treball i per tant la transferéncia
d'energia cap al sistema, i la forma i volum del diposit. El resultat és el disseny presentat
en la figura 2-2, un pulper discontinu treballant a altes consisténcies conegut com pulper

Helico.

Figura 2-2: Pilper Helico.




14

Aquests tipus de pulpers tenen un rotor central llarg de tipus helicoidal amb un didmetre
relativament gran en comparacié amb el diposit del pilper i una algada semblant
(sempre i1 quan no es vulgui descarregar el ptlper diluint la suspensié a consisténcies
inferiors ja que després aquest s'ha de sobredimensionar). Tota la zona ocupada pel rotor
és considerada zona de desintegracié a alta consisténcia. Els elements de recirculaci6
tipus espiral estan collocats de tal manera que es genera un moviment de forces
hidrauliques horitzontals i verticals dins la tina (figura 2-3) capaces d'induir la

turbuléncia i acceleracié necessaries a la suspensio6 (Pfalzer, 1983).

Figura 2-3: Linies de corrent dins el pilper amb un rotor helicoidal.

Generalment els pulpers a baixa consisténcia utilitzen un rotor pla de fregament amb
espais molt propers entre la platina d'extraccid i el rotor. Aquest rotor forga els feixos de
fibres cap a la part inferior on l'accié tallant i la intrusié de la pasta en els forats de la

platina d'extraccié provoquen el desfibratge.

2.3 FORCES QUE ACTUEN EN UN PROCES DE DESINTEGRACIO

En el procés de desintegracié s'han d'induir una série de forces per a aconseguir
individualitzar la matéria primera i reduir la mida dels grumolls presents per a poder
bombejar la suspensi6 fibrosa o convertir-la en una suspensié apte per a eliminar les

particules de tinta si es tracta d'un procés de destintatge.
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L'objectiu es basa en reduir la proporcié de grumolls, dur-los a les dimensions més
petites possibles i finalment aconseguir la individualitzaci6 de les fibres. Aquests
objectius s'assoleixen quan les forces presents dins el ptlper sén més grans que la

resisténcia de la matéria primera que s'ha de desintegrar.

Les forces que actuen en el pllper es poden caracteritzar per la seva magnitud,
freqliéncia, naturalesa i lloc on sén induides cap els grumolls. La resisténcia del paper a
aquestes forces depén de la seva composicid, tipus de fabricacio i de l'extensié amb la

qual el paper ha estat en contacte amb l'aigua.

Si els grumolls s'han de reduir el maxim possible, les forces de tensi6 s'han d'aplicar als
extrems oposats del grumoll. Hi ha diferents métodes amb els quals les forces son

produides i actuen sobre els grumolls:

— forga induida per "efecte d'impacte". Es tracta d'una forga de fregament mecanic,
produida entre el rotor del pulper i els deflectors localitzats per sota o al voltant de la
periféria del diametre exterior del rotor. En el cas de pulpers continus també hi intervé la
platina d'extraccid. Aquests elements estan propers perd no es toquen i aixo provoca que
la pasta sigui hidraulicament for¢ada cap a aquest espai confinat on l'impacte de les
fibres sobre aquestes parts promou l'increment de velocitat sobre la pasta per impuls

hidraulic.

— forga induida per "efecte viscds". En aquest cas, la suspensié que envolta el grumoll
té una velocitat relativa diferent. Les forces viscoses arrosseguen el grumoll i el
trenquen. La interaccié entre grumolls augmenta amb la consisténcia a mesura que
s'allunyen de la zona de fregament d'alta turbuléncia degut al fregament entre els solids
que es mouen en diferents velocitats i direccions. Les forces de viscositat actuen lluny

de les parts mecaniques.

— forga induida per "efecte d'acceleracié". Es dona una interaccié entre les fibres
deguda als diferents corrents de flux que hi ha en el diposit. Si una part del grumoll és

captat pel moviment del rotor, la resta és arrossegat per una acceleracié violenta. El
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grumoll és sotmeés a un fort estres (desfibratge hidraulic) que depén de 'acceleracio de la

suspensio i de la inércia al desplagament de la part arrossegada.

A la taula 2-1 es resumeixen i representen simbolicament aquests tres meétodes

d'aplicacié de forces en la suspensi6 fibrosa.

Per tal de sotmetre el grumoll a I'esforg tallant, han d'actuar dues forces de diferent
magnitud. La forga més feble, de les dues que poden actuar simultaniament, determinara

la tensi6 dins el grumoll. Qualsevol combinacié dels tres métodes que s'han citat es pot

aplicar sobre un grumoll de fibres cel-luldsiques.

Taula 2-1: Métodes d'aplicaci6 de forces sobre la suspensi6 fibrosa (Holik, 1988).

Induccié6 de forces als grumolls de paper

una acceleracié intensa de

la suspensio

Tipus de for¢a induida Tipus d'accié Simbol
"Impacte" Grumoll en contacte amb
rotor i deflectors
"Viscositat" Suspensié amb velocitat
relativa respecte el grumoll
"Acceleracio" Reaccié lenta del grumoll a

Aquests tres métodes d'induccié de forces son valorats per tal de conéixer com

contribueixen al procés de desintegracié. Els criteris de valoracio son els segiients:

- la quantitat de for¢a induida al grumoll.

- la freqiiéncia o intensitat d'aplicacié en el procés d'individualitzacid.

- la mida minima de grumoll obtingut.
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2.3.1 For¢a induida al grumoll per efecte d'impacte

Quan un grumoll de paper és sotmés a un impacte mecanic, la forga efectiva sobre
aquest es determina en funci6 de la duresa amb la qual el rotor o deflector contacta amb
el grumoll. La intensitat d'aquesta for¢a que pot ser transmesa al grumoll gira al voltant

dels kKN/cm.

La resisténcia del grumoll a aquesta forga s'expressa en funci6 de la seva resisténcia a la
tensi6 en humit. Els valors de resisténcia en humit solen estar lluny del valor induit per
la forga d'impacte la qual cosa significa que sempre que un grumoll sigui sotmeés a
aquest tipus de forga es trencara. Aquesta accid es limita a una petita area al voltant del
rotor i dels deflectors i per tant la seva freqiiéncia es relativament petita en comparacié

amb els altres dos métodes.

La mida minima de grumoll obtingut és de l'ordre de 5 a 10 mm i depén de l'espai fisic

que hi ha entre el rotor i els elements estacionaris i del seu disseny.

2.3.2 Forga induida al grumoll per efecte de la viscositat

En les forces induides per efecte de la viscositat, la forga efectiva K que actua sobre el
grumoll esta directament relacionada amb l'esfor¢ tallant (t) segons l'expressié (Holik,
1988):

K=LB~ 2-1)
essent L la longitud del grumoll i B la seva amplada.

L'esfor¢ tallant (7) es defineix com la for¢a de fregament entre fibres per unitat de

superficie:

r= 2-2)

L
AS

on, F;:Forcade fregament entre fibres (N).
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A : Area de fregament (m?).

Aquest esforg tallant (7) es determina a partir de la viscositat aparent de la suspensi6 i

del gradient de velocitat al voltant del grumoll segons:
du
T= nap(——) (2-3)

on,  7)p: Viscositat aparent (Pa.s).

du/dr : Gradient de velocitat (s'l).

Es parla de viscositat aparent en el cas de fluids no newtonians i aquesta és funci6 del
gradient de velocitat (dw/dr), de l'index de consisténcia de flux (k) i l'index de
comportament del flux (n), segons l'equacié d'Ostwald-deWaele o llei de la poténcia

(McCabe et al., 1994):

m=H %) @-4)

La viscositat aparent depén també de l'interval de temps durant el qual actua 'esforg

tallant.

La forga efectiva (K) resultant és molt més baixa que la forga induida per l'efecte
d'impacte i és de I'ordre d'l N/cm. La resisténcia del grumoll a aquesta for¢a generada

per la viscositat de la suspensio s'expressa en termes de resisténcia en humit.

La forga induida per l'efecte viscés é€s efectiva en totes les parts del pidlper on hi ha
diferéncies de velocitat. Per tant, la freqiiéncia d'aquesta forga és molt més gran que la
induida per efecte d'impacte. Degut a les condicions de flux en el pulper, prop del rotor
les forces degudes a la viscositat son menys freqlients perd molt més intenses que les

forces induides pel mateix métode a diferéncies de velocitat inferiors.

La grandaria de grumoll minim obtingut (Lyin) depén de la forga de cohesié del grumoll

i de I'esforg tallant efectiu segons l'expressio:
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L, = | (2-5)

min
T

on, W, : Forga de resisténcia en humit per unitat d'amplada (N/m).

7 : Esforg tallant (N/m?).

Suomen (1983) introdueix el concepte de consisténcia limit de treball (Cs) per sota de la
qual la suspensi6 es comporta com un fluid newtonia. L'expressié que s'utilitza per a

definir-la és la segiient:
r\? |
C, = 1087[(7) (2-6)

on, C;: Consisténcia limit (%).
r : Radi promig de les fibres (m).
[ : Longitud promig de les fibres (m).

Els valors de C; oscil‘len entre 0.5 i 2.8% en funci6 del tipus de fibra. Aquesta definicié
de consisténcia limit és utilitzada posteriorment per Savolainen et al. (1991) per a

estudiar l'efecte de les forces viscoses.

Les forces d'impacte i els efectes d'acceleraci6 s'expliquen en base a fonaments fisics.

En canvi, els efectes de la viscositat necessiten un tractament més complicat.

Si se suposa que les forces d'impacte i d'acceleracié provoquen una individualitzacié de
les fibres resultant una consisténcia, tant de grumolls lliures com de fibres, inferior a la
cdnsisténcia limit Cs (a baixes consisténcies, els grumolls es comporten com a fibres
separades), aleshores, en aquestes condicions, la suspensi6 fibrosa es comporta com una
suspensio real, és a dir, t¢ un comportament newtonia. En una suspensié real (C<Cy), la.

viscositat té un paper molt important.

Quan el valor de la viscositat es manté constant, l'esforg tallant s'incrementa amb la

velocitat de cisalla segons 'equaci6 2-3.
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Els augments de consisténcia incrementen la viscositat total de la suspensi6 fibra-flocul-
aigua, afectant el trencament de les particules solides que es veu intensificat i escurgant
el temps d'individualitzacié necessari. Treballar a temperatures elevades fa disminuir la
viscositat de 1'aigua que té un paper dominant en suspensions reals i en conseqiiéncia es
redueix el coeficient de friccié d'aquesta. Ambdos fenomens de viscositat oposats, quan
es treballa a consisténcies i temperatures elevades, es compensen pel fet que treballar a
temperatures altes també ajuda a escurgar el temps de desfibratge en augmentar la
velocitat de penetracié de l'aigua dins la pasta. A més, aquests fendomens tenen un efecte

de disminuci6 sobre el consum especific d'energia (SEC) que es veura més endavant.

Tot el que s'ha dit fins ara fa referéncia a la turbuléncia lliure que esdevé just en
l'interior del desintegrador, allunyada de les parets. L'esfor¢ tallant en les parets del
pulper es pot descriure utilitzant els principis reologics aplicables al flux de pasta en les
canonades. Assumint que la velocitat en les turbuléncies de les parets és tan alta que la
resisténcia a les corrents de la suspensio fibres-grumolls s'acosta a la de l'aigua, I'esforg
tallant sobre la paret es defineix en funci6é d'una série de parametres segons l'expressié

segiient (Duffy, 1979; Wagle et al., 1988; Savolainen et al., 1991):

172
v _ u(_P_J (2-7)

on, Ty : Esfor¢ de cisalla sobre la paret (N).
Ty : Resisténcia de I'entramat fibros a la cisalla (N).
u : Velocitat mitjana (m/s).

p : Consisténcia mitjana (%).

Aquesta funcié descriu la diferéncia de pressi6 a la qual se sotmet el grumoll quan llisca
per la paret del pulper, assumint que la velocitat de la suspensi6 en les parets és molt

més baixa que al mig de la turbuléncia.

Aixi doncs, hi ha dos fendomens reologics que tenen lloc dins el pulper: I'esforg tallant

generat per la turbuléncia lliure i una petita tensié de cisalla generada sobre les parets
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del desintegrador. La magnitud Ad'aquestes tensions depén de la viscositat i de la

temperatura aixi com dels gradients de velocitat en la suspensi6 fibra-grumoll-aigua.

2.3.3 For¢a induida al grumoll per efecte de 1'acceleracio

La forca efectiva (K) induida per efecte d'acceleraci6 es defineix com el producte de la

massa de grumoll humit que s'ha d'accelerar (my) i I'acceleracié de la suspensi6 (b):

K=myb (2-8)

Es pot expressar també com la longitud L per I'amplada B de la part del grumoll que és
arrossegat, multiplicat pel gramatge del grumoll humit i per I'acceleracid, tal com es

mostra en l'expressio:

K=LBpxb (2-9)

La forga efectiva maxima deguda a l'acceleracié és més gran que la forga efectiva

deguda a la viscositat i és de l'ordre de 10 N/cm.

La resisténcia del grumoll (Wy) a aquesta forga induida per 'acceleracié també depén de
la resisténcia a la tensié en humit, perd es pot expressar en funcié de la longitud de

trencament en humit Ry

Wn=RxBopng (2-10)

Comparant les equacions (2-9) i (2-10) es pot calcular la mida de grumoll més petit

assequible:

min

L. =RN% (2-11)

L'acceleracié maxima b pot oscil-lar entre 10°i10° vegades el valor de lé gravetat.
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A mesura que incrementa la consisténcia de la suspensié fibrosa, el fenomen de
fregament mecanic (efecte d'impacte) perd intensitat. Contrariament al que passa amb el
fregament amb la part mecanica, la interacci6 entre fibres augmenta amb la consisténcia
a mesura que s'allunyen de la zona d'alta turbuléncia, senzillament degut a la proximitat
que hi ha entre els solids que es mouen a diferents velocitats i direccions. La interaccié
entre fibres continua incrementant-se amb la consisténcia, fins que la viscositat és prou
alta per a evitar diferencials de velocitat en el diposit de desintegracié. Per tant, la
consisténcia de desintegracié optima és aquella que aprofita plenament el fregament

entre fibres a un consum minim d'energia. Tot aixo queda reflectit en la figura 2-4.

DESFIBRAT TOTAL

7
4
/

/FORCES
/ HIDRAULIQUES

/ > . 32
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ENERGIA / Tona
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- . .(Impacte)

P Yl | fze.. i L
= . { t 1 T T T
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Figura 2-4: Efecte de la consisténcia sobre el desfibrament i consum d'energia,

(Paraskevas, 1983).

A altes consisténcies, la interacci6 entre les fibres s'incrementa i no cal aportar tanta
energia per tona de paper desfibrat. Com a conseqiiéncia; el consum d'energia per pes de
fibra decreix. Aixd provoca una disminucié en el temps de desintegracié que oscil-la
entre el 20 i el 50% en funci6 del tipus de subministrament, la temperatura de procés, els

requeriments finals de la suspensi6 fibrosa, la formulacié quimica i d'altres factors.
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2.4 AVALUACIO DE LA DESINTEGRACIO

Els diferents tipus de material fibr6s que poden ser desintegrats necessiten quantitats
d'energia diferents per aconseguir el nivell d'individualitzacié desitjat. Per aixo el pulper
pot consumir entre un 5 i un 15% de l'energia total emprada en la fabricacié del paper.
L'energia consumida pel desfibratge depén pero de molts altres factors com el tipus de
pulper i les seves dimensions, la geometria del rotor, l'espai mort entre el rotor i la
platina d'extraccio, la platina d'extraccié (com a factor de capacitat en processos en
continu), el tipus de procés (continu o discontinu), la temperatura, la consisténcia de
desintegracid, els reactius dispersants i la quantitat de material en el pulper (Scriban,

1982).

Hi ha dos criteris de mesura per a classificar el material d'entrada d'acord amb la seva
facilitat per ser desintegrat: el consum especific d'energia (SEC) i I'index de Somerville

(SV). L'estalvi econdmic en el pilper sera funcié d'aquests dos valors.

El consum especific d'energia (SEC) es pot calcular a partir de la formula donada per
Merrett (1987):

Pt,

SEC = ———
0.9-M-60

(2-12)

on, SEC: Consum especific d'energia (kW-h/t).
P : Poténcia del motor (kW).
t, : Temps de desintegraci6 (min).
- M : Massa de material fibros (t).

0.9 : Factor que ajusta el contingut en humitat promig del material fibrds.

o0 bé a partir de la férmula proposada per Savolainnen et al. (1991):

SEC = (3)? VI cosd n (t/m) (2-13)

on, V :Voltatge (V).
I : Intensitat de corrent (A).



24

¢ : Angle de desfasament.
n : Quocient de transferéncia d'energia.
t : Temps de desintegracio (h).

m : Massa de material fibros (t).

L'index de Somerville (SV) proporciona el percentatge en pes de material no desfibrat
en la suspensié desintegrada. Per a obtenir aquest valor es fa servir un tamis amb

ranures de 0.15 mm d'amplada i 45 mm de llargada, segons norma Tappi UM242.

Quan s'avalua la desintegracié de barreges de papers, 'objectiu és determinar el temps
necessari i l'energia especifica consumida per a arribar a un nivell de desfibratge
mesurat com a index Somerville. Com més baix és l'index de Somerville, millor és el
grau de desfibratge. Valors de l'index de Somerville del 1-2% son: acceptables per a -
desintegracions en discontinu. En la figura 2-5 es mostra una representacio de l'index de
Somerville (SV) enfront el consum d'energia especifica (SEC) per a diferents matéries

primeres i diferents temps de desintegracio.

® paper premsa, c=14%
% mescla paperot, ¢=14.4% (60°C)

4 4
@ mescla paperot, ¢=12.7%
)
S @ mescla paperot, ¢=4.8%
o’ 5; |
% Mostreig fet a 2, 5, 10, 15 i 20 min

0 100
SEC (kW-/t)
Figura 2-5: Valors de I'index de Somerville versus consum especific d'energia per a

barreges de paperots (Savolainen et al., 1991).




2. Desintegracié de paper 25

2.5 REQUERIMENTS BASICS PER A UNA DESINTEGRACIO EFICIENT I
ECONOMICA

Per a una aplicacié practica de la desintegraci6 cal tenir en compte els segiients punts

(Holik, 1988):

i) La caracteristica principal per a determinar el comportament d'un material fibrés en
una etapa de desintegracié és la seva longitud de trencament en humit ja que és la

propietat que millor es correlaciona amb I'energia de desintegracié (SEC).

- ii) Com que es déna una pérdua molt gran de resisténcia en el material fibrés i de
manera molt rapida en els primers instants de la posada en suspensio, és important
assegurar-se de que tot el material es mulla tan rapid com sigui possible per tal d'iniciar
una desintegraci6 efectiva. El pulper ha de ser capag dhomogeneitzar i efectuar una
descomposici6é preliminar rapida amb humectacié completa del material fibrés. Una
bona mullabilitat de la carrega redueix la for¢a de I'entramat fibros i per tant, les forces
de tensié que s'han de transferir del rotor al paper es poden reduir. Ara bé, quantitats
grans d'aigua i per tant consisténcies molt baixes també redueixen l'economia de la

desintegracié perqué es perd efectivitat degut a pérdues hidrauliques importants.

iii) Per introduir forces elevades a la pasta en suspensi6, hi ha d'haver una velocitat
diferencial elevada entre el material en suspensié i el rotor. Aquest requeriment es pot
aconseguir amb una velocitat d'agitacio alta, que té el desavantatge de l'alt consum
d'energia i/0 amb una circulacié lenta de la suspensié. Aquesta darrera situaci6 es pot
aconseguir amb una viscositat elevada de la suspensio, és a dir, amb consisténcies altes
0 bé amb deflectors dins el pulper. A consisténcies altes el disseny del pulper ha

d'assegurar la uniformitat del flux de pasta en l'interior del dipbsit.

iv) Per obtenir una intensitat d'aplicaci6 elevada de la for¢a d'induccid, la longitud de
I'eix del rotor ha de ser el més gran possible i l'accié que s'aplica sobre el material en

suspensié ha de ser efectiva i uniforme al llarg de tot aquest eix.
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v) Els contaminants sén processats d'acord amb les seves propietats de resisténcia.
Aquells que tinguin més resisténcia seran parcialment trencats per efecte d'impacte i

podran ser facilment eliminats per tamisatge.

vi) La desintegracié global inclou també els equipaments complementaris que
generalment s6n despastilladors. La transferéncia de I'estoc fibrés des del pulper fins
aquests equipaments ha de ser la més rapida possible, especialment per aquells papers

amb propietats de resisténcia altes.

2.6 ACCIO TERMICA EN LA DESINTEGRACIO DE PAPERS RECUPERATS

La temperatura de treball en un sistema de desintegracié de papers recuperats sha de
basar en la matéria primera fibrosa utilitzada, els productes quimics i els requeriments

sobre el tipus final de suspensié desitjada.

Normalment es treballa a pressié atmosférica, situacié que permet la utilitzacié d'un
equip senzill, limitant perd la temperatura maxima de treball. Les condicions d'elevades
temperatures sén avantatjoses en els casos concrets de papers resistents en humit.
L'operaci6 a temperatures inferiors a 60°C, que es considera normalment com un procés
fred, s'utilitza quan no es requereix una dispersié molt elevada de les tintes d'impressi6

ni dels contaminants.

Si es treballa a temperatures baixes, la viscositat de la suspensi6 es manté elevada i aixo
facilita la separaci6 de la tinta del suport, perd disminueix la velocitat de reaccio dels
agents quimics. A temperatures elevades, la viscositat disminueix i comporta una menor

separacio de la tinta, tot i que I'efecte dels reactius quimics és més rapid.

Les composicions fibroses amb continguts alts en pasta mecanica es desfibren i
destinten adequadament quan s'utilitzen temperatures baixes (38-71°C). En canvi les

composicions d'alta qualitat es poden desintegrar entre 71-99°C tot i que la tendéncia és-
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a fer-ho entre 49-60°C per reduir la formaci6é de "stickies" o materials enganxosos no

desitjats.

2.7 ACCIO QUIMICA EN LA DESINTEGRACIO DE PAPERS RECUPERATS

L'accié quimica aplicada durant el destintatge de papers recuperats ha canviat de forma
important en els darrers anys degut principalment al desenvolupament de nous
equipaments de procés i a la recerca efectuada en les formulacions quimiques dels

tensioactius.

Les funcions principals dels productes quimics sén promoure l'alliberament de la tinta,
facilitar l'estabilitzacié i eliminacié d'aquesta i evitar les pérdues de blancor de la

suspensié quan aquesta conté percentatges importants de pasta mecanica.

La combinacié adequada dels productes quimics depén fonamentalment de la naturalesa
del paper vell i del procés de destintatge. Els productes quimics idonis son aquells
capagos de convertir el paper en una pasta destintada de qualitat acceptable amb
l'equipament que es disiaosa i les condicions d'operacié que aquest determina. Qualsevol
variacié en la composicié del paper o en el procés de destintatge sha d'acompanyar del

canvi corresponent en la composici6 dels productes quimics.

Els productes quimics essencialment utilitzats en el destintatge per flotacié de paper
rebuperat son I'hidroxid sodic, el silicat sodic, el peroxid d'hidrogen i els tensioactius.
Aquests reactius quimics s'addicionen principalment en l'etapa de desintegraci6 i les

propietats que ofereixen a la suspensié es detallen tot seguit.
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2.7.1 Hidroxid sédic

L'hidroxid sodic s'utilitza-en el procés de destintatge per a millorar la individualitzacié
de les fibres i la separacio de la tinta. El pigment de la tinta s'allibera de la matriu
fibrosa pel trencament del vehicle (generalment olis minerals o vegetals) que se

saponifica per efecte de I'hidroxid sodic.

L'addicié d'hidroxid sddic augmenta el pH i la ionitzaci6 dels grups carboxilics de les
fibres de cel-lulosa. Aquesta ionitzacié incrementa la dispersi6 i la repulsi6 entre la fibra
i la tinta. El trencament de la tinta es complementa amb els esforgos tallants existents en

el palper.

S'ha demostrat recentment que I'addicié d'hidroxid sodic afecta I'inflament de les fibres
procedents de pastes termo-mecaniques, perd no té un efecte significatiu sobre
l'inflament de les pastes kraft no refinades de baix rendiment, blanquejades o no

(Gurnagul, 1995).

La majoria dels autors accepten que I'hidroxid sodic hidrolitza els grups ester de les
particules de tinta provocant el trencament d'aquestes en petites particules i aportant a la
suspensié molécules de sab6 que poden actuar com a tensioactius, tal com es mostra en

la figura 2-6.

Figura 2-6: Acci6 de I'hidroxid sodic en I'alliberament dels pigments de les tintes.
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Com a efecte negatiu, I'addicié d'hidroxid sodic a les pastes mecaniques provoca un
engroguiment de la suspensid. Aquest fenomen és degut a la formacié de grups

cromofors en la lignina.

L'agent alcali incrementa, per altra banda, l'accid blanquejant del peroxid d'hidrogen

produint anions perhidroxil segons la reacci6:

H,0,+O0H - H,0+O0H (2-14)

La dosi d'hidroxid sddic, per tant, ha de mantenir un equilibri entre aportar prou
alcalinitat per a una bona saponificacid, hidrolisis de les resines i flexibilitzaci6 de les
fibres i minimitzar la formacié de cromofors (Woodward, 1989; Ferguson, 1992;

Gurnagul, 1995).

La desintegracié en preséncia d'hidroxid sodic també disminueix el consum d'energia ja
que l'inflament de les fibres, generalment procedents de pastes mecaniques, provocat per
aquest reactiu millora el remullament de la suspensié fent decréixer rapidament la seva

resisténcia, la qual cosa facilita la individualitzacio de les fibres (Linville, 1996).

2.7.2 Peroxid d'hidrogen

El peroxid d'hidrogen s'afegeix en el procés de desintegracio de papers recuperats per a
contrarestar la pérdua de blancor que produeix el medi alcali sobre les fibres provinents
de la pasta meca?mica.‘Per a explicar la seva actuacié com agent blanquejant hi ha dues
corrents d'opinié. Una d'elles considera que el peroxid d'hidrogen preveu la formacio de
grups cromofors colorejats (dobles enllagos conjugats amb anells aromatics), aixi com
també evita la reversié de blancor en la pasta quimica. L'altra corrent considera que el
perdxid no preveu la formacié dels grups cromofors sin6 que els oxida un cop formats

per eliminar-ne el color.
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El perdxid d'hidrogen perd, es descompon facilment inactivant el seu efecte blanquejant.
Aquesta descomposicié pot ésser deguda a l'elevada alcalinitat de la suspensio,
provocant un trencament heterolitic del peroxid, tal com s'ha vist anteriorment en la
reaccié 2-14, o bé, deguda a la preséncia d'ions metal-lics pesants (manganés, coure,
ferro, alumini) que descomponen el peroxid mitjangant una reaccié homolitica:

H,0, <=> 2HO- - H,0+O0, (2-15)

La descomposicié heterolitica del peroxid és necessaria per a generar els anions
perhidroxil activament blanquejants, perd concentracions elevades d'alcali acceleren la
descomposicié6 de I'agent blanquejant inactivant-lo amb el temps. Aquestes
descomposicions del peroxid d'hidrogen poden minimitzar-se mitjangant 1is d'agents
estabilitzants i agents quelants. Generalment s'utilitzen els silicats com agents
estabilitzants. Respecte els agents quelants, aquests reaccionen amb els ions metal-lics
formant complexes i evitant que es produeixi el trencament homolitic del peroxid
dhidrogen. Els agents quelants més emprats séon el DTPA (acid
dietilentriaminpentacétic) i EDTA (acid etilendiamintetracétic) (Garcia, 1991; Mathur,

1991; Cowman, 1994)

2.7.3 Silicat sodic

L'addicié de silicat sodic en el procés de desintegracid es va iniciar probablement degut
a les seves propietats desactivants dels ions metal-lics que descomponen el peroxid
d'hidrogen i per tant, per l'efecte estabilitzador del medi en el quéll actua el peroxid

d'hidrogen. A aquest reactiu quimic se li poden atribuir tres funcions importants:

i) Estabilitza el peroxid d'hidrogen actuant com a quelant de metalls pesants mitjangant
un mecanisme d'intercanvi ionic tal com es mostra en la figura 2-7. Alguns autors
- afegeixen que, en preséncia de peroxid d'hidrogen, només el 50% de les funcions del

silicat es poden atribuir a l'estabilitzacié del peroxid (Ali et al., 1991).
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Figura 2-7 : Equilibris d'intercanvi ionic entre silicats i metalls pesants (Cowman,
1994).

ii) Actua tamponant el pH a un valor de 11.3, mantenint aixi un nivell d'alcalinitat
adequat per a un destintatge eficient. S'ha de tenir en compte que el silicat sodic és una
font d'alcalinitat provenint dels grups hidroxils lliures que es produeixen en preséncia
d'aigua segons l'equacié:

Na,Si0; + H;O <=> 2Na" + OH + HSiOy (2-16)

Per tant caldra considerar sempre l'alcalinitat total del medi.

iii) Actua com a detergent, dispersant la tinta que ha estat alliberada i emulsificant el
vehicle d'aquesta. El silicat sodic presenta també caracteristiques humectants que ajuden
en la penetracié dels reactius quimics del destintatge en la superficie de les fibres, i

propietats preventives de la redeposici6 de la tinta alliberada.

A baixes alcalinitats, I'efecte tampé del silicat és negligible i la millora de blancor
aconseguida en el destintatge de papers premsa i revista es deu a la facilitat del silicat
d'emulsificar i dispersar la tinta. A alcalinitats elevades, els avantatges detergents del
silicat sén menyspreables i les millores de blancor que s'aconsegueixen amb la seva

preséncia son degudes a l'accié tamponadora.
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Tot i tenir forca especificades les seves funcions, hi ha autors que atribueixen al silicat
sodic propietats contradictories i cal un bon coneixement de la quimica del silicat per a
poder-les discernir. En la figura 2-8 es representen les diferents espécies del silicat en

funcié del pH i de la seva concentracio.

1E+01
SiO, (amorf) - 14 . /’ l.
g 1E+H00 Domini d'insolubilitat e:tl;)l;“ ’/'
. (Polimeritzacié) e
S 1Bt /i Limit
Q /.,," mononuclear
g 1E-02 .
E Si(OH),
O 1E03 . 2
Z k— Si0,(OH),
O 1EM §i,0,(0H), >
1E-05 - : f + t t
5 7 9 1 13

Figura 2-8: Espécies del silicat en funcié del pH i de la concentracié (Stumm et al.,
1967).

Els silicats son productes quimics molt eficients en el destintatge de paperots i també
forga econdmics perd presenten certs inconvenients. A elevades dosis poden precipitar
en forma de silicat calcic provocant incrustacions en depuradores, filtres i circuits
d'aigua. Aquest és un problema atribuit a la seva interaccié amb els ions calci. També
cal dir que la seva naturalesa altament anionica perjudica el correcte funcionament
d'alguns productes quimics del destintatge i contribueix a incrementar els valors de
DQO dels efluents a causa del poder dispersant dels solids en suspensi6. Aixi doncs, és
necessari limitar la quantitat de silicat que s'addiciona en el procés de des'tintatge i
compensar l'efecte estabilitzant, si cal, amb altres reactius quimics com ara les zeolites,
encara que rarament aconsegueixen complir totes les funcions que té el silicat

(Cowman, 1994).
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2.7.4 Agents quelants

Els agents quelants sén un tipus de compostos de coordinacié o "complexes" formats
per ions metal-lics o atoms que coordinen, és a dir, es lliguen directament a un cert
nombre de molécules neutres o ions negatius. Son lligants polidentats de naturalesa
organica que generalment contenen un grup acid i un grup coordinat (un atom amb un

parell d'electrons sense compartir).

L'agent quelant reacciona amb els ions metal-lics presents en la suspensi6 fibrosa
formant complexes solubles i evitant aixi la descomposicié homolitica del perdxid

d'hidrogen.

Els quelants més utilitzats sén el DTPA (acid dietilentriaminpentacétic) i 'EDTA (acid
etilendiamintetracétic). Les seves estructures quimiques es mostren tot seguit:

EDTA:

HOOCH,C CH,COOH
' NCH,CH,N
HOOCCH, CH,COOH

HOOC(‘Q |
NCH,CH, cH CHZN/
2
/ AN AN
HoOoCCH, N
CH,COOH

DTPA:

CH,COOH

CH,COOH

El DTPA és I'agent quelant més utilitzat per al destintatge de paper gracies a la seva

estabilitat enfront I'oxidacié en medi alcali (McCormick, 1990; Ferguson, 1992).

2.7.5 Tensioactius

Els tensioactius son espécies quimiques constituides per molécules que contenen grups
"amb afinitats oposades: un extrem polar i un altre no polar. La part polar és hidrofilica i

afavoreix la dissoluci6 de la molécula en dissolvents polars mitjangant ponts d'hidrogen
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o altres interaccions electrostatiques. La part no polar és hidrofobica o lipofilica, i
només mostra débils interaccions solut-dissolvent, com les forces de dispersié de

" London.

L'estructura molecular dels tensioactius determina els seu comportament en les
interfases i les propietats fisico-quimiques de les seves solucions, i especialment la seva

capacitat de formar estructures en mitjans col-loidals (Canselier et al., 1995).

Els tensioactius tendeixen a concentrar-se en les interfases liquid-liquid i liquid-gas,
amb la cadena hidrofoba orientada cap al seu ambient predilecte. L'absorcié superficial
condueix a canvis fisics pronunciats, essent particularment evident l'efecte (disminucio)
sobre la tensié superficial o interfacial. Aquest fenomen és responsable de les propietats
de les solucions de tensioactius: solubilitzacié, mullat, emulsificacié, formaci6

d'escumes, dispersio, floculacio i detergéncia.

Els tensioactius s'adsorbeixen també en la interfase solid-liquid, manifestant-se en la
‘reducci6 de I'angle de contacte 6 entre el liquid i el solid. Un valor nul de 6 correspon al
mullat total. La capacitat d'un liquid de mullar un solid esta, per tant, lligada a valors

baixos de tensio superficial del liquid, fet que s'aconsegueix amb els tensioactius.

Els tensioactius es poden classificar en quatre grans grups en funcié de la naturalesa de

l'estructura hidrofilica, com mostra la figura 2-9.

El métode d'actuacio6 dels tensioactius durant el destintatge s complex ja que aquests es
poden presentar en diferents formes en funcié de certes propietats caracteristiques com
la concentracié micel'lar critica (CMC), el balang hidrofilic-lipofilic (HLB), la
temperatura de terbolesa, la conductivitat del medi, i d'altres factors, que influiran en

l'eficiéncia del procés i que es descriuen breument tot seguit (Borchardt, 1992-1993).

La concentracié micel'lar critica es defineix com la concentraci6 a partir de la qual les
molécules de tensioactiu han saturat les interfases i els mondmers comencen a

interaccionar entre ells per a formar micel-les o agregats multimoleculars. El tensioactiu
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s'ha d'addicionar en quantitats superiors a la seva concentracié micel-lar critica perque
s'esdevingui una solubilitzacié apreciable de la tinta que ha estat desenganxada de les
fibres cel-lulosiques. Una concentracié micel'lar critica inferior permet utilitzar

quantitats inferiors de tensioactiu i en conseqiiéncia millorar I'economia del procés.

ANIONICS
. . R=Cyo.16
Carboxilats (sabons) RCH,C0O0
R - R
Sulfonats @_ 50s JCHSOy  HiC— (CHy)yrCH=CH-(CHy)y SO
R2 '
R
R-CH,-0S05" -
Sulfats 7 R~ §.cn,-0-cHyCrO0m-s0y
CATIONICS
o . Ri, Rs Ry, Ry=Cig.18
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Ry R4
e OH R=C
Hidroxil amines . E_ (CHy), 12-18
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R 0- (CH,CH,O)n H R=Cy.
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Figura 2-9: Classificacié dels tensioactius en funcié de la seva estructura hidrofilica
(Borchardt, 1993; Gandini, 1995).

El valor HLB és un indicador de les caracteristiques de comportament del tensioactiu.
Valors baixos de HLB es corresponen amb solubilitats en aigua i polaritats de la
molécula de tensioactiu baixes. El cas contrari dels valors elevats de HLB es tradueixen

en solubilitats en aigua elevades i molécules tensioactives altament polars.
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La temperatura de terbolesa afecta principalment els tensioactius anionics i és aquella
temperatura per sobre la qual se separa la fase més rica en tensioactiu de la soluci6
original. L'eliminacid de tinta d'una suspensio fibrosa es pot incrementar optimitzant la

temperatura de terbolesa en relacié amb la temperatura de desintegracié.

Els sabons s6n generalment els principals tensioactius emprats en les operacions de
destintatge per flotacid. Precipitats en preséncia de ions calci, actuen com agents
col'lectors. El mecanisme que descriu les interaccions fisico-quimiques en la flotacié de

les particules de tinta es veura més ampliament en el capitol de flotacio.

Aixi doncs, l'interés principal de la utilitzacié dels tensioactius en el procés de
destintatge estd en la millora de les operacions de rentat i/o flotaci6, posteriors a la
desintegracié del paper recuperat. Es habitual introduir el tensioactiu en el pilper,
encara que en moltes instal-lacions aconsegueixen millores significatives addicionant-lo
immediatament abans de les cel'les de flotacié juntament amb el calci necessari per

aportar una duresa determinada.

Els criteris d'elecci6 del tensioactiu més adequat pel procés de flotacié inclouen:

- Eliminacié efectiva de la tinta de la superficie del paper durant la desintegracio.

- Formaci6 d'escuma controlada,‘ suficient pér a promoure una bona recollida de tinta
perd sense provocar perdues excessives de matéria fibrosa.

- Nivells acceptables de retencié de tensioactiu sobre les fibres secundaries amb
'objectiu de que no es generin problemes d'interferéncia amb els additius de fabricacié
de paper posteriors tals com els agents de resisténcia.

- Biodegradabilitat acceptable.
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2.7.6 Clorur calcic

La preséncia d'ions calci en la suspensié fibrosa és també un parametre d'estudi
important. Els tensioactius tipus sabd (anions carboxilats) formen sabons cilcics amb el
calci present en les aigiies (sigui aigua corrent o aigua desionitzada a la qual s'ha afegit
Ca®). El calci, a més de precipitar els acids grassos, redueix la carrega superficial tant
de les particules de tinta com dels aglomerats tinta-sabé. Les cinétiques d'aglomeracié
de tinta indiquen que l'aglomeracié no comenga fins que hi ha una precipitacié i
formacio de petites particules de sabo calcic. Aleshores esdevé una co-aglomeracié de
tinta i sabd, induida per l'excés de ions calci i per altres cations presents (Johansson et

al., 1996).

La preseéncia dels ions calci €s una de les principals causes de pérdua de solids en un
sistema de destintatge (Galland et al., 1977; Turvey, 1990 i 1993). Segons Turvey
(1993), els ions calci formen complexos amb els components de les tintes
(principalment amb el pigment negre carbé) i s'adhereixen a la superficie de les fibres.

La superficie de la fibra esdevé més hidrofobica i incrementa la seva tendéncia a flotar.

L'alliberament de la tinta de les fibres cel-lulosiques o de la capa d'estucat s'aconsegueix
generalment gracies als reactius quimics addicionats en el pulper i per les forces de
cisalla induides en la mescla. Hi ha pero tota una altra série de parametres que afecten
aquest alliberament i fragmentacié de la tinta que cal tenir molt en compte i que
s'enuncien tot segﬁit (Carré, 1995):

- La formulacié i I'assecat de la tinta, ja que la fortalesa de l'enllag entre la tinta i el
paper depén d'aquests factors. La separaci6 de la tinta és més facil quan l'assecament
s'ha produit per absorcié o evaporacié. Si l'assecament es produeix per oxidacié o
radiacié (UV o IR) es fa molt més dificil desenganxar la tinta i aix6 proporciona pasta
destintada amb specks.

- L'envelliment del paper imprés que s'ha de reciclar, especialment quan es tracta de
papers impresos per métode offset, ja que amb el temps una oxidaci6 del lligant reforga

la unié entre la tinta i el paper.
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- La superficie del paper sobre la qual s'ha produit la impressié. Aquesta és una
caracteristica crucial per l'alliberament de la tinta. Els papers estucats tenen superficies
forga tancades, que alhora han de ser suficientment poroses per acceptar la tinta. A causa
de l'elevada llisura del paper estucat, es necessiten quantitats inferiors de tinta per a
donar una bona impressié. Quan es reciclen aquests papers estucats, la capa impresa
s'elimina facilment de les fibres. Les tintes que contenen percentatges alts de solvents
volatils s'evaporen forga rapid de la superficie i no penetren en el gruix del paper. Sino
estan massa fragmentades, aquestes tintes floten bé. El comportament de la tinta offset
és menys favorable. En els papers no estucats, les tintes s'han d'alliberar de la superficie
de les fibres. Les particules de tinta offset s'enganxen fortament a les fibres i és dificil

destruir l'enllag que les uneix, especialment si el paper és vell.
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3.1 INTRODUCCIO

La flotacié €s una tecnica de separacié important que ha estat emprada des de fa més de
cent anys en la mineria per a concentrar el mineral extret de les mines. Només fa uns 30
anys que aquesta técnica de separacié s'aplica per a l'eliminacié de tinta residual

procedent de la desintegraci6 de papers recuperats.

La separaci6, en l'operacio de flotaciod, es duu a terme per diferéncies de densitat o de
propietats superficials entre la fraccié que cal eliminar i la resta de components en
suspensid. En el primer cas, la fraccié que s'elimina presenta densitats inferiors respecte
el medi aquos i flota espontaniament, és a dir, sense addicio de reactius quimics. En el
ségon cas, quan la diferéncia de densitats entre els components que cal eliminar i l'aigua
és molt petita o quan aquests components sén molt més pesats que 'aigua, cal introduir i
dispersar aire dins la suspensié. Generalment, la hidrofobicitat de la superficie de les

particules que han de flotar s'incrementa per addicié de reactius quimics.

El procés de flotaci6 de les particules de tinta d'una suspensi6 fibrosa depén d'aspectes
hidrodinamics aixi com d'interaccions fisico-quimiques entre els components de la
suspensio. Aixi doncs, cal conéixer a priori les fases que intervenen en el procés de
flotacié i les seves propietats superficials, per endinsar-se posteriorment en la

hidrodinamica del procés.

3.2 PROPIETATS DE LES FASES QUE INTERVENEN EN LA FLOTACIO

En termes simples, un sistema de flotacié consisteix en una fase liquida continua, dues
fases solides (tintes i fibres) que cal separar una de l'altra i una font de bombolles d'aire,
tot combinat dins una cel-la de flotacié que permet un contacte intim entre les fases
solides i les bombolles d'aire. La flotacié és efectiva quan una de les fases solides és
extremadament hidrofobica i per tant, susceptible de ser atrapada per les bombolles
d'aire de caracter hidrofobic, mentre que l'altre fase solida és hidrofilica i per tant resta

retinguda en la fase aquosa.
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Per tal de promoure la interaccié superficial entre les bombolles d'aire i les particules
solides que cal eliminar durant el procés de flotacio, és essencial l'estabilitzacié de la
suspensid, mantenint les particules ben dispersades i evitant d'aquesta manera la seva

redeposicio.

Les particules que constitueixen una suspensio paperera procedent de la recuperacio de
paper tenen una energia superficial en la seva interfase que depén de la seva estructura
quimica i especialment de 'estructura quimica de la seva superficie. Quan una particula
entra en contacte amb la interfase d'una altra particula, aquestes tenen tendéncia a

mantenir-se unides si presenten energies superficials semblants.

Les fibres celllulosiques, en suspensié aquosa adquireixen una carrega superficial”
negativa deguda principalment a la ionitzacié dels grups carboxilics superficials

generant suspensions ben dispersades i estables per sobre del pH=2.7 (Jaycock, 1977).

La superficie de les bombolles d'aire dins l'aigua se suposa que també estd carregada

negativament (Collins i Jameson, 1976).

La mesura de la carrega superficial de particules de tintes base oli duta a terme per
Larsson et al. (1984) va permetre discernir que aquestes presenten una carrega anionica
superficial que disminueix en augmentar la concentraci6 de ions calci. Putz et al. (1993)
assumeixen també una petita carrega superficial negativa de naturalesa no ionica en
totes les particules de tinta, siguin de tipus convencional (base oli) i per tant de

naturalesa hidrofobica, com de naturalesa hidrofilica (tintes base aigua).

Les carregues de les particules presents en la suspensio, essent totes del mateix signe,

creen forces de repulsié entre les particules i n'asseguren I'estabilitzaci6 de la suspensid.

Si considerem una particula solida en un liquid, I'afinitat entre ambdues fases, en termes
d'energia superficial, es calcula a través de la mullabilitat del solid pel liquid. Quan es
parla de particules de tinta convencionals, aquestes son qualificades com a

hidrofobiques ja que no presenten afinitat per l'aigua. La mullabilitat d'una tinta base oli
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per una gota d'aigua és dificil. El terme hidrofilic, en canvi, s'aplica a les substancies que
tenen afinitat per l'aigua, com per exemple les fibres de cel-lulosa la mullabilitat de les
quals per part de l'aigua és excel'lent. L'estructura quimica de la superficie de les

particules és la responsable de la hidrofobicitat o no d'aquestes.

Considerant aquestes premisses, la mullabilitat d'una particula solida (s) en una fase
aquosa (1) on intervé una segona fase gasosa (g) es pot expressar en funci6 de I'angle de

contacte (0) entre les tres fases, que apareix representat en la figura 3-1.

Aire

F igura 3-1: Angle de contacte per a un sistema solid-liquid-gas.

L'angle de contacte (0) es defineix mitjangant I'equacié de Young-Dupré:
‘ Ysg = Vs1 = Yig " ©OS 0 (3-1)
on, Yy Tensio superficial solid/gas.
14 : Tensi6 superficial solid/liquid.

Vi : Tensio superficial liquid/gas.

Normalment, angles de contacte superiors a 30° entre particules de tinta i bombolles

d'aire, sén suficients per assegurar la hidrofobicitat necessaria per la flotacio.

Les particules de tinta convencionals, com s'ha esmentat anteriorment, sén lleugerament
hidrofobiques i per tant la seva eliminacié per flotacié sense addicionar cap tipus de

reactiu quimic amb propietats tensioactives és possible perd no és eficient. Les




44

particules de tinta base aigua, desénvolupades més recentment i de naturales hidrofilica,
necessiten la preséncia de tensioactius per a adherir-se a les bombolles d'aire de caracter
hidrofobic. Aixi doncs, els tensioactius s6n productes quimics emprats per a modificar
l'energia superficial de les particules de tinta i la tensié superficial de l'aigua, millorant

el procés d'adsorcié d'aquestes particules solides sobre les bombolles d'aire.

Cal tenir en compte que les fibres cel-luldosiques i més particularment els fins també
s'eliminen per flotacié. Segons Turvey (1993), les petites particules de tinta generades
en el procés de desintegracié del paper recuperat sén capaces d'interaccionar amb ions
calci i enganxar-se a la superficie de les fibres, esdevenint més hidrofobiques i

presentant per tant, una tendéncia augmentada a flotar.

3.3 MECANISMES DE L'ELIMINACIO DE TINTA PER FLOTACIO

Durant un procés caracteristic de flotacié, les etapes principals que se succeeixen son la
collisié entre les particules de tinta i les bombolles d'aire, la uni6 entre elles i
l'eliminaci6 dels agregats que formen. Els mecanismes d'adhesié de les particules de |
tinta a les bombolles d'aire estan basats en interaccions fisico-quimiques, mentre que la
col'lisi6 de les particules solides amb les bombolles d'aire i I'eliminacié posterior estan
regides per interaccions hidrodinimiques. Es descriu tot seguit els dos tipus

d'interaccions que intervenen en el procés d'eliminacié de tinta per flotacio.

3.3.1 Interaccions hidrodinamiques

Es pot simplificar la nomenclatura dels mecanismes d'eliminaci6é de tinta considerant
que aquesta es duu a terme mitjangant un procés d'aireig seguit d'una mescla i posterior
separacié dels agregats formats. Les interaccions hidrodinamiques estan involucrades en

aquests tres mecanismes basics.
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3.3.1.1 Aireig

La comprensio del procés d'aireig de les suspensions fibroses determina la qualitat dels
aparells de flotacid i per extensio, tots els processos de flotacio. L'aireig fa referéncia a
la introduccié d'aire dins la cel'la de flotaci6 de forma correcta i en quantitats
adequades. En funcié de la mida de les bombolles d'aire i de la consisténcia de la
suspensio, existeix un limit en la quantitat d'aire que es pot introduir per tal de mantenir
un moviment lliure de les bombolles i les fibres. Aquest limit esta al voltant del 50% del

volum total en condicions normals de flotacid.

Els mecanismes de formacié de bombolles durant 'aireig depenen de la tecnologia de la
cel'la. Klassen (1963) i Serres (1993) classifiquen les cel'les de flotacid, basant-se en la

forma d'introduir l'aire i les concentren en tres grans grups.

Grup I: Introduccié d'aire de forma mecanica. Disseny desenvolupat inicialment per la
flotacié de minerals i adaptat a la industria del destintatge per Voith i Lamort. En aquest

tipus de celles, les bombolles d'aire es formen per agitacié mecanica de la suspensio.

Grup II: Introduccié d'aire de forma pneumatica. Disseny desenvolupat per Sunds-
Swemac, Black Clawson-IHI, Ahlstrom-Kamyr i Kvaerner-Hymac. La classificacio des
del punt de vista pneumatic fa referéncia a la introducci6 d'aire comprimit a través d'una
membrana porosa o d'un cilindre perforat. La mida de les bombolles d'aire generades
depen de diferents parametres entre els quals cal destacar el diametre dels forats, el flux

d'aire i les propietats superficials de la suspensi6 paperera.

Grup II: Introduccié d'aire de forma hidrodinamica. Disseny desenvolupat per Lamort,
Escher-Wyss, Voith i Beloit. Aquest disseny hidrodinamic fa referéncia a la introduccié
d'aire per autosuccié a través d'injectors, d'acord amb el principi de Venturi. L'efecte de
succié de l'injector depén de la velocitat del flux i de la pressi6 a la qual esta sotmes
l'aire abans d'ésser alliberat a pressi6 atmosférica. La mida de les bombolles depén de la
turbuléncia que hi ha en la zona d'aireig. Turbuléncies elevades, és a dir, velocitats

d'injeccio altes, generen bombolles més petites.
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3.3.1.2 Mescla

Durant el procés de mescla, les particules de tinta s'han d'adherir a les bombolles d'aire i
mantenir-se en aquest estat agregat fins que son eliminades de la suspensié fibrosa. En
aquesta part del procés els mecanismes fisico-quimics d'adhesi6 de les particules de tinta
a les bombolles d'aire, que es detallaran en l'apartat 3.3.2, tenen una gran importancia.

Perd també son realment importants les interaccions hidrodinamiques.

El procés d'adhesié de la tinta a les bombolles d'aire es duu a terme per l'accié d'una
zona de flux turbulent que és una continuacié de la zona d'aireig. De fet, I'adhesié
comenga un cop l'aire introduit entra en contacte amb la suspensi6 fibrosa, és a dir, en la
zona d'aireig. L'aspecte hidrodinamic de la uni6 de tinta a les bombolles d'aire és molt
complex perqué és necessari considerar tot el camp de flux turbulent i el moviment de
les particules de tinta i de les bombolles d'aire en cada un dels remolins en els que es
veuen atrapats durant un espai de temps molt curt. En I'apartat 3.4 de la teoria fisica de
la flotacio, s'esmenten detalladament tots els microprocessos que tenen lloc en l'etapa de

mescla de la suspensio fibrosa amb les bombolles d'aire.

3.3.1.3 Eliminacié de l'aire

Després de la zona de mescla, la pasta entra en la cel-la de flotacié propiament dita on la
turbuléncia és inferior. Les bombolles en el procés d'ascensié poden captar particules de

tinta sempre i quan el volum de la cel-la ho permet.

Un dels objectius principals de la cel'la de flotacié és eliminar els agregats tinta-
bombolla. Si la velocitat d'ascensié de la bombolla a través de la suspensi6 de pasta és
inferior a la velocitat de sortida del flux d'acceptats, o bé, si el temps de residéncia és
massa baix com per permetre que la bombolla arribi a la superficie, aleshores la tinta no
sera eliminada en les escumes i les bombolles d'aire entren en el flux d'acceptats. Les
bombolles d'aire massa petites (0.3-0.5 mm) o bé massa grans no son efectives pel

destintatge per flotacié (Julien Saint Amand, 1995).
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3.3.2 Interaccions fisico-quimiques

S'ha definit la flotacié com un procés d’heterocoagulacié per a la separacié selectiva de
les particules de tinta mitjangant bombolles d'aire dispersades. La principal propietat
emprada per a aquesta separaci6 selectiva és la diferéncia entre les energies superficials

dels components de la suspensio.

Les particules que sén hidrofobiques o que s'hi han convertit per addicié de tensioactius,
s'uneixen a les bombolles d'aire i sén arrossegades en forma d'agregats cap a la
superficie de la suspensié on formen una capa d'escuma que es pot eliminar
mecanicament. Les particules que tinta que es volen flotar, s'hidrofobitzen suficientment
per addicié de tensioactius mentre que les particules no hidrofobiques (tedricament les

fibres, els fins i els pigments) romanen dispersades en la suspensio.

La teoria que explica la flotacié de les particules de tinta des del punt de vista fisico-
quimic ha anat evolucionant amb el temps en funci6 de les investigacions que s’han dut
a terme. La primera teoria fou publicada el 1965 pér Schweizer i completada per Ortner
et al. el 1975. En aquesta teoria s'assumia que les molécules de tensioactiu i més
concretament de sabd, eren adsorbides sobre la superficie de la tinta pel seu extrem

hidrofobic i posteriorment s'agrupaven sobre les bombolles d'aire segons mostra la

/

Bechstein, I'any 1975, presenta la segiient hipotesi: abans de la flotacié el sabo precipita

figura 3-2.

juhtament amb el calci en forma de flocs i les particules de tinta (hidrofobiques) sén
adsorbides sobre aquests flocs i flotades per les bombolles d'aire. Al voltant de 1'any
1977 alguns autors van demostrar que no era possible un procés de flotacié tal com el
qué definien Schweitzer i Ortner, sense una concentraci6 minima de calci en la
suspensio i sense considerar el fet que els tensioactius també podien adherir-se sobre la

superficie hidrofobica de les bombolles d'aire.
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. Particula de tinta

Extrem hidrofilic de la ————»
molécula de sab6d

Bombolla d'aire

Figura 3-2: Mecanisme de flotacié amb sabd, explicat per Schweitzer (1965) i completat
per Ortner et al. (1975).

El mateix Ortner el 1981 presenta un nou mecanisme en el qual, les particules de tinta
adsorbeixen molécules de sabd sobre la seva superficie al mateix temps que ho fan les
bombolles d'aire, orientant els extrems hidrofilics cap a 'exterior i actuant els ions calci
com a col-lectors. L'estabilitzaci6é de les particules de tinta com compostos hidrofilics
ajuda el seu alliberament de les fibres cel-lulosiques. Un problema que presenta aquest
model és que els ions calci també s'adsorbeixen sobre la superficie de les fibres, fins i
particules de tinta (que presenten certa carrega negativa) la qual cosa significa que
I'adsorci6 dels tensioactius es duria a terme per I'extrem hidrofilic i no pas per I'extrem

hidrofobic.

Hornfeck (1982) i Larsson et al. (1984) proposen un model, amb petites diferéncies, en
el qual les particules de tinta veuen reduida la seva carrega superficial per adsorcié de
ions calci, sobre els quals precipiten les molécules de sabé. El resultat és un aglorherat
completament hidrofobic que pot reaccionar amb les bombolles d'aire, tal com es mostra
en la figura 3-3. Les particules de tinta es veuen envoltades de sabé calcic precipifat,
com en un fenomen de microencapsulament. Hornfeck afegeix al model de Larsson la
possibilitat d'adsorci6é de sabo sobre la superficie de les bombolles d'aire pel seu extrem
hidrofobic. Quan es posen en contacte les bombolles d'aire amb les particules de tinta

esdevé una precipitacié del sabo calcic i una aglomeracié bombolla/particula. -
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En tots els casos, la flotacié' efectuada amb tensioactius no ionics disminueix
~enormement la seva eficacia, aixi com també sén contraproduents les addicions

excessives de tensioactiu.

Sals calciques del sabd precipitades

' gO o]
Particules de tinta + Ca%t |:> 0o @ :>

dispersades I
\ °

+ Ca2+

1

Bombolla d'aire

Figura 3-3: Mecanisme de flotaci6 de tinta proposat per Larsson et al. (1984).

El model de flotacié més recent I'exposen Putz et al. I'any 1993. Aquest model té en
compte l'efecte dels tensioactius sintétics, els quals presenten diferéncies importants
respecte el mecanisme presentat fins el moment on només intervenia un tipus determinat
de tensioactiu, els sabons. El model proposat es pot aplicar a tintes hidrofobiques i
hidrofiliques. I;llar les particules de tinta hidrofobiques (tintes convencionals base oli),
I'adsorci6 del tensioactiu és independent del seu caracter ionic. Ara bé, si el tensioactiu
és anionic o cationic es necessiten ions de carrega contraria per aconseguir l'acostament
entre la bombolla i la particula de tinta, el trencament de la capa hidratada i la unié entre
els components. Per les particules de tinta hidrofiliques (tintes base aigua), la carrega del
tensioactiu té una influéncia significativa en la hidrofobitzacié de la particula de tinta.
Degut a la carrega anionica superficial d'aquests tipus de tintes, en les condicions
alcalines en les quals es duu a terme el destintatge convencional, els Unics tensioactius

adequats son els cationics.

L'elevat nombre de models de flotacié que han anat apareixent amb el temps illustra

perfectament la complexitat del mecanisme fisico-quimic de flotacié. Aquest és funci6
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d'un gran nombre de parametres que no son facils de controlar com la turbuléncia del
medi, el tipus de tintes i les interaccions tant de tipus hidrofobic com electrostatiques

(Carré, 1995).

3.4 TEORIA FiSICA DE LA FLOTACIO

La flotacié és un macroprocés constituit per una gran quantitat de microprocessos que
tenen lloc simultaniament i successiva en el temps i en I'espai. Rehbinder (1933) fou el

que defini la flotacid per primera vegada en ['enciclopédia de la ciéncia dels col-loids.

Els microprocessos més importants que esdevenen dins el procés de flotacié es poden

especificar en tres punts:

i) L'acostament d'una particula a una bombolla d'aire dins un camp de flux turbulent.

ii) El trencament de la pel-licula liquida que separa les fases solida i gasosa per establir
un contacte entre les tres fases. |

iii)L'estabilitzaci6 de I'agregat format enfront les forces externes de cisalla.

Per a modelitzar el procés complet de flotacié son necessaries simplificacions
drastiques. Sutherland (1948) fou el primer en definir la probabilitat global de flotacid

P, com el producte de les probabilitats de cada un dels microprocessos que tenen lloc:
P=Pc'Pa'Ps (3"2)

on, P, :Probabilitat de col-lisié bombolla-particula.
P, : Probabilitat d'adhesio.

P : Probabilitat d'estabilitzaci6 de l'agregat contra les forces externes.

Aquesta definicié de probabilitat va ser desenvolupada pér altres autors (Dobby i Finch,
1986; Schulze 1976, 1981, 1989; Yoon i Luttrell, 1989; Ahmed i Jameson, 1989).

Schulze, I'any 1991, introdueix I'aspecte cinétic en la descripcié del procés de flotacio,
definint la variaci6 del nombre de particules per unitat de temps dins un volum

determinat segons l'expressio 3-3. Aquesta variaci6 depén del nombre de col-lisions per



3. Flotacié 51

unitat de temps, del nombre de particules i de bombolles, i de les probabilitats
individuals d'interaccid:

dnp/dt=-zC'np'nb'Pc'Pa"Pctf"Ps (3'3)

on, z;: Nombre de col'lisions bombolla-particula per unitat de temps.
np: Nombre de particules.
ny: Nombre de bombolles d'aire

P Probabilitat de formacié del contacte entre les tres fases (c.t.f.).

La majoria d'autors consideren el valor de Py=1 (Schulze, 1991; Heindel i Bloom,

1997).

Durant els datrers anys han aparegut variacions de la modelitzacié hidrodinamica del
fenomen de flotacio per aplicar-lo al destintatge del paper (Pan et al., 1992, 1994, 1995;
Paulsen et al., 1993), que parteixen sempre del model proposat per Schulze i basat en el
producte de les tres probabilitats: de xoc (P;), d'adhesié (P,) i d'estabilitzacié (Ps) dels
agregats bombolla d'aire-particula de tinta. Segons aquests autors, les interaccions sén
- resultat de forces hidrodinamiques i no hidrodindmiques, i d'una gran varietat d'efectes
no hidrodindmics com ara el moviment Brownia, les interaccions col-loidals,
electrostatiques, estériques, de dispersid, de repulsid, de tensi6 superficial i de contacte
)

Per a descriure un model de flotacio, s'agrupen les forces i efectes esmentats en tres

mecanic.

grans categories, que s'empraran en la definicié de les probabilitats introduides per
Schulze:

i) Interaccions hidrodinamiques de vllarg abast, que tenen en compte les forces
ascensionals. |

ii) Interaccions hidrodindmiques de curt abast, que descriuen la pressi6 de flux
necessaria per a eliminar el fluid que separa els objectes, i també descriuen les forces de
cisalla tangencials-degudes al moviment relatiu de dos objectes.

iii) Interaccions no hidrodinamiques, relacionades amb la distancia minima necessaria

perqué una particula s'adhereixi a una bombolla d'aire.
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3.4.1 Probabilitat de col-lisié de les particules de tinta

La probabilitat de col'lisié' entre una particula solida i una bombolla d'aire esta
controlada per les interaccions hidrodinamiques i les condicions de turbuléncia que hi ha

en la cel-la de flotacio.

No totes les particules que es mouen dins el cami de projeccié d'una bombolla poden
xocar amb aquesta, només ho faran aquelles que entren dins el radi de col‘lisié limit Rc

anomenat també radi de captura, tal com mostra la figura 3-4.

N

Particula
L— R
Trajectoria de (
—_—
la bombolla -
~~
Bombolla >
|~

Figura 3-4: Representacio esquefnética de la trajectoria relativa bombolla-particula

definint I'espai critic g i el radi de captura R, (Paulsen et al., 1993).

El radi de captura (R.) es defineix com la distancia maxima entre el centre de la
bombolla i el centre de la particula perqueé, al pujar 1a bombolla i entrar en contacte amb

la particula, estiguin separades una distdncia g suficient perqué la bombolla pugui
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col'lisionar amb la particula. Aquesta distancia g, anomenada espai critic, és la distancia

minima dins la qual es donen les forces d'atraccié i la unié bombolla-particula té lloc.

La probabilitat de col'lisi6 es defineix, com la relaci6 entre el radi de captura (R.) i el
radi de la bombolla (Ry), segons l'expressié 3-4 (Sutherland, 1948; Schulze, 1991; Pan
et al, 1992):

P, = (5) (-4)

El radi de captura R, depén d'un nombre de variables del sistema, entre les que es troben
el radi de la bombolla Ry, el radi de la particula R;, i la relacié entre les forces viscoses i
forces inercials del medi contemplades dins el nombre de Reynolds de la bombolla

(Rey), definit segons l'expressié 3-5.

Reb = 2Rb prl/nl (3-5)

on, Vp: Velocitat de la bombolla.
p1 : Densitat del fluid.
M1 : Viscositat del fluid.

Per valors petits de Rey, la qual cosa vol dir que dominen les forces viscoses, el radi de
captura assoleifn valors molt petits. Quan les forces d'atraccié sén molt febles o gairebé
inexistents i per tant g. — 0, el radi de captura R també tendeix a 0. En aquestes

condicions, I'adhesi6 d'una particula esdevé molt dificil o gairebé impossible.

Per valors elevats de Rey, el radi de captura tendeix a igualar-se a la suma de Ry+Rp+ge,
valor maxim que pot assolir quan les forces inercials dominen la suspensid. En aquesta
situacié les particules sén capturades més facilment i no hi ha interaccions

bombolla/particula de rang curt que separin l'agregat (Pan et al., 1996).

Quan l'operacié de flotacié és duu a terme en una suspensié fibrosa, els valors del

nombre de Reynolds varien segons els diferents autors:
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10 <Rep < 500 (Pan et al., 1992).
10 <Rep < 1000 (Paulsen et al., 1993).
1 <Rep < 100 (Heindel i Bloom, 1997).

En aquests casos, ni les forces inercials ni les forces viscoses dominen completament, i
el radi de captura depén enormement del Reynolds de les bombolles d'aire (Rep). La
probabilitat de col'lisié de les particules de tinta petites és molt més baixa que la
probabilitat de col'lisié de les particules amb una grandaria normal, perqué les primeres
segueixen les linies de corrent creades per les bombolles sense desviar-se i tenen poques

oportunitats d'assolir una bombolla.

Yoon i Luttrell (1989) van derivar l'expressio de la probabilitat de col'lisi6 a una nova
expressi6 aplicable per nimeros de Reynolds baixos (dins el rang de 0.2 a 100), tipics
per a bombolles rigides (cy=1) de diametre maxim d'l mm, en la flotaci6é de minerals:

3 4-Re™\R
(3R >
b

Aquesta equacié també és aplicable per a grandaries de particules de tinta de fins a 100
pm. El terme cp, indica el grau de retardament d'una bombolla d'aire degut al
recobriment superficial per part d'un tensioactiu (c,=1 correspon a una bombolla

completament retardada).

Dukhin et al., (1986) proposen la segiient classificacié de suspensions per a definir la
probabilitat de col'lisi6 (P,):
- En régim de flux d'Stokes (Rey<<l) amb bombolles completament rigides degut a

I'adsorcié de tensioactius (cp,=1) i sense sedimentaci6 de particules, I'expressi6 de P és:

Post = 3 R, /2Ry (3-7)

- En un régim de flux potencial (Rey>>500), amb superficies de les bombolles
\

completament lliures i sense ,cap,adsorcié de tensioactius (cy=4),

Popot = 3Ry/Ry (3-8)
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De totes les teories s'extreu que l'eficiéncia de col'lisié depén de la mida de la bombolla
i també de la mida de la particula. La probabilitat de col-lisi6 serd superior com més
gran és la mida de la particula i més petita la mida de la bombolla (Larsson et al., 1984).
Perqué s'enganxin el maxim nombre de particules de tinta a les bombolles d'aire, es
conclou que cal incrementar el nombre de bombolles d'aire petites. Per tant, la
precipitacié directe de bombolles d'aire molt petites d'una suspensié supersaturada de
gas (flotacio per aire dissolt) sobre els llocs hidrofobics de les tintes seria el métode més
adequat pel destintatge per flotacié. Aquesta afirmacid pero té limitacions. D'acord amb
investigacions fetes per Isler (1978), les bombolles d'aire inferiors a 0.1 mm de diametre
tendeixen a adherir-se a les fibres, i per altra banda només les bombolles amb diametres
superiors a 0.3 mm tenen I'empenta suficient per travessar la xarxa fibrosa formada per
la suspensié. A efectes practics no hi hauria d'haver bombolles amb un diametre inferior

a 0.5 mm per a dur a terme una flotaci6 correcta.

3.4.2 Probabilitat d'adhesié de les particules

La probabilitat d'adhesi6é estd controlada per interaccions no hidrodinamiques de curt
abast, i es veu fortament influida per les propietats superficials tant de les particules de

tinta, com de les bombolles, aixi com per la quimica de la fase aquosa.

Quan una particula de tinta s'acosta a una bombolla d'aire una distancia suficientment
petita, poden tenir lloc dos tipus d'interaccions (Schulze, 1981; 1989):

i) Un procés de collisié de particules grosses en el qual la superficie de la bombolla es
deforma enormement i es pot iniciar un contacte entre les tres fases o bé la particula pot
rebotar. |

ii) Un lliscament de petites particules al llarg de la superficie de la bombolla amb una

lleu deformacié de la superficie (punt de contacte).

Si la particula s'adhereix o no, depén principalment de la durada del temps de contacte
(t.) respecte el temps de drenatge de la pel-licula liquida formada al voltant de la
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bombolla abans del seu trencament (temps d'induccié t;). La condicié indispensable per
a l'adhesié és que t. > ti. El temps d'induccio depén de diferents factors, incloent la

hidrofobicitat de la particula de tinta i la mida de la pel-licula liquida que s'ha de trencar.

La interfase liquid-gas és deformable i si la inércia de la particula és suficient, aquesta
_ pot provocar una depressi6 sobre la superficie de la bombolla i col'lisionar o bé rebotar.
El procés de col'lisi6 rau en el trencament d'aquesta capa liquida. (Wark, 1933;
Sutherland 1948; Jameson, 1977). L'etapa final del procés de col'lisi6 és la regressi6 de
la pellicula d'aigua amb la qual el liquid es retira del punt de ruptura o d'agregacié

inicial entre particula i bombolla i es forma un angle de contacte (¢) amb el solid.

El procés de lliscament, que es representa en la figura 3-5, és el més important en el
destintatge per flotacié ja que la bombolla d'aire se suposa rigida per l'absorcio dels
tensioactius i les forces inercials de la particula sén menyspreaiales. La probabilitat
d'adhesié per lliscament P,y es pot obtenir a partir de l'equacié de moviment d'una
particula dins les linies de corrent del flux de camp de la bombolla. Sén necessaries
perd, algunes suposicions prévies per a obtenir una expressié matematica realistica:

i) Les particules es mouen de forma gairebé estacionaria, lliures d'inércia en la totalitat
de I'espai al voltant de la superficie de la bombolla.

ii) L'espai de lliscament és molt més gran que la gruixaria de la pel-licula hy,.

iii)La component tangencial del moviment del fluid es pot aproximar en el cas d'una
bombolla lliure (c,=4) al flux potencial, i per a una bombolla completament rigida

(cv=1) a un flux intermedi (Yoon i Luttrell, 1989).

A partir del balang de forces (gravitatoria, centrifuga, inercial, i viscosa) es poden
obtenir les equacions necessaries pel moviment de la particula. La solucié s'obté per
integracié numerica la qual cosa permet conéixer la gruixaria de la pel-licula de liquid
en funcié de la posicié de la particula. La uni6 és poésible, si la gruixaria critica (gc)
s'aconsegueix durant el lliscament determinat per un angle de contacte ¢r. L'angle de
presa de contacte, amb el qual s'aconsegueix la sepafacié critica g, es defineix com
angle critic ¢'cﬁt. Només aquelles particules que entren en contacte amb la bombolla a ¢r
S¢*crit seran capaces d'adherir-se. La probabilitat d'adhesi6 queda expressada com

(Schulze, 1991):
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Past = sin ¢ cri (3-9)

El valor necessari per a calcular la probabilitat d'adhesi6 és la gruixaria limit (g.) a partir
de la qual es trenca la pellicula liquida. Si les propietats fisico-quimiques de les
pel-licules liquides depenen del grau d’hidrofobicitat de les particules, es pot obtenir una
relacié experimental entre la gruixaria limit, la tensié superficial dels components i

l'angle de contacte entre ells.

(@) ¢1 <6 %em (b) ¢7 = ¢*crit (€) 61 > ¢*cr
trajectoria trajectoria trajectoria
particula particula particula

no adhesié

Figura 3-5: Desplagament circular de les particules per lliscament (Schulze, 1991;
Heindel i Bloom, 1997).

Els calculs realitzats han demostrat que la probabilitat d'adhesié depén fortament del
gruix de la pellicula liquida, del tipus de flux (potencial o intermedi), del grau de
mobilitat de la superficie de la bombolla (rigida o flexible) i de la mida de la particula.
Com més petita és la particula més gran és la probabilitat d'adhesi6. El principal factor
perod que influeix sobre aquesta probabilitat és la velocitat d'ascensié de la bombolla (vp)

l'augment de la qual disminueix la facilitat d'adhesio.

Estudis publicats molt recentment (Paulsen et al., 1996, 1997) demostren la facilitat amb
la qual les particules de tinta toner (didmetres de fins a 500 pum) s'adhereixen a les
bombolles d'aire i es mantenen unides a elles tot i la preséncia de fluxos turbulents

intensos. Paulsen et al. destaquen també el fet de que l'adhesié de la particula a la
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bombolla d'aire es realitza per quaisevol punt de la seva superficie, siguin regular o no.
Les forces d'atracci6 hidrofobiques dominen en aquests casos 1'adhesi6 de les particules
a les bombolles. L'explicacié de la deformacié que pateix la pel-licula liquida i la
superﬁcie de la bombolla en entrar en contacte amb aquestes particules hidrofobiques

pot canviar l'expressio de la probabilitat d'adhesio.

3.4.3 Probabilitat d'estabilitzacié de I'agregat bombolla-particula

L'estabilitzacié de l'agregat bombolla/particula, des del moment en que es forma fins
que assoleix la superficie escumosa, depén del sumatori de forces externes que hi
actuen. Aquesta probabilitat d'estabilitzacié estd controlada per l'energia d'adhesi6
particula/bombolla i en menor extensid, per les condicions hidrodinamiques de la

suspensio (Paulsen et al., 1996).

No és dificil calcular la probabilitat d'estabilitzacié de l'agregat a partir del balang de

forces existents sobre particules esferiques en una interfase liquid/gas. Les forces que

actuen soén les segiients (Schulze, 1991):

i) Forca de la gravetat (Fp).

ii) Forga d'empenta estatica sobre la part immersa de 'esfera (Fy).

iii) Pressi6 hidrostatica del liquid sobre l'area de contacte (Fp;q).

iv) Forga capil'lar exercida sobre la linia de contacte entre les tres fases (F,).

v) Forces de separaci6é addicionals representades globalment com el producte de la
massa de la particula per l'acceleracio, en el camp de flux extern (Fg).

vi) Pressié capillar dins la bombolla d'aire i que actua sobre 1'area de contacte de la

particula adherida (Fpc).

La for¢a de la gravetat (i) i la forga d'empenta estatica (ii) es poden agrupar en un sol
terme que representa el pes aparent de la particula de tinta, F,, segons l'expressi6 3-10

(Hou i Hui, 1993):

Fa=-4/37Ry’ (py - P8 (3-10)
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on R;: Radi de la particula de tinta (m).
pp: Densitat de la particula de tinta (kg/m’).
pi: Densitat del liquid (kg/m?).

El balang de forces que desestabilitzen l'agregat segueix 'expressio:

Per altra banda, el balang de forces que contribueixen a mantenir l'agregat s'expressa

segons:

Fag=Fca + Fhig (3-12)

L'estabilitat dels agregats bombolla/particula depén de la relacié entre aquests dos

balangos de forces, identificats per un parametre adimensional (B,).

B, = Ba (3-13)
Fad

L'analisi numérica del balang de forces ha demostrat que sota condicions de flotacié
reals, és a dir, amb angles de contacte 8 < 90° i didmetres de particules inferiors a 300-
600 um, la pressié hidrostatica i la pressié capil-lar son negligibles i la forga capil-lar
pren el seu valor maxim per angles de (n + 6/2) (Schulze, 1991). Si s'aproxima la forca
hidrostatica (Fyiq) a 0 1 se substitueix la forga capil-lar pel seu valor maxim, el parametre
adimensional B, és analeg al nimero de Bond (Schulze, 1991; Vinke et al., 1991; Hou i

Hui, 1993).

L'expressio6 global de la for¢a de desestabilitzaci6 sobre 1'agregat bombolla/particula és:

19p & 2y . 0
Fio = 4R§(App g+ m—)l—/f +3R, R, 2R,p;8 .sz(,, - 5) (3-14)
p
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I la forga neta d'estabilitzacié actuant sobre 1'agregat, respon a l'expressio segiient:
6;V-s£n[7r—§] -sin[;rvhg)} (3-15)

Per analogia amb la probabilitat d'adhesié per col-lisid, una distribucié exponencial €és la

Fad =

millor aproximacié per la probabilitat d'estabilitat de 1'agregat particula/bombolla:

P=1- exp[l - -1—] =1- exp(M) (3-16)
B F,,

o

D'aqui es pot concloure que quan la forga de desestabilitzacié de l'agregat (Fge) €s molt
més gran que la forga capil-lar (Fcyp), la probabilitat d'estabilitzacio de l'agregat pren
valors propers a 1. Només quan Fue és del mateix ordre que Fca,, la probabilitat

d'estabilitzacié decreix sobtadament.
Les dimensions maximes de les particules flotables depenen de l'angle de contacte 6;
com més gran és O, més grans son les dimensions de les particules que poden ser

flotades.

El trencament dels agregats bombolla/particula només té importancia en el cas de

particules grosses com ara els grumolls de bruticia, les carregues o els stickies.

3.5 CINETIQUES DE FLOTACIO

Un cop descrit a fons el procés de flotacio, la seva variacié en el temps permet estudiar

Una cinética de flotacié inclou tota una série de processos de transferéncia de massa que ‘

la cinética de l'etapa de flotacio.

esdevenen simultaniament (Laplante et al., 1989):
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i) La transferéncia selectiva de les particules hidrofobiques lligades a les bombolles
d'aire, des de la suspensio fins les escumes superficials.

i) La transferéncia no selectiva de particules tant hidrofobiques com hidrofiliques des
de la suspensid fins les escumes per atrapament hidraulic.

iii) El retorn de particules des de les escumes de flotacio cap a la suspensid.

iv) El transport de particules des de les escumes fins el recollidor d'escumes de la cel-la

de flotacid.

En termes practics és molt dificil separar la contribucié de cadascun dels quatre

mecanismes de transferéncia de massa sobre el balang global del procés de flotacié.

Amb l'objectiu de modelitzar el procés global de flotacié en funcié del temps es
proposaren inicialment expressions analogues a les cinétiques de les reaccions

quimiques tal com es mostra en I'expressio 3-17 (Tomlinson i Fleming, 1963).

dc
—=k.Cc".Cc" 3-17
dt b ( )

on, C: Concentraci6 de particules (n° particules/L).
Cy : Concentraci6 de bombolles (n° bombolles/L).
nim : Nimeros d'ordre.
t : Temps de ﬂotac}‘é (min)

k : Constant de velocitat de la flotacid.

Si el cabdal d'aire dins la cella de flotacié és constant i suficientment gran per tal
d'assegurar que la concentraci6 de bombolles d'aire sigui practicament constant i per tant
es mantingui constant la superficie Iliure a la qual es poden adherir les particules que cal
eliminar, aleshores, I'expressié 3-17 es converteix en una cinética de primer ordre
(Jameson, 1977; Larsson et al., 1984; Julien Saint Amand i Perrin, 1993; Dorris i Pagé,
1995).

dc _

& o ke 3-18
™ (3-18)
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La constant de velocitat de la flotacié depén de la naturalesa de les particules, de la
temperatura, consisténcia, productes quimics afegits, composicié de la suspensio,
grandaria de les bombolles, angles de contacte bombolla-particula i geometria de la

cel'la de flotacié.

La integracié de l'expressié 3-18, considerant que per t=0 C=C,, condueix a una nova
expressio que proporciona la concentracié de particules en suspensié en funcié del

temps:

In—2 =kt (3-19)

L'eficacia de la flotaci6 per un temps (t) vindra determinada per l'expressio:

C,~C |
Fef—( - ) (3-20)

!

Pan et al. (1996) proposen la utilitzacié de la segiient expressié per a l'eficacia de

flotacié:

Fer = 1- exp(-kt) (3-21)

Representant graficament In(1-Fef) enfront del temps de flotacid, s'obté el valor de k

sempre i quan el diametre de les particules de tinta sigui constant.

S'han realitzat modificacions de I'equaci6 cinética de primer ordre, per tal d'introduir-hi
la concentracié d'aquelles particules que no poden ser flotades, per exemple, les
particules de tinta que durant el procés‘ de desintegraci6é no han estat alliberades de les
fibres o de la capa d'estucat. Arbiter (1951) proposa una formula modificada en la qual
es té en compte aquelles particules solides que no sén eliminades després d'un temps de

flotaci6 prolongat. L'equacid cinética integrada pren la forma:

C,-C,
c-C

)

In kt (3-22)
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on, C,: Concentraci6 de material no flotable després d'un temps prou llarg.

Aquesta equaci6 cinética és emprada per Serres et al. (1991) i per Dorris i Pagé (1996)
entre d'altres, per al calcul de l'eficiencia de flotacié de particules de tinta en

suspensions fibroses.

Per a l'obtencié i interpretacié de les constants cinétiques s'ha d'anar amb molta
prudéncia, ja que son molts els parametres que I'afecten. En els processos de purificacio
de materials per flotacio, tipicament la constant de velocitat augmenta en augmentar el
cabal d'aire fins assolir un valor maxim a partir del qual increments en el cabal d'aire
disminueixen la constant de velocitat. La constant cinética sha de contemplar com un
factor de proporcionalitat necessari per a comparar la flotacié de diferents tipus de

particules en condicions determinades.

Schmidt i Berg (1996) obtenen una expressié pel valor de la constant cinética k en una

equaci6 de primer ordre com es demostra a continuacio.

Per qualsevol valor de temps,

C=— (3-23)

on, C: Concentraci6 de particules per unitat de volum (n° particules/L).
N : Nombre total de particules presents en la cel'la.

V; : Volum de referencia de la cel'la (L).

El nombre total de particules captades per una bombolla que puja per una suspensié ben

dispersada segueix 1'expressio:

2
N, = P(”]i bL)c (3-24)
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on, Dy : didmetre de la bombolla d'aire‘(m).
L : longitud total que ascendeix la bombolla d'aire a través de la suspensi6 (m).

P : Probabilitat d'eliminaci6 d'una particula per una bombolla d'aire.

Aquesta relacio és real quan les bombolles d'aire presenten diametres d'aproximadament

1 mm i les particules que cal flotar no sén excessivament grans.

Per un cabal d'aire volumétric donat (Gg) i a una pressié constant, el nombre de
bombolles formades per unitat de temps (B;) s'expressa segons:

Gfr

B, =—;

(3-25)

Aleshores la velocitat total d'eliminacié de particules es pot expressar com el producte

de les equacions 3-24 i 3-25, quedant una expressio final:

dC_ 3 G,PL

.C (3-26)

k.

(3-27)

Per tant, la constant cinética és funci6 del cabal d'aire introduit, de la mida mitjana de
bombolles d'aire, de la longitud total que han de recorrer aquestes bombolles d'aire, del
volum de la cel'la i de la probabilitat d'eliminacié. Aquest darrer parametre és el més

critic de tots.

Com ja s'ha vist amb anterioritat, es defineix la probabilitat de flotacié com el producte
de les probabilitats individuals de cada un dels microprocessos que tenen lloc segons

I'equacié 3-2. Per a particules de grandaria mitjana (100 um) i superior, el terme més
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petit de I'expressié 3-2 és la probabilitat d'adhesid, i per tant sera el que controlard la

velocitat global del procés.

Heindel i Bloom (1997) descriuen un model cinétic de flotacid, emprant I'equacio:

dcf
—2 = —kcfef +k,of (3-28)
dt
on, cf, : Nombre de particules de tinta lliures per unitat de volum.

c; : Nombre de bombolles d'aire lliures per unitat de volum.

c; : Nombre de bombolles d'aire ocupades per unitat de volum.

El primer terme de l'expressié 3-28 representa la probabilitat total de que una particula
lliure s'adhereixi a una bombolla lliure d'altres particules. El segon terme és una mesura
de la probabilitat de que un agregat bombolla/particula esdevingui inestable i cedeixi a
la suspensié una particula de tinta més. Les constants cinétiques k; i ky sén ntimeros

positius descrits per les relacions segiients:
kj=Z :P;: Py Py Ps (3-29)

k2 = 1 - Ps (3-30)

Aquestes constants cinétiques estan expressades en termes de probabilitats, que alhora
s6n funcié dels parametres del sistema com ara la grandaria de les bombolles d'aire i de
les particules de tinta, de I'angle de contacte, de la tensi6 superficial, etc. Aixod implica
un coneixement molt profund del sistema de flotacié amb el qual es treballa o bé es fa

necessari prendre una série de consideracions prévies per a poder modelitzar el sistema.

Les teories de la flotacié presentades en aquest capitol indiquen l'esfor¢ que s'esta
[

realitzant tot recentment per tal d'aconseguir expressions matematiques que puguin

\\ . .-y . .

explicar satisfactoriament l'eficicia de la flotaci6 en termes hidrodindmics i

probabilistics.
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4.1 INTRODUCCIO

Per a efectuar els assaigs de destintatge de paper per flotacié aixi com l'avaluacid de
l'eficacia del procés, el Laboratori d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers
(LEPAMAP) de la Universitat de Girona disposa de la infrastructura i equipament
necessaris. L'objectiu d'aquest capitol és descriure els aparells i la metodologia de treball

emprats en l'estudi, aixi com les analisis realitzades sobre el procés experimental.

4.2 DISPOSITIUS EXPERIMENTALS

La primera etapa necessaria en qualsevol procés de destintatge de paper és l'etapa de
desintegracid. La desintegracié es duu a terme en una cel'la Pulcel que posteriorment es
modifica fisicament per a convertir-la en una cel'la de flotaci6. Tots els dispositius

experimentals s'especifiquen en aquest apartat.

4,2,1 Cella Pulcel

La cel'la que s'utilitza en el procés de destintatge és una cel-la Pulcel de 50 L de capacitat
dissenyada per Varein (Tolosa-Guiptizcoa) i basada en l'estructura de la cel'la Voith. La
cel'la estd construida en acer inoxidable (AISI 316) per a resistir els atacs del medi

altament alcali amb el que se sol treballar. Consta dels segiients elements:

- Diposit amb un volum util de 20 a 50 L, amb deflectors laterals i sistema de buidat per
la part inferior. |
- Turbina helicoidal d'alta consisténcia, equilibrada a 1500 rpm, amb rotacio en el sentit
de les agulles del rellotge.

- Turbina classica de baixa consisténcia, equilibrada a 1500 rpm.

- Difusor d'aire.

- Col'lector d'escumes amb orifici d'evacuacio.

- Sistema de comandament eléctric de 50/60 Hz, amb motor de 3.7/4.4 kW de poténcia a
1500/1800 rpm, corrent alterna trifasica de 220/440 volts tipus V5 i aillament tipus F.
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- Variador de freqiiencia Tosvert VF-SXN trifasic de 1.5 a 7.5 kW de poténcia de la casa
Toshiba.

- Regulador de velocitat mitjangant un potenciometre exterior, permetent una regulacié
de 0 a 1500/1800 rpm aixi com un indicador de velocitat.

- Altres complements (temporitzador, termometre, pHmetre, rotametre, amperimetre i

tapa amb tancament hermeétic).

En la figura 4-1 es pot observar una fotografia general de la cel-la Pulcel.

Figura 4-1: Cel'la Pulcel del Laboratori d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers.

Les particules de tinta només poden ser eliminades de la suspensi6 fibrosa dins la cel-la
de flotacié de laboratori si han estat préviament separades de les fibres per un tractament
adequat. Caldra diferenciar doncs, en el destintatge de paper, l'operaci6é de separacié de
les tintes de les fibres (desintegracio) de l'operaci6 d'eliminaci6 d'aquestes tintes
(flotacié). Ambdues operacions es duen a terme dins la cel-la Pulcel adaptada segons les

necessitats. Es descriura la cel'la actuant com a desintegrador i com a cel'la de flotacié.
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4.2.1.1 OQperativitat de la cel'la en l'etapa de desintegracid

Els objectius primordials de la cella Pulcel actuant com a desintegrador sén la
optimitzacio de les condicions termo-mecano-quimiques de desintegracio, aixi com del

temps de desintegracio i tipus de matéries primeres.

La cel'la Pulcel opera en discontinu i pot treballar a altes i baixes consisténcies (des del 2
fins al 20%). Per treballar a baixes consisténcies (<5%) s'utilitza la turbina classica de
baixa consisténcia, mentre que per treballar a mitges i altes consisténcies s'empra la
turbina helicoidal d'alta consisténcia. La capacitat maxima de desintegraci6 de la cella
Pulcel és de 20 L. El rotor helicoidal i els deflectors laterals condueixen el flux de pasta.
La secci6 inferior del tanc té dues pendents diferents i és on es generen les linies de
corrent horitzontals que promouen les forces hidrauliques sobre la suspensié.

En la figura 4-2 es mostra l'estoc fibrés en plena desintegraci6. Al llarg de tot el procés
de desintegraci6 la part superior del rotor resta per sobre la suspensi6. La superficie de la
suspensid és corba i en alguns punts es trenca en una estructura engrunada abans de

xocar de nou amb el rotor.

4,.2.1.2 Qperativitat de la cel'la en l'etapa de flotacid

Canviant I'hélix helicoidal d'alta consisténcia per I'hélix classica de baixa consistencia i
afegint un difusor amb entrada d'aire comprimit i un col-lector d'escumes, la cella
treballa com a cel'la de flotaci6. En la figura 4-3 es mostra l'equipament preparat per a
treballar com a cel'la de flotacio.

L'aire introduit dins la cella de flotacid a través del difusor xoca amb les pales de
l'agitador convencional generar\lt\ una elevada concentracié de bombolles d'aire petites
(<1mm). Aquestes petites bombolles quan surten de la zona de turbuléncia, en la seva
~ascensid vertical, poden collisionar entre elles i donar-se el fenomen de coalescéncia,
generant un marge molt més gran de mides de bombolles d'aire (Milanova i Dorris,

1993).



Figura 4-3: Cel'la Pulcel operant com a cel'la de flotacié.
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La funci6 de la turbina de baixa consisténcia en l'operaci6 de flotaci6 és la de mantenir
una agitacié constant de la suspensio i crear una dispersié horitzontal de bombolles
d'aire. El difusor actua com a cambra de barreja de la pasta desintegrada amb l'aire que
entra per la part superior. El rebuig de la cel'la de flotaci6 és eliminat per vessament. Els

acceptats de la cel'la de flotacié es recullen per la part inferior.

4.2.2 Dispositiu d'hiperentat

Les cel-les de flotacio6 estan dissenyades per a eliminar les tintes flotables, definides com
aquelles particules de tinta préviament separades de les fibres o de la capa d'estucat. Si
es vol conéixer l'eficiéncia d'una cel-la de flotacid de manera exacta, cal conéixer a
priori quanta tinta hi ha capa¢ de ser flotada. Per a conéixer aquest parametre cal
efectuar un hiperentat. L'hiperentat és I'operaci6 de rentat portada a temps infinit, amb la
qual cosa s'aconsegueix eliminar tota la tinta préviament separada de les fibres. Es duu a
terme rentant la pasta amb un tamis circular amb un pas de llum de 0.250 mm
(equivalent a 60 meéh) sota una pressié constant d'aigua i durant un temps total de 10
min. L'hiperentat déna la maxima blancor que es pot aconseguir amb les condicions
operatories (Yu, 1994). Realitzant I'hiperentat, totes les particules de tinta inferiors a
250 um seran eliminades de la suspensio fibrosa. Alguns autors duen a terme aquest
hiperentat amb tamisos de didmetres inferiors (100 pm) i emprant un volum d'aigua de

rentat constant (80 L) (Galland et al., 1976).

En la figura 4-4 es pot apreciar el sistema dhiperentat dissenyat al Laboratori

d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers.

L'entrada d'aigua de la xarxa es regula mitjangant un manometre i es distribueix per tota
la suspensié fibrosa gracies a l'agitador préviament perforat per aquesta finalitat. El
tamis és intercanviable i les aigiies blanques de rebuig es poden recircul-lar. Les fibres
acceptades en aquesta operacié d'hiperentat es retiren manualment per a efectuar-ne les

analisis necessaries.

=
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Figura 4-4: Dispositiu d'hiperentat.

4.2.3 Formador de fulls

Un cop realitzades les diferents etapes de destintatge, cal preparar fulls d'assaig o
formetes que ens permetin avaluar el procés de destintatge. Per l'elaboracié d'aquests
fulls d'assaig s'utilitza un formador de fulls convencional circular model FO.02, com

s'il-lustra a la figura 4-5.

La formeta s'elabora sobre una tela metal-lica amb un pas de llum que es correspon amb
el tamis 0.16 UNE 7 050, sota una succié equivalent a 800 mm de columna d'aigua.
Aquest tamis reuneix les caracteristiques segiients: pas de llum: 0.166 mm, amb una

tolerancia mitjana del 6%; diametre del fil: minim 0.096; maxim 0.125 mm.

Aquest formador convencional circular consta de les tres parts fonamentals que
s'indiquen a continuacio:
i) Seccié superior constituida per un cilindre de plastic transparent (216 mm de diametre

atil i 375 mm d'algada) que s'ajusta perfectament al tamis metal-lic.
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i) Seccio inferior constituida per una recipient de degoteig. La part superior d'aquest
recipient és de la mateixa secci6 que el tamis metal-lic. La part inferior és de secci6 més
petita i disposa d'una valvula de drenatge.

iii) Base proveida del tamis metal-lic que serveix de suport fisic per a la formacié del

full d'assaig.

Figura 4-5: Formador de fulls.

Aquest formador convencional circular consta de les tres parts fonamentals que

s'indiquen a continuacid:
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i) Secci6 superior constituida per un cilindre de plastic transparent (216 mm de diametre
util 1 375 mm d'algada) que s'ajusta perfectament al tamis metal-lic.

ii) Seccid inferior constituida per una recipient de degoteig. La part superior d'aquest
recipient és de la mateixa seccié que el tamis metal-lic. La part inferior és de seccié més
petita i disposa d'una valvula de drenatge.

iii) Base proveida del tamis metal-lic que serveix de suport fisic per a la formacié del

full d'assaig.

Com a accessoris del formador de fulls cal comptar amb un agitador i un pes metal-lic.
El pes metal‘lic ha de tenir una massa total corresponent a 0.01 kg/cm® del full d'assaig,
amb una base plana de la mateixa secci6 que el tamis. També és necessari disposar de
paper assecant estandard. Aquest paper assecant ha de tenir un gramatge de 250 + 25
g/m?, amb una ascensi6 capil-lar de 70 + 20 mm i els canvis dimensionals originats per

immersié en aigua no poden excedir del 3%.

El procediment operatori per a la formacié del full d'assaig en un formador de fulls
s'especifica en la norma UNE 57-042-74 i en la norma Tappi T272-om92 "Forming

handsheets for reflectance testing of pulp (sheet machine procedure)".

La utilitzacié de formetes per a analitzar les propietats optiques i efectuar-ne I'analisi
d'imatge és una técnica emprada per una gran quantitat d'autors (Ferguson, 1993; Petri et
al., 1993; Scott, 1993; Mathur, 1994; Zeyer et al., 1995a; Lévesilue et al., 1995).
Schriver et al. (1991) destaquen que aquest métode de formacié de fulls és rapid i
genera formetes molt uniformes. De totes maneres, és una técnica que tendeix a ser
substituida per la formacié de fulls de 4.0 g sobre embut Biichner, ja que aquest
procediment dona el guany de blancor més elevat, la diferéncia entre cares més petitga i

els millors resultats d'area impresa calculada per analisi d'imatge (Lévesque et al., 1995).

Es important tenir clar que, degut a la gran variabilitat de resultats observats en la

biblidgraﬁa en funci6 dels diferents métodes de preparacié de mostres, els criteris de |
qualitat del producte final s'obtenen en base a un pro;:ediment de preparaci6 de mostres.
En aquest estudi, els criteris de qualitat estaran basats en un métode d'obtencio de )

formetes a través d'un formador de fulls, segons s'ha especificat anteriorment.
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4.2.4 Premsa hidraulica

Per assecar els fulls un cop formats s'utilitza una premsa model PR.03 la qual permet
exercir una pressié uniforme de 5 + 0.1 kg/cm® sobre la superficie total del full d'assaig i
mantenir-la durant 5 min. La premsa esta formada per una bomba d'accionament manual
i un mandmetre que controla la pressi6. Els accessoris necessaris pel premsat sén les
plaques d'assecament i el paper assecant estandard. Les plaques d'assecament sén
plaques metal-liques de 215 mm de diametre i 15 mm d'algada, de metall resistent a la
corrosié i polides per ambdues cares. El procediment operatori esta descrit per les

normes citades en l'apartat 4.2.3.

4.2,5 Anelles d'assecament

Per a finalitzar l'operaci6 d'assecament, cal disposar d'un sistema que permeti mantenir
les formetes en contacte amb les plaques d'assecament fins que s'assoleix la sequedat
necessaria. Aquest sistema consisteix en unes anelles perforades dissenyades
especialment per a fixar els fulls d'assaig juntament amb les plaques d'assecament
corresponents. Les formetes o fulls d'assaig s'assecaran mitjangant una corrent
homogeénia d'aire tebi ja que no es disposa d'un laboratori amb les condicions ambientals

constants.

Aquestes darreres operaqi\ons de transferéncia de matéria permeten d'obtenir els fulls

d'assaig en les condicions ideals per a ser analitzats.

4.3 MATERIES PRIMERES

Els diferents experiments de destintatge de paperot pel métode de flotacié s'han dut a
terme, en tots els casos, sobre un paper model homogeni. Aquesta situacié permet

caracteritzar perfectament la matéria primera i considerar-la sempre homogénia i



78

constant. Tal com es podra comprovar més endavant, la variacié en el paperot que se
sotmet a operacions de destintatge per flotacié és un dels parametres més importants.
Per a analitzar les variables mecaniques, quimiques o hidrodinamiques és necessari

eliminar les fluctuacions que el paper pot aportar al sistema.

El paper com a principal matéria primera estad constituida per materials cel-lulosics i
materials no cel'lulosics. Les fibres i el fins, dins el grup de materials cel-lulosics, sén
l'objectiu del reciclatge en les operacions de destintatge. Dins el grup de materials no
cel-lulosics s'inclouen les carregues i les tintes d'impressid, que son classificades com a

contaminants en el paper sotmés a operacions de reciclatge.

4.3.1 Materials cel-lulosics

El paper model utilitzat en 'estudi ha estat fabricat per Torras Doménech S.A. de Flaga
(Girona). La composicié fibrosa d'aquest paper i el gramatge del paper suport
s'esmenten en la taula 4-1. Les fibres que composen aquest paper sén d'una qualitat

elevada i no generen problemes d'engroguiment al suspendre-les en medi alcali.

Taula 4-1: Composicio fibrosa del paper sotmes a estudi.

56.5% d'Eucaliptus d'Huelva (fibra curta)

Composicié 43.5% de pasta obtinguda a particr de residus
fibrosa agroforestals
(12.5% de fibra llarga i 87.5% de fibra curta)

Procés de coccié | Procés al sulfat (i.e. pasta quimica)

Gramatge 91 g/m’
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4.3.2 Materials no cel'lulosics

Com a materials no cel'lulosics cal esmentar les carregues presents en la composici6 del

paper i les tintes aplicades durant el procés d'impressio.

43.2.1 Carregues

En la formacio del full de paper suport s'afegeix un 10% en pes de carbonat calcic, a més
d'valtres additius organics com cola de colofonia, midé i antiescumants. Un cop fabricat el
paper suport, s'aplica una capa d'estucat per ambdues cares. Aquesta capa d'estucat té un
gramatge total de 39 g/m’, donant per tant un gramatge final de 130 g/m> calculat sobre
pes sec (norma UNE 57-014-74).

Les carregues aplicades a la capa d'estucat juntament amb la resta de productes quimics
necessaris son carbonat calcic i caoli. L'analisi qualitativa, per microscOpia electronica de
rastreig (SEM), dels talls transversals del paper confirmen la preséncia d'aquestes
carregues, tant pel que fa al paper suport com a la capa d'estucat. En la figura 4-6 es
mostra una fotografia de diferents talls transversals obtinguda mitjangant microscopia
electronica de rastreig. L'analisi qualitativa mitjangant microscopia electronica de rastreig
amb electrons retrodifusos confima la preséncia de carbonat calcic i caoli (silicat

d'alumini) com a pigments majoritaris en la formaci6 del full de paper.

Les propietats finals del paper, tant les intrinseques com les que afecten directament la
impressi6 es resumeixen en les taules 4-2 1 4-3.

;k\\

Taula 4-2: Propietats intrinseques del paper model.

Volum especific 0.90 pm/(g/m?)
Encolat (Test Cobb) 200 g/m®
Llisor (Bekk) 350-2005s
Blancor (Elrepho 2000) 91.3%
Engroguiment -1.9
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Figura 4-6: Vistes de talls transversals del paper model obtingudes per microscopia

electronica de rastreig.

Taula 4-3: Propietats que influeixen directament en la impressio.

Resisténcia a l'arrancat | Ceres Dennison 10-11
Arrancat IGT:
- en sec 400 m/min
- en humit (escala 1-5) 2
Assecat tinta vermella Lorilleux
(escala 1-6) 2
Brillantor a la impressio  (assecat a 75 °C) 81-85
Resisténcia a la tensié | Longitudinal 4300 m
Transversal 2600 m
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4,3.2.2 Tintes d'impressio

Les tintes d'impressi6 son I'objecte central dels estudis sobre destintatge ja que es tracta

dels contaminants que cal eliminar.

La impressié del paper model subjecte a estudi, es va dur a terme a 'empresa Printer
Industria Grafica S.A. de Sant Viceng dels Horts (Barcelona). Aquesta impressi6 es va
realitzar en una maquina offset en pla, utilitzant fulls de 72 x 102 cm. La velocitat
d'impressi6 fou de 8000 fulls/h amb una densitat d'impressié de 1.85. El text d'impressi6
és constant i repartit de manera uniforme sobre la planxa i el tipus d'impressié
monocromatica amb una tinta negra, les caracteristiques de la qual s'esmentaran tot

seguit.

Per evitar que els papers no s'enganxin entre ells, la mateixa maquina d'impressi6 aplica
una pols antimaculant (derivat de fécula de patata) amb un didmetre de particula
extremadament baix que no interfereix en els processos posteriors de tractament

d'aquests papers. El 50% del paper s'imprimeix a una cara i la resta a dues cares.

El percentatge final de superficie impresa és del 19.3% representant una quantitat de
tinta de 0.50 g/m® pel paper imprés per les dues cares. Aquesta quantitat de tinta
aplicada representa un increment de pes sobre el paper d'un 3.9%. Si es tracta del paper
imprés per una sola cara, la quantitat de tinta addicionada pel procés d'impressi6 és de

0.22 g/m®.

Les impressions offset amb alimentacié per fulls treballen avui en dia amb una relacié
de tintatge que es corres\pon amb les seglients quantitats de tinta (NiePner, 1995): papers

estucats: 0.7 - 2.5 g/m?; papers sense estucar: 0.9 -3.0 g/m’.

En el cas que ens ocupa, la quantitat de tinta aplicada en la impressi6 offset en pla es
mou dins els nivells baixos d'una impressié rutinaria. El percentatge de superficie
impresa i el gramatge de tinta aplicats coincideixen amb els valors subministrats a priori

per Printer Industria Grafica S.A., presentats a la taula 4-4,
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Taula 4-4: Consums de tinta per metre quadrat en impressions comercials, en funci6 del

percentatge de superficie impresa.

Referéncia 1 2 3
% superficie impresa 15 19.5 21.5
g/m’ no estucat 0.2 0.26 0.29
rotativa estucat 0.18 0.24 0.26
g/m? no estucat 0.25 0.33 0.36
pla estucat 0.23 0.30 0.33

La tinta emprada en la impressié del paper és una tinta negra molt tipica en els métodes
d'impressi6 offset d'alimentacié per fulls, amb n° de referéncia 634065.22 del fabricant
Stehlin+tHostag Ag de Hubber Gruppe. La caracteritzacié quimica i les propietats

reologiques de la tinta es poden observar en les taules 4-5 i 4-6.

Es tracta d'una tinta amb una resistencia excel'lent al fregament, d'assecat rapid, bona
brillantor d'impressid, bon assecament per oxidacio i Gtil també per assecament amb IR,
tolerancia elevada a l'aigua, assoliment rapid del balang tinta/aigua, amb estabilitat a la

flexibilitat i resistent en medi nitrés.

En el paper estucat, la tinta es diposita sobre la superficie sense entrar en contacte amb
les fibres. Durant la desintegraci6 es duu a terme l'alliberament de les particules de tinta
de la capa d'estucat, tot i que algunes de les particules despreses van acompanyades de
grumolls d'estucat. Els papers estucats de qualitats elevades, sotmesos a desintegracions
ineficients generen grumolls de pigments i lligants que poden provocar problemes quan
entren de nou en un circuit de fabricaci6 de paper. Es el problema conegut com a pitch
blanc. El present estudi no centra els seus objectius en analitzar aquest tipus de

problema, pero cal tenir-lo en compte quan es traspassen els resultats a nivell industrial.
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Taula 4-5: Caracteritzacio6 quimica'de la tinta d'impressio.

Pigments Negre carbé
Pigment blau
Pigment vermell
Vehicles Oli de llinassa

Vehicles basats en olis grassos d'assecament oxidatiu i no

assecants i resines alquidiques

Resines sintétiques

Resines naturals

Additius Ceres

Olis minerals alifatics (de punt d'ebullicié entre 260-310°C)

Agents assecants base magnesi 1 cobalt

Taula 4-6: Propietats reologiques de la tinta d'impressio.

Viscositat 130-140 Pas

Tack (mesurat en Priifbau) 14-15 unitats de tack

Absorci6 sobre el paper estandard|100 s (molt rapida)
Apco II/IT

Granulometria <7 um

El paper, un cop finalitzada la impressio, es talla tipus foli per a ser més manejable i es
trasllada al Laboratori d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers de la Universitat de
Girona. El temps d'emmagatzematge del paper abans de la seva utilitzaci6é no supera els
ciuatre mesos, temps limit a partir del qual la variacié de blancor i les pérdues de fibres
en una operacié de destintatge per flotacid, comencen a ser significatives (Lunabba et

al., 1996).
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4.4 REACTIUS QUIMICS

Els productes quimics emprats en les operacions de destintatge que s'han dut a terme al

laboratori sén els que apareixen tot seguit:

- NaOH en llenties, 97% de riquesa. Qualitat PRS.

- CaCl; anhidre en pols, 95% de riquesa. Qualitat PA.

- EDTA (acid etilendiamintetraacétic: (CH,N)(CH,COOH)s) en pols, 99.5% de
riquesa. Qualitat PA,

- H,0; soluci6 33% P/V, 110 vol. Qualitat PRS.

- Na,SiOs3 solucid neutre, 35% de riquesa. Qualitat QP.

- Tensioactiu Olinor 1040.

Els productes quimics han estat subministrats per Panreac S.A. i el tensioactiu per

Pulcra S.A.

La caracteritzacié quimica del tensioactiu Olinor 1040 s'ha realitzat per espectroscopia
d'infraroig (FT-i.r.) i per ressonancia magnética nuclear (R:.M.N.). L'Olinor 1040 es
compon d'una barreja de sals calciques d'acids grassos (principalment provinents de
l'acid estearic i 'acid palmitic) estabilitzada per un alquil fenol etoxilat. Les proporcions
d'acid estearic (Cs) i acid palmitic (Cy¢) son:

Cis 24.0-36.0

Cis 56.0-70.0

El producte comercial conté un 50% de matéria activa. Aquest tensioactiu s'engloba dins
el grup de tensioactius anionics tipué carboxilats (sabons), tal com s'ha descrit en el
capitol de desintegracié (figura 2-9). L'eleccié d'un sabé com a tensioactiu en aquest
sistema de destintatge per flotacié segueix els consells de la firma proveidora. La
majoria d'autors aconsellen treballar amb sabons quan es destinten tintes offset. Aixi,
Mak i Stevens (1993) i Santos et al. (1996) justifiquen 1"is dels sabons com els
tensioactius més adients en un destintatge quimic complet de paper imprés per métode

offset. Els sabons aporten avantatges importants com una baixa fragmentacié de la tinta
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i un bon desenganxament i eliminacié d'aquesta. Haynes (1997) en un estudi molt recent
també destaca els acids grassos com a productes Optims per a aconseguir bones eficacies

de flotacié emprant dosis minimes del 0.4% sobre matéria seca.

4.5 DESCRIPCIO D'UN EXPERIMENT TIPUS

Un cop especificats els dispositius experimentals, la matéria primera i els reactius
quimics emprats, es pot descriure un experiment tipus tal com es duu a terme en el
laboratori. Els calculs de la quantitat de paper, reactius quimics i aigua necessaris per a
dur a terme la desintegracié a la consisténcia marcada per l'experiment, aixi com els
calculs necessaris per a efectuar les dilucions i la flotacié s'introdueixen en un full de
calcul que permeti les variacions necessaries. Cal tenir en compte que el paper model té

una humitat del 5%, calculada segons la norma Tappi T412.
El métode de treball és el segiient:

> DESINTEGRACIO

1) Es pesa la quantitat de paper calculada per a obtenir la consisténcia necessaria. El
volum de desintegracid és de 20 L.

2) Els reactius quimics que s'han d'addicionar a l'etapa de desintegracié es pesen
individualment.

3) El paper, tallat manualment a trossos d'aproximadament 15x15 cm, s'introdueix
dins la cel'la Pulcel preparada per a desintegrar. S'addiciona aigua desionitzada a la
temperatura desitjada, per assolir la consisténcia determinada per l'experiment.

4) Els reactius de pulpejat sén addicionats en l'ordre segiient: sosa, silicat, tensioactiu,
peroxid i clorur calcic (en el cas que s'addicionin tots).

5) La suspensio es barreja durant 1 min i se n'extreu una mostra per a mesurar el pH.
També es mesura la temperatura inicial de la desintegracio.

6) Se selecciona la velocitat d'agitacid i es manté durant el temps requerit per

I'experiment.
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7) Al final del procés de desintegracié es mesura el pH i la temperatura de la
suspensio.

8) A lasuspensi6 desintegrada s'addiciona aigua (duresa 19°fH) a temperatura ambient
per a portér-la fins una consisténcia del 5%.

9) Es prenen mostres per a realitzar les formetes de desintegracié segons norma Tappi

T272-0m92.

> HIPERENTAT

1) Després de la desintegracio i dilucié de la suspensi6 al 5%, es pren un volum de
suspensio fibrosa de 200 mL i es diposita sobre un filtre 60 mesh (250 pm).

2) Se selecciona la pressié d'entrada d'aigua a 1.5 atm, l'agitador a la velocitat maxima
i el temps d'hiperentat en 10 min.

3) Les formetes del procés d'hiperentat s'obtenen a partir de la mostra final obtinguda.

4) Per cada procés de desintegracié s'efectuen dues etapes d'hiperentat.

> FLOTACIO

1) Es canvia l'agitador helicoidal per I'agitador convencional i s'acobla el difusor d'aire
Es col-loca el recollidor d'escumes ben ajustat sobre la cel'la i es connecta el difusor
a la xarxa d'aire, controlant la pressid a través d'un manometre.

2) Es mesura el volum de suspensi6 desintegrada (5% de consisténcia) necessari per a
efectuar la flotacié a la consisténcia exigida, i s'aboca dins la cella Pulcel adaptada
per a flotacio.

3) S'afegeix l'aigua necessaria a temperatura ambient fins omplir el volum total de la
cel'la (50 L). El clorur calcic (190 ppm CaCO;) és addicionat a I'aigua dins la cel'la.
La consisténcia de la flotacié vindra determinada per l'experiment que es duu a

terme.

4) Es mesura la temperatura i el pH de la suspensié a I'inici de I'etapa de flotacio.

5) S'inicia la flotacié ajustant la pressié d'aire d'entrada a 1 atm i la velocitat d'agitacié
i el cabal d'aire en funcié de l'experiment.

6) Les escumes es recullen en galledes per a efectuar-ne els calculs dé rendiment en
solids del procés i determinar-ne el percentatge de carregues.

7) Cada tres minuts de flotacié s'extreu una mostra de la suspensi6 per a realitzar-ne

una formeta de control i avaluar-ne la cinética.
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8) El volum extret als 3, 6 i 9 min de flotacié es reemplaga per suspensi6 fibrosa de
paper blanc sense imprimir per a evitar les variacions de consisténcia i volum
durant tota I'etapa.

9) La flotacio s'atura als 12 min i es prenen dues mostres finals.

10) Amb totes les mostres extretes durant el procés se'n realitzen les formetes

corresponents, segons els métodes abans esmentats.

4.6 METODES ANALITICS DE CARACTERITZACIO

Les formetes que s'obtenen en cada una de les etapes de la seqiiéncia experimental sén
objecte dels diferents métodes analitics que permetran determinar l'eficacia del procés
de destintatge. Principalment aquestes‘ métodes d'analisi estan basats en propietats
optiques que determinaran la blancor del paper resultant i la quantitat de tinta residual

per unitat de superficie.

El rendiment global del procés, parametre important des del punt de vista industrial,
s'obté a través de l'analisi quantitativa de les escumes generades durant l'etapa de

flotacid.

4.6.1 Analisi de blancor

La blancor, tal com es coneix en la industria del paper i cartro, és la reflectancia difusa

intrinseca mesurada a una longitud d'ona de 457 nm que correspon a la llum blava, -

La blancor, pero, no és el factor de reflexié d'una llum blava qualsevol siné d'una llum
amb una distribuci6 espectral molt especifica que es defineix per la norma TAPPI T-452
i ISO 2469. En tots els casos, la funcid té una longitud d'ona efectiva de 457 nm i es
distribueix a través d'un rang espectral de 400 a 500 nm (Astals, 1988).




88

L'eliminacid de la tinta d'impressi6 de la suspensio fibrosa es reflecteix en un increment
de blancor. Com més efectiu és el procés de destintatge, més punts de blancor es
guanyaran respecte la suspensié inicial. Un punt de blancor a nivell industrial representa
un volum important de diners que s'incrementa amb el rang de blancor, tal com mostra

la taula 4-8.

Taula 4-7: Cost anual d'un punt de blancor en una industria paperera que produeix 500

tones diaries, en funci6 del rang de blancor (Popson i Malthouse, 1994).

Rang de blancor | Cost anual (milions de Ptes)
70 2.8
80 7.7
85 18.2
90 77.0

L'analisi de blancor de les formetes es duu a terme amb l'espectrofotdmetre ELREPHO
2000 de Datacolor ubicat a 'empresa Torraspapel S.A. de Girona (figura 4-7). L'Elrepho
2000 és un espectrofotometre de doble feix compacte i autonom, amb dues lampades de
xend d'impulsié (45 Ws). La geometria de 1'aparell és d'il-luminacié difusa (d/0°) i es
correspon amb la norma ISO Standard 2469 i DIN 5033.

La font estandard de llum emprada en aquest instrument és I'il'luminant D6500 (llum
dilirna) estandarditzat a una temperatura de 6504 °K. En la taula 4-9 es poden observar

els tipus d'il-luminants estandards existents.

La figura 4-8 mostra les corbes d'energia relativa en funcié de la longitud d'ona dels tres
il'luminants estandards. Tal com es pot observar, I'il-luminant D6500 conté una bona

part d'energia de longitud d'ona curta (regio ultraviolada i blava).
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Figura 4-7: Espectrofotometre Elrepho 2000 de Datacolor.

Taula 4-8: Tipus d'il'luminants estandards.

I luminant Temperatura color Tipus
A 2855.6 K Tungste
C 6774K Llum dilirna
D6500 6504 K Llum ditirna

Un dispositiu especial de 1'Elrepho 2000 permet de mantenir constant la distribucio

d'energia espectral de les lampades de xené dins el rang ultraviolat. Aquests dispositius

son filtres UV intercanviables capagos de filtrar la part de la font lluminosa amb

longituds d'ona inferiors a 460 nm. L'objectiu de disposar d'aquests filtres és evitar que

l'il'luminant D6500 que és excessivament ric en energia ultraviolada doni lectures

errdnies en el cas de papers que continguin blanquejants optics que absorbeixen aquesta

energia (Popson i Malthouse, 1994). L'rea de mesura de 'Elrepho 2000 és de 27 mm de
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diametre. Les unitats en que s'expressa el terme de la blancor sén les unitats ISO en
percentatge, emprant-se els estandards de referéncia ISO 2469 i 2470 en la calibracié de
l'aparell. La linealitat fotométrica de l'aparell que es descriu com la linealitat de la

resposta a la llum és de l'ordre de 0.5% R, on R és el factor de reflectancia (Datacolor).

IL-LUMINANTS
ESTANDARDS VISIBLE
Energia
relativa
300 400 500 600 700

Longitud d'ona (nm)

Figura 4-8: Corbes de distribuci6 d'energia dels il-luminants estandards.

El valor de la blancor promig experimental s'obté a partir de dos/tres punts analitzats per
cada cara de la formeta. Cal tenir en compte, que en el cas de les formetes de
desintegracié que contenen la totalitat de la tinta barrejada en l'entramat fibrés, al
realitzar-se la formeta en un formador de fulls, presentara una diferéncia entre ambdues
cares molt més important que en el cas de les formetes d'hiperentat i flotacié, i per tant,

l'interval de confianga del valor promig sera superior.

4.6.2 Analisi d'imatge

La inddastria del paper i cartr6 historicament ha quantificat la bruticia o contaminacid
present en el paper amb métodes estandards visuals. La blancor és en realitat una mesura
macroscopica de la reflectancia i en conseqiiéncia s'iguala al sumatori de les propietats

de reflectancia individuals de les fibres, carregues minerals, reactius quimics i tinta. La




4. Materials i métodes 91

blancor depén enormement de la grandaria dels contaminants presents, i principalment,

del didmetre de particula de tinta (Lowe et al., 1991; Walmsley i Nguyen, 1994).

La introduccié dels sistemes d'analisi d'imatge els anys 70 va fer possible mesurar la
contaminacio en el paper ' de manera instrumental (McLeod i Kempf, 1977). Els
progressos posteriors en el desenvolupament d'aquesta técnica van permetre que
McCool i Taylor el 1983 l'apliquessin per primera vegada en el camp del destintatge,
convertint-la en una eina eficient per a avaluar l'efectivitat dels reactius quimics i de
I'equipament destinat al destintatge del paper. En el treball de McCool i Taylor es pot
llegir: "Les técniques d'analisi d'imatge son excel-lents per.a mesurar quantitativament
les particules de tinta o adhesiu que resideixen en els estocs de fibra reciclada. Sén per
tant unes eines valuoses per al desenvolupament dels equipaments especifics i dels
sistemes en general. En un futur proper creiem que esdevindra una técnica rutinaria en

els laboratoris de recerca i control de la qualitat”.

Els esforgos que s'han dut a terme durant tots aquests anys per a poder estandarditzar el
meétode d'aplicacio de l'analisi d'imatge al camp del destintatge i de la industria paperera
en general, sén molt importants. Jordan i Nguyen (1985) foren els primers de connectar
un ordinador personal IBM a un videocamera per a evitar utilitzar analitzadors d'imatge
compactes que eren economicament inassequibles. Klungness et al., (1989) aplicaren
I'analisi d'imatge a I'estudi de contémmants tipus adhesius en els papers, obtenint millors
resultats que amb les técniques tradicionals com l'extraccié amb dissolvents o métodes
visuals. Nguyen et al., (1992) descriuen detalladament el procediment d'analisi d'imatges
i de preparaci.c’) de mostres i la influéncia d'aquesta darrera operacié en els resultats
obtinguts. Heintze (1992) presenta la gran variabilitat de resultats que aporta un
mostreig interlaboratoris pel métode d'analisi de particules i ressalta la necessitat
d'estandarditzar el métode, idea que es veu reforgada per Moss (1993). Julien Saint
Amand et al., (1993 i 1995) descriuen el primer sistema d'analisi d'imatge en linia per a
la caracteritzacié de contaminants continguts en la pasta, incloent-hi les particules de
tinta. Jordan et al., (1993) i Trépanier (1994) introdueixen la il-luminacié difusa en
l'analisi d'imatge, amb lintent de substituir la Hum reflexada o transmesa dels

equipaments tradicionals i augmentar la resolucio de l'analisi.
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Els fruits de les investigacions dutes a terme durant aquest llarg periode es veuen
reflectits en la publicacié del nou métode Tappi T-563 pm 93 "Equivalent Black Area
(EBA) and Count of Visible Dirt in Pulp, Paper and Paperboard by Image Analysis",
I'abril de 1996.

Els autors Dyér (1996) i Rosenberg (1996) descriuen en detall els objectius d'aquest
métode, centrats basicament en simular automaticament el comptatge manual de la
bruticia o l'drea negra equivalent (EBA) definida per la norma Tappi T-213, T-437 i T-
537, amb una sensibilitat d'analisi superior (de 0.02 mm? a 3.0 mm?). La norma Tappi
T-563 defineix els requeriments fisics necessaris de I'aparell d'analisi, I'obtenci6 de les
mostres i el procediment d'analisi. Segons Rosenberg, perd, el nou métode presenta
veritables dificultats per a correlacionar les técniques d'analisi existents en la industria
del destintatge de paper perqué les limitacions en la grgndéria de particula a analitzar

sén importants. Es a dir, I'estandarditzacié total en el camp del destintatge no s'assoleix.

Un equipament d'analisi d'imatge és una eina de mesura i comptatge que combina
imatges en video, sistemes de processament d'aquestes imatges i calculs i mesures
assistits per ordinador. Els components principals d'un sistema d'analisi d'imatges

general es mostren en la figura 4-9.

El procés d'analisi es basa en les diferents operacions dutes a terme sobre una imatge
digitalitzada que ha estat adquirida per un sistema optic connectat a un detector de llum
o video camera. El sistema d'adquisicié transforma els raigs de llum reflexats per la
mostra en una imatge util per I'analitzador. A mesura que la llum entra en la camera, a
les arees més brillants de la mostra se'ls assigna una senyal de més voltatge, mentre qﬁe
les regions més fosques son identificades per voltatges més baixos. Aquests voltatges es
converteixen a posteriori en valors especifics, generalment representats per una escala
de 0 a 255, en el pas que anomenem digitalitzacié. Tipicament, el 0 representa la part
més fosca de la imatge (el voltatge més baix) mentre que 255 s'utilitza per la part més
brillant (voltatge més alt). Aquests valors esdevenen després el nivell de gris especific
assignat a cada pixel en la imatge del monitor. Un cop l'analitzador d'imatges obté la

imatge digitalitzada, aquesta es pot processar. El processament dela imatge (millora del
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contrast dels contorns, reducci6é del soroll, correccié de la brillantor) s'utilitza per a

millorar el contrast de grisos de la imatge.

Sistema
d’adquisicié

Figura 4-9: Components d'un analitzador d'imatges.

Un cop la imatge de la mostra ha estat adquirida, es duu a terme la discriminaci6 entre
els objectes d'interés i aquells que no ho sén. Aquests objectes son discriminats del fons
pel seu nivell de grisos, és a dir per la brillantor en el camp d'adquisicié de la imatge.
Aquest pas s'anomena "thresholding" o llindar. El llindar del nivell de gris escollit és
molt important. Un valor proper al del fons pot generar un soroll excessiu i sobrevalorar
la grandaria d'un objecte, mentre que un valor proper a la blancor més extrema tendeix a

excloure objectes parcialment amagats i per tant subvalorar la mida de I'objecte.

La seleccié del nivell de magnificacié depén de la grandaria de l'objecte que s'ha de
detectar i en analisi d'imatge s'expressa com un faqtor de calibracié en unitat de
‘micres/pixel o mil-limetres/pixel. Un pixel és la unitat més petita de la imatge
digitalitzada que es pot menysprear o il-luminar a diferents nivells de brillantor. Un
format comu per a les cameres de video CCD és de 512 x 512 pixels.

Un nombre finit de pixels defineix les dimensions, forma i perimetre d'una imatge

determinada. Aquestes imatges o objectes, a magnificacions més elevades estan
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sotmeses a uns percentatges d'error més petits degut al soroll o orientacié de 'objecte
sobre la trama de pixels. S'accepta que les mostres que necessiten una mesura molt
acurada s'han de visualitzar emprant com a minim 5 pixels consecutius en cada direccio,
i per tant com a minim amb 25 pixels il'luminats. De totes maneres, la majoria de
sistemes d'analisi d'imatges utilitzen menys de 4 pixels com el minim necessari per a

confirmar la preséncia d'un objecte (Scott i Bliss, 1991).

El sistema fisic d'analisi d'imatges emprat en aquest estudi és un sistema controlat per
un ordinador personal AST 66/D. El software utilitzat és el WCUE-2 de la casa
Olympus Optical Co., operatiu dins del sistema Microsoft Windows. WCUE-2 disposa
de totes les eines per a obtenir una imatge Optima per a l'analisi (calibraci6
d'il'luminacié, correcci6 d'il'luminacié i contrast) aixi com de calibracié morfométrica
que permet fer les analisis amb valors reals. Les imatges s6n captades per una camera de
video DCX-107P de Sony connectada a un microscopi optic model BH2-MA-2 de la
«casa Olympus. Per a I'andlisi de particules tant dins el rang mjcroscbpic (0 a 50 um) com
en el rang macroscopic (50 a 250 pm), la camera de video s'ajusta sobre el microscopi
optic equipat amb un objectiu de 10x amb un valor d'obertura numérica (NA=0.25).

L'observacié microscopica de la mostra es duu a terme amb Hum reflexada.

El sistema d'analisi d'imatges té 256 nivells de grisos. El gris llindar se selecciona
manualment. L'drea minima mesurada per a una particula és de 4 pixels amb una
resolucié de 1.25 pm/pixel. Una imatge completa, que es correspon amb 648%*572

pixels, equival a 0.58 mm?,

Hi ha dos tipus diferents de preparacié de mostres per a I'analisi d'imatge en funci6 de si
el nivell és macroscopic o microscopic. Les formetes que han estat elaborades segoné la
norma Tappi T272-om92 s6n adequades per analisis a nivell macroscopic, tot i aixi, les
analisis d'imatge, tant a nivell microscopic com a nivell macroscopic s'han dut a terme
sobre les formetes preparades al laboratori emprant el formador de fulls i seguint la
metodologia descrita en la norma Tappi abans esmentada. La bona formaci6 dels fulls
de paper i la resoluci6 del microscopi han permés determmar la mida de les particules
de tinta presents en les formetes, sense necess1tat de preparar dos tipus de formetes per a

cada mostra que s'extreu en un proces complet tal com s'ha especificat en l'apartat 4.2.3.
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El métode d'analisi d'imatges déna una gran informacié sobre els objectes que son
sotmesos a estudi. En el cas del destintatge de paperot, els parametres més importants
sotmesos a estudi son el diametre equivalent de les particules de tinta i la seva area, aixi

com l'area total analitzada.
La representacid, en forma d'histograma, del nombre de dades obtingudes en funcié del

parametre analitzat (diametre equivalent o area) segueix una funcié exponencial que es

descriu per l'estadistica de Poisson, segons l'equacié (Trepanier, 1989, Jordan, 1992):

1= e'N[i(N" /n!)] (4-1)

on, N :Nombre de particules detectades per unitat d'area.

Una distribuci6 tipica procedent de 1'equaci6 anterior es pot observar en la figura 4-10.
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Figura 4-10: Distribuci6 dels diametres de particula de tinta d'una formeta desintegrada

en les condicions segiients: ¢ = 10%, N = 800 rﬁfﬁ it=15 min.

En aquest tipus de distribuci6 de probabilitat el nombre de particules de classe inferior

és elevat. o
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En aquest tipus de distribuci6é de probabilitat el nombre de particules de classe inferior

és elevat.

El valor promig, N, d'una distribuci6 tipus Poisson és igual a la seva variancia. Per tant,

la desviacio estandard o, és:

o =N" (4-2)
i el grau d'incertesa es defineix com:
0,
%D =+ 100% 4-3)
c

Aquesta distribucié de probabilitat és la tendéncia generalitzada en l'analisi de les
formetes obtingudes durant els processos experimentals de desintegracio i flotacié. Amb
aquest tipus de distribuci6 discreta, no es pot calcular el didmetre promig entés com la
mitjana aritmética dels dimetres obtinguts mitjangant I'analisi. El diametre promig de
particula de tinta per un rang determinat es calcula utilitzant logaritmes decimals (Logio)
per a donar un pes especific superior a les particules més petites respectant aixi la
distribucié natural devles particules de tinta (Lévesque et al., 1995). Les mateixes dades
representades en la figura 4-10 aplicant logaritmes decimals es convertelxen en una

distribucid lognonnal tal com es mostra en la figura 4-11.

Amb els valors de l'area total analitzada i les arees de les particules detectades es pot
obtenir el percentatge de superficie ocupada per les particules de tinta, que generalment
s'expressa en unitat de ppm (mm?*m?). Aquest parametre es calcula segons l'expressi6 4-
4 (Juan, 1996):

W=t @“-4)

on, W :mm’ ocupats per tinta/m* analitzats, normalment expressat en unitats de

ppm.
T : area de mostra analitzada (m?).
X; : area de les impureses (mmz).

n : nombre d'observacions.
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Figura 4-11: Histograma de distribuci6é de particules en funcié del logaritme del

diametre equivalent. Condicions de desintegracid: ¢ = 10%, N =800 rpm i t = 15 min.

Altres autors (Lévesque et al., 1995), defineixen indexs d'eficiéncia distribuits per

classes (i) en funcié de la grandaria de particula de tinta o del nombre de particules,

segons les expressions segiients:

EC, = 2% %109 (4-5)
aia
ng, —n;,
ECpi = T * 100 (4-6)

on, aj,: Area ocupada per tinta / area total analitzada (mm%/mm?) per la classe i.
nis : Nombre de particules / area total analitzada (#part/mm?) per la classe i.

Superindexs f: Flotacié; ¢ : Desintegracio.

Aquestes expressions poden ser Utils a I'hora d'analitzar les cinétiques d'eliminaci6 de

particules en I'etapa de flotacio.

—

L'analisi estadistica dels resultats obtinguts és un apartat complex, ja que és dificil
determinar el nivell de confianga o bé, el nombre de mostres necessaries per assolir un

nivell concret. Sutman (19945,”7775blica l'estadistica a l'analisi d'imatges per a determinar,
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per una banda, la varidncia deguda a l'instrument respecte la varidncia que aporta la
propia mostra, i per altra banda, el nombre de formetes que cal analitzar per a obtenir
precisions determinades. Respecte la variancia aportada per l'instrument, es conclou que
a efectes practics, aquesta és nul‘la i per tant la variabilitat observada es deu al mostreig
de la poblacié. Respecte el nombre de mostres que cal analitzar (n) per a obtenir un error

determinat, Sutman aplica la férmula segiient:

e @

on, t: Valor estadistic t que depén de I'interval de confianga amb el que es treballa.
s : Variancia de la mostra.

E : Error de mesura que cal especificar.

Klein et al. (1994) obtenen també una série d'equacions per a determinar el minim
nombre de particules que cal analitzar, emprant I'analisi estadistica d'un comptatge de
punts i basant-se en una distribucié de Poisson i calculen el minim nombre de particules
per a aconseguir una precisio en funcié dels diferents nivells de confianga. Els seus

resultats es poden veure plasmats en la taula 4-9.

Taula 4-9: Nombre minim de particules que cal analitzar en funcié del nivell de

confianga i de l'error relatiu.

Nivell de confianga
Error relatiu 80 % 90 % 95 % 99 %
£1% 16588 27326 38799 67013
2% 4188 6900 9796 16919
5% 690 1137 1614 2787
+10 % 181 298, 422 730
+20% 49 81 115 199
+30% 23 39 55 96
“£50% 100 | 16 23 40
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Altres autors que han investigat els errors associats amb l'analisi d'imatges, com Zeyer et
al. (1995), també descriuen la distribucid aleatoria de les impureses com l'error més
important en I'analisi d'imatges i obtenen una expressié matematica per a determinar
l'interval de confianga en funcié del diametre de particula promig i del nivell
d'impureses. L'expressio és la segiient:

CI%? = 12000%{1/| 2:2@PI) g (4-8)
10%A,,

on, ClI% : Interval de confianga.
A : Area total analitzada.
Aw : Area promig de les particules de tinta.

ppm : Contingut en tinta (mm?*/m?).

Segons les estadistiques presentades pels anteriors autors i considerant un interval de
confianga del 95% com a interval adequat, amb una precisié oscillant al voltant del
10% es va decidir analitzar un minim de 250 particules de tinta per cada formeta. Els
histogrames procedents de l'analisi d'imatge s'han representat en percentatges de
particules de tinta per cada rang de didmetre equivalent i no en n° de particules. Amb

aquesta metodologia, les figures es poden superposar sense limitacions.

4.6.3 Mesura de la concentracio efectiva de tinta residual

Com ha s'ha citat en 'apartat 4.6.2, la utilitzacié de la blancor com a Gnic parametre
d'analisi presenta certes limitacions. Una primera limitaci6 és que la mesura de blancor
inclou tnicament la part blava de I'espectre visible. Aixi, qualsevol canvi de reflectancia
que esdevingui en les porcions verda, groga, taronja o vermella de I'espectre visible, s6n
invisibles a l'analitzador de blancor. Una altra dificultat relacionada amb 1'is del
parimetre blancor és la seva insensibilitat al procés de destintatge. La reflectancia d'un

paper premsa verge comparada amb la d'un paper destintat mesurada en la regio de 400-
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510 nm, és molt petita. A longitudé d'ona superiors la diferéncia s'incrementa, tal com es

mostra en la figura 4-12.
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Figura 4-12: Reflectancia d'un paper premsa verge i un paper premsa reciclat en funcié

de la longitud d'ona.

Una forma més efectiva de quantificar la tinta residual en els papers procedents d'un
procés de destintatge és a través de la mesura de I'absorcié de llum en la porcié de
l'infraroig proper (i.e. 800 nm a 1300 nm). Aquestes mesures proporcionen la
concentracid efectiva de tinta residual en unitats de ppm. Aquesta concentracié efectiva
de tinta residual, més coneguda amb el nom ERIC (effective residual ink concentration)
es duu a terme amb l'aparell Technibrite Micro TB-1C equipat amb I'opcié ERIC 950.
El proposit basic d'aquesta opci6 és permetre determinar la quantitat de tinta residual
que resta en una mostra de paper destintat. Aix0 s'aconsegueix mesurant Ry i R, en la
regi6 de l'infraroig proper (950 nm) i manipular aquestes reflectancies utilitzant 'analisi
de Kubelka-Munk fins que s'obté la concentracié de tinta residual efectiva (Astals i
Clemente, 1994; Jordan i Popson, 1994; Popson et al., 1996).

El Technibrite Micro TB-1C (figura 4-13) és un aparell d'analisi de blancor que porta
incorporada una lampada d'infraroig. El sistema optic de Technidyne Micro TB-1C esta
basat en una gran esfera integradora de 150 mm de diametre, coberta pet una capa de

pintura de sulfat de bari d'alta reflectancia. El Technibrite Micro TB-1C mesura la
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reflectancia a través d'un filtre de banda ampla el qual permet l'arribada de molta més
llum al detector que no pas un monocromador (p.ex. Elrepho 2000), millorant aixi el
quocient senyal/soroll. Funciona amb dues lampades halogenes de tungste, és a dir, una
font d'il'luminacié tipus A, la qual conté molt poca energia de longitud d'ona curta
(ultraviolada i blava) perd una gran quantitat d'energia de longitud d'ona llarga (vermell
i infraroig), tal com es pot observar en la figura 4-8. Per aquesta ra6, a cada feix de llum
hi ha col-locats dos filtres d'absorcié de calor infraroja. En els instruments equipats amb
T'opcié ERIC 950, aquests dos filtres d'absorcié de la llum infraroja es poden desplagar

temporalment per a mesurar les reflectancies a la regié de l'infraroig proper (NIR).
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4.6.4 Rendiment en solids

La matéria fibrosa que es perd amb les escumes de flotacié dins el procés de destintatge
redueix el rendiment del procés ja que la matéria primera necessaria per a la fabricacid

del paper entra en el flux de rebuig.

Per a calcular el rendiment en matéria solida del procés de destintatge per flotacid, les
escumes que es generen son recollides per tal de poder analitzar-les quantitativament.
Les escumes de flotacié s'assequen per obtenir-ne la consisténcia, deixant-les dins

l'estufa a 105°C fins que el pes es mantingui constant.

El rendiment en pasta es calcula segons la formula segiient que és emprada per la

majoria d'autors (Letscher i Sutman, 1992; Larson, 1997):

(c*V)-§,
(c*V)

Rdt = (4-9)

on, Rdt: Rendiment en pasta (%).
¢ : Consisténcia de flotacio (g/L).
V : Volum flotat (L).

Se : Solids eliminats durant la flotacié (g).

Les escumes recollides durant la flotacié un cop seques, es calcinen durant 5.5 h a
550°C, segons el metode Tappi T211, per a determinar el contingut en carregues
(Mathur, 1994; Lunabba et al., 1996).
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4.7 POSADA A PUNT DE LES INSTAL-LACIONS DE DESTINTATGE DE
PAPER

El Laboratori d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers es va posar en funcionament
l'estiu de 1994 després de molts esforgos per a aconseguir adequar el laboratori a les
exigencies necessaries per a tractar el volum d'aigua i de residus que la planta semipilot
hauria de generar. Per a comprovar si aquesta posada en marxa es realitzava de forma
correcta i si els resultats obtinguts serien reproduibles, es va prendre com a referéncia
un experiment de destintatge per flotacié d'una barreja de diari + revista en proporcions
70%/30% respectivament, amb unes condicions de treball escollides de forma aleatoria,

del qual se'n van fer cinc repeticions.

Quan un experiment es repeteix sota les mateixes condicions hi ha tota una série de
fluctuacions en els resultats obtinguts que permeten obtenir I'error experimental. En les
repeticions d'aquest experiment de referéncia només s'analitza la variable resposta
blancor. Aquesta es mesura en les dues cares de la formeta, efectuant-ne la mitjana i
analitzant també la diferéncia entre les dues cares (Ferguson, 1993; Lévesque et al.,
1995)

Els resultats de blancor obtinguts tant per les formetes de desintegracié com per les de
flotacid, aixi com els intervals de confianga del 95% corresponents sén els segiients:
Promig desintegracié: 53.5£0.6
Promig flotacio: 58.1+£0.3

El tractament estadistic per a obtenir la significacié dels diferents experiments i les
variables de treball (diferéncia entre formetes i diferéncia entre cares) sobre els resultats
de blancor d'aquests experiments ens indiquen que la reproductibilitat dels experiments
és correcta. La diferéncia entre els experiments i la diferéncia entre les diferents
formetes obtingudes en cada experiment no son significatives. La diferéncia entre cares
en canvi si que és unﬁ var/\iable significativa, la qual cosa ens confirma que al realitzar
una formeta, hi ha un procés de rentat dins el tortell fibrés que arrossega les particules

de tinta cap a la part inferior de la formeta que és la que esta en contacte amb el tamis
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(cara tela). Aixi, quan la quantitat de tinta que resta en la formeta és important, la
diferéncia entre cares incrementa. Quan la quantitat de tinta que queda en la suspensio
fibrosa és inferior (cas de la flotacid), aquesta diferéncia entre cares deixa de ser
significativa. Aix0 es demostra amb la diferéncia de blancor entre les dues cares de la
formeta. Aquesta diferéncia de blancor és de 1.8 punts per la desintegraci6 i de 0.4
punts en la flotacié. Mentre que en la desintegracid, la diferéncia de blancor entre les

dues cares és significativa, en el cas de la flotacié no ho és.

4.7.1 Escombrat de les variables més significatives

Un cop s'han posat a punt les instal-lacions de destintatge de paper cal escollir les
variables mecaniques i quimiques més importants que afectaran l'etapa de
desintegracid, aixi com les variables hidrodinamiques de l'etapa de flotacié més

significatives per aprofundir en el seu estudi.

La bibliografia utilitza com a variables en el procés de destintatge per flotacié una
quantitat important de parametres, els quals no poden formar part alhora d'un mateix
bloc d'experiments. Aixi, hi ha variables externes al procés experimental de destintatge
de paperot com poden ser el tipus de paper, el grau d'envelliment al qual ha estat
sotmes, el tipus d'impressio i les tintes emprades, el pes final de tinta o la superficie de
paper impresa, aixi com la seva distribuci6. Altres variables estan lligades més
intrinsecament al procés de desintegracié com la geometria del pulper, el tipus de rotor,
la duresa de l'aigua, la consisténcia i temps de desintegracid, la temperatura de
desintegracid, els tipus de tensioactius i la quantitat de productes quimics addicionats:
hidroxid sodic, tensioactiu, silicat sbdic, peroxid d'hidrogen i quelants. I per acabar,
aquelles variables relacionades directament amb el procés de flotacié com: el tipus de
distribuidor d'aire, la mida de les bbmbolles d'aire, la consisténcia i temperatura de
flotaci6, el temps de flotacid, la velocitat d'agitacid, el cabal d'aire, la pressié d'entrada
de l'aire, la quantitat de tinta separada durant la desintegracié i la dispersié d'aquestes
particules de tinta, el pH de flotaci6 i el tipus de tensioactiu emprat aixi com de la

quantitat addicionada i del seu punt d'addici6. Resulta evident que el procés de
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destintatge de paper comporta una gran complexitat atés el gran nombre de variables

involucrades.

A mesura que incrementa el nombre de variables (k) en un disseny d'experiments
factorial de tipus nk, on cada variable s'estudiaria a n nivells diferents, el nombre
d'experiments necessaris per una réplica completa del disseny rapidament excedeix els
recursos existents tant temporals com personals. Si es pot assumir que certes
interaccions d'ordre superior s6n negligibles, aleshores la informacié sobre els efectes
principals de les variables i les interaccions d'ordre petit entre aquestes es poden obtenir
duent a terme una part o fraccié d'un disseny factorial complert, anomenat disseny
factorial fraccionari. Aquest disseny factorial fraccionari és sens dubte un dels tipus de
disseny més utilitzats per a fer un escombrat en les primeres etapes de qualsevol

projecte d'investigacié (Box et al., 1989).

En l'etapa inicial d'aquest estudi cal determinar quines sén les variables més importants
en el procés d'eliminacié de tinta per flotacid, per a poder optimitzar a posteriori el
funcionament de la cel-la Pulcel. Per aquesta rad i segons la bibliografia consultada, es
prenen un total d'onze variables importants per tal de fer-ne un escombrat de les més
significatives. Amb aquestes onze variables es decideix seguir un disseny factorial
fraccionari, analitzant-ne dos nivells de variacio per cada una d'elles en un total de 32
experiments. Un disseny factorial fraccionari 2* contenint 2*P proves s'anomena un
disseny factorial fraccionari 2kP, Aquests dissenys requereixen la selecci6 de p
generadors independents. En aquest cas, el disseny factorial fraccionari €s del tipus
2iv'6, emprant com a generadors independents de disseny: F = (+ABC); G = (+BCD);
H = (+CDE); ] = (+ACD); K = (+ADE); L = (+BDE).

El detall d'aquestes onze variables i el nivell al qual s'ha treballat amb cada una d'elles
queda especificat en la taula 4-10. Les variables que es mantenen constants prenen els
mateixos valors que en les condicions de la posada en marxa, és a dir, la velocitat
d'agitaci6 tant en la dpsintegracié com en la flotaci6 és constant i igual a 1100 rpm, el
volum de desintegracié de 20 L, el volum de flotacié de 50 L i la proporcié de paperot

es manté en el 70% de paper premsa i el 30% de paper revista.
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Aquest disseny factorial fraccionari especificat ens permetra d'analitzar els efectes
principals i algunes de les interaccions més importants. Els 32 experiments resultants se
separen en dos blocs de 16 experiments cada un d'ells utilitzant la interacci6 entre el
primer factor (temperatura de treball=A) i el segon factor (consisténcia de
desintegraci6=B), per a confondre-la entre els dos blocs. El bloc 1 conté els experiments
pels quals la interaccié AB és +, mentre que el bloc 2 conté aquells experiments pels
quals la interacci6 AB és -. Ocasionalment un disseny factorial fraccionari requereix
molts experiments i tots ells no es poden dur a terme sota condicions homogénies. En
aquestes situacions, el factorial fraccionari es pot confondre en blocs. Aquest disseny de
2116 se subdivideix en dos blocs de 16 experiments cada un d'ells perqué la matéria
primera o paperot prové de dues partides diferents. Aleshores s'utilitza la relacié AB per
a confondre-la entre els blocs. Aixi, la interaccié entre les variables A i B es confondra
amb la variable que diferencia els dos blocs i que sera el tipus de paperot, mantenint

constant, aix0 si, la proporci6 70/30 en diari/revista.

Taula 4-10: Variables analitzades en el disseny factorial fraccionari 25!,

FACTORS NIVELL - | NIVELL+

A | Temperatura de treball (°C) 35 50
B Consisténcia desintegracié (%) 8 12
C Consisténcia flotacié (%) 0.6 1.6
D pH de treball 9 12
E temps de desintegracié (min) 5 15
F temps de flotaci6 (min) 5 12
G | % peroxid d'hidrogen . 0.5 2

H % silicat sodic ‘ 1 4

J Duresa aigua (ppm carbonat calcic) 170 - 230
K % tensioactiu 0.2 0.7
L | % quelant (EDTA) 0.1 0.5




4. Materials i métodes 107

Cal tenir molt en compte que les conclusions extretes de dissenys d'aquests tipus s'han
de considerar de sondeig i han d'estar subjectes a analisis posteriors. En aquest disseny
factorial fraccionari, només cinc dels factors principals s6n linealment independents. La

resta s'obté de combinacions lineals d'aquests primers cinc factors.

Un cop obtinguts tots els resultats experimentals es tracten estadisticament amb el
programa JMP de Macintosh. Les variables resposta de l'estudi estadistic sén la
blancor, I'index de groc i les coordenades CIELAB-76 (L, a* i b*) tant de les formetes

procedents de 'operacio de desintegracié com de les formetes procedents de la flotacié. -

Els resultats més importants que es poden extreure d'aquest escombrat realitzat amb el

disseny factorial fraccionari sén:

1) La variable BLOCS, és a dir, la diferéncia de matéria primera o la interaccié entre la
temperatura de treball i la consisténcia de desintegracid, és l'efecte més significatiu
sobre totes les variables resposta. Aquests resultats es poden veure en el test d'efectes
de les variables principals sobre els blancs de desintegracid i blancs de flotacié (taules
4-11 i 4-12). El mateixos resultats son extrapolables a la resta de variables resposta

(groc i coordenades CIELab).

Taula 4-11: Test d'efectes de les variables independents sobre la variable resposta

blancor de desintegracid.

Variables Graus de | Suma de F-Rati Prob >F
llibertat | quadrats
BLOCS ‘ 1 426.32 72.22 0.00
A = T desintegraci6 (°C) 1 0.00 0.00 0.99
B = ¢ desintegracio (%) - 1 3.30 0.56 0.46
C = ¢ flotacié (%) 1 0.56 0.10 0.76
D=pH 1 51.05 8.65 0.01
E =t desintegracid (min) 1 19.80 3.36 0.07
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Taula 4-12: Test d'efectes de les variables independents sobre la variable resposta

blancor de flotacio.

Variables Graus de | Suma de F-Rati Prob >F
' llibertat | quadrats
BLOCS 1 298.47 60.20 0.00
A = T* desintegracié (°C) 1 245 0.50 0.49
B = ¢ desintegraci6 (%) 1 2.43 0.49 0.49
C = c flotacié (%) 1 7.68 1.55 0.22
D=pH 1 0.23 0.05 0.83
E =t desintegraci6 (min) 1 14.17 2.86 0.10

2) Una analisi superficial de tots els efectes de primer ordre sobre les propietats
optiques de les formetes de desintegracié permet destacar el percentatge de peroxid
d'hidrogen i el pH de desintegracié com les variables més significatives (cal tenir en
compte que el % de peroxid d'hidrogen (G) es confon amb la interaccié +BCD). Si
aquesta analisi es duu a terme només sobre les variables independents, son
significatives a més de la variable blocs, el pH de desintegracié i el temps de

desintegracio.

3) La mateixa analisi sobre les propietats optiques de les formetes de flotacié permet
destacar com a variables més significatives: el percentatge de peroxid d'hidrogen, el
percentatge de silicat sodic i el temps de flotacié. Cal tenir en compte que aquestes tres

variables es confonen amb interaccions de tercer ordre de les variables principals.

A partir d'aquests resultats, la influéncia dels parametres quimics sobre el destintatge

per flotacié s'estudia més detalladament en el capitol 6.

Un cop realitzat aquest sondeig de variables potencialment interessants es decideix fer
una nova tanda d'experiments seguint un disseny complet, utilitzant el mateix tipus de
paper de sortida (70% diari / 30% revista) i analitzant especialment les variables termo-

mecaniques. L'efecte d'aquestes variables, sondejat en el disseny factorial fraccionari, i
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la seva interaccié queda completament eclipsada per la generacié de la variable blocs

que confon la interaccié AB, és a dir, temperatura i consisténcia de desintegracié amb

el tipus de paperot emprat. En aquesta nova tanda d'experiments, es prenen com a

variables la temperatura de desintegracié (T) en els nivells 30, 40 i 50 °C; la

consisténcia de desintegracié (c) en els nivells 5, 10 i 12% i la velocitat d'agitacié (N)

en els nivells 600, 900 i 1200 rpm. La resta de parametres que es mantindran constants

durant tot els experiments prendran els segiients valors: volum de desintegracié: 20 L;

temps de desintegracié: 15 min; volum de flotacié: 50 L; temperatura de flotacié: 40
°C; temps de flotacié: 10 min; % NaOH: 0.5; % H,0;: 1.5; % sabo col-lector (Olinor
1040): 0.7; duresa de l'aigua: 200 ppm CaCOj3 (20 °fH).

Un cop obtingudes les formetes corresponents i analitzada la blancor com a variable

resposta, els resultats obtinguts es mostren en la taula 4-13.

Taula 4-13: Valors de blancor (%) de les formetes de desintegraci6 i flotacié en funcié

de la temperatura de desintegracié (T), consisténcia de desintegracié (c) i velocitat

d'agitacio (N).

Blancor desintegraci6 (%)

Blancor flotacié (%)

O

(%)

N (rpm)

600 900 1200

600 900 1200

30

10
12

50.4 48.2 46.6
49.6 49.2 50.8
48.4 50.1 49.9

43.6 49.9 52.8
52.6 51.9 55.6
50.8 54.3 55.5

40

10
12

47.5 48.0 47.8
49.4 51.4 49.6
50.7 49.6 511

49.6 53.9 52.3
50.0 52.9 50.9
55.6 54.3 54.9

50

10
12

47.9 47.5 48.0
50.2 49.8 511
49.8 50.4 513

50.5 48.4 52.9
50.3 52.6 54.9
52.2 53.1 56.3
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Respecte les variables de procés, el pH promig a I'inici de les desintegracions és de 10.9
+0.1. Durant la desintegraci6 hi ha perd una lleugera disminucio del valor de pH que és
deguda principalment a ]a reacci6 de saponificacio que donen els vehicles de les tintes i
per altra banda també, al consum de OH que es pot donar per la descomposici6 del

H,0, present en la desintegracio.

I'analisi estadistica dels efectes de les variables sobre els resultats de blancor de les
formetes de flotacié (taula 4-14) permet deduir que la consisténcia de desintegracié és
la variable més significativa seguida per la velocitat d'agitacio, mentre que la

temperatura de desintegracio €s ]a variable menys significativa.

Si slestudia l'efecte de les interaccions de segon i tercer ordre, els resultats segueixen

mostrant la consisténcia de desintegracio i velocitat d'agitacié com a variables més

significatives.

Taula 4-14: Test defectes de les variables temperatura de desintegracié (T, °C),
consisténcia de desintegraci6 (¢, %) i velocitat d'agitacié (N, rpm) sobre la variable

resposta blancor de flotacio.

Variables Graus de | Sumade F-Rati Prob >F
llibertat | quadrats
Temperatura (T) 2 4.39 1.03 0.36
Consisténcia (6) 2 150.56 35.27 0.00
Velocitat d'agitacié (N) 2 113.36 26.55 0.00

L'augment de la consisténcia de desintegraci6 té un efecte positiu sobre la blancor de
flotaci6. Un increment en la consisténcia de desintegracio fa augmentar les forces de
cisalla entre les fibres millorant el contacte ﬁbra-ﬁbfa, fibra-tinta i provocant en
conseqiiéncia un alliberament de les particules de tinta més eficient. La velocitat de

desintegracié (N) presenta el mateix efecte que la consisténcia de desintegracio. Un
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augment en aquest parametre influeix positivament en la blancor de les formetes de
flotacio. Ara bé, aquest increment pot ser degut a dos factors que no es poden
diferenciar. Per una banda incrementar el moviment de I'estoc fibrés facilita el contacte
dels reactius quimics amb les fibres i tintes aixi com també incrementa les forces de
cisalla dins de la suspensié fibrosa. Durant la flotacid, incrementar la velocitat
d'agitaci6é també promou l'efecte de fregament que facilitaria el despreniment d'aquelles
particules de tinta que no han estat alliberades durant la desintegraci6. Pero l'efecte més
important de la velocitat d'agitacio sobre els resultats de flotacié se centra en el cabal
d'aire que entra en la cel‘la de flotacié fruit del buit establert com a conseqiiéncia de la
variacié de pressi6é. S'ha de destacar que en els primers experiments efectuats en el
laboratori, no hi havia una entrada d'aire constant dins la cella sota una pressi6
controlada siné que l'aireig s'efectuava per aspiracié. Quan s'incrementa la velocitat
d'agitaci6 aix0 provoca un increment del buit que promou una diferéncia de pressié
superior, i per tant una entrada d'aire superior a través de la cella de flotacié. Aixo
deriva en un cabal d'aire més elevat i per tant en una major aportacié de bombolles

d'aire.

Taula 4-15: Test d'efectes de les variables principals: temperatura (T) i consisténcia de
desintegraci6 (c) i velocitat d'agitacié (N), aixi com de les interaccions de segon i tercer

ordre sobre la variable resposta blancor de flotacid.

Variables Grausde | Sumade F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
T 2 0.77 0.97 0.38
c 2 150.34 190.48 0.00
N 2 129.52 164.10 0.00
T*c 4 48.15 30.50 0.00
T*N 4 64.10 40.60 0.00
c*N 4 4.54 2.87 0.03
T*c*N 8 69.54 22.03 0.00
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A partir d'aquests resultats es va decidir treballar amb una pressié constant d'entrada

d'aire dins la cel‘la de flotacid.

La variable temperatura no té efectes significatius sobre el resultat final del destintatge
per ﬂotacié.vTe(‘)ricament l'efecte de la temperatura influeix sobre la suspensié fibrosa
de dues maneres diferents. Per una banda la temperatura afecta la cinética de les
reaccions incrementant-ne la seva velocitat, que en aquest cas es tradueix en un
increment del despreniment de tinta de les fibres, ajudat per la saponificacié alcalina
dels vehicles de les tintes que composen el paperot. Per altra banda, un increment en la
temperatura de desintegracio provoca una disminucié en la viscositat de la suspensio i
per tant una disminucié en les forces de cisalla dins la suspensi6. Si es treballa a
velocitats d'agitacié de mitjanes a altes (>800 rpm), aquesta variable predominara com a
for¢a mecanica de cisalla anul-lant o disminuint de manera significativa la influéncia de

la temperatura de treball.

4.7.2 Conclusions

Les conclusions més importants d'aquesta posada a punt de les instal-lacions de
destintatge de paper del Laboratori d'Enginyeria Paperera i Materials Polimers es

resumeixen tot seguit:
- Hi ha una bona reproductibilitat dels experiments i de la formacié de fulls.

- En l'etapa de formaci6 de fulls en el formador model FO.02, hi ha implicada una etapa
de rentat, sobretot quan les particules‘ de tinta sén presents en la mostra en quantitats
importants com és el cas de les mostres obtingudes .al final de la desintegracié. La
diferéncia entre les dues cares d'una formeta és una variable significativa pel que fa a
les formetes de desintegracié perd no pel que fa a les formetes d'hiperentat i flotacid.
Les blancors promig de les formetes obtingudes al llarg de la part experimental que
composara aquesta estudi, seran blancors promig dels punts analitzats per una cara i per

I'altra, sense distingir-les en les analisis de resultats.
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- La variable tipus de paperot, considerant les proporcions exactament iguales (70% de
paper premsa i 30% de paper revista) és una variable molt important a l'hora de
comparar valors de blancor absoluts entre els diferents experiments, tal com s'ha vist en
el disseny factorial fraccionari del tipus 2;v''""®. Degut a la gran impbrténcia que té el
tipus de paperot en un procés de destintatge de paper per flotacié fet a nivell de
laboratori, i per a fer una investigacié sistematica, es decideix utilitzar com a matéria
primera en els experiments de destintatge precedents, el paper model definit en I'apartat
4.3, amb una composicio i propietats optiques conegudes i impreés per un métode offset.
Els avantatges principals que aquest paper representa son els segiients:

i) Uniformitat de matéria primera en el conjunt dels experiments duts a terme.

ii) Impressié monocromatica (tinta negra) i per tant un contrast més accentuat a 'hora de
realitzar I'analisi d'imatge de les formetes resultants de la desintegraci6 i de la flotacio.
iii) Disposicié dels valors de blancor del paper sense imprimir per a poder calcular

l'eficacia del procés.

- La variable consisténcia de desintegracié és un dels parametres que més influeixen
sobre el resultat del procés analitzat en termes de blancor de flotacié, mentre que la

temperatura de desintegracié no influeix de forma significativa.

- La variable velocitat d'agitacié influeix en la desintegracié com a efecte mecanic sobre
la suspensi6 fibrosa incrementant les forces de cisalla entre les fibres i entre fibres i
tinta, perd també influeix enormement en la flotacié6 com a efecte hidrodinamic
incrementant el cabal d'aire introduit en la flotacié. Aquests dos efectes no s'han pogut
distingir entre ells. Per a resoldre aquest problema, s'introduira dins la cella de flotacio
un cabal d'aire constant a una pressié6 controlada externament. Una analisi més
exhaustiva de les variables mecaniques sobre 'etapa de desintegracié es duu a terme en
el capitol 5, mentre que les variables hidrodinamiques de I'etapa de flotaci6 s'estudien en

el capitol 7.

- Cal analitzar més a fons l'efecte de les variables quimiques sobre el procés de

destintatge per flotaci6: Aquest és I'objectiu del capitol 6.



5. ANALISI DE LES VARIABLES MECANIQUES
DE DESINTEGRACIO
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5.1 INTRODUCCIO

La desintegraci6 de papers recuperats és un procés d'agitacié on es combinen i
s'interrelacionen variables térmiques, mecaniques i quimiques. Aquestes variables
generen tota una serie d'efectes sobre la suspensié paperera que permeten la
individualitzaci6 de les fibres i l'alliberament de les particules de tinta i contaminants.
Els efectes d'impacte mecanic sobre la suspensié paperera, la densitat i viscositat
d'aquesta i I'acceleraci6 proporcionada pel rotor s6n molt importants en aquesta etapa de
desintegracid. Aquests efectes estan relacionats amb variables macroscopiques
experimentals com sén la consisténcia i temperatura de desintegracié, la velocitat
d'agitacié o el temps de desintegracié. El procés termo-mecano-quimic ha d'esdevenir
quantificable en funcié de l'analisi de la resposta del procés a la variacié d'aquests

efectes.

5.2 OBJECTIUS

L'objectiu d'aquest capitol esta centrat en l'estudi de la influéncia d'una série de variables
mecaniques sobre el procés global de destintatge per flotaci6é de papers estucats d'alta
qualitat, a partir de les dades de blancor i d'analisi d'imatge obtingudes. S'han escollit
com a variables subjectes a estudi, la consisténcia de desintegracié (c), la velocitat
d'agitaci6 durant la desintegracié (N) i el temps de desintegracié (t). Aquestes variables
estan relacionades amb els efectes que permeten una individualitzacié de les fibres

procedents del paperot, aixi com una fragmentacié de les tintes i contaminants presents.

La temperatura de desintegracié (T) com a variable térmica relacionada directament amb
la viscositat de la suspensi6 fibrosa no sha inclds en aquest grup de variables
analitzables perque, tal com s'ha vist en els estudis preliminars fets sobre la influéncia
d'aquesta variable en la desintegracié de paper premsa+revista (apartat 4.7.1), la variacié
~ de temperatura, dins els intervals de treball permesos al laboratori (20-50°C), no és

significativa i es veu eclipﬁda per I'efecte mecanic de la velocitat d'agitacid.
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S'ha de destacar que la velocitat d'agitacié durant la flotacié es manté constant i que es
regula el cabal d'aire introduit dins la cel'la aixi com la pressié d'entrada d'aquest aire,
per a poder analitzar la velocitat d'agitacié Gnica i exclusivament com a variable

mecanica dins el procés.

5.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Durant els experiments duts a terme en aquest capitol, es mantenen constants els

segilents parametres:

Volum de mostra desintegrada: 20 L.
Temperatura inicial de la desintegracié: 45°C.
Tipus de paper: estucat i imprés de forma homogenia.
Tipus de tensioactiu: Olinor 1040 de Pulcra S.A.
Duresa de l'aigua: 190 ppm CaCO; (19 °fH).
Percentatges de reactius quimics:
tensioactiu: 0.8% (sobre paper sec, s.p.s.).
NaOH: 1% (s.p.s.).
Consistencia després de la desintegracié: 5% (g paper sec/ g totals suspensi).
Temps d'hiperentat: 10 min.
Tamis emprat en 'hiperentat: 60 mesh.
Pressio de l'aigua durant l'hiperentat: 1.5 atm.
Volum de flotaci6: 50 L.
Consistencia en la flotacid: 1% (g paper sec/ g totals suspensio).
Temps de flotacid: 12 min. |
Cabal d'aire aplicat durant la flotaci6: 325, 550 i 775 L/h.
Pressi6 d'aire en la flotacio: 1 atm.

Velocitat d'agitacié en la flotacid: 1100 rpm.

Les variables mecaniques s'estudien en els intervals segiients:
gl

consisténcia de desintegracié (c): 6 - 14%
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velocitat d'agitacié (N): 800 - 1400 rpm

temps de desintegracio (t): 6 - 15 min

Tal com es pot comprovar en la llista de parametres, el cabal d'aire aplicat durant la
flotacié pren tres valors diferents (325, 550 i 775 L/h), essent per tant, una variable més
de procés. Aquésta ha estat una decisi6 que s'ha mantingut per a tots els experiments
duts a terme en aquest estudi. La desintegracié genera un volum important de suspensio,
suficient per a dur a terme tres flotacions. Aleshores es va decidir des del comengament

que, per a cada desintegracio, es realitzarien tres flotacions a cabal d'aire diferent.

L'execucid d'un experiment tipus s'ha descrit detalladament en 'apartat 4.5 del capitol 4.
De les mostres obtingudes, es realitzen les analisis especificades en l'apartat 4.6,

exceptuant l'analisi de concentracié efectiva de tinta residual (ERIC).

De cada experiment s'obtenen dues formetes de desintegracié, dues formetes
d'hiperentat, una formeta de flotacié a 3 min, a 6 min, a 9 min, i dues formetes de

flotacié a 12 min. Tots els experiments es duen a terme per duplicat.

Les dades de blancor de les formetes obtingudes durant la realitzacié dels experiments
son tractades estadisticament per a aconseguir les mitjanes, la desviaci6é estandard i

l'interval de confianga corresponent.

5.4 RESULTATS I DISCUSSIO

5.4.1 Analisi de blancor

Tot seguit es presenten els resultats de blancor de les formetes de desintegracio,
hiperentat i flotacié en funcio6 de la consisténcia de desintegracio (c), velocitat d'agitaci6

(N), temps de desintegracié }t) i cabal d'aire (q) (taules 5-1, 5-2 i 5-3).
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L'analisi estadistica dels valors de blancor obtinguts durant l'etapa de desintegracio i

hiperentat permet obtenir les variables més significatives en cada etapa, que apareixen

en les taules de test d'efectes 5-4 1 5-5.

Taula 5-4: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de desintegracié (c),

velocitat d'agitacié (N) i temps de desintegracio (t) sobre la resposta blancor per a l'etapa

de desintegracid.

Variables Grausde | Sumade F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
¢ (%) 4 6.31 18.44 0.00
N (rpm) 2 0.10 0.58 0.57
t (min) 3 0.46 1.81 0.18

Taula 5-5: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de desintegracié (c),

velocitat d'agitacié (N) i temps de desintegracio (t) sobre la resposta blancor per a I'etapa

d'hiperentat.
Variables Grausde | Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
c (%) 4 21.76 9.49 0.00
N (rpm) 2 2.03 1.77 0.20
t (min) 3 5.07 2.94 0.06

Les analisis de variancia de les taules 5-4 i 5-5 mostren que la consisténcia de
desintegracio (c) és l'efecte més significatiu en la variaci6 de la blancor de les formetes
tant de desintegraci6 com d'hiperentat. La velocitat d'agitacid (N) no té efectes

significatius ni sobre les formetes de desintegracio ni sobre les formetes d’hiperentat.

Les interaccions d'ordre superior no presenten cap significacié i no han estat incloses en

les taules del test d'efectes.
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Si es representen graficament els valors de blancor de les formetes de desintegracié i
d'hiperentat en funcié6 de la consisténcia de desintegracié independentment de la
velocitat d'agitacié i del temps de desintegracio, s'obtenen les figures 5-1 i 5-2

respectivament.

8 -
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Figura 5-1: Valors de blancor de les formetes de desintegracié en funcié de la
consisténcia de desintegracié (c) i velocitat d'agitacié (N). Temps de desintegracio

constant: 15 min.

En la figura 5-1 s'observa la disminucié del grau de blancor de les formetes de
desintegracié en augmentar la consisténcia de desintegracié, mentre que la figura 5-2
mostra el fenomen contrari, és a dir, un augment de la blancor de les formetes
d'hiperentat, a mesura que s'incrementa Ia consisténcia.

;~
La variable consisténcia dé desintegracié permet explicar el 71% de la variacié en la
blancor de les formetes olfiﬁ”gudes al final de I'etapa de desintegracio, i el 43% de la

variacié en la blancor de les formetes d'hiperentat, ajustant els valors a una equacio
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polindmica de segon grau.
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Figura 5-2: Valors de blancor de les formetes d'hiperentat en funcié de la consisténcia

de desintegracié (c) i velocitat d'agitacié (N). Temps de desintegraci6 constant: 15 min.

Per a justificar les tendéncies de la blancor en les formetes de desintegraci6 cal tenir en
compte que en incrementar-se les forces de cisalla (com a conseqiiéncia de l'augment de
consisténcia), s'alliberen a la suspensié més particules de tinta i amb diametres més
petits. Quan es construeix la formeta de la suspensié desintegrada, existeix una
redeposicié d'aquestes petites particules sobre les fibres implicant una disminuci6 del
grau de blancor. En canvi, durant l'etapa d'hiperentat, la practica totalitat d'aquestes
petites particules de tinta s6n eliminades pel flux d'aigua, quedant només en la suspensié
aquelles particules que no han estat déspreses o bé les particules de tinta amb didmetres

superiors als 250 um que es corresponen amb el pas de llum del sedas d’hiperentat.

Si es representa graficament la variacié de la blancor de les formetes d'hiperentat en
funcié del temps de desintegracio, que com s'ha vist a la taula 5-5, és el segon efecte

més significatiu sobre aquesta variable resposta s'obté la figura 5-3.
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Figura 5-3: Valors de blancor de les formetes d'hiperentat en funcié del temps de
desintegracié (t) i de la consistencia de desintegraci6é (c) per una velocitat d'agitacié

constant (1100 rpm).

En la figura 5-3 s'observa que per a consisténcies mitjanes (6-10%), la variacié de la
blancor amb el temps de desintegracié segueix una tendéncia parabolica, on la
consisténcia de desintegracié actua com un efecte additiu, aconseguint-se els maxims de
blancor a temps semblants (10.5, 10.4 i 9.1 min per consisténcies de 6, 8 i 10%

respectivament).

Quan la consisténcia de desintegraci6 és elevada (12-14%), el temps de desintegracio
afecta la blancor de les formetes d'hiperentat d'una manera completament diferent,
presentant un efecte practicament constant per les diferents consisténcies de
desintegraci6. Quan la consisténcia de desintegraci6 és elevada, incrementar el tefnps
d'aplicaci6é de l'esforg de cisalla no representa millores importants. Aquestes relacions
entre la consisténcia i el temps de desintegracié s'han de confirmar amb I'analisi dels
resultats de blancor de les formetes de flotacié.
-
El parametre velocitat d'agitacié (N), tal com demostren les taules 5-4 i 5-5 no presenta

efectes significatius sobré\\la\ variable blancor de desintegracié. Respecte la blancor
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d'hiperentat, es pot considerar que l'efecte tampoc no és significatiu.

Els resultats de flotacié sotmesos al mateix tipus d'analisi d'efectes, donen els valors

estadistics presentats a la taula 5-6.

Taula 5-6: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de desintegracié (c),
velocitat d'agitaci6 (N), temps de desintegracié (t), cabal d'aire aplicat (q) i de la

interaccid entre la consisténcia i el temps de desintegracié (c*t) sobre la resposta blancor

per a l'etapa de flotacid.
Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
Hibertat quadrats
c (%) 4 10.56 8.75 0.00
N (rpm) 2 3.73 6.18 0.00
t (tnin) 3 4,28 473 0.01
q (L/h) 2 12.92 21.40 0.00
c*t 12 9.19 2.54 0.01

Les analisis de variancia de la taula 5-6 mostren que la variacié de la blancor de les
formetes de flotaci és sensible enfront els quatre parametres estudiats, destacant en
primer lloc com a efecte més significatiu la variacié del cabal d'aire aplicat durant la
flotaci6 (q), seguit per la consisténcia de desintegraci6 (c). També es pot comprovar la
significaci6 de la interaccié de segon ordre entre la consisténcia de desintegraci i el

temps de desintegracio.

El test d'efectes proporciona els valors de blancor promig obtinguts al considerar
unicament l'efecte que s'estudia en aquell moment com a parametre variable. Si aquests
valors promig es representen graficament permeten afitorar un comportament de la
variable resposta en funcié del parametre escollit. Aixi, en les figures 5-4, 5-5 i 5-6 es
representa el valor promig de blancor de les formetes de flotacié de tots els experiments

efectuats emprant un Unic parametre variable i considerant la resta constants.
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Figura 5-4: Tendéncies de la blancor de flotacié promig de tots els experiments efectuats

a les diferents velocitats d'agitaci6 estudiades (a) i als diferents cabals d'aire aplicats (b).
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Figura 5-5: Tendéncies de la blancor de flotacié promig de tots els experiments efectuats

a les diferents consisténcies de desintegracio (a) i als diferents temps de desintegracié

(b).

La velocitat d'agitacid, segons la figura 5-4(a), presenta una variacié molt lleugera de la
blancor de flotacié al passar de 1100 a 1400 rpm. Ja s'havia observat amb anterioritat la

poca significacié d'aquest parametre mecanic sobre les variables resposta, que queda
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clarament reflectida en la figura 5-7, on es representa la blancor de les formetes de
flotacié en funcié de la consisténcia de desintegracié per a les velocitats d'agitacié

estudiades.

En la figura 5-7 s'observa la disminucié de la blancor de flotaci6é en incrementar-se la
velocitat d'agitacio, sobretot per consisténcies intermedies (8-11%). Per a les diferents
velocitats d'agitacid, el valors de la blancor s'optimitzen a consisténcies de desintegracié

properes al 9%.
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7191-91,5
[190,5-91
1 90-90,5
[189,5-90
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¢ (0/0)

Figura 5-6: Representacié de la superficie d'interacci6é consisténcia*temps segons els

valors promig de blancor obtinguts en el test d'efectes corresponents a la taula 5-6.

Segons la figura 5-4 (b), la variacié de la blancor de les formetes de flotacié seria
directament proporcional al cabal d'aire aplicat, que alhora és l'efecte més significatiu.
Si es representen els valors de blancor de les formetes de flotaci6 en funcié d'aquesta
variable, per diferents condicions de desintegraci, s'obté la figura 5-8 que ens corrobora

I'efecte positiu del cabal d'aire en l'etapa de flotacio.




5. Analisi de les variables mecaniques de desintegracié 129

93
~ -+
é R
Q
—
Q
2 o
Q
-
=
&
:
)
-}
89
88 + } t } } + } t }
5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

CONSISTENCIA DE DESINTEGRACIO (%)

Figura 5-7: Valors de blancor de les formetes de flotaci6 en funcié de la consisténcia de
desintegraci6 (c) per les diferents velocitats d'agitacié. Temps de desintegraci6: 15 min,
cabal d'aire: 775 L/h.

Per a tots els valors de consisténcia de desintegracio, la blancor final de les formetes de
flotacié augmenta en augmentar el cabal d'aire. Aquest fet esta relacionat amb I'aspecte
hidrodinamic de la flotacié que es tractard més profundament en el capitol 7. Un
increment en el cabal d'aire introduit en la flotacié implica un increment del nombre de
bombolles d'aire capaces d'arrossegar les particules de tinta cap a la superficie de la
cel'la de flotacié facilitant-ne la seva posterior eliminacié i millorant en conseqiiéncia

l'eficacia del procés.

Respecte les variables consisténcia i temps de desintegraci, en existir una interaccid
entre elles, tal com s'ha demostrat en la taula 5-6 i la figura 5-6, es poden interpretar
conjuntament. L'analisi de les ﬁg}lres 5-5 1 5-6 generen com a solucié un maxim a valors
de consisténcia propers al 10% i temps de desintegracié de 6 min. Si es representa

graficament la variaci6 de la blancor de flotacié en funcié del temps de desintegraci6 a
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les diferents consisténcies de desintegracié utilitzades, s'obté la figura 5-9.

4
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Figura 5-8: Valors de blancor de les formetes de flotacié en funcié del cabal d'aire (@
per a diferents consisténcies de desintegracié (c). Velocitat de desintegracié: 1100 rpm,

temps de desintegraci6: 12 min.
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Figura 5-9: Valors de blancor de les formetes de flotacié en funcié del temps de
desintegraci6 per les diferents consisténcies de desintegracié. Velocitat d'agitaci6: 1100

rpm, cabal d'aire aplicat: 775 L/h.
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Es pot observar en aquestes dues representacions grafiques, que al voltant del 10% de
consisténcia es presenta un canvi de comportament de la blancor de flotacié en funcié
del temps de desintegraci6. Per consisténcies inferiors el temps de desintegraci6 segueix
una parabola amb valors maxims determinats. Per consisténcies >10% la tendéncia de la
blancor de les formetes de flotaci6 és de disminuir quan augmenta el temps de
desintegracié. Aquests dos comportaments es poden equiparar a les tendéncies marcades

amb una fletxa sobre la figura 5-6.

Els valors optims del temps de desintegracid obtingut en funcié de les diferents

consisténcies es presenten en la taula 5-7.

Taula 5-7: Temps de desintegraci6 optims per les diferents consisténcies.

c (%) taptim (in)
6 8.9
8 9.6
10 6
12 6
14 6

Per consisténcies mitjanes, es requereix un temps d'aplicacié superior de les forces que
ajuden a la individualitzaci6 de les fibres i fragmentacié de les tintes. A consisténcies
altes, el temps de desintegraci6 minim analitzat és suficient per a assolir una
fragmentacié adequada dels pigments de les tintes d'impressi6 que hauran d'ésser

eliminats per flotacio.

Fins aquest moment s'ha analitzat la influéncia de les variables sotmeses a estudi sobre
la variaci6 de blancor de les formetes de desintegraci6, hiperentat o flotacié. Alguns
autors introdueixen en les seves andlisis el concepte dels factors de destintabilitat en
funci6 del parametre optic blancor. Blechschmidt et al. (1992) defineixen un factor

d'eliminaci6 de tinta d'impressié (DIR) que correlaciona la massa de tinta d'impressi6
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transferida a una suspensié paperera amb la disminuci6 de la reflectancia. Aquest factor

d'eliminaci6 perd no és operatiu si no es coneix la quantitat exacta de tinta inicial.

El centre Papiertechnische Stiftung (PTS) de Munich, I'any 1987 defineix un factor de
destintabilitat (DIF: deinkability factor) que t€ en compte el comportament de la mostra
de paper no impresa davant les mateixes condicions de desintegraci6 i flotacié a les
quals se sotmet el paper vell imprés. Aquest factor de destintabilitat emprat per Klein i
Grossman (1994, 1995) s'obté segons l'expressio segiient:

B;-B

%100 (5-1)
uUr ~— Pp

DIF =

on, Bg:Blancor del paper impres sotmeés a flotacié (% ISO).
Br : Blancor del paper imprés desintegrat (% 1SO).

Byr : Blancor del paper no impreés sotmeés a flotaci6 (% ISO).

Segons Klein i Grossmann (1994, 1995), els nivells de blancor dels papers blancs
sotmesos a processos de destintatge son superiors als valors de blancor dels papers
originals, excepte per algun tipus de paper molt concret (paper autocopiatiu i el paper
estucat i supercalandrat emprat en impressions per transferéncia de calor). Aquesta
blancor elevada es pot atribuir al fet de que els pigments i carregues sén eliminats en el
procés de destintatge, sigui per rentat o per flotacié eliminant d'aquesta manera els
elements que aporten un grau de blancor inferior al de les fibres cel-lﬁlbsiques emprades
per a fabricar papers de qualitats superiors (papers d'escriptura i oficina). Els nivells de
blancor de les carregues emprades oscil-len entre els valors segiients (Weigl, 1981):
- = Caoli - 78-82%
- Carbonat calcic 80-88%

En conseqiiéncia, la blancor objectiu d'un paper desintegrat i flotat ha de ser el valor de
blancor del paper blanc desintegrat i flotat en les mateixes condicions. Aquest factor de
destintabilitat, per a tenir un sentit practic, ha d'anar acompanyat sempre dels valors de

pérdues de fibres i carregues que esdevenen en el procés de destintatge.



5. Analisi de les variables mecaniques de desintegracié 133

Experiments duts a terme amb el paper no imprés subjecte a estudi, desintegrat en
diferents condicions mecaniques, permeten obtenir els valors de blancor mostrats a la

taula 5-8.

Taula 5-8: Valors de blancor de les formetes de desintegracid, hiperentat i flotacié del

paper no imprés. Interval de confianca del 95%.

Blanc desintegracié (%) 93.6 £ 0.1
Blanc hiperentat (%) 96.8 +0.3
Blanc flotaci6 (%) 93.7+£0.2

Es pot comprovar que la diferéncia entre la blancor del paper desintegrat i la blancor del
paper desintegrat i flotat no és significativa, mentre que les formetes obtingudes després
de l'operaci6 d'hiperentat si que donen valors elevats de blancor, justificats per la gran

eliminacio dels fins i carregues esmentada anteriorment.

Aleshores, podem emprar aquest concepte de factor de destintabilitat descrit pel PTS
(1987), redefinit segons l'expressié segiient:

— BF_BD

E;
BBF - BD

(5-2)

on, EF: Factor de destintabilitat (%).

Br : Blancor obtinguda després de la flotacié (% ISO).

Bp : Blancor obtinguda despre’s'w de la desintegracio (% ISO).

Bgr : Blancor del paper no imprés sotmés a desintegracié i flotacié (% ISO).

/

Aquest factor de destintabilitat avalua l'etapa de flotacié com a etapa independent. El
numerador equival al guany de blancor promogut per la flotaci6 del ﬁaper desintegrat,
mentre que en el denominador apareix el maxim valor de blancor que es podria

aconseguir partint de la mateixa desintegraci6. De fet aquest factor Ep, té una
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significacié important quan es comparen analisis efectuades sobre diferents tipus de
papers, perd no sobre un mateix tipus de paper, ja que el valor de blancor de les
formetes de flotacié del paper no imprés no presenta variacions. El principal avantatge
d'aquest factor de destintabilitat és el marge més ampli de variacié de valors. Aixi, entre
el valor maxim i minim de les blancors al final de I'etapa de flotacié hi ha només una
diferéncia de 4 unitats mentre que la diferéncia entre valors maxims i minims en el cas

d'utilitzar el factor de destintabilitat és de 30 unitats.

A partir dels valors de blancor de les taules 5-1, 5-3 i 5-8, s'obtenen els valors del factor

de destintabilitat (Er) que apareixen en la taula 5-9.

El test d'efectes sobre aquesta nova variable resposta déna els mateixos resultats que
sobre la blancor de les formetes de flotacid, tal com es pot comprovar en la taula 5-10.
L'efecte més significatiu sobre la variaci6 del factor de destintabilitat és el cabal d'aire

aplicat durant 'etapa de flotacio (q), seguit per la consisténcia de desintegracio (c).

La tendéncia del factor de destintabilitat és la mateixa que la presentada per la blancor
de les formetes de flotaci6 i no aporta cap nova informacié que no hagi estat observada
amb anterioritat. El coeficient de correlacié de Pearson, que reflexa el grau de
dependéncia lineal entre el factor de destintabilitat i la blancor de les formetes de

flotacio, és igual a 0.98, és a dir, un valor molt elevat.

Els resultats de les analisis d'imatge obtinguts amb les formetes de desintegracié i
flotaci6 han de generar conclusions definitives sobre les variables mecaniques de I'etapa

de desintegraci6 que s'estan estudiant en aquest capitol.
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Taula 5-10: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de desintegracié
(c), velocitat d'agitacié (N), temps de desintegracid (t), cabal d'aire aplicat (q) i de la

interaccié entre la consisténcia i el temps de desintegracié (c*t) sobre la resposta factor

de destintabilitat (E).
Variables Grausde | Sumade F-Rati Prob >F
Hibertat quadrats
¢ (%) 4 464.29 5.17 0.00
N (rpm) 2 176.72 3.94 0.03
t (min) 3 222.39 3.30 0.03
q(L/h) 2 837.05 18.64 0.00
c*t 12 736.77 2,74 0.01

5.4.2 Analisi d'imatge

Amb les formetes obtingudes en la realitzacié de cada experiment es duu a terme una
analisi d'imatge per tal d'obtenir la maxima informacié possible del nombre de
particules de tinta d'una grandaria determinada, la seva distribuci6 i l'area impresa que

representen.

El comptatge de les particules de tinta és un procés que es descriu per 'estadistica de
Poisson tal com s'ha esmentat en el capitol de materials i métodes, segons I'equaci6 4-1,
i que proporciona una distribuci6 discreta de la grandaria de les particules de tinta. El
diametre promig de particula de tin';a de les formetes obtingudes es calcula aplicant
logaritmes decimals per a donar un pes especific superior a les particules més petites
respectant aixi la distribuci6 natural de les particules de tinta i convertint la distribuci6

discreta en una distribucié lognormal.

Partint d'aquestes consideracions, es pot calcular el valor promig del diametre equivalent
dels experiments de desintegracié duts a terme. Els resultats obtinguts apareixen en la

taula 5-11. Amb les dades de l'analisi d'imatge també s'obté el valor de superficie total
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ocupada per particules de tinta (mm?® de superficie impresa / m’ analitzat), calculada
segons l'expressié 4-4. Els resultats aconseguits es presenten en la taula 5-12. Aquests
valors obtinguts mitjangant I'analisi d'imatge han de permetre d'entendre la tendéncia de
la blancor de flotacié i factor de destintabilitat en funcié de les variables mecaniques

emprades.

Si es representa graficament el didmetre equivalent promig enfront el factor de
destintabilitat obtingut al final del procés de flotacid, s'observa que ambdods parametres
presenten una relacié poc significativa. Aquesta relaci6 pero, és més important quan el
diametre de les particules de tinta és inferior a 14 pm, tal com s'observa en la figura 5-
10, en la que es poden correlacionar els valors del diametre equivalent amb el factor de
destintabilitat per Deq < 14 pm obtenint-se un valor de r* = 0.68, mentre que per la resta
de punts, r* = 0.35. La tendéncia creixent del factor de destintabilitat amb el didmetre
equivalent permet determinar que diametres equivalents superiors sén eliminats de

forma més eficient.

Si els valors dels diametres equivalents de les particules de tinta se sotmeten a una
analisi estadistica per a determinar-ne els efectes principals, s'obté la informacié

presentada en la taula 5-13.

L'efecte més significatiu sobre el diametre equivalent promig torna a ser la consisténcia
de desintegracié. En aquest cas, la interaccié de segon ordre entre la consisténcia i el
temps de desintegraci6 també presenta una variacio significativa. El test d'efectes sobre

els ppm de superficie impresa és similar al presentat en la taula 5-13.

Si es representa graficament el valor promig de diametre equivalent de les particules de
tinta i la superficie impresa (ppm) en les formetes de desintegracid, en funcid de la

consisténcia de desintegracio per a diferents\velocitats d'agitacié s'obté la figura 5-11.
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Figura 5-10: Relaci6 entre el factor de destintabilitat i el diametre equivalent promig de
les formetes obtingudes en les diferents condicions operatories analitzades a cabal d'aire

constant: 775 L/h.

Taula 5-13: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de desintegracié
(c), velocitat d'agitacié (N) i temps de desintegraci6 (t) sobre el diametre equivalent

promig per a l'etapa de desintegracio.

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
c (%) 4 240.93 5.82 0.02
N (tpm) 2 56.25 2.72 0.13
t (min) 3 98.45 3.17 0.09
c*t 12 339.72 2.73 0.08
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Figura 5-11: Valors promig dels diametres equivalents de les particules de tinta i de la
superficie impresa (ppm), per a les formetes de desintegracié en funcié de la
consisténcia de desintegraci6 (c) i velocitat d'agitacié (N). Temps de desintegracié: 15

min.

A la figura 5-11 s'observa que la tendéncia del diametre equivalent i de la concentraci6
de superficie impresa en augmentar la consisténcia de desintegraci6 és descendent per a

tots els valors de velocitat d'agitacio.

A mesura que s'incrementa la velocitat de desintegraci6 la concentracié de superficie

impresa i els diametres equivalents son superiors. Les diferéncies perd no sén massa

significatives.

La interaccié entre la consisténcia i el temps de desintegracié també es fa palesa en els
resultats obtinguts mitjangant I'analisi d'imatge. Aixi, per consisténcies de desintegraci6
elevades, la concentracié de superficie impresa disminueix amb el temps de

desintegraci6. Temps de desintegracié elevats només generen bons resultats si la
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consisténcia de desintegracié estd dins els marges del 6 al 8%. La figura 5-12 mostra

aquestes variacions.
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Figura 5-12: Variaci6 de la concentraci6 de superficie impresa per particules de tinta en

les formetes de desintegracié en funci6 del temps de desintegracié (t) i de la

consisténcia de desintegracid (c). Velocitat d'agitacié: 1100 rpm.

Per consisténcies elevades, les particules -de tinta presenten els didmetres més alts a
temps baixos, mentre que per consisténcies baixes, s'assoleix la maxima grandaria de

particula de tinta a temps intermedis.

'Si es busquen els valors del factor de destintabilitat (Er) corresponents als dos maxims
de la figura 5-12, es pot comprovar que coincideixen amb els valors més alts de la taula
5-9. Aixi, en les condicions: ¢=8%, t=9 m\in, N=1100 rpm i g=775 L/h, el factor de
destintabilitat és 88.9%, i per ¢=10%, t=6 min, N=1100 rpm i =775 L/h, el factor de
destintabilitat és 91.4%.
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La distribuci6 de particules de tinta en aquestes condicions optimes es pot observar en la

figura 5-13.

------- ¢=10 %, t=6 min
c=8 %, t=9 min
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Figura 5-13: Distribucié del percentatge de particules de tinta en funcié del diametre
equivalent per les formetes de desintegraci6 amb valors Optims del factor de

destintabilitat. Velocitat d'agitacié: 1100 rpm.

En aquestes condicions, hi ha un elevat percentatge de particules de tinta de diametres
grans que es poden eliminar més facilment per flotacié mentre que les particules petites
(< 15um) representen un problema important a I'hora de ser eliminades disminuint la

blancor de les formetes de flotacid.

En la taula 5-14 es donen els percentatges de particules de tinta amb diametres inferiors
a 15 pym i amb diametres superiors a 150 pm, per a les millors condicions de

desintegraci6 citades anteriorment.

Per temps de desintegracié baixos (6 min), l'increment en la consisténcia de treball
desplaga les corbes de distribuci6 de les particules de tinta cap a didmetres inferiors,
disminuint el percentatge de particules amb diametres superiors a 50 um i augmentant la

quantitat de particules de tinta petites (figura 5-14).
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Taula 5-14: Percentatges de particules de tinta en els extrems superior i inferior de la

distribuci6 per a les millors condicions de desintegracio.

c¢(%) N (rpm) t(min) | % particules < 15um| % particules 2150 um
8 1100 9 374 9.8
10 1100 6 32.2 8.5
60
....... 10%
50 + ————12%
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Figura 5-14: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funci6 del
diametre equivalent per les formetes de desintegraci6. Velocitat d'agitacié: 1100 rpm,

temps de desintegraci6: 6 min.

Per temps de desintegracié superiors (15 min), practicament no s'observa la preséncia de
particules de tinta amb diametres superiors a 75 pm i els increments en la preséncia de
particules petites sén més significatius que per temps de desintegraci6 més baixos

-(figura 5-15).

Per consisténcies de desintegracié baixes (6-8%), les distribucions de les particules de

tinta en funcié del temps de desintegraci(é s'il-lustren a la figura 5-16.
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Figura 5-15: Corbes de distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funci6 del
diametre equivalent per les formetes de desintegraci6. Velocitat d'agitacié: 1100 rpm,

temps de desintegraci6: 15 min.
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Figura 5-16: Distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funcié del diametre
equivalent per a les formetes de desintegracié a consisténcies diferents. Velocitat

d'agitacié: 1100 rpm.

La figura 5-16 permet destacar inicament que per a consisténcies del 8%, les particules

de tinta no presenten massa fragmentacié i per aixo és possible una millor eliminacié
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durant l'etapa de flotacio.

Respecte la influencia de la velocitat d'agitacié sobre la fragmentacié de les particules
de tinta, en la figura 5-17 es pot observar que només hi ha variacions significatives en la
distribucié de les particules en augmentar la velocitat de desintegracid per consisténcies
baixes (6%). La variable velocitat de desintegracié només és significativa quan en la
suspensio no hi ha predomini de les forces viscoses, és a dir, per c<10%. En aquests
casos, incrementar la velocitat d'agitacié de 800 a 1400 rpm implica una disminucié
aproximada de 2 punts de blancor en les formetes de flotacié degut a l'elevada
fragmentaci6é que presenten les particules de tinta. En general, incrementar la velocitat
d'agitacié provoca una fragmentacié més alta de les particules de tinta, fet que es
corrobora amb els increments de superficie impresa (ppm) en augmentar la velocitat

d'agitaci6 (taula 5-12).
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Figura 5-17: Corbes de distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funci6 del
diametre equivalent per a velocitats d'agitacié diferents. Temps de desintegraci6: 15

Les concentracions de particules de t'glta presents en les formetes de desintegraci6 i
flotacié s6n parametres importants per a predir l'eficacia d'eliminaci6 de tinta en l'etapa

de flotaci6. Aplicant una expressi6 paral-lela a la formula 5-2, es pot obtenir el factor de
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destintabilitat en funcié de la concentraci6 de superficie impresa. L'expressio resultant
seria:

SI; —SI
E oo = (‘_ds‘ld_f‘) +100 (5-3)

on,  Epgpm) : Eficacia de l'etapa de flotaci6 en funci6é de la superficie ocupada per
tinta (ppm).
SI4 : Superficie ocupada per tinta en les formetes de desintegracié (ppm).

SIt: Superficie ocupada per tinta en les formetes de flotacio (ppm).

Lévesque et al. (1995) utilitzen expressions semblants per a calcular indexs d'eficacia

d'eliminaci6 de l'etapa de flotacié.

El factor de destintabilitat, en funci6é de la superficie ocupada per tinta residual, més
elevat (97.6%) es correspon amb l'experiment efectuat al 8% de consisténcia,
desintegrant a una velocitat de 1100 rpm durant un temps de 9 minuts, és a dir,
coincideixen les millors condicions d'eficacia analitzada en funcié de I'eliminacié de

tinta (Ersupimp)) amb l'eficacia analitzada en funcié del guany de blancor (Ermiancor))-

Fins aquest moment, s'han dut a terme pocs estudis que avaluin les variables
mecaniques de l'etapa de desintegracié sobre l'eficicia global del procés. La majoria
d'autors es remeten a considerar que treballar a consisténcies elevades afavoreix la
desintegracié i es disminueix el consum d'energia i de reactius quimics (Paraskevas,
1983; Hamilton, 1987; Carré, 1995; Fallows, 1996), perd en general no es fa esment de
'efecte d'aquesta variable o del femps de desintegracié sobre l'eficacia del procés de

destintatge.

Borchardt (1993) és un dels pocs autors que analitza l'efecte de la variacié de la
consisténcia de desintegracié dins un interval de valors baixos (1-4%) sense obtenir
resultats significatius. Linville (1996), estudiant I'efecte de la consisténcia en el consum
d'energia, arriba a la conclusié de que els experiments fets a consisténcia mitjana (9%)-

mostren la reduccié promig d'energia més important. Respecte l'efecte de la velocitat de
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desintegracié estudiada també pér Linville, en alguns casos la velocitat d'agitacié més
baixa desfibra més eficientment (per ¢=9%), i en altres casos la velocitat més elevada és
més eficient (c=4% i c=13.5%). Aquests resultats mostren tendéncies similars a les que
s'acaben de presentar. Aquestes conclusions es contradiuen amb les presentades per
Paraskevas (1983) en les quals l'energia consumida disminuia proporcionalment amb

l'increment de consisténcia (veure figura 2-4).

Berg et al. (1997), en un estudi molt recent sobre l'efecte de la consisténcia en el procés
de desintegracié de papers impresos amb tintes laser, conclouen que incrementar la
consisténcia del 12% al 18% millora progressivament el trencament de les particules

toner pero no facilita l'eliminacié d'aquestes particules de les fibres.

En l'estudi que s'acaba de presentar s'han generat resultats prou interessants sobre
l'efecte de les variables mecaniques de desintegraci6. S'ha determinat que la consisténcia

de desintegracié és la variable mes s1gmﬁcat1va sobre la blancor de les formetes

obtingudes al final del procés de desmfegracm i hiperentat i que interacciona amb el
temps de desintegraci6 quan s'analitza el seu efecte sobre la blancor de les formetes de

flotacid.

Per consisténcies baixes (6-8%), s'optimitza el valor de la blancor de flotaci6é o del
factor de destintabilitat a temps intermedis mentre que per consisténcies mes elevades,
l'augment del temps de desintegracié afecta negativament la blancor de flotacid, el
factor de destintabilitat i també el diametre equivalent promig de les particules de tinta.

Quan es treballa a consisténcies baixes l'efecte de les forces d'impacte sobre la
individualitzacié de les fibres i fragmentaci6 de les particules de tinta encara és present
en la suspensié. Si es treballa a consisténcies superiors al 10%, sobre la suspensio
'ﬁbrosa només actuen les forces de viscositat i acceleracid, que Paraskevas (1983)
agrupa sota el nom de forces hidrauliques. Aquestes forces hidrauliques depenen
principalment de la viscositat de la suspensié i per tant de la consisténcia de la

suspensio. /
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Les suspensions papereres son explicades segons models reoldgics molt complexes en
els quals la fase solida és capag de modificar ostensiblement les propietats del sistema.
En el calcul de pérdues de carrega d'una canonada per la qual ha de circular una
suspensi6 fibrosa, no es pot aplicar cap dels models reologics definits en Enginyeria
Quimica. Els industrials paperers recorren a I'is de diagrames préviament establerts per
a determinar la pérdua de carrega de la suspensié al circular per una canonada. El
meétode de calcul esta basat en la determinacié de l'esforg tallant exercit sobre la paret
per una suspensié fibrosa en funcié de la seva consisténcia. Sobre aquest esforg tallant
(7) es realitzen una série de correccions per a obtenir I'esforg tallant real (tp). Els termes
correctors depenen de les caracteristiques geometriques de les fibres, de la rugositat de
la conduccid, del grau de refi de la pasta i de la procedéncia de les fibres (verges o
recuperades). El diagrama de la figura 5-18 és l'emprat per a obtenir l'esforg tallant 7'

d'una suspensié paperera sobre la paret de la conducci6 que la conté (BTG, 1988).
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Figura 5-18: Variacié de l'esforg tallant generat per una suspensi6 fibrosa sobre la paret

d'una conduccié en funcié de la consisténcia de la suspensid.

Evidentment la consisténcia d'una suspensio dins una conduccié no pot presentar valors

molt elevats i en conseqiiéncia els diagrames es representen fins a valors del 6% de
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consisténcia aproximadament. Si a consisténcies superiors la tendéncia continués essent
la mateixa, l'esfor¢ tallant que correspondria a un 14% de consisténcia seria de 1762
N/m?, vuit vegades superior a l'esforg d'una suspensié al 6% de consisténcia. Aquesta
diferéncia tan important no es veu plasmada en els resultats obtinguts al variar la
consisténcia del 6 al 14% dins un pulper de desintegraci6. Cal tenir en compte que
aquest esforg tallant es calcula en funci6 del contacte de la suspensi6 fibrosa amb una
paret estatica. Quan la suspensié fibrosa es desintegra, aquest esfor¢ tallant és
practicament menyspreable en comparacié amb el que es genera dins la suspensi6é en

entrar en contacte masses fibroses que es mouen a diferents velocitats.

Si considerem les condicions de desintegracié que generen els millors resultats finals
(taula 5-14), podem deduir que emprant el rotor helicoidal, la preséncia de petites forces
d'impacte dins la suspensi6 i per tant Ias de consisténcies de desintegracié inferiors al
10% genera bons resultats al final de l'etapa de flotacid. Ara bé, el temps d'aplicacié
d'aquestes forces d'impacte ha d'ésser curt. A més consisténcia, menys temps d'aplicacio.
Quan la consisténcia de la suspensié és inferior al 10%, les dues variable més
significatives sobre el factor de destintabilitat sén el cabal d'aire i la velocitat d'agitacié

del sistema.

Si els valors de la consisténcia de desintegracié son superiors al 10%, la preséncia de les
forces viscoses domina la individualitzacié de les fibres i la fragmentacié de les
particules de tinta, disminuint l'eficacia del destintatge en augmentar el temps
d'aplicacié i per tant de desintegraci6. La consisténcia de desintegracié es converteix en
la variable més significativa, seguida pel cabal d'aire aplicat durant la flotacié i pel

temps de desintegracio.

Per a quantificar la influéncia de les diferents variables mecaniques analitzades en
aquest capitol es pot obtenir una relacié matematica senzilla entre aquestes variables i el
blanc de flotacié o el factor de destintabilitat basat en la blancor, com a variables

resposta més representatives del procés. Les equacions que s'obtenen son les segiients:

N
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Br = 88.3 + 0.002 q - 0.001 N + 0.663 ¢ + 0.083 t - 0.034 c* - 0.004 t* - 0.007 (c*t)

=0.54 (5-4)

Erlancon = 50.4 + 0.019 g - 0.011 N+ 5.563 ¢ + 0.91 t - 0.28 ¢? - 0.053 £ - 0.034 (c*t)

’=0.49 (5-5)

Aquestes equacions de regressio presenten un coeficient de correlacié quadrat baix. Per

a valors constants del cabal d'aire i de la velocitat d'agitacié generen una superficie
resposta com la representada en la figura 5-19.
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Figura 5-19: Factor de destintabilitat calculat segons l'equacié 5-5, en funci6 del temps i

la consisténcia de desintegracid. Velocitat d'agitacié: 1100 rpm, cabal d'aire: 775 L/h.

Si s'analitzen separadament els resultats obtinguts per consisténcies inferiors o superiors
al 10%, les equacions de prediccid obtingudes presenten millors coeficients de regressié

perd la superficie resposta que generen no €s representativa del procés de desintegracio.
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L'estudi detallat de les equacions 5-4 i 5-5 permet comparar la influéncia predita per
cada variable mecanica amb els resultats obtinguts experimentalment. La conclusié més
clara i evident és l'efecte positiu del cabal d'aire sobre la blancor de les formetes de
flotacié. Incrementar el cabal d'aire beneficia l'eliminacié de les particules de tinta.
Respecte la velocitat d'agitacio, incrementar el seu valor de 800 a 1400 rpm provoca una
disminucié molt lleugera en la blancor de flotacié (0.6 punts) o en el factor de
destintabilitat (7 punts). Aquesta variable té un efecte molt més important per
consisténcies de treball inferiors al 10%, ja que el seu increment pot provocar
disminucions de fins a 14 punts en el factor de destintabilitat. En aquestes condicions,

l'efecte mecanic de la velocitat de desintegracié és molt més important.

Tant el temps de desintegracié com la consisténcia de desintegracié presenten valors
optims dins l'interval analitzat. Aquests valors Optims venen determinats pel terme
d'interaccié entre la consisténcia i el temps de desintegracid. Per a cada consisténcia de

desintegracié existeix un temps de desintegracié optim.

Tal com es pot observar en les expressions 5-4 i 5-5, el terme (c*t) presenta signe
negatiu. L'explicacié d'aixo rau en el fet de que si s'incrementa la intensitat i la
freqiiencia de les forces viscoses i inercials, la fragmentaci6 de les particules de tinta és
massa elevada i l'eficacia d'eliminacié de l'etapa de flotacié disminueix de forma

important.
Per a acabar d'analitzar la influéncia de les variables mecaniques sobre el procés general

d'eliminaci6 de tinta per flotacid, cal comprovar quin efecte tenen sobre l'eliminacié de

solids i per tant sobre el rendiment del procés.

5.4.3 Rendiment en solids

Durant el procés de flotacié hi ha una generacié continuada d'escumes encarregades

d'arrossegar fora del sistema les particules de tinta adherides a les bombolles d'aire.
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L'analisi quantitativa d'aquestes escumes permet calcular el rendiment en solids del
procés, aixi com els percentatges de matéria organica i inorganica que es perden en les
escumes. El procediment d'analisi de les escumes generades en el procés de flotacié ha
estat descrit en l'apartat 4.6.4 del capitol de materials i métodes. La pérdua de grans
quantitats de matéria solida a través de les escumes de flotacié implica directament la
pérdua de fibres i fins, disminuint la produccié de pasta destintada i augmentant els

costos del tractament de les escumes per a poder recuperar-los.

Els valors del rendiment en soOlids permeten discernir si les millors condicions
mecaniques del procés de desintegracié analitzades en funcié de les respostes Optiques
(blancor de flotaci6, factor de destintabilitat o concentracié de tinta residual)

coincideixen amb els millors valors de rendiment en solids.

Els resultats de les analisis de les escumes obtingudes en l'estudi de les variables
mecaniques del procés de desintegracié es presenten en la taula I-1 de l'annex I. No
existeix una relacid significativa entre cap de les variables mecaniques estudiades i el

rendiment en solids del procés.

Els experiments amb millors factors de destintabilitat (c=8%, t=9 min, N=1100 tpm i
¢=10%, t=6 min, N=1100 rpm) presenten uns rendiments en matéria solida mitjans, al

voltant del 85%.



6. ANALISI DE LES VARIABLES QUIMIQUES DE
DESINTEGRACIO
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6.1 INTRODUCCIO

El procés de destintatge de paper per flotaci6 historicament s'ha dut a terme en preséncia
d'una série de reactius quimics que tenen un paper clarament diferenciat. Aquests
productes quimics convencionals addicionats en el procés de desintegracié actuen sobre
la fragmentacio de la tinta i l'alliberament d'aquesta de les fibres cel-lulosiques, aixi com

d'agents blanquejants, estabilitzants, dispersants o col-lectors.

En l'operacié de destintatge s'empren com a reactius quimics convencionals I'hidroxid
sodic, el silicat sodic, el perdxid d'hidrogen i els tensioactius. Aquests Gltims, de
naturalesa quimica molt més complexa que la resta de productes emprats, variaran en
funcio de si l'etapa d'eliminacié de tinta és un procés de rentat o bé de flotacid. Durant la
desintegracio, el tensioactiu influeix de forma important en la fragmentacié de les
particules de tinta que alhora, afecten enormement 'eficiéncia de la flotacid. Ara bé, la
naturalesa dels tensioactius és molt diversa i s'escullen les formulacions de tensioactius
en funcié del tipus de tinta que s'ha d'eliminar i de l'etapa d'eliminaci6 d'aquesta. La
resta de reactius quimics no varien la seva naturalesa de forma tan important i per aixo
és interessant tenir clarament determinades les seves funcions en el destintatge de papers

estucats d'alta qualitat.

6.2 OBJECTIUS

L'objectiu principal en l'estudi de les variables quimiques del procés de destintatge per
flotaci6 és optimitzar la part quimica de les etapes més importants, determinant quina és
'actuacié de cadascun dels reactius quimics emprats sobre el destintatge de papers
estucats d'alta qualitat i quines proporcions son les optimes per tal d'aconseguir un paper
reciclat amb un maxim grau de blancor i maxim rendiment a un cost minim. Cal tenir en
compte que el tensioactiu emprat en tots els experiments €s el mateix i s'aplica amb les

proporcions recomanades pel subministrador.

J
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6.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Durant els experiments duts a terme en aquest capitol, es mantenen constants els
parametres segiients:
Volum de mostra desintegrada: 20 L.
Temperatura inicial de la desintegracid: 45°C
Velocitat d'agitaci6 durant la desintegraci6: 1100 rpm
Consisténcia de desintegracié: 10%
Temps de desintegracio: 15 min.
Tipus de paper: estucat i impres de forma homogenia.
Tipus de tensioactiu: Olinor 1040 de Pulcra S.A.
Percentatges de reactius quimics (sobre base seca de paper):
tensioactiu: 0.8%
ED.T.A.: 02%
Duresa de l'aigua: 190 ppm CaCOs (19 °tH)
Consisténcia després de la desintegracio: 5%
Temps d'hiperentat: 10 min.
Sedas emprat en l'hiperentat: 60 mesh
Pressi6 de l'aigua durant I'hiperentat: 1.5 atm
Volum de flotacié: 50 L.
Consisténcia en la flotacié: 1%.
Temps de flotaci6: 12 min.
Pressio d'aire en la flotacio: 1 atm.

Velocitat d'agitacié en la flotacié: 1100 rpm.

Els percentatges dels productes quimics addicionats sobre paper sec varien entre els

intervals segiients:

Hidroxid sodic: 0-2%
Peroxid d'hidrogen: 0-2%
Silicat sodic: 0-4%

El cabal d'aire aplicat durant 'etapa de flotaci6 varia entre 325 i 775 L/h.
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L'execucié d'un experiment tipus s'ha descrit detalladament en l'apartat 4.5 del capitol 4.
De les mostres obtingudes es realitzen les analisis especificades en l'apartat 4.6 del
capitol 4. Les formetes obtingudes i el tractament efectuat sobre cada una d'elles s'ha

especificat en l'apartat 5.3 del capitol 5.

6.4 RESULTATS I DISCUSSIO

6.4.1 Analisi de blancor

Tot seguit es presenten els resultats de blancor obtinguts a partir de les formetes de
desintegracio, hiperentat i flotacié en funcié de la quantitat d'hidroxid sodic (% NaOH),
silicat sodic (% Na,Si03) i peroxid d'hidrogen (% H;O,) i en el cas de les formetes de
flotacid, en funcid del cabal d'aire aplicat (q) (taules 6-1, 6-2 i 6-3).

L'analisi estadistica dels valors de blancor de les formetes obtingudes durant les etapes
de desintegracid, hiperentat i flotacié permet obtenir les variables més significatives
sobre la resposta analitzada aixi com l'efecte de les interaccions d'ordre superior (taules

6-4, 6-5 i 6-6).

Els resultats presentats en aquestes taules demostren que les variables estudiades sén

altament significatives adhuc les interaccions d'ordre 2 i 3.

Abans d'analitzar en profunditat I'efecte de les variables sobre la tendéncia de la blancor
ISO de les formetes, s'introdueix el terme eficacia de destintatge tal com s'ha efectuat en
el capitol anterior. Cal recordar que per a obtenir el valor d'eficacia Er, és necessari
“aplicar la formula 5-2 descrita en el capitol anterior i conéixer els valors de blancor de la
desintegraci6, hiperentat i flotacié del paper sense imprimir sotmés a les mateixes
condicions de treball. Realitzar la prova en blanc per a totes les condicions de
desintegraci6 'représenta un volum d'experiments molt elevat. S'han elegit diferents
condicions a l'atzar i s'han efectuat experiments en aquestes condicions, promediant els

resultats de blancor obtinguts. Aquests valors es poden veure en la taula 6-7.

_
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Taula 6-1:Valors de blancor de les formetes de desintegracié en funcié del percentatge
d'hidroxid sodic (% NaOH), percentatge de silicat sodic (% Na,;SiOs3) i percentatge de
peroxid d'hidrogen (% H,0), amb un interval de confianga del 95%.

BLANCOR (%)

% H,0, % Na;Si0; 0% NaOH 1% NaOH 2% NaOH
0 81.6+0.2 81.8+0.6 81.9+06

0 2 78.1+0.8 81.7£0.8 80.5+1.0
4 79.1+0.5 81.2+13 80.8+1.1

0 823104 82.1+£03 81.7+£0.7

1 2 78.8+1.0 79.7+£1.0 80.0+£1.3
4 79.7+1.2 81.1+14 81.5+1.2

0 82.6+0.2 82.1+04 82,6104

2 2 80.0+04 814+1.6 81.6+14
4 78.0+1.0 80.8+1.2 81.8+1.7

Taula 6-2: Valors de blancor de les formetes d'hiperentat en funcié del percentatge
d'hidroxid sodic (% NaOH), percentatge de silicat sodic (% Na,SiO;) i percentatge de
peroxid d'hidrogen (% H,0O,), amb un interval de confianga del 95%.

BLANCOR (%)

% H,0, %Na:,Si0; | 0%NaOH | 1%NaOH | 2% NaOH
0 96.0 + 0.4 96.9+0.2 96.7£0.2

0 2 94.5+0.5 953+0.5 943 +0.2
4 974404 96.0 £ 0.1 97.340.2

0 97401 99.6+0.3 98.6+0.3

1 2 96.7 0.2 98.5+0.6 97.1+15
4 98.6 + 0.1 97.9+0.1 96.9 +0.2

0 963 £0.5 98.7+0.4 99.4+0.9

2 2 97.8+0.1 97.2+0.3 99.0 £0.3
4 95.3+0.5 97.4+0.3 98.7+0.2
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6. Analisi de les variables quimigues de desintegracié
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Taula 6-4: Resultats del test d'efectes de les variables: concentraci6 dNaOH (%),
concentracio d'H;O, (%) i concentracié dNaySiO; (%) i de les interaccions

corresponents d'ordre superior, sobre la resposta blancor per a 'etapa de desintegracio.

Variables Graus de| Sumade F-Rati Prob >F
libertat | quadrats
NaOH (%) 2 157.32 19.79 0.00
H,0, (%) 2 22.30 2.81 0.06
Na,Si0; (%) 2 27515 34.61 0.00
NaOH * H,0; 4 27.40 1.72 0.14
NaOH * Na,SiO; 4 95.35 6.00 0.00
H,0; * Na,Si0; 4 51.95 3.27 0.01
NaOH *H,0, * Na,8i0O; 8 32.37 1.02 0.42

Taula 6-5: Resultats del test d'efectes de les variables: concentracié dNaOH (%),
concentraci6 d'HyO, (%) i concentracidé dNaSiO; (%) i de les interaccions

corresponents d'ordre superior, sobre la resposta blancor per a l'etapa d'hiperentat.

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
libertat | quadrats
NaOH (%) 2 62,78 39.83 0.00
H,0, (%) 2 295.85 187.70 0.00
Na,Si0; (%) 2 68.74 43.61 0.00
NaOH * H,0, 4 ‘ 116.82 37.06 0.00
NaOH * Na,SiO; 4 41.67 13.22 0.00
H,0; * Na,SiO; 4 107.67 34.16 0.00
NaOH *H,0; * Na,Si0; 8 82.76 13.13 0.00
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Taula 6-6: Resultats del test d'efectes de les variables: concentracié dNaOH (%),
concentracié d'HyO, (%) i concentracié d'Na,SiO3 (%) i les interaccions d'ordre superior

corresponents, i del cabal d'aire aplicat (q) sobre la resposta blancor per a l'etapa de

flotacio.
Variables Grausde| Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
NaOH (%) 2 1071.80 225.65 0.00
H,0, (%) 2 1586.22 333.96 0.00
Na,Si0; (%) 2 7385.70 1554.97 0.00
q /M) 2 400.92 84.41 0.00
NaOH * H;0, 4 118.42 12.47 0.00
NaOH * Na,SiO; 4 288.20 30.34 0.00
H,0; * Na,SiO; 4 378.32 39.83 0.00
NaOH *H,0, * Na,Si0O; 8 603.78 31.78 0.00

Taula 6-7: Valors de blancor de les formetes de desintegracio, hiperentat i flotacié del

paper no impres. Interval de confianga del 95%.

Blancor desintegracio (%) 96.6 £ 0.4
Blancor hiperentat (%) 99.7+0.2

Blancor flotaci6 (%) 96.6 + 0.5

Es pot comprovar de nou que la diferéncia entre la blancor del paper desintegrat i la
blancor del paper desintegrat i flotat no és significativa, mentre que les formetes
obtingudes després de l'operacié d'hiperentat si que donen valors elevats de blancor,
justificats per I'elevada eliminaci6 dels fins i carregues esmentada en el capitol anterior.
En aquest cas també cal destacar la diferéncia positiva de 3.0 punts de blancor ISO entre
el paper blanc desintegrat en preséncia de reactius quimics (96.6) i el paper desintegrat
sense reactius quimics presentat a la taula 5-7 (93.6). L'efecte dels reactius quimics
aplicats millora la fragmentaci6 dels components de la capa d'estucat facilitant la seva

eliminacio. La presé}cia de perdxid d'hidrogen pot millorar sensiblement el blanqueig
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de les fibres celluldsiques emprades, tot i que al procedir de pasta kraft blanquejada, és

dificil d'atribuir al perdxid els guanys de blancor que es presenten en aquest cas.

. Un cop definits els valors de blancor referéncia, es poden obtenir els valors del factor de

destintabilitat que es presenten a la taula 6-8.

L'analisi estadistica dels efectes dels parametres quimics sobre el factor de destintabilitat

com a variable resposta, dona els resultats presentats a la taula 6-9.

Els efectes de totes les variables sén altament significatius, tal com es demostra en la
taula 6-9, de la mateixa manera que esdevenia amb la blancor de les formetes de flotacié
com a variable resposta. Ara bé, utilitzar el factor de destintabilitat com a variable
resposta del procés global permet visualitzar millor les diferéncies entre experiments ja

que el marge de variacio és molt més ampli que la blancor de flotacié.

Si s'analitzen els resultats que apareixen a les taules 6-4, 6-6 i 6-9, es pot observar que el
silicat sodic és el parametre més important sobre la variaci6 de les variables resposta. La
tendéncia d'aquestes variables resposta (blancor de desintegracio, blancor de flotacié o
factor de destintabilitat) és de disminuir a mesura que s'incrementa el percentatge de
silicat sodic. Aixd es pot observar en la figura 6-1 on es representa la blancor de

formetes de flotacié i desintegracio en funcié del percentatge de silicat sddic addicionat.

En la figura 6-1 s'observa una disminucié important en la blancor de les formetes tant de
desintegraci6 com de flotaci6 en addicionar silicat sodic al medi. Aquesta disminucié no
és constant sin que s'estabilitza al passar del 2% al 4% de Na,Si0;. El silicat sddic com
a variable continua en una analisi de regressié polinomial d'ordre dos, en l'interval en el
qual sha estudiat, permet explicar més del 50% de la variabilitat dels resultats. En
concret, la variable silicat sodic engloba el 61.4% de la variabilitat que presenta la

blancor de les formetes de flotacié i el 55.9% de la variabilitat que presenta el factor de

destintabilitat.
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Taula 6-9: Resultats del test d'efectes de les variables: concentraci6 d'NaOH (%),
concentracié d'H,O, (%), concentracié dNa,SiO; (%) i les interaccions d'ordre superior

corresponents, i del cabal d'aire aplicat (q) sobre la resposta factor de destintabilitat per a

l'etapa de flotacié.
Variables Graus de| Sumade F-Rati Prob >F
Hibertat quadrats
NaOH (%) 2 4189.03 258.10 0.00
H,0, (%) 2 3996.13 246.22 0.00
Na,SiO; (%) 2 17233.72 1061.83 0.00
q (L/h) 2 1040.61 64.12 0.00
NaOH * H,0, 4 483.33 14.89 0.00
NaOH * Na,SiO, 4 1528.10 47.08 0.00
H;0; * Na,SiO; 4 646.00 19.90 0.00
NaOH *H,0, * Na,SiO; 8 128507 19.79 0.00
100
95
9
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Figura 6-1: Variaci6 de la blancor de les formetes de desintegracié i flotacié als
diferents cabals d'aire emprats en funcié del percentatge de silicat sddic. Condicions
constants de 0% NaOH i 0% H,O0,.
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Cal destacar també la importancia del cabal d'aire aplicat durant I'etapa de flotaci6 en
l'eficacia global del procés. Els millors resultats tant de blancor com de factor de

destintabilitat s'obtenen per cabals d'aire superiors (775 L/h).

Quan a l'etapa de desintegracié s'addiciona un altre dels reactius quimics tradicionals
estudiats (sigui NaOH o bé H,0,), aleshores el comportament de la blancor i del factor
de destintabilitat en funcié del silicat segueixen tendéncies molt semblants tal com

s'il-lustra a les figures 6-2 i 6-3.

100 ~

3 1% NaOH - 0% H202

& 2% NaOH - 0% H202
0% NaOH - 0% H202

FACTOR DESTINTABILITAT(%)

0 2 4
SILICAT SODIC (%) |

Figura 6-2: Variacié del factor de destintabilitat en funci6é del percentatge de silicat

sodic per diferents concentracions d'hidroxid sodic. Condicions constants: 0%H0; i

q=775 L/h.

Quan s'addiciona hidroxid sddic, aquest afavoreix la disminucié del factor de
destintabilitat convertint-se en un efecte additiu de tipus negatiu. Si I'addicié és de
peroxid d'hidrogen, es millora el factor de destintabilitat comparat amb els experiments

en els quals no s'hi havia afegit.

P
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Figura 6-3: Variacié del factor de destintabilitat en funcié del percentatge de silicat
sodic per diferents concentracions de peroxid d'’hidrogen. Condicions constants: 0%

NaOH i =775 L/h.

Si s'analitzen els maxims valors de blancor final en l'etapa de flotaci6 i del factor de

destintabilitat de les taules 6-3 i 6-8 aquests es donen en les condicions segiients:

- 2% NaOH, 2% H,0;, 0% Na,SiOs i 775 L/h, que permeten obtenir una blancor
final de 96.5% i un factor de destintabilitat del 99.9%

seguit en segon lloc de les condicions:

- 1% NaOH, 1% H,0,, 0% Na,SiO3 i 775 L/h, que permeten obtenir una blancor
final de flotacid de 96.3% i un factor de destintabilitat del 98%.

Les millors condicions de treball es donen per tant sense la preséncia de silicat sodic en

el procés de desintegracio i amb percentatges de H,O, i NaOH iguals.

Si s'analitzen els pitjors resultats de blancor i de factor de destintabilitat s'observa que

s'obtenen en les condicions segiients:
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- 2% NaOH, 0% H;,0,, 4% Na,Si03 i 325 L/h, que donen un valor de blancor final
en l'etapa de flotacié de 85.1% i un factor de destintabilitat del 27.2%

D'aquests resultats en podem extreure en primer lloc l'efecte altament negatiu que té el
silicat sodic sobre el procés de destintatge per flotaci6 i també que I'addicié d'hidroxid
sodic no és beneficiosa excepte quan es combina amb la preséncia de peroxid
d'hidrogen. Aquesta darrera afirmacid es pot corroborar visualitzant la figura 6-4, en la
qual apareixen com a valors maxims del factor de destintabilitat els punts obtinguts a

partir dels experiments on el percentatge d'NaOH és igual al d'H,0,.

100 F
] 1% NaOH - 0% Na2SiO 30
2% NaOH - 0% Na2Si03

90 0% NaOH - 0% Na2SiO3]

S
=
«
<
o
-
(=
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< 80-
&
7
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&
S 60
O
|
=
50 -
0 1 2
PEROXID D'HIDROGEN (%)

Figura 6-4: Variaci6 del factor de destintabilitat en funcié del percentatge de peroxid
d'hidrogen per diferents concentracions d'hidroxid sodic. Condicions constants: 0%

Na,8i0; i ¢=775 L/h.

L'analisi de resultats de blancor s'ha de sostenir amb la informacié obtinguda en I'analisi

d'imatge per a poder extreure conclusions més explicites.
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6.4.2 Analisi d'imatge

L'analisi d'imatge efectuat sobre les formetes obtingudes en el procés de desintegracio i

flotacié ens permetra de caracteritzar millor la influéncia dels reactius quimics sobre

l'eficacia d'alliberament, dispersi6 o aglomeracio6 de les particules de tinta.

L'analisi d'imatge subministra les distribucions dels didmetres equivalents i de les arees
de les particules de tinta detectades. La conversi6 dels didmetres equivalents a
logaritmes decimals permet derivar la distribucié de Poisson en una distribucié
lognormal i obtenir-ne per tant el valor promig del diametre equivalent. La taula 6-10

presenta els valors promig de didmetres equivalents per les diferents condicions de

desintegracio.

Taula 6-10: Valors promig dels diametres equivalents de les formetes de desintegracié

en funci6 del percentatge d'hidroxid sodic (% NaOH), percentatge de silicat sodic (%

Na,Si03) i percentatge de peroxid d'hidrogen (% H,0,).

DIAMETRE EQUIVALENT PROMIG (m)

% H,0, % Na,Si0; 0% NaOH 1% NaOH 2% NaOH
0 34.8 20.7 17.0
0 2 14.0 23.2 - 9.7
4 12.5 11.1 12.6
0 427 34.3 13.6
1 2 15.2 16.0 13.5
4 12.9 11.6 14.0
0 43.1 30.8 28.2
2 2 25.1 12.7 9.9
4 12.6 12.6 9.9

Les millors condicions de blancor final de l'etapa de flotacié i del factor de
destintabilitat provenen d'aquells experiments en els quals el didmetre equivalent

promig en les formetes de desintegracio pren els segiients valors:
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2% NaOH, 2% H;0, i 0% Na,SiO; De, promig = 28.2 um
1% NaOH, 1% H,0; i 0% Na,SiO; Deq promig = 34.3 um

Els pitjors resultats tant de blancor com de factor de destintabilitat que es donen en les
segilients condicions quimiques: 2% NaOH, 0% H,0; i 4% Na,Si0O;, parteixen d'unes

formetes de desintegracio en les quals el diametre equivalent promig és 12.6 pum.

La figura 6-5 permet de comparar els histogrames de distribucié de les particules de

tinta en funcio dels seus diametres equivalents, pels experiments que s'acaben de citar.

DISTRIBUCIO PARTICULES (%

T o v v = 0 o n wny < N o N 1 o
IS «° I . a2 = < by o 5] = « i o Q
% > iy N wh > n q % =) n a

= A = > = S = > — S > I

S A S A =} A

— — Raat — Ll —

5
DIAMETRE EQUIVALENT (pm)

Figura 6-5: Histogrames de distribuci6 dels diametres equivalents de les particules de
tinta en les formetes de desintegracié. Condicions de desintegracié: a) 1% NaOH, 1%
H,0; i 0% Na;SiO;; b) 2% NaOH, 2% H,0, i 0% Na,SiO;; ¢) 2% NaOH, 0% H,0, i
4% NazSiOs. |

Hi ha una diferéncia significativa entre els histogrames de distribucié quan no
s'addiciona silicat sodic al procés de desintegracid (grafics a i b) respecte I'experiment
en el qual si hi ha hagut addicié del reactiu esmentat (grafic c). Tots els resultats apunten

cap a un efecte dispersant del silicat sodic com mostra la figura 6-6.
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Figura 6-6: Corbes de distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funcié del
diametre equivalent per les formetes de desintegracié. Condicions de desintegracié
constants: 0% NaOH i 0% H,0,.

Sembla clar que existeix un efecte important del silicat sodic sobre la fragmentacié i
dispersio de les particules de tinta que alhora incideix negativament en la millora del
procés ja que les particules petites sén dificils d'eliminar per flotacié. Aquest efecte de
fragmentaci6 i/o dispersié té una influéncia molt important sobre les variables resposta
del procés (blancor de flotacié i factor de destintabilitat). En la figura 6-7 es pot
comprovar que existeix una relacié significativa entre el diametre equivalent promig de

les formetes de desintegraci6 i el factor de destintabilitat.

Els valors més baixos del factor de destintabilitat es corresponen amb aquells
experiments que produeixen una elevada fragmentaci6 de les particules de tinta. No hi
ha un creixement lineal sin6 que la tendéncia s'ajusta a una parabola, assolint els
maxims valors del factor de destintabilitat per didmetres promig al voltant de 33.5 um.
Cal recordar perd que aquest valor no té cap significacié si no va acompanyat de
I'histograma corresponent. Tot i aix0, els millors resultats s'han obtingut en experiments

on la distribucié de particules en les formetes de desintegracié generaven un diametre

promig d'aquesta magnitud.



6. Analisi de les variables quimiques de desintegracio 171

FACTOR DESTINTABILITAT(%
3

50 +
. 4,
40 + 83 ® w q=3251/h
m“}%{ .
20| % ..‘,‘ e g=5501T/h
KR ® =7751/h
20 +— : | a
0 10 20 30 40 50
DIAMEIRE EQUIVALENT ()

Figura 6-7: Relacié entre el factor de destintabilitat i el diametre equivalent promig de

les formetes obtingudes en les diferents condicions quimiques analitzades.

Un dels resultats més sorprenents és aquest efecte altament dispersant del silicat sodic.
Practicament tots els autors que han estudiat les propietats del silicat sodic en el procés
de destintatge per flotaci6 1i han atribuit un efecte col-lector. Alguns autors com Larsson
et al. (1984) presenten uns resultats en els quals la preséncia de silicat no té un efecte
significatiu sobre el didmetre promig de particula en el pulper i en conseqliéncia no
influeix en la flotabilitat de la tinta. Mathur (1991) determina que les propietats
superficials del silicat no sén importants per a l'eliminaci6 de tinta. Ali et al. (1991)
estudien el comportament del silicat sddic en les etapes de rentat i flotaci6. En el rentat,
el silicat dispersa la tinta en la fase aquosa i en preveu la seva redeposicié sobre les
fibres. En la flotacié el silicat aglomera les particules de tinta facilitant-ne la seva
eliminaci6. També es determina que a baixes alcalinitats l'efecte tamp6 del silicat és
negligible i que en preséncia de perdxid d'hidrogen en el medi, el 50% de la seva funcié
es pot atribuir a l'estabilitzacié del perdxid. Renders et al. (1993) obtenen també com a

resultats significatius l'increment de la grandaria de les particules de tinta en addicionar
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quantitats superiors de silicat. Read (1991) i Santos et al. (1996) sén els tinics autors que
atribueixen certes propietats dispersants al silicat sodic en processos de destintatge per
flotacié. S'ha de tenir molt en compte que tots aquests treballs publicats han utilitzat

com a paperot, o bé paper premsa, o bé barreges de paper premsa + revista.

Els resultats de diametres equivalent promig de la taula 6-10 mostren un altre efecte
important: l'addicié d'hidroxid sodic en abséncia dels altres reactius quimics estudiats
també afavoreix la disminucié dels diametres de particula de tinta. Els histogrames
corresponents (figura 6-8) ens corroboren aquesta observacié. L'addicié de quantitats
elevades d'hidroxid sodic desplaga la corba de distribuci6 cap a I'esquerra, incrementant

la preséncia de petites particules de tinta en les formetes de desintegracio.

50
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Figura 6-8: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funci6 del
diametre equivalent per les formetes de desintegracid. Condicions de desintegracié

constants: 0% H,0, 1 0% Na,SiOs.

L'hidroxid sodic és un altre reactiu quimic que també ha mostrat un comportament
especial en el destintatge de paper estucat d'alta qualitat. Sobre aquest reactiu quimic,
emprat majoritariament en el destintatge de paperot de qualitats inferiors, hi ha diferents

opinions. Jones (1992) treballant a diferents pHs (7.0, 9.0 i 11.9) obté els millors indexs
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d'eficiéncia de flotacidé per valors intermedis d'aquests (~9.0). Carré et al. (1995)
demostren en el seu treball que la fragmentacié de la tinta és més elevada en condicions
neutres que en condicions alcalines, amb i sense peroxid. Aquest efecte pot ser degut a
un increment en la viscositat de la pasta induit per I'hidroxid sodic que actua com a
dispersant, redueix el fregament entre fibres i provoca aixi una fragmentacié més petita
dels pigments de les tintes. Bona part dels autors coincideixen en que hi ha una relacié
optima entre %NaOH i %H,0, (Ferguson 1991; Pettit, 1992; Cowman, 1994), i
unicament Heimonen i Stenius (1995) afirmen que incrementar la concentracié dNaOH
incrementa la blancor del paper premsa perd disminueix la blancor de paper estucat en

augmentar la fragmentacio de l'estucat i en conseqiiéncia la de la tinta.

El mateix tractament efectuat sobre les formetes en les quals s'ha anat incrementant la

quantitat de peroxid d'hidrogen es mostra a la figura 6-9.
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Figura 6-9: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funcié del
diametre equivalent per les formetes de desintegracié. Condicions de desintegracid

constants: 0% NaOH i 0% Na,SiOs.

\

Es pot comprovar que el peroxid d'hidrogen no presenta cap efecte de fragmentacié ni

dispersio de les particules de tinta, ja que les corbes es poden considerar equivalents. Els
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valors de blancor de les formetes de flotacidé i els factors de destintabilitat en les
situacions representades anteriorment, és a dir, en abséncia de NaOH i Na,SiO; es

mostren a la taula 6-11.

Taula 6-11: Valors de blancor de les formetes de flotacié i factors de destintatbilitat en

funcié de la concentracié d'H,0, (%) i del cabal d'aire aplicat (q).

Blanc flotacié (%) Factor de destintabilitat (%)

% H,0, | 325L/h | 550L/h | 775L/h | 325L/h | 550 L/h | 775L/h
0 93.4 93.9 94.0 79.0 82.4 82.9
1 94.8 94.5 94.6 88.0 85.5 86.0
2 93.9 94.6 94.8 81.3 86.2 87.1

Aquests valors ens permeten establir les primeres conclusions respecte l'efecte del
peroxid d'hidrogen en el destintatge de papers d'alta qualitat. Es evident que la millora
de la blancor en afegir el reactiu no és altament significativa i que el factor de
destintabilitat no presenta variacions importants en incrementar el percentatge de
peroxid. El peroxid d'hidrogen per tant, no presenta un efecte blanquejant sobre les
fibres cel-luldsiques que conformen el paperot sotmés a estudi. La seva actuacié s'ha de

buscar en combinacié amb 'addicidé d'hidroxid sodic.

Respecte la influéncia del perdxid d'hidrogen, Ferguson (1991) afirma que incrementar
el % H;O, fa augmentar la blancor, sempre i quan es mantinguin constants -els
percentatges de la resta de reactius quimics. Carré et al. (1994) demostren que durant la

desintegracio, el peroxid d’hidrogen no millora I'alliberament de la tinta.

El peroxid d'hidrogen, tal com se citava en l'apartat 2.7.2, necessita la preséncia d'un
medi alcali per alliberar els anions perhidroxil HOO™ responsables del blanqueig
oxidatiu dels grups cromofors de la lignina. La reacci6 ajustada seria la segiient:

H,0, + NaOH < HOO' + Na* + H,0 (6-1)
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L'hidroxid sodic promou el trencament heterolitic del peroxid d'hidrogen, activant el
poder oxidant i alhora disminuint la concentracié d'anions hidroxil. Aquesta funcié de
I'hidroxid sodic es veu reflectida en les corbes de distribucié de percentatges de

particules, tal com s'observa a la figura 6-10.
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Figura 6-10: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funcié del
diametre equivalent per les formetes de desintegracié. Condicions de desintegracio: a)

1% H,0, i 0%Na;Si03, b) 2% Hy0, i 0%Na,Si0s.

En incrementar la preséncia de peroxid en abséncia de silicat disminueix l'efecte
dispersant‘de I'hidroxid sodic perqué la quantitat d'anions hidroxil capagos de dispersar
les particules de tinta és inferior. Si la representacié de les corbes de distribucio es fa en
preséncia de silicat sodic, aquest actua com efecte principal sobre la distribucié dels
diametres de les particules de tinta, tal com es pot veure a la figura 6-11. En preséncia
del 2% de silicat sodic (grafic a), hi ha un efecte additiu a la fragmentacié de les
particules de tinta per part de 'hidroxid sodic, que queda emmascarat completament

quan el percentatge de silicat sodic és superior (grafic b).

El silicat sddic addicionat al medi representa també una font d'alcalinitat, tal com es
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descriu en 'apartat 2.7.3, segons la reaccio:
Na,Si0; + H,0 <> Na" + OH + HSiO5’ (6-2)

El seu efecte es pot posar de manifest observant els pHs obtinguts a I'inici del procés de

desintegracio (veure taula 6-12).
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Figura 6-11: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funcié del
diametre equivalent per les formetes de desintegracié. Condicions de desintegracié: a)

2% H,0; i 2%NaySi03, b) 2% H,0, i 4%Na,Si0s.

Es pot comprovar que l'addici6 de silicat en abséncia de qualsevol altre reactiu quimic
incrementa el valor de pH de 7.4 a 10.6, és a dir, hi ha una aportacié real d'anions
hidroxil al medi. Aquest increment d'alcalinitat es manté en el mateix ordre en preséncia
de peroxid d'hidrogen. Si en el medi hi ha preséncia de silicat sodic juntament amb

hidroxid sodic, el primer tampona la suspensi6 al voltant d'un pH promig de 11.3.

L'inic' efecte visible del peroxid d'hidrogen sobre la variaci6 de pH és un lleuger

descens d'aquest, que es tradueix perd, en una variacié important de les corbes de

distribuci6 de les particules de tinta.
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Taula 6-12: Valors de pH de desintegraci6 en funci6 del percentatge de reactius quimics

addicionats.
pH
% H;0; | % Na,SiO; | 0% NaOH | 1% NaOH | 2% NaOH
0 7.4 1.7 11.9
0 2 9.9 11.8 12.1
4 10.6 11.0 12.3
0 7.4 11.3 11.8
1 2 10.0 11.0 11.5
4 10.1 10.8 11.6
0 7.6 11.7 11.8
2 2 10.0 10.9 11.4
4 10.1 10.5 11.2

Aleshores, si l'efecte del peroxid d'hidrogen ha de servir per a compensar l'aportacié
d'alcalinitat de 1'hidroxid sodic i del silicat sodic, la conclusié més clara seria que les
millors condicions son aquelles en les quals no hi ha preséncia de cap d'aquests reactius
quimics. Si comparem els histogrames d'aquests tipus d'experiments amb els
histogrames corresponents a les millors condicions de destintatge (veure figura 6-12) es
pot concloure que en les condicions 0% NaOH /0% H,0,/ 0% Na;SiOs, el percentatge
de petites particules de tinta és comparable amb les altres condicions quimiques, perd en
canvi, si que hi ha un percentatge important de particules grosses amb didmetres
superiors a 125 pm (~13%).
®

Després del procés de flotaci6 resten en la suspensi6 fibrosa aquelles particules de tinta
més dificils d'eliminar o bé aquelles particules que es redepositen al damunt de les fibres
cel'luldsiques o pigments minerals. Es important, en conseqiiéncia, analitzar mitjangant
el tractement d'imatges les formetes procedents de l'etapa de flotacid, per a veure els
efectes que aquesta ha tingut sobre l'eliminacié d'aquestes particules de tinta. Els
resultats obtinguts s'il-lustren a la figura 6-13, on es pot observar que en l'experiment en
el qual no hi ha hagut addicié de reactius quimics, el percentatge de particules petites

(<10 pum) és molt elevat (~73%), mentre que en els dos casos en els quals hi ha hagut
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addicio de reactius quimics, aquest percentatge és inferior:

2% NaOH, 2% H,0, i 0% Na,SiO; ~62%
1% NaOH, 1% H;0; i 0% Na,Si03 ~52%
40
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|Figura 6-12: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funcié del

diametre equivalent per les formetes de desintegracié que donen millors resultats de

factor de destintabilitat i blancor de flotacio.

Es poden comparar aquestes corbes de distribucié amb les que s'obtenen a partir dels
experiments amb pitjors factors de destintabilitat o blancor de flotacié (figura 6-14). En
aquests experiments, el percentatge de particules que resten en les formetes de flotacié
amb diametres equivalents inferiors a 10 pum és elevat, perd també ho és el percentatge
de particules amb diametres entre 15-30 um. En aquests experiments no hi ha haguté una’

bona eliminaci6 d'aquestes particules de tinta.
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Figura 6-13: Corbes de distribucié del percentatge de particules de tinta en funci6 del

diametre equivalent per les formetes de flotacié que donen millors resultats de factor de

destintabilitat i blancor de flotacié. Condicions constants: =775 L/h.
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Figura 6-14: Corbes de distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funci6 del
diametre equivalent per les formetes de flotacié que donen els pitjors resultats de factor
de destintabilitat i blancor de flotacié. Condicions constants: g=325 L/h.

\

Amb les dades d'analisi d'imatge de les formetes de flotacié i desintegracié es pot
obtenir l'eficicia d'eliminacié de tinta en funcié dels ppm de superficie impresa aplicant

l'expressi6 4.4. Els valors d'eficacia obtinguts es presenten en la taula I-2 de I'annex I.
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Si s'observen els valors presentats en aquesta taula es pot comprovar que les millors
eficacies d'eliminacié de tinta per flotacid, calculades en funcié dels ppm de tinta
presents en les formetes de flotacié respecte els ppm de tinta presents en les formetes de

desintegracid, corresponen als experiments segiients:

0% NaOH, 0% H,0; i 0% Na,SiO;
1% NaOH, 1% H>0, i 0% Na;SiO3
0% NaOH, 2% H,0; i 0% Na,SiO;

és a dir, en abséncia completa de silicat sodic i amb preséncia de peroxid combinada
amb l'addici6 d'hidroxid sodic.

En aquests resultats ens apareix un nou experiment amb un valor d'index d'eficacia de la
flotacié elevat pero que no havia destacat fins ara. Les condicions de treball de 0%

NaOH, 2% H,0, i 0% Na,SiO3 donen els resultats de blancor i factor de destintabilitat

segiients:

q=325L/h blancor ISO (%) = 93.9 factor de destintabilitat (%) = 81.3
q=>550L/h blancor ISO (%) = 94.6 factor de destintabilitat (%) = 86.2
q="775L/h blancor ISO (%) = 94.8 factor de destintabilitat (%) = 87.1

No es tracta de les millors condicions de treball des del punt de vista de blancor de les
formetes de flotacié i factor de destintabilitat, perd en canvi, si que hi ha la millor
eliminacié de tinta. Si s'observa la taula 6-10, l'experiment esmentat és el que presenta
el diametre equivalent promig més elevat de tots (43.1 pm) i també un dels valors de
superficie impresa per les particules de tinta presents en la formeta, més alt de tots

(62106 ppm).

La representaci6 grafica de la distribuci6 de particules en la formeta de desintegraci6 i
en les flotacions corresponents es mostra a la figura 6-15, on es posa de manifest que hi
ha una molt bona eliminacié de particules de tinta de didmetres grans, quedant en la

formeta només aquelles particules que han estat dificils d'eliminar i que al ser petites
q q P
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indueixen un to grisos a la formeta de flotacio.
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Figura 6-15: Corbes de distribuci6 del percentatge de particules de tinta en funcié del
diametre equivalent per la formeta de desintegracié i les formetes de flotaci6

corresponents obtingudes en les segiients condicions: 0% NaOH-2% H,0,-0% Na,SiOs.

Cal tenir en compte, per tant, totes les analisis que estan a l'abast per poder avaluar les
millors condicions i poder concloure que tant el silicat sodic com l'hidroxid sodic
presenten un poder dispersant de les particules de tinta i que el percentatge de peroxid
d'hidrogen no afecta aquesta dispersi6é perd contribueix a disminuir-la quan s'addiciona

hidroxid sodic.

La jﬁstiﬁcacié dels efectes dispersants que mostren tant I'hidroxid sodic com el silicat
sddic cal trobar-la en les interaccions dels components de la suspensid paperera
procedent de la desintegraci6 de papers estucats d'alta qualitat. Quan les particules de la
suspensié es posen en contacte, les diferents energies sﬁperﬁcials dels components
d'aquesta, especialment de les particules de tinta, fibres, fins i cirregues, son la clau del
destintatge. L'energia superficial depén principalment de la estructura quimica de la
superficie de les particules. La taula 6-13 il-lustra les variacions de les energies

superficials caracteristiques dels components d'una suspensié paperera.
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Com més elevada és l'energia superficial, més propietats hidrofiliques presenta la
substancia. Ara bé, aquestes propietats hidrofiliques sén generals pels sistemes quimics
utilitzats i permeten explicar els fenomens basics implicats en el destintatge i descrits

amb més detall en el capitol d'introduccié a la flotacio.

Taula 6-13: Energies superficials de diferents compostos (Kamutzki, 1983).

Substancia Energia superficial a 20°C
(mJ/m?)
Tinta base oli vegetal (offset) 29.5
Aigua 72.8
Carbonat calcic 78.0
Cel'lulosa 200-300
Caoli 508-668

Per a explicar els diferents comportaments dels reactius quimics emprats, cal tenir en
compte tota una série d'interaccions distintes i que son les responsables de

l'estabilitzacid de la suspensi6. Es resumeixen en aquests quatre grups:

i) Interaccions electrostatiques
ii) Forces de van der Waals
iii) Enllagos d'hidrogen

iv) Interaccions estériques entre molécules adsorbides.

Les interaccions electrostatiques tenen una influéncia important en la fisico-quimica del
destintatge. Depenen de la carrega superficial de les particules i generalment sén de
repulsié. La carrega superficial de qualsevol component pot variar per fenomens de
ionitzacié dels grups funcionals. Aixi, la cel'lulosa en medi alcali presenta una carrega
superficial negativa deguda a la ionitzaci6 dels grups carboxils (-COQO). L'estudi de les

carregues eléctriques de les particules de tinta offset van permetre determinar la
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preséncia de carrega anionica en la seva superficie que disminuia en augmentar la
concentracio de ions calci (Larsson et al., 1984). En condicions alcalines, el caoli emprat
com a pigment majoritari en la capa d'estucat, deu la seva carrega superficial a la_
dissociacié de grups aluminol i silanol aportant grups hidroxil al medi i també a la
substitucié isomorfica d'atoms de silici per atoms d'alumini, creant una carrega

estructural negativa.

L'equilibri entre les diferents espécies quimiques predominants del silicat sén funcié del
pH i de la seva consisténcia. A pHs alcalins i consisténcies mitjanes predominen les
espécies Si(OH)4, SIO(OH)s", SiO2(OH),> i SisO¢(OH)¢™, tal com s'observa en la figura

2-8, totes carregades negativament i per tant amb capacitat d'incrementar 1

a repulsid

electrostatica entre els components de la suspensio.

Tots els components de la suspensié paperera (fibres, tinta, pigments) i els reactius
quimics addicionats presenten carregues negatives en condicions alcalines, la qual cosa
significa que les interaccions electrostatiques de repulsié que es generen asseguren una

bona dispersio de la suspensio.

Quan es treballa en abséncia d'hidroxid sodic, la dispersié que produeix el silicat sodic
segueix essent molt important. En aquestes condicions, la ionitzacié d'alguns
components practicament no ha variat com ¢és el cas de les fibres cel-lulosiques o del
caoli i el silicat es converteix en una font d'alcalinitat amb capacitat d'aportar grups
hidroxil al medi segons l'equacié 6-2. A pHs lleugerament inferiors a 10 el silicat pot
estar en equilibri amb les seves espécies polimériques corresponents, essent
responsables de repulsions estériques amb els vehicles saponificats de les tintes i els

tensioactius anionics emprats.

Perqué es produeixi l'aglomeraci6 de les particules de tinta despreses i facilitar d'aquesta
manera l'eliminaci6 per flotacié, l'energia potencial total d'interacci6 ha d'aconseguir un
equilibri entre el sumatori de les energies potencials de repulsi6 i d'atraccié del sistema
segons l'expressio:

Vr=Vr+Vj4
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on, Vr : Energia potencial total d'interaccid, que varia amb la distancia "h" entre
dues particules.
Vr : Energia potencial de repulsio.

V4 : Energia potencial d'atraccié (majoritariament forces de van der Waals).

Si s'assumeix que les forces atractives de van der Waals s6n constants per les diferents
particules ja que son funcié de la geometria de la particula i de la seva estructura
quimica, aleshores el potencial total Vr dependra de les energies potencials de repulsio6 i

més concretament de les interaccions electrostatiques entre els components del sistema.

Aixi, a pHs alcalins promoguts per 1'addicié d’hidroxid sodic, hi ha un increment de la
repulsié electrostatica per la ionitzacid dels grups funcionals superficials de les
particules de tinta, les fibres cel-lulosiques i els pigments procedents de la capa

d'estucat.

Sense preséncia de hidroxid sodic perd amb addicié de silicat sodic, l'energia potencial
p glap

de repulsio es veu incrementada per dues bandes:

i) En primer lloc, per l'alcalinitat aportada pel silicat segons 'equilibri quimic descrit en

l'equacié 6-2, i fonamentada en els valors de pH mostrats en la taula 6-11.

ii) En segon lloc, pel petit increment en la repulsié estérica promoguda per les formes
polimériques del silicat presents en aquestes condicions i que s'absorbeixen sobre els

polimers que conformen tant la capa d'estucat com les tintes d'impressi6 offset.

La preséncia de peroxid d’hidrogen neutralitza els grups hidroxils presents en solucio,
aleshores, l'efecte dispersant generat per les alcalinitats elevades queda lleugerament

disminuit en preséncia de peroxid d'hidrogen.

Aixi, les interaccions electrostatiques de repulsié dominen els components de la
suspensié mantenint-los dispersats d'una forma estable i en funcié principalment de
l'alcalinitat del medi. L'etapa de flotacié és menys efectiva com més dispersades estan

les particules de tinta, és a dir, en preséncia de percentatges de silicat sodic i hidroxid
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sodic elevats i en abséncia completa de peroxid d'hidrogen.

Cal tenir en compte que aquestes interaccions corresponen a un disseny experimental
determinat on es destinta paperot estucat d'alta qualitat en un sistema tancat en el qual
practicament no hi ha aportaci6 de metalls pesats i per tant, les funcions que tipicament
s'han assignat al peroxid d'hidrogen i al silicat no es duen a terme. Es interessant per
tant, de conéixer el comportament d'aquests reactius quimics en aquests sistemes

desconeguts pels industrials paperers.

Ara només cal avaluar el rendiment en solids del procés per a determinar si les millors
condicions d'eliminaci6é de tinta i obtencié de blancor també contribueixen en pérdues

de matéria solida petites.

6.4.3 Rendiment en solids

Les analisis de les escumes generades durant el procés de flotacié han permes obtenir els
resultats de rendiment en solids i el percentatge de matéria inorganica que es presenten

en la taula I-3 de 'annex 1.

L'analisi estadistica de la influéncia de les variables sobre el rendiment en solids i el
percentatge de materia inorganica demostra que el silicat sodic torna a ser la variable

més significativa, tal com es mostra en les taules 6-14 i 6-15.

Si es representa graficament la variacié del percentatge de cendres que contenen les
escumes de flotaci6 en funcié de la quantitat de silicat sddic present (figures 6-16 i 6-
17),( s'observa que la variaci6 d'aquest percentatge de cendres no és uniforme per a totes
les formulacions emprades. Aixi, hi ha disminucions importants en les combinacions:
1% NaOH-0% H;0,, 1% NaOH-2% H,0;, 2% NaOH-0% H,0,, 2% NaOH-1% H,0,, i
en canvi les combinacions 0% NaOH-0% H,0,, 1% NaOH-1% H,0,, 2% NaOH-2%
H,0,, 0% NaOH-2% H,0,, presenten variacions molt més suaus en funcié del

percentatge de silicat sodic emprat en la desintegracio.
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Taula 6-14: Resultats del test d'efectes de les variables: concentracio6 dNaOH (%),
concentraciéo d'H,O; (%), concentracié dNa,SiO; (%) i les interaccions d'ordre superior
corresponents, i del cabal d'aire aplicat (q) sobre la resposta rendiment en solids per a -

I'etapa global de desintegracié més flotacié.

Variables Graus de| Sumade F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
NaOH (%) 2 11.12 0.87 0.43
H;0, (%) 2 93.91 7.37 0.00
Na,Si0; (%) 2 125.32 9.84 0.00
q (L/h) 2 42.92 3.37 0.04
NaOH * H,0, 4 108.59 4.26 0.01
NaOH * Na,SiO; 4 89.63 3.52 0.01
H;0, * Na,Si0; 4 50.33 1.98 0.12
NaOH *H,0; * Na,SiO, 8 134.16 2.63 0.02

En les representacions grafiques es pot comprovar l'efecte del silicat sodic sobre
l'eliminacié de carregues durant la flotacid. S'observa una variacié important de pérdues

de carregues en augmentar el percentatge de silicat sodic.

El cabal d'aire aplicat durant l'etapa de flotacié té molta menys significacié que les

proporcions de reactiu quimic aplicades en la desintegracio.

Els resultats obtinguts sobre la disminucié de les pérdues de matéria inorganica en les
escumes de flotaci6 en incrementar el percentatge de silicat sddic es veuen corroborats
pels treballs realitzats per Liphard et al. (1993) i per Mathur (1994). Aquesta disminuci6
en l'eliminacié de pigments per les escumes de flotacié té la seva explicacié en
l'absorcié del silicat sobre la superficie dels pigments impedint que les bombolles d'aire

els arrosseguin fins la superficie principalment per impediments estérics.

Taula 6-15: Resultats del test d'efectes de les variables: concentraci6 dNaOH (%),
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concentracié d'H,O; (%), concentracié d'Na;SiO; (%) i les interaccions d'ordre superior
corresponents, i del cabal d'aire aplicat (q) sobre la resposta percentatge de matéria

inorganica en els escumes per a l'etapa de flotacio.

Variables Graus de| Sumade F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
NaOH (%) 2 24.45 0.70 0.51
H;0, (%) 2 263.16 7.48 0.00
Na,Si0; (%) 2 1389.03 39.49 0.00
q (L/h) 2 123.12 3.50 0.04
NaOH * H,0, 4 280.89 3.99 0.01
NaOH * Na,SiO; 4 528.46 7.51 0.00
H,0, * NaSiO; 4 54.86 0.78 0.5
NaOH *H,0; * Na,SiO; 8 265.32 1.89 0.09
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Figura 6-16: Variaci6 del percentatge de matéria inorganica perduda amb les escumes de
ﬂotz\’cié en funcid del percentatge de silicat sodic. Condicions constants de 2% NaOH i

1% H,0,.
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Figura 6-17: Variaci6 del percentatge de matéria inorganica perduda amb les escumes de
flotaci6 en funcié del percentatge de silicat sodic. Condicions constants de 0% NaOH i

0% H,0,.
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7.1 INTRODUCCIO

El procés de flotaci6 és una técnica de separaci6 fisico-quimica que depén de la
hidrofobicitat relativa de dues fases solides (fibres i tinta) dispersades en un medi aquos.
La separacid es duu a terme mitjangant la interaccio de la fase més hidrofobica amb les
bombolles d'aire generades en la cel'la de flotaci6. Aquestes bombolles d'aire en el seu

moviment ascensional arrosseguen fins la superficie les particules adherides.

La flotacié és un macroprocés constituit per una gran quantitat de microprocessos sense
els quals no hi hauria eliminaci6 de les particules de tinta. Aquests microprocessos, que
es podrien resumir en l'acostament d'una particula a una bombolla d'aire, el trencament de
la pellicula liquida que les separa i l'agregacié bombolla/particula seguida de
l'estabilitzaci6 d'aquest conjunt, depenen enormement de les interaccions fisico-
quimiques i hidrodinamiques. Cadascuna d'aquestes probabilitats depén de variables
diferents segons expressions ben complexes i el seu producte genera la probabilitat de

flotacid, és a dir, 'eficacia de l'etapa de flotacio.

La variacié de l'eficacia de flotaci6 amb el temps de flotacio, en funci6 dels diferents
parametres que afecten els microprocessos de flotacié permet d'estudiar la cinética del

procés.

7.2 OBJECTIUS

Els objectius principals d'aquest capitol son, per una banda estudiar la influéncia d'una
série de variables experimentals sobre l'eficacia del procés de flotacié i per altra banda,
analitzar les cinétiques de flotacio, és a dir, I'evoluci6 de l'eliminaci6 de tinta en funcié

del temps de flotacio.

Les variables experimentals que s'avaluen son la consisténcia de flotacié (c), el cabal

d'aire aplicat en l'etapa de flotaci6 (q) i la velocitat d'agitaci6 durant la flotacio (N) Pera
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l'estudi de les cinétiques de flotacio, tal com es descriu en l'apartat 4.5 del capitol 4 de

materials i métodes, es prenen mostres a 3, 6, 9 i 12 min de flotacio.

7.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Durant els experiments duts a terme en la primera part d'aquest capitol, es mantenen
constants els segiients parametres:
Volum de mostra desintegrada: 20 L.
Temperatura inicial de la desintegracio: 50°C.
Velocitat d'agitacié durant la desintegracié: 1400 rpm.
Consisténcia de desintegracio: 10%.
Temps de desintegracio: 15 min.
Tipus de paper: estucat i imprés de forma homogénia.
Tipus de tensioactiu: Olinor 1040 de Pulcra S.A.
Percentatges de reactius quimics (sobre base de paper sec):
NaOH: 1%
H;0.: 1%
NaySiOs: 2.5%
tensioactiu: 1%
ED.T.A.: 0.5%
Duresa de l'aigua: 190 ppm CaCO; (19 °fH).
Consisféncia després de la desintegracio: 5%.
Temps d'hiperentat: 10 min.
Sedas emprat en l'hiperentat; 60 mesh.
Pressio de l'aigua durant l'hiperentat: 1.5 atm.
Volum de flotaci6: 50 L.

Pressi6 d'aire en la flotacid: 1 atm.,

Les variables es mouen dins els intervals segtients:
Consisténcia de flotaci6 (c): 0.75-1.25 %.
Cabal d'aire aplicat durant la flotacié (q): 500 - 1000 L/h.
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Velocitat d'agitacié durant la flotacié (N): 850 - 1450 rpm.

La realitzacié d'un experiment s'ha descrit detalladament en I'apartat 4.5 (Descripci6 d'un
experiment tipus). De les mostres obtingudes es realitzen les analisis especificades en

l'apartat 4.6 (Métodes analitics de caracteritzacio).

7.4 RESULTATS I DISCUSSIO

7.4,1 Analisi de blancor

Les condicions de desintegracié i hiperentat es mantenen constants durant tots els

experiments duts a terme per a l'analisi de les variables de flotaci6. Els valors de blancor

promig d'aquestes dues etapes es presenten en la taula 7-1. Els resultats de blancor
obtinguts a partir de les formetes de flotacié en funcié de la consisténcia de flotaci6 (c, |
%), de la velocitat d'agitacié durant la flotacié (N, rpm) i del cabal d'aire aplicat durant la

flotacié (q, L/h), es mostren en la taula 7-2.

Taula 7-1: Resultats de blancor de les formetes de desintegracié i hiperentat amb un

interval de confianga del 95%.

Valor mig
Blancor desintegraci6 (%) {78.3 +£0.6

Blancor hiperentat (%) 96.91+0.2

.

Per a tots els experiments efectuats, es calcula el terme eficacia de destintatge aplicant la
formula 5-2, descrita en el capitol 5. Cal tenir en compte que en aquest cas, I'Unica
variable que intervé en el calcul del factor de destintabilitat (Er) és la blancor de flotacio.
Aixi, I'analisi de la variancia realitzada sobre la blancor de flotacié o sobre el factor de

destintabilitat dona els mateixos resultats, per la qual cosa es presentaran només els
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resultats en funcidé del factor de destintabilitat. La blancor del paper sense imprimir
sotmes a les mateixes condicions de desintegracio pren el valor 95.9 + 0.8. Els valors del
factor de destintabilitat obtinguts en les diferents condicions de flotacié estudiades es

poden observar en la taula 7-3.

Taula 7-2: Resultats de blancor de les formetes de flotacio (amb un interval de confianga
del 95%) en funci6 de la consisténcia de flotacié (c), velocitat d'agitacié (N) i cabal d'aire

aplicat (q), per un temps total de flotacié de 12 min.

BLANCOR FLOTACIO (%)
N@pm) | q=500L/h | q=750L/h | q=1000L/h
850 855+ 1.2 84.5+0.9 85.4 £1.0
c=0.75% 1150 88.2+0.7 88.7+0.7 88.1+0.7
1450 89.8 +0.8 89.0+0.8 88.940.7
850 87.4+1.0 877+ 1.1 87.6 1.1
c=1% 1150 89.6 0.9 90.8 +0.8 90.940.7
1450 90.6 +0.8 91.2+0.8 92.0 +0.6
850 87.1+12 89.2+1.0 90.1+ 1.1
c=125% 1150 91.7+1.0 925408 92.5+0.6
1450 92,9+0.8 93.0 £ 0.8 93.8+0.6

L'anilisi estadistica dels efectes principals i de les interaccions d'ordre 2 entre els
parametres estudiats, sobre el factor de destintabilitat com a variable resposta, dona els

resultats presentats a la taula 7-4.

Tal com s'observa a la taula 7-4, els efectes de les variables velocitat d'agitacid i
consisténcia de flotacié sén altament significatius. El cabal d'aire influeix en la variacié de
leficacia de destintatge pero de forma menys significativa. Les interaccions d'ordre
superior no son significatives. Si es representa graficament la variacié de l'eficacia de
flotaci6 en funci6 de la velocitat d'agitacidé per a les tres consisténcies estudiades,

mantenint el cabal d'aire constant, s'obté la figura 7-1.
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Taula 7-3: Variacio del factor de destintabilitat en funcié de la consisténcia de flotacid ‘

(c), de la velocitat d'agitacio (N) i del cabal d'aire (q) per un temps de flotacié de 12 min.

FACTOR DE DESTINTABILITAT (%)
(basat en la blancor)
N (rpm) q = 500L/h q=750L/h | q=1000L/h

850 40.8 35.4 40.4

c=0.75% 1150 56.2 58.9 55.6
1450 65.4 60.5 60.3

850 51.7 53.4 52.8

c=1% 1150 63.8 711 71.3
1450 70.0 73.4 71.7

850 50.1 61.8 66.7

c=1.25% 1150 76.2 80.8 80.7
1450 82.6 83.6 87.9

Taula 7-4: Resultats del test d'efectes de les variables de l'etapa de flotacid: consisténcia
de flotaci6 (c), velocitat d'agitacié durant la flotacié (N), cabal d'aire (¢) i les interaccions

d'ordre dos corresponents sobre la resposta factor de destintabilitat (%) basat en la

blancor.
Variables Grausde| Sumade F-Rati Prob>F
llibertat | quadrats
c (%) 2 2166.87 113.48 0.00
N (rpm) 2 2654.12 139.00 0.00
q(L/h) 2 75.49 3.95. 0.06
c*N 4 15.03 0.39 0.81
c*q 4 103.50 271 0.11
q*N 4 28.55 0.75 0.59

La tendéncia que s'observa en aquesta representacié grafica es manté per a tots els cabals

d'aire estudiats. L'analisi d'aquesta representacié permet observar un increment del valor
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del factor de destintabilitat Er en funcié del nivell d'agitacié aplicat, per a totes les
consisténcies estudiades. Aquest increment no segueix una tendencia lineal sind un
creixement polinomial amb un valor asimptotic. Si aquesta representacié grafica es duu a

terme per a tots els cabals d'aire i consisténcies de flotacié estudiats, s'obté la figura 7-2.
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Figura 7-1: Variaci6 del factor de destintabilitat amb la velocitat d'agitacié durant l'etapa
de flotacio per a diferents consisténcies de flotacié. Condicions constants de q=750 L/h i

t=12 min.

En la figura 7-2 s'observa de nou la tendéncia creixent del factor de destintabilitat en
funcié6 de la velocitat d'agitaci6. Un altre fenomen important que sobserva és
l'agrupament de les grafiques en funci6 de la consisténcia de flotacié. Aixi, els
experiments duts a terme amb consisténcies de flotacio baixes (0.75%) son els que
presenten els valors del factor de destintabilitat inferiors, mentre que els experiments duts
a terme a consisténcies de flotacio superiors (1.25%), donen els maxims valors d'eficacia

representats. També es pot observar que els cabals d'aire aplicats durant el procés de
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flotacié presenten variacions poc

presentat en la taula 7-4.

significatives que confirmen l'analisi de la variancia

min.
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Figura 7-2: Variaci6 del factor de destintabilitat en funci6é de la velocitat d'agitacié pels

diferents cabals d'aire i consisténcies de flotacié emprats. Temps de flotacié constant: 12

La proporcionalitat directa entre el factor de destintabilitat i la consisténcia de flotaci6 es

confirma amb la representacié de la figura 7-3.

Les tendéncies creixents es mantenen per a tots els experiments excepte quan les

condicions de flotacié es corresponen amb q=500 L/h i N=850 rpm, on el creixement és

menys significatiu.
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Figura 7-3: Variaci6 del factor de destintabilitat en funcié de la consisténcia de flotaci6
pels diferents valors de velocitat d'agitacio (N) i per dos cabals d'aire determinats (500 i

1000 L/h). Temps de flotacié constant: 12 min.

7.4.2 Analisi de la concentracié efectiva de tinta residual (ERIC)

Les formetes obtingudes en l'estudi experimental de l'etapa de flotacié s'han sotmés
també a l'analisi de la concentracié efectiva de tinta residual, més conegut com ERIC
(effective residual ink concentratioh) i descrit en l'apartat 4.6.3 del capitol 4 de materials
i métodes. Els resultats de concentracié efectiva de tinta residual de les formetes de

flotaci6 obtingudes en les diferents condicions de treball es presenten en la taula 7-5.

Amb els valors de la concentraci6 efectiva de tinta residual es pot calcular un factor de

destintabilitat, segons l'expressi6:

ERIC, -BRIC, ) .100 - (7-1)

E -
FERIC) (ERICD —ERIC,,
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on,

Er@ric) : Factor de destintabilitat basat en I'analisi dERIC {%).
ERICr : Concentracié efectiva de tinta residual de les formetes de flotaci6 (ppm).
ERICp : Concentraci6 efectiva de tinta residual de les formetes de desintegracié (ppm).

ERICy : Concentraci6 efectiva de tinta residual de les formetes d'hiperentat (ppm).

Taula 7-5: Resultats de concentracié efectiva de tinta residual (ERIC) de les formetes de
flotacié en funcid de la consisténcia de flotacid (c), velocitat d'agitacié (N) i cabal d'aire

aplicat (q), per un temps de flotacié de 12 min.

ERIC (ppm)
N (rpm) q=500L/h | q=750L/h | q=1000L/h

850 150.2 157.1 163.0

c=0.75% 1150 1137 104.0 107.5
1450 135.8 94.0 96.4

850 120.9 1127 122.5

c=1% 1150 105.5 90.1 71.1
1450 92.3 81.4 66.5

850 139.9 97.4 98.8

c=125% 1150 75.7 66.7 777
1450 71.3 63.3 56.1

La concentraci6 efectiva de tinta residual objectiu que ha d'assolir el procés de flotacio6 és
igual a la concentracié efectiva present en les formetes d'hiperentat (16.5 £ 0.9). JEls
valors d'ERIC de les formetes de desintegraci6 es manté constant en un valor de 316.6 +
14.2. En la taula 7-6 es presenten els valors del factor de destintabilitat en funcié de
l'analisi d'ERIC.
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Taula 7-6: Factor de destintabilitat basat en la concentracié efectiva de tinta residual
(ERIC) de les formetes de flotaci6, en funcio de la consisténcia de flotaci6 (c), velocitat

d'agitacié (N) i cabal d'aire aplicat (q), per un temps de flotacié de 12 min.

FACTOR DE DESTINTABILITAT (%)
(basat en ERIC)
N (rpm) q=500L/h q=750L/h q= 1000 L/h

850 55.5 53.2 51.2

¢=0.75% 1150 65.2 67.9 64.7
1450 58.9 73.0 72.6

850 67.6 708 697

c=1% 1150 70.3 75.5 81.8
1450 80.3 83.3 79.6

850 60.3 74.2 73.4

c=125% 1150 74.7 78.4 833
1450 81.7 84.4 86.8

L'analisi del test d'efectes realitzat sobre els resultats de la taula 7-6 es mostren en la
taula 7-7. Tal com es pot observar, la variable més significativa sobre l'eficacia de
flotacié en funcié de la concentracié efectiva de tinta residual és la consisténcia de
flotacié seguida per la velocitat d'agitaci6. Les interaccions d'ordre superior no sén

significatives.

Si es representen graficament els valors del factor de destintabilitat obtinguts a partir de
les dades de blancor, respecte els valors del factor de destintabilitat calculats a partir de
la concentraci6 efectiva de tinta residual, s'observa una relacié important entre ambdues
variables, tal com mostra la figura 7-4. El coeficient de correlacié quadrat entre ambdues
variables és de 0.81. L'equaci6 de regressié lineal obtinguda ens indica que la variacié del
factor de destintabilitat basat en I'ERIC és inferior respecte el factor de destintabilitat
basat en blancor (pendent < 1). Eliminar petites quantitats de tinta provoca increments de

blancor importants. Aixo és degut principalment a la distribucié dels diametres de les
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particules de tinta, que com es veura més endavant, esta molt desplagada cap als valors
més baixos. També s'ha de considerar que el factor de destintabilitat basat en la blancor
millora amb l'eliminaci6 addicional de fins i carregues de la suspensi6 fibrosa, mentre que

els valors d'ERIC, per definicio, no detecten aquestes eliminacions.

Taula 7-7: Resultats del test d'efectes de les variables de l'etapa de flotaci6: consisténcia
de flotacio (c), velocitat d'agitaci6é durant la flotacié (N), cabal d'aire (q) i les interaccions
d'ordre dos corresponents, sobre la resposta factor de destintabilitat basat en l'analisi
ERIC.

Variables Grausde| Sumade F-Rati Prob>F
llibertat quadrats
c (%) 2 1193.60 26.61 0.00
N (rpm) 2 908.14 20.25 0.00
q@LMh) 2 166.57 3.7 0.07
c*N 4 32.94 0.37 0.83
c*q 4 32.51 0.36 0.83
q*N 4 17.67 0.20 0.93

La relaci6 de tendéncies entre els factors de destintabilitat calculats segons els valors de
blancor o segons la concentracié efectiva de tinta residual permet fer dues observacions

importants:

i) Per una banda treballar amb el factor de destintabilitat en funcié dels valors de blanéor
no genera distorsions importants respecte el comportament del procés, ja que les
tendéncies observades amb el factor de destintabilitat en funcié dels valors dERIC son
semblants. Ara bé, el factor de destintabilitat basat en ERIC representa millor el procés
d'eliminaci6 de tinta ja que no inclou en els seus valors 'eliminacié de components que

tenen blancors inferiors a les fibres (principalment les carregues)
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ii) Realitzar processos de destintatge partint de mostres homogeénies impreses amb el
mateix tipus de tinta elimina variacions no controlables sobre la concentraci6 efectiva de
tinta residual. Aixi, els coeficients d'absorcio tant de la tinta d'impressié com dels fins,
fibres i pigments es mantenen constants. Aleshores els Unics efectes que influeixen en la
concentracié efectiva de tinta residual és la quantitat de tinta present i la distribuci6é de

diametres de particules de tinta.
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Figura 7-4: Factors de destintabilitat calculats amb valors d'ERIC vs els factors de

destintabilitat calculats amb valors de blancor.

7.4.3 Analisi d'imatge

L'analisi d'imatge efectuat sobre les formetes obtingudes tant en el procés de
desintegracié com en el procés de flotacié permet completar I'estudi de les variables que

afecten l'etapa de flotaci6.
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La conversié dels diametres obtinguts mitjancant l'andlisi d'imatge a una distribucié
lognormal doéna els valors mitjans de diametre equivalent, mentre que el sumatori de
l'area de les particules de tinta analitzades respecte l'drea total analitzada genera els

valors de superficie impresa en ppm (mm®*/m?).

Les etapes de desintegracio i hiperentat, que es duen a terme en condicions constants,
generen un unic valor de diametre equivalent aixi com també un Unic valor de superficie
impresa. La taula 7-8 presenta aquests valors mitjans, aixi com també el nombre de
particules analitzades i el grau d'incertesa de l'analisi d'imatge calculat a partir de

l'expressio 4-3 del capitol de materials i metodes.

Taula 7-8: Mitjanes del diametre equivalent i de la superficie ocupada per la tinta,
nombre de particules analitzades i grau d'incertesa de l'andlisi per a les formetes de

desintegraci6 i d'hiperentat.

Desintegracié | Hiperentat
Diametre equivalent (um) 11.2 8.0
Superficie ocupada per tinta (mm?*/m?) 15674.8 429.8
Nombre de particules 3148 96
Grau d'incertesa (%) 1.8 10.2

En la taula 7-9 apareixen els valors de les mitjanes tant del diametre equivalent com de la
superficie impresa per a les formetes de flotacid, en funcié de les condicions de flotacio

estudiades.

La representacio grafica de la distribucio de les particules de tinta després de l'etapa de
desintegracié i hiperentat apareixen en la figura 7-5. Tal com es pot observar en aquesta
figura, les particules de tinta presenten diametres molt petits. Més del 60% de les
- particules presents en les formetes de desintegraci6 tenen un didmetre equivalent inferior

a 15 um. Si es recorden les condicions inicials tant mecaniques com quimiques en les
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quals shan dut a terme aquestes desintegracions, es pot comprovar que l'elevada
fragmentaci6 de les particules de tinta es deu principalment a la preséncia de silicat sodic
(2.5%) juntament amb hidroxid sodic (1%), 1 a unes condicions mecaniques elevades
(c=10%, t=15 min, N=1400 rpm). El diametre equivalent mig de les formetes de
desintegraci¢ (11.2 pm) es troba dins el rang obtingut en condicions quimiques similars

presentades en el capitol 6 (11.6-16 um).

Taula 7-9: Valors del diametre equivalent mig i de la superficie ocupada per la tinta en
les formetes de flotacié en funcidé de la velocitat d'agitacid, consisténcia de flotacid i

cabal d'aire introduit durant l'etapa de flotacio.

q=500 L/h q=750 L/h q=1000 L/h
N Deq Sup.im. Deq Sup.imp. Deq Sup.imp.
(rpm) (pm) (ppm) (pm) (ppm) (pm) (ppm)
850 10.7 6522.4 9.7 59425 10.0 3802.0
c=075%| 1150 10.7 4937.8 10.1 3318.3 10.8 4085.8
1450 9.5 3179.0 10.1 3236.1 10.1 3488.9
850 10.4 5611.7 9.5 3952.4 9.6 3210.0
c=1% 1150 9.4 3163.1 9.7 2580.4 9.9 2230.7
1450 9.1 2074.3 10.0 3397.2 8.9 2171.1
850 114 6193.2 9.9 4198.8 9.6 2520.1
c=125%| 1150 9.8 2759.6 9.4 1439.8 9.3 1296.6
| 1450 9.0 22077 8.5 1344.1 8.5 8723

La gran quantitat de petites particules de tinta generades en la desintegracié dificulta de
forma important la seva eliminacio per flotacid. Aquestes particules es poden redepositar
sobre la superficie de les fibres o en el seu interior i no sén eliminades ni per l'etapa
d'hiperentat. La gran quantitat de particules petites obtinguda en les formetes d'hiperentat

es deu a aquest fet. Les particules amb diametres equivalents superiors a 15 pm sén
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completament eliminades durant l'etapa d'hiperentat. Cal tenir en compte que en l'etapa

d'hiperentat hi ha una eliminaci6 del 97.3% de la superficie impresa.

DISTRIBUCIO
PARTICULES(%)

>100

Figura 7-5: Distribucié dels diametres de les particules de tinta en les formetes de

desintegracié i hiperentat, obtingudes en condicions constants de treball.

En el cas de les formetes de flotacid, les distribucions de les particules de tinta sén
practicament iguales per a tots els experiments. Aproximadament un 76% de les
particules de tinta presenten un diametre equivalent inferior a 15 pm, mentre que nomes
un 4% de les particules que resten presentén diametres superiors als 30 um, sense
excedir mai el diametre de 150 pm. Les distribucions de les particules de tinta en les

formetes de flotacio no ens aporten informacié addicional.

El parimetre que si cal tenir en compte és l'eficicia de l'etapa de flotacié en funci6 de la
tinta que és eliminada i que es reflecteix en els ppm de superficie impresa. Tenint en
compte que en l'etapa d'hiperentat resten particules de tinta en la suspensié paperera,
aquesta eficacia d'eliminacio de tinta ve donada per l'expressio:

SI, - SI
Brsupimgy = (_S_I:———Sﬁj 1100 (7-2)
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| on,  Egguimp : Eficacia de I'etapa de flotaci6 en funci6 de la superficie ocupada per la
tinta (ppm).
S, : Superficie impresa en les formetes de desintegracio (ppm).
SI¢ . Superficie impresa en les formetes de flotacié (ppm).

SI; : Superficie impresa en les formetes d'hiperentat (ppm).

- Els'valors d'eficacia obtinguts mitjangant I'equaciod 7-2 es presenten en la taula 7-10.

Taula 7-10: Factors de destintabilitat basats en la superficie ocupada per la tinta (mm’
superficie impresa/ m” de superficie analitzada) en funci6 de la consisténcia de flotacid

(c), velocitat d'agitacié (N) i cabal d'aire (q) aplicat en l'etapa de flotacio.

FACTOR DE DESTINTABILITAT (%)
(basat en superficie ocupada per tinta)

N (rpm) q=500L/h | q=750L/h | q=1000L/h
850 60.0 63.8 77.9
¢=0.75% 1150 70.4 81.1 76.0
1450 82.0 81.6 79.9
850 66.0 76.9 81.8
c=1% 1150 82.1 85.9 88.2
1450 89.2 80.5 88.6
850 62.2 753 86.3
c=125% 1150 847 93.4 94.3
1450 88.3 94.0 97.1

L'analisi estadistica efectuada sobre els valors de la taula 7-10 determinen de nou que les
variables més significatives sobre el factor de destintabilitat son la velocitat d'agitacid i la

consisténcia de flotacio, seguides pel cabal d'aire aplicat.
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L'analisi de correlacioé entre els diferents factors de destintabilitat es mostra a la taula 7-
11. L'elevat valor de correlacio entre els factors de destintabilitat calculats segons la
blancor o segons els resultats d'ERIC (r=0.901) ja s'havia comentat amb anterioritat. La
conclusié que es pot extreure de les correlacions presentades en la taula 7-11 és
important pel que fa al factor de destintabilitat basat en analisis de blancor. Aquest factor
mostra les mateixes tendéncies que els factors obtinguts emprant l'analisi d'imatge i
l'analisi de la concentraci6 efectiva de tinta residual i per tant la seva utilitzacié té un
fonament solid. Ara bé, és evident que l'analisi d'imatge genera una informacié
importantissima respecte la distribucié de particules de tinta presents en una suspensio i

per tant no se n'hauria de prescindir.

Taula 7-11: Coeficients de correlacié de Pearson entre els factors de destintabilitat
calculats en funci6 dels valors de blancor (Egsiancor, %0), valors dERIC (Eggric, %) 1

valors de superficie impresa (E)supimp, %0).

Variables | Empicer E@eric E@sui
E mBtancor 1.000 0.901 0.875
E@eric 0.901 1.000 0.797
Emsupimp 0.875 0.797 1.000

Per tal de relacionar matematicament els factors de destintabilitat obtinguts amb les
variables de procés assajades: consisténcia de flotacié (c, %), velocitat d'agitacié (N,
rpm) i cabal d'aire (q, L/h), es proposen equacions empiriques com les ja descrites a la

literatura (Mutjé et al., 1997, Carrasco et al., 1997):
Ep=ac N¢ (7-3)

Els parametres a, b, d i e s'obtenen mitjangant regressio lineal multiple de l'equacio
logaritmitzada. Depenent dels valors emprats per a obtenir el factor de destintabilitat
(blancor, ERIC o superficie impresa), s'aconsegueix una equacié determinada. Les

expressions finals s'especifiquen tot seguit.
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0.78 w10.67 _0.09
E(F)Blancor =0.33¢ NO 7 qO()

(7-4)
Empric =2.42 O NO-38 qo_u (7-5)
E@)supimp = 1.96 028 036 q0.18 -6

L'equaci6d 7-4, que relaciona el factor de destintabilitat obtingut mitjangant analisis de
blancor amb les variables experimentals, és la que millor ajusta els valors experimentals
amb els valors predits per l'equacié (1*=0.90). Els resultats estadistics presentats en la
taula 7-12 corroboren aquest fet, aixi com també la significacié relativa de la velocitat

d'agitacio6 (F parcial de In N).

Taula 7-12: Analisi de regressio lineal miltiple de les equacions:

InEgp=Ina+blnc+dInN+elnq

Emptacer = 033 |Emeric = 242 ¢ | B gysugimp = 1.96
00.78 N0.67 q0‘09 N0.38 qO.ll c0.28 N0.36 q0.18

R-quadrat 0.903 0.806 0.765
Error estandard 0.078 0.068 0.066
Coef. Var. 1.883 1.592 1.513
F-test 71.595 31.743 24.900
p <0.0001 <0.0001 <0.0001
F parcial (In N) 117217 40.224 38.365
F parcial (In c) 94.885 49.204 20.414
F parcial (In q) 2.682 5.800 15.921

La combinacié dels models probabilistics de flotacié amb les equacions exponencials dels
factors de destintabilitat presentades, han de permetre determinar la relaci6 de les
variables experimentals amb els parametres que afecten la probabilitat de flotacié. Cal
recordar que la probabilitat de flotaci6 és el producte de les probabilitats de col-lisio,
adhesio i estabilitzaci6 de I'agregat bombolla-particula segons l'expressid 3-2 del capitol

de flotacid, i també cal considerar les expressions desenvolupades per cada una
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d'aquestes probabilitats presentades en el capitol 3. La discussi6 es duu a terme prenent

com a referéncia el factor de destintabilitat basat en les analisis de blancor (Ejpjancor)

A partir de l'expressid 7-4 es poden representar els factors de destintabilitat predits per
l'equacié en funcié de la consisténcia de flotaci6, mantenint constants la velocitat

d'agitacié i el cabal d'aire (figura 7-6). Els punts corresponen als valors experimentals.
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= 10T / A ep.(1150,500)

0 , . ] e)|;p.(1450,1000)
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CONSISTENCIA FLOTACIO (%)

Figura 7-6: Factor de destintabilitat calculat a partir de I'expressio:

E@sancor = 0.33 ¢ N7 q°'09 , en funcié de la consisténcia de flotaci6é (c, %), per a

valors de velocitat d'agitaci6é (N) i cabal d'aire (q) constants.

Tal com s'observa en aquesta ﬁgura,‘ en condicions d'agitacié i cabal d'aire elevats
(N=1450 rpm, q=1000 L/h) a partir d'una consisténcia del 1.4% no hi ha millora en
l'eficacia tedrica de l'etapa de flotacié. En condicions d'agitacié i cabal d'aire intermedis
(N=1100 rpm, q=500 L/h) i baixos (N=850 rpm, q=500 L/h) la consisténcia teorica
optima pren els valors de 1.8% i 2.3% respectivament, condicions de flotaci6 dificilment

extrapolables a nivell industrial.
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Amb els valors experimentals només es pot comprovar que en condicions d'agitacio
baixes hi ha una consisténcia Optima a partir de la qual no incrementa el factor de
destintabilitat i que aquesta consisténcia optima és inferior a la definida tedricament. El
valor d'aquesta consisténcia optima és del 1% i és el valor més emprat per la majoria
d'autors en els experiments de flotaci6. Yu (1994) destaca la importancia de la
consisténcia de flotacio en l'anlisi del procés de destintatge i conclou que sobrepassar
1% de consisténcia té efectes negatius sobre la blancor. Grossman et al. (1997)
coincideixen a dir que quan s'assoleixen consistencies iguals o superiors al 1.3% es donen
perdues de blancor importants en les celles de flotacio tradicionals. Només treballant
amb celles de flotacio on sapliquen camps de forces centrifugues es poden assolir
consisténcies maximes del 2.5%. Julien Saint Amand i Perrin (1993) en canvi, destaquen

que un increment en la consisténcia de flotacio, a partir d'un valor determinat, té efectes

molt petits en l'eliminaci6 de particules de tinta.

La pérdua de blancor en incrementar-se la consisténcia de flotaci6 és deguda a la
reducci6é de la velocitat que tenen les bombolles d'aire i les particules de tinta, la qual
cosa implica una disminucié de la seva energia de col'lisi6. Tot i incrementar-se la
probabilitat de col-lisié en augmentar el nombre de particules de tinta, aquesta col-lisio és
menys efectiva i es veu superada per la probabilitat de desestabilitzacio a nivells de
turbuléncia constants. L'increment de fibres, fins i carregues en la suspensio dificulta el
moviment ascendent de les bombolles d'aire i desestabilitza els agregats bombolla-

particula en els quals les particules de tinta presenten diametres elevats.

En condicions de flux més turbulent la consisténcia optima coincideix amb el valor
maxim experimentat al laboratori (1.25%) tal com es comprova en la figura 7-6. Caldria

comprovar si increments addicionals en la consisténcia de flotacié confirmen les

tendéncies teoriques obtingudes.

El mateix estudi al qual s'ha sotmeés el factor de destintabilitat en funcié de la consisteéncia
de flotaci6, es pot dur a terme per a l'analisi exhaustiva de la velocitat d'agitacio, que

com s'ha vist al principi d'aquest capitol és la variable més important.
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La representacio grafica de la figura 7-7 ens permet comprovar l'augment del factor de
destintabilitat amb la velocitat d'agitacid, fins assolir la maxima eficacia de flotaci6
predita per valors d'agitaci6 superiors a 1500 rpm. Els valors mostren que en la cel-la de
flotacioé Pulcell, la velocitat optima de flotacid és la maxima amb la qual es pot treballar

(1450 rpm).
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Figura 7-7: Factor de destintabilitat calculat a partir de l'expressio:

E@iancor = 0.33 ¢*78 N*7 ¢°% en funcié de la velocitat d'agitacié (N, rpm), per a valors

de consisténcia de flotacio (c) i cabal d'aire constants.
q

)

Una }Zlelocitat d'agitacié més elevada provoca un major flux turbulent incrementant la
Veloéitat de les particules de tinta i disminuint la mida de les bombolles que es generen.
Amb una suspensi6 on la distribucié de tinta estd majoritariament en els intervals més
petits, calen bombolles d'aire més petites per a augmentar l'eficacia d'eliminaci6. Aixi, les
velocitats d'agitacié superiors incrementen la superficie especifica sobre la qual es poden
adherir les particules de tinta. Kocer et al. (1995) destaquen que en el rang de 1400 a
1800 rpm, els millors resultats per a la flotacié de particules toner s'obtenen a la velocitat

més elevada. Mutjé et al. (1997), determinen que la velocitat Optima per a la flotacio de
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papers impresos per métodes laser és de 1450 rpm. Grossmann et al. (1997) obtenen una
optimitzaci6é de la velocitat d'agitacié a partir de 1200 rpm en proves realitzades sobre

mescles de paper premsa i revista impresos per métode offset.

Per a finalitzar I'analisi de les variables de flotacié experimentals sobre 'eficacia de l'etapa
de flotacio, resta estudiar el comportament del cabal d'aire introduit en la cella de

flotacid.

La figura 7-8 ens permet comprovar la poca significacié6 que presenta el cabal d'aire
respecte la variacid del factor de destintabilitat, en comparaci6 amb les altres dues
variables analitzades (N i c¢). Només en el cas de treballar amb velocitats d'agitaci6
elevades (1400 rpm) i consisténcies de flotacio altes (1.25%), s'aconsegueix incrementar

el factor de destintabilitat un 6% quan es passa d'un cabal d'aire de 500 a 1000 L/h.

Aquest efecte poc significatiu del cabal d'aire quan s'estudia juntament amb la velocitat
d'agitacié i la consisténcia de flotacio, es contraposa amb l'efecte molt més important que
ha mostrat aquesta variable (q) en capitols anteriors. Aixi, en el capitol 5 on s'analitzen
les variables mecaniques de desintegracio, el caEal d'aire aplicat en l'etapa de flotacio és
l'efecte més significatiu sobre la variacié del factor de destintabilitat, tal com mostra el
test d'efectes de la taula 5-9. En el capitol 6 on s'analitzen les variables quimiques sobre
l'etapa global de flotacid, el cabal d'aire no és l'efecte més significatiu (veure taula 6-9),

pero incrementar el seu valor beneficia l'eficacia de flotacio.

La tendéncia positiva que mostra el cabal d'aire en tots els resultats experimentals i que
es corrobora amb la figura 7-8, també la ressenyen la majoria d'autors que I'han emprada
com a variable experimental (Julien Saint Amand i Perrin, 1993; Pan et al., 1994; Kocer

et al., 1995; Gottsching et al., 1995).

El cabal d'aire esta directament relacionat amb el nombre de bombolles que es poden
generar dins la cel'la de flotacio, perd no afecta el diametre d'aquestes bombolles. Tal
com s'ha dit anteriorment, és la velocitat d'agitacié la que distribueix les bombolles d'aire

en un determinat interval de diametres. Quan més aire s'introdueix dins la cel'la de
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flotacio, cal més energia per a barrejar-lo amb la suspensié fibrosa. Alhora, també sera
necessari aplicar una agitacié superior per a obtenir diametres de bombolles d'aire
adequats a l'interval de petites particules de tinta presents. Kocer et al. (1995) obtenen el
mateix efecte del cabal d'aire sobre l'eliminaci6é de tintes toner procedents d'impressio

laser.
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Figura 7-8: Factor de destintabilitat calculat a partir de l'expressio Egpjancor = 0.33 ¢
N®67 "% en funci6 del cabal d'aire aplicat (q, L/h), per a valors de velocitat d'agitacié

(N) i consisténcia de flotacio (c) constants.

Es fisicament impossible eliminar particules de tinta de diametres molt diferents amb la
mateixa eficiéncia i sota les mateixes condicions de treball.
7.4.4 Rendiment en solids

Les analisis de les escumes generades durant el procés de flotacié permet obtenir el

rendiment en solids. Els resultats obtinguts es presenten en la taula I-4 de l'annex I
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L'analisi estadistica de la influéncia de les variables experimentals sobre el rendiment en
solids no genera resultats significatius (taula 7-11). Cap de les variables estudiades
mostra un efecte important sobre la tendéncia del rendiment en solids del procés, a
diferéncia de les teories descrites en la literatura. Schwinger i Dobias (1991) constaten
que un increment de la consisténcia de flotacio es manifesta amb una perdua de fibres
superior. Gottsching et al. (1995) també afirmen que un guany de blancor elevat s'ha de

pagar amb un rendiment en solids inferior.

Taula 7-13: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de flotacio (%),
velocitat d'agitacio durant la flotacié (rpm) i cabal d'aire introduit (L/h) sobre la resposta

rendiment en solids per a l'etapa de flotacio.

Variables Grausde| Sumade F-Rati Prob>F
libertat | quadrats
c (%) 2 22.01 0.51 0.61
N (rpm) 2 7.85 0.18 0.84
q@LM) 2 16.09 0.37 0.70

La figura 7-9 il'lustra la variacié del rendiment en solids (%) en funci6 del cabal d'aire

aplicat per algunes condicions de velocitat d'agitacio i consisténcia de flotacio.

En la figura 7-9 es pot observar que incrementant la consisténcia de flotaci6 es
disminueix el rendiment en solids i per tant es corrobora l'afirmacié feta per Schwinger i

Dobias (1991).

La utiﬁtzacié de cabals d'aire intermedis (750 L/h), combinada amb velocitats d'agitacid
elevades (1450 rpm) genera una pérdua més gran de solids i per tant un rendiment
inferior. Velocitats d'agitacié elevades generen més quantitat de bombolles d'aire amb
una distribucié de diametres inferiors. Aquestes bombolles tenen més superficie

especifica 1 per tant poden arrossegar més particules de tinta per¢ també més fibres i fins,
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disminuint el rendiment en solids. Cabals d'aire elevats (1000 L/h) produeixen
considerables quantitats de bombolles d'aire la mida de les quals depén de la velocitat
d'agitacio. En la figura 7-9 s'observa que per a velocitats d'agitacio altes, el rendiment en
solids disminueix en augmentar el cabal d'aire degut a l'increment de superficie especifica

a la qual es poden adherir tant les tintes com les fibres.

RENDIMENT EN SOLIDS (%)

- ——=N=850,c=1
———~—N=850,c=1.25
75 | O N=1450, ¢=0.75
N=1450, c=1
N=1450, ¢=1.25
70 |
500 750 1000

CABAL D'AIRE (L/h)

Figura 7-9: Rendiment en solids de l'etapa de flotaci6 en funci6 del cabal d'aire aplicat.

Temps de flotaci6: 12 min.

Ajersc)h i Pelton (1996) afirmen que la quantitat de fibra recollida en les escumes depen
del cabal d'aire i de la durada de l'experiment (q*t=Volum total d'aire). Per consisténcies
de flotaci6 inferiors al 1.4%, la velocitat amb la que floten les fibres és inferior amb

bombolles d'aire grosses que amb bombolles petites.
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7.5 CINETIQUES DE FLOTACIO

En la introducci6 al procés de flotacid realitzada en el capitol 3 es defineix la cinética de
flotaci6é de particules de tinta com una cinética de primer ordre que segueix un tipus
d'equacié com l'éipressié 3-19 o bé 3-22, en funci6 de si s'introdueix o no la

concentracié d'aquelles particules que no poden ser flotades.

Les constants resultants del tractament matematic al qual se sotmeten les cinétiques de
flotacié sén funcid de molts parametres diversos. Cal esmentar la naturalesa de les
particules de tinta, temperatura de flotacio, consisténcia de flotacid, productes quimics
afegits, composici6 de la suspensio, diametre de les bombolles d'aire, angles de contacte
bombolla-particula, geometria de la cel'la de flotaci6 i cabal d'aire introduit. La
interrelaci6 que existeix entre tots aquests parametres dificulta I'obtencié d'una expressid

senzilla de la constant cinética, tal com es veura més endavant.

Tots els experiments de flotacié que es presenten en aquesta memoria han estat objecte
d'analisi de les cinétiques corresponents, mitjangant l'extracci6 de mostres al llarg del
temps (0, 3, 6, 91 12 min). L'estudi de totes aquestes cinétiques es duu a terme un cop

avaluats els parametres que més influencien l'etapa global de flotacio.

Es disposa dels valors de l'eficacia del procés en funcié de la blancor, de l'analisi de
concentraci6 efectiva de tinta residual i de 'analisi d'imatge. Els parametres que varien i
per tant poden influir les cinétiques de flotaci6 son:

— Diametre equivalent de les particules de tinta després de I'etapa de

desintegraci6 (Deq, um).

—> Velocitat d'agitaci6 durant la flotaci6 (N, rpm).

— Consisténcia de flotacio (c, %).

— Cabal d'aire aplicat durant l'etapa de flotacio (q, L/h).

— Productes quimics de desintegracio.
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Quan s'analitza la variaci6 del factor de destintabilitat, sigui en funci6 de la blancor, de la
concentracid efectiva de tinta residual (ERIC) o de la quantitat de superficie impresa,
amb el temps de flotacio s'obtenen valors creixents que tendeixen a una asimptota o valor
d'eficacia maxim. El valor d'aquesta asimptota horitzontal correspon a la hiperflotaci6 o
flotacié portada fins a temps infinit, perd no és representativa de la cinética d'eliminaci6

de tinta.

Per a obtenir les constants cinétiques cal tenir en compte que la blancor de les formetes
de flotacié incrementa amb el temps de flotaci6 mentre que la concentraci6 efectiva de
tinta residual i la quantitat de superficie impresa disminueixen a mesura que avanga

l'etapa de flotaci.

Considerant l'increment de blancor en l'etapa de flotacié com una cinética de primer
ordre, en la qual el valor inicial (t=0) es correspon amb la blancor de desintegracio (Bp) i
el maxim valor que es pot assolir és la blancor del paper blanc desintegrat i flotat en les
mateixes condicions (Bgr), I'equacié cinética es correspon amb I'expressio;
Ber —Bp =

BBF - BF

In 7-7)

La representacié dels valors obtinguts aplicant In ((Bgr-Bp)/(Brr-Br)) en funci6 del
temps (figura 7-10) permet realitzar un ajustament lineal durant els primers 9 minuts de
flotaci6 i obtenir la constant cinetica Kaineor i €l coeficient de correlacié quadrat. Els
Vafors obtinguts es presenten en la taula II-1 (annex II). L'ajustament es duu a terme
pre}xent un temps de flotacié de 9 minust perqué en la majoria d'experiments, a partir

d'aquest temps, s'assoleix el valor asimptotic corresponent a l'hiperflotacié.

La figura 7-11 mostra la representacié dels valors obtinguts mitjangant l'analisi de
concentraci6 efectiva de tinta residual en funcié del temps que es troben a la taula 11-2
(annex II). Es tracta d'una cinética d'eliminacié de primer ordre, depenent de la
concentracid efectiva inicial (Co), i amb una eliminaci6 limitada de particules de tinta a

temps infinits (C.). La constant cinética kgric s'obtindra representant els valors de In
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((Co-Co)/(C-Cy)) en funcid del temps. Aquesta expressié és emprada en la literatura per

Serres et al. (1991) i per Dorris i Pagé (1996).

1450 rpm -
2’0 —+ Ifm /"/
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In (Bsr-Bo)/ (Ber-Br)

i
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TEMPS DE FLOTACIO (min)
Figura 7-10: Variaci6 del In ((Bpr-Bp)/(Bgs-Br)) amb el temps de flotaci6 per a diferents
velocitats d'agitaci6, amb superposicio dels pendents generats durant els primers 9

minuts de flotaci6. Condicions constants de flotacio: ¢=1.25%, q=1000 L/h.

Cal realitzar un ajustament lineal dels punts obtingut durant els primers nou minuts de
flotacié per a obtenir les constants cinétiques corresponents (kgric). Les solucions
d'aquests calculs es mostren en la taula II-3 de l'annex II. En la figura 7-12, es

representen les rectes ajustades a les cinétiques d'eliminaci6é de tinta residual en funci6é

del temps.

El mateix tractament efectuat als valors de concentraci6 efectiva de tinta residual es pot
realitzar sobre els resultats de concentracié de superficie ocupada per tinta obtinguts
mitjangant anilisi d'imatge, per a obtenir una nova constant cinética en funcié de la
| quantitat de superficie impresa (kswimp). Els valors d'aquestes constants cinétiques es

presenten en la taula IT-4 de l'annex II.
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Figura 7-11: Variaci6 de la concentraci6 efectiva de tinta residual (ERIC) en funcio del

temps. Condicions constants de flotacio: c=1.25%, q=1000 L/h.

Un cop obtingudes les constants cinétiques en funcié de l'analisi a la qual s'ha sotmes la
mostra, cal comprovar si existeix correlacio entre elles i principalment obtenir l'efecte de
les variables experimentals sobre aquestes constants cinétiques. Els valors de correlacio
de Pearson obtinguts per a les constants cinétiques es presenten en la taula 7-14. Segons
les dades exposades en aquesta taula, existeix una correlacié important entre la constant
cznética obtinguda a partir de les analisis de blancor (Kgiancory) amb la constant obtinguda
amb les dades d'ERIC (kgric))-
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Figura 7-12:; Variaci6 del In ((Co-Cy)/(C-Cs)) en funci6 del temps i pendents obtinguts

amb l'ajustament lineal durant els primers 9 min. Condicions constants de flotacio:

Taula 7-14: Coeficients de correlacio de Pearson entre les constants cinétiques

obtingudes a partir d'analisis diferents (blancor, ERIC 1 superficie impresa).

Variables Keptancon Kaericy Ksupirap)
Ktancor) 1.000 0.964 0.877
keericy 0.964 1.000 0.836
K (sugirmp) 0.877 0.836 1.000

Els tests d'efectes de les variables: consisténcia de flotaci6 (c, %), velocitat d'agitacio (N,
rpm) i cabal d'aire (q, L/h) i les interaccions de segon ordre corresponents, sobre cada

una de les constants cinétiques generen tres taules que es presenten en l'annex II (taules

11-5, 11-6 i II-7).
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Tal com es pot comprovar, la velocitat d'agitacio i la consisténcia de flotacié sén les

variables més significatives en tots tres casos.

L'expressié més ajustada d'aquestes constants en funcié de les variables experimentals es
correspon a una equacid exponencial, tal com shavia trobat amb els factors de
destintabilitat. Les equacions exponencials amb el coeficient de regressi6 quadrat

corresponent es mostren tot seguit:

K@tancoy = 0.00001 ¥ N g** r?=0.888 (7-8)
k@re) =0.00005 "7 N'2¢*®  r’=0.864 (7-9)
Ksupimpy = 0.00003 ¢! N0 ¢*13 ’=0.625 (7-10)

Les constants cinetiques, tal com s'ha dit en el capitol d'introduccié estan directament
relacionades amb la probabilitat de flotaci6 i per tant sén funcié de les condicions
operatories de la flotaci6. Heindel i Bloom (1997) tabulen els parametres més importants
que afecten la probabilitat de flotacié donant els valors maxims i minims emprats en la
literatura (taula 7-15). En aquesta taula s'hi ha afegit una columna indicant si aquest
parametre es manté constant o no, i de quines variables experimentals és funcié en aquest

ultim cas.

Resulta evident que aquests parametres depenen de les condicions operatories de
aotacié. La velocitat d'agitaci6 (N) i el cabal d'aire (q) influeixen sobre el radi de les
bpmbolles d'aire (Ry), la seva velocitat (vs), la densitat de flux turbulent (g) i I'angle critic
d'adhesio (0*.qt). La variable consisténcia de flotacié (c) afecta la velocitat de les

bombolles d'aire (vy), la viscositat del liquid (L) i 'angle critic d'adhesio (¢*cit)-
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Taula 7-15: Parametres que afecten la probabilitat global de flotacio, valors maxims i
minims publicats i variacié en l'estudi experimental que es presenta (Heindel i Bloom,

1997).

Parametre | Valor minim | Valor maxim | Variacié en l'estudi
R, (um) 1 600 R, promig constant
R, (mm) 0.15 2 variable en f(N,q)

p, (g/em’) 1 7.5 constant

p1 (g/cm®) 1 1 constant
v (c/s) 1.25 30 variable en f{(c,N,q)
w (cP) 1 1 variable en f{c)
e (W/kg) 1 130 variable en f(c,N,q)
v (dynes/cm) 35 73 constant
0 (deg) 5 105 constant
¢* e (deg) 33 72 variable en f(c,N,q)

La velocitat de les bombolles és un parametre directament proporcional a la velocitat
d'agitacio i al cabal d'aire i inversament proporcional a la consisténcia de flotacid. El radi
de les bombolles d'aire €s inversament proporcional a la velocitat d'agitacié. La densitat
de flux turbulent és directament proporcional a la velocitat d'agitacié i cabal d'aire. La
viscositat del liquid és directament proporcional a la consisténcia de flotacié i per Gltim

l'angle critic d'adhesi és inversament proporcional a la velocitat d'agitacio.

Respecte l'angle critic d'adhesio, aquest és dificil de relacionar-lo amb les variables
experimentals ja que es defineix a partir d'una funcié complexa que només es pot
resoldre a través d'equacions diferencials. La majoria d'autors assumeixen que aquest
parametre és independent de les variables de flotaci6. No hi ha cap referéncia

bibliografica que en determini la seva expressid.
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Partint d'aquestes relacions, l'expressié de la constant de velocitat expressada en funci6

de la blancor podria prendre la forma segiient:

1.21

(R )

(7-11)

0.89
1 * \Z 1
k(Blancor) = 000001 ) [f(_?)/u}"(¢crit) )] ) f x' ,V{,gz,
v R;

b

Aquesta complexa expressio derivada de l'equacié 7-8 relaciona la constant cinética de la
flotaci6 amb els parametres directament relacionats amb les intéraccions reals entre
bombolles i particules. Ara bé, l'expressio 7-8, de forma molt més senzilla, relaciona els
parametres que es poden manipular en la cel'la de flotacio Pulcell i que afecten les

cinétiques de flotaci6 directament.

Fins aquest moment s'han estudiat les cinétiques corresponents a aquells experiments en
els quals s'han variat els parametres de flotaci6. En la majoria d'experiments de flotaci6
presentats en aquesta memoria, les condicions de desintegraci6 varien. En aquests casos,
la distribucié de les particules que han d'ésser eliminades per flotaci6 no es manté
constant. Si el que s'han estudiat sén les variables quimiques que afecten l'etapa de
desintegracio, aleshores es pot incloure com a variable sobre l'etapa de flotacio, l'efecte
dispersant que conté la suspensi6 fibrosa aixi com el diametre equivalent promig de les
particules de tinta. En aquests experiments les variables que shan mantingut constants

son la consisténcia de flotaci6 i la velocitat d'agitacié durant la flotacio.

partir de la variacié de la blancor amb el temps de flotacio i considerant una cinética
d'eliminaci6 de primer ordre, es calcula el pendent de les asimptotes Kgjancor apliéant
l'expressi6 7-7. Els valors de k obtinguts es presenten en la taula II-8 de l'annex II. Tal
com es pot observar, aquesta taula conté una columna anomenada "Preséncia de
dispersi6". Es considerard que hi ha un efecte dispersant sempre que en l'etapa de
desintegracié s'hagi utilitzat silicat sodic, que com s'ha vist en el capitol 5, té una
capacitat dispersant elevada, o bé, quantitats elevades d'hidroxid sodic sense preséncia de

peroxid d'hidrogen.
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El test d'efectes realitzat sobre aquestes dades es presenta en la taula II-9 (annex II). Es

pot comprovar que |a variable més significativa respecte la variaci6 de la constant de
velocitat (Kptancor) és la preséncia de dispersio, seguida pel diametre equivalent i pel cabal

d'aire.

Si aquests valors de Kpiancor €ls combinen amb els valors obtinguts quan s'ha analitzat la
influéncia de la consisténcia de flotacio i velocitat d'agitacio, el test d'efectes varia segons
slexpressa en la taula I1-10. La variable més significativa continua essent la preséncia de
dispersio seguida pel diametre equivalent, la velocitat d'agitacio i el cabal d'aire.

La preséncia de dispersants i principalment del silicat sodic s'ha explicat ampliament en el
capitol 6. La preséncia de dispersi6 pot afectar les probabilitats d'adhesié entre les
bombolles i les particules de tinta per l'elevada repulsio electrostatica, modificant I'angle
de contacte, I'angle critic d'adhesio6 (deic®) i els parametres d'atracci6 hidrofobica entre les
bombolles d'aire 1 les particules de tinta. Amb preséncia de dispersio, les constants de
velocitat son inferiors. A més, la preséncia de dispersio esta directament relacionada amb

¢l diametre equivalent de les particules de tinta que provenen de l'etapa de desintegracio.

La variable que sha definit com a diametre equivalent mig (Deq) sha de puntualitzar amb
certa cura. No tenim un nombre de particules de tinta (n,) de didmetre constant sin6 que
bi ha una distribucio (tipus Poisson) caracteritzada per un diametre mig. Amb el temps de
flotacio, aquesta distribucié de didmetres també varia, ja que amb el temps s'acumulen les
particules de tinta més petites. Es pot analitzar l'etapa de flotaci6 per a diferents grups de
particules de tinta en funci6 d'una classificacio per diametres equivalents.

Suposem una distribucié de particules de tinta en quatre classes diferents caracteritzades

terval de diametres equivalents:

per un in
Classe 1: 1-15 pm.
Classe 2: 15-50 pm.
Classe 3: 50-100 pm.

Classe 4. 100-250 pm.



7. Analisi de l'etapa de flotacié 225

I considerem el factor eficacia d'eliminaci6é de particules de tinta per classes (Ep(casses))

definit segons l'expressio (Pan et al., 1994; Vidotti et al., 1995; Heindel i Bloom, 1997):

nombre de particules eliminades) 100

E = (
FCl i inici
(Classes) nombre de particules inicials

(7-12)

Si representem graficament aquesta eficacia d'eliminacioé en funcié del temps de flotaci6

obtenim les figures 7-13, 7-14 1 7-15.

Tal com s'observa en aquestes figures, l'eliminacié de particules de tinta amb diametres
inferiors a 5 pum és nul'la. Heindel i Bloom (1997) determinen amb el seu model de
flotacié que una distribuci6 de particules amb una radi constant baix (R;=1 pm) necessita

un temps de residéncia minim de 1.7 h per assolir un 50% d'eficiéncia d'eliminacié.

A partir d'aquestes representacions grafiques s'observa que les corbes d'eliminacié de
particules per classes es podrien ajustar a una cinética d'eliminacio de primer ordre,
excepte per la classe 1. L'efecte més significatiu sobre la cinética d'eliminaci6 és la
distribucid de les particules per classes. Practicament no hi ha diferéncies de
co poﬁément cinétic entre les particules de la classe 3 i 4. Podriem dir que a partir dels
sis minuts de flotacié s'ha eliminat practicament la totalitat de particules de tinta amb un
didmetre equivalent superior a 50 um, mentre que les particules de la classe 2 (15-50
um)jal final de I'etapa de flotacié no s'aconsegueixen eliminar en percentatges superiors

al 60%.

El didmetre equivalent és una variable molt important en el procés d'eliminacié de tinta
per flotacid. Si es representen graficament diferents factors de destintabilitat calculats en
funcié de la blancor (Ergancon), enfront els diametres equivalents obtinguts al final de
l'etapa de desintegracio, s'observa clarament la diferéncia entre els casos on Deq<15 pm
respecte els casos on Deq>15 um (figura 7-16). Aquesta figura es pot comparar amb les
figures 5-10 i 6-7 defs capitols anteriors, en les quals s'establia una correlaci6 entre el

factor de destintabilitat i el diametre equivalent promig de les particules de tinta.
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Figura 7-13: Eficacia d'eliminaci6 de tinta per classes en funci6 del temps de flotacis

Condicions de flotaci6: ¢=1%, N=1100 rpm, ¢=550 L/h. Deq mig inicial: 21.6 pum.
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Figura 7-14: Eficacia d'eliminaci6 de tinta per classes en funci6 del temps de flotaci

Condicions de flotacio: c=1%, N=1100 rpm, =775 L/h. Deq mig inicial: 29.7 pm.
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Figura 7-15: Eficacia d'eliminacié de tinta per classes en funcié del temps de flotacio.

Condicions de flotaci6: ¢c=1%, N=1100 rpm, q=550 L/h. Deq mig inicial: 30.4 pm.

Aixi doncs, l'etapa de desintegracié distribueix les particules de tinta en uns intervals
determinats i arrossega sobre l'etapa de flotacié el comportament quimic de la suspensio.
En l'etapa de flotacio s'eliminen aquelles particules amb didmetres equivalents superiors a
15 um. L'eficacia és maxima si les particules superen un diametre de 50 pum i les

condicions de consisténcia de flotaci6, velocitat d'agitacio i cabal d'aire sén optimes.
R
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Figura 7-16: Factor de destintabilitat (basat en la blancor) en funcié del diametre

equivalent obtingut al final de l'etapa de desintegracid. Condicions de flotacié variables.
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A continuacio6 es detallen les conclusions que es poden extreure del treball experimental

presentat.

o L'homogeneitat de la materia primera €s un factor molt important per a dur a terme
analisis de significacié dels parametres experimentals sobre les variables resposta

escollides.

e La temperatura de desintegracié dins l'interval (20-50°C) no influeix de forma

significativa la variaci6 de la blancor en mescles de paper premsa i revista.

o La consistencia de desintegracidé €s una variable important en el destintatge per
flotacio de papers recuperats de qualitats elevades. La consisténcia del 10% és el limit
superior a partir del qual les forces d'impacte dins la suspensi6 deixen de ser efectives.
A partir d'aquest valor de consisténcia, les forces viscoses i d'acceleraci6 dominen

l'etapa de desintegracio.

o El temps d'aplicacié de les forces d'impacte mecanic o de les forces viscoses depén de
la consisténcia de la suspensi6. Existeix per tant una interaccié entre la consisténcia i

el temps de desintegraci6 que es pot optimitzar emprant les expresssions adequades.

e La velocitat d'agitaci6 només presenta efectes significatius quan la consisténcia de la
suspensio és inferior al 10%. Quan s'incrementa la velocitat d'agitacié disminueix el

grau de blancor de les formetes de flotacio i per tant, disminueix 'eficacia del procés.

e El silicat sodic presenta un efecte altament dispersant de les particules de tinta

disminuint l'eficacia d'eliminacid de l'etapa de flotacid.
p

o Les formes polimériques del silicat presents en la suspensié incrementen la repulsié
estérica. La disminucié de matéria inorgancia en les escumes de flotacié en
incrementar l'addici6 de silicat sodic al sistema es pot explicar per aquest

comportament del silicat sodic.
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o L'hidroxid sodic presenta un efecte dispersant sobre les particules de tinta en la

suspensi6 fibrosa que queda emmascarat en presencia de silicat sodic.

o El peroxid d'hidrogen disminueix l'energia de repulsié promoguda pel silicat sodic i

I'hidroxid sodic per l'efecte neutralitzador sobre els grups hidroxils.

e Els coeficients de correlacié de Pearson entre els factors de destintabilitat basats en la
blancor (Epguncon) 1 en l'andlisi de concentraci6 efectiva de tinta residual (Ergric))
demostren que les tendéncies de comportament en funcié dels parametres
experimentals analitzats son les mateixes. Ara bé, el factor de destintabilitat basat en
analisis de concentracié efectiva de tinta residual (ERIC) representa millor el procés
d'eliminaci6 de tinta ja que no inclou en els seus valors l'eliminaci6 dels components

amb blancors diferents a les fibres.

o La consisténcia de flotacié assoleix valors Optims a partir dels quals hi ha una
disminuci6 en l'eficacia de flotaci6. Aquests valors optims depenen de les condicions

de flux dins la cel'la de flotacio.

o Velocitats d'agitacié elevades durant l'etapa de flotacié generen millors resultats

d'eliminaci6 de les particules de tinta.

o El cabal d'aire aplicat durant l'etapa de flotaci0 genera variacions poc significatives
comparades amb les obtingudes amb la velocitat d'agitacié o la consisténcia de

flotacié. Treballar amb els cabals d’aire més elevats dona millors resultats finals.

o L'analisi de les variables resposta (blancor, concentracié efectiva de tinta residual o
superficie impresa) amb el temps de flotacié permeten obtenir les constants cinétiques

i les seves expressions en funci6 de les variables operatories analitzades (Kgiancor, Keric,

kS“PimP) ‘

o Els reactius quimics emprats en l'etapa de desintegracio influeixen de forma important
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l'eficacia de l'etapa de flotacio.

L'etapa de flotaci6 elimina les particules de tinta amb diametres equivalents superiors

a 15 um. L'eficacia és maxima si les particules s6n superiors a 50 pm.

Es fisicament impossible eliminar particules de tinta de diametres molt diferents amb

la mateixa eficiéncia i sota les mateixes condicions de treball.

El rendiment del procés analitzat en funci6 de l'eliminacié de solids per l'etapa de
flotacié no ha presentat relacions significatives amb cap de les variables experimentals
analitzades. Unicament es pot concloure que addicionar quantitats elevades de silicat
sodic provoca una reduccié en la quantitat de matéria inorganica present en les

escumes de flotacio.
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Entre les conclusions presentades en aquest estudi, destaca la importancia de l'analisi de
concentracié efectiva de tinta residual (ERIC) com el parametre que millor representa el
procés d'eliminacié de tinta. Una de les principals recomanacions per a treballs posteriors
és la d'emprar aquesta metodologia en totes les formetes obtingudes en el procés

experimental, combinada evidentment amb analisi de blancor i analisi d'imatge.

La relaci6 predita entre la consisténcia i el temps de desintegraci6é en el reciclatge de
papers recuperats ha de variar de forma significativa quan es treballa amb barreges de
papers de diari i revista. Seria molt interessant comprovar si el valor de consisténcia del
10% també representa un canvi en el comportament de les forces que actuen sobre la

suspensio paperera partint d'una materia primera completament diferent.

Completar l'estudi de les variables quimiques en l'etapa de desintegracio incloent el
tensioactiu com a parametre variable €s un altre via d'investigaci6. El tensioactiu emprat
(tipus sabd) és molt eficag en el destintatge de papers impresos per meétode offset. Ara
bé, la influéncia de l'allargada de cadena o les insaturacions presents en la part
hidrofobica del tensioactiu podrien presentar diferéncies de comportament dins la
suspensié fibrosa procedent de papers reciclats de qualitats elevades. També seria
int}aressant utilitzar enzims com agents del destintatge de paper i comparar la seva

eficacia amb la dels productes quimics habituals.

Per a finalitzar, cal considerar l'estudi dels tractaments dels residus generats durant el
procés per a optimitzar la recuperaci6 del potencial fibros que arrosseguen i per convertir

el reciclatge de papers vells en una tecnologia completament neta.
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ANNEX I: Rendiments en solids i factors de destintabilitat basats en analisis de

superficie impresa. Taules de valors.

Taula I-1: Rendiments en solids en funci6 de les variables mecaniques: consisténcia de

desintegraci6 (c), velocitat d'agitacié (N), temps de desintegracié (t) i cabal d'aire aplicat
g p

en la flotacio (q).

Rendiment en solids (%)

c(%0) N(rpm) t (min) | q=325L/h | ¢=550L/h | ¢=775 L/h
6 800 15 85.0 788 84.1
8 800 15 85.1 782 8.7
10 800 15 90.8 88.5 91.9
12 800 15 79.8 86.0 76.2
6 1100 6 91.0 91.6 86.5
8 1100 6 90.2 92.5 84.3
10 1100 6 82.8 80.5 80.5
12 1100 6 85.6 79.9 88.3
14 1100 6 873 87.1 85.9
3 1100 9 93.6 927 941

3 1100 9 86.2 84.7 86.7
10 1100 9 89.1 85.6 91.3
12 1100 9 91.3 90.8 89.7
14 1100 9 90.2 80.9 86.6
6 1100 12 92.4 914 88.2
8 1100 12 90.8 94.2 92.8
10 1100 12 85.1 84.5 87.3
12 1100 12 89.1 86.4 84.8
14 1100 12 87.9 83.4 85.6
6 1100 15 93.0 61.1 63.3
8 1100 15 63.1 59.7 63.3
10 1100 15 62.0 55.6 59.8
12 1100 15 67.6 64.5 60.4
14 1100 15 89.4 93.2 88.7
6 1200 15 87.8 85.5 83.6
8 1400 15 88.3 85.7 84.7
10 1400 15 86.3 81.5 78.6
12 1400 15 82.8 80.5 78.0
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Taula I-2: Factor de destintabilitat basat en la concentracié de superﬁcie impresa per
tinta residual, en funcié del percentatge d'hidroxid sodic (% NaOH), percentatge de
silicat sodic (% Na;SiOs), percentatge de peroxid d'hidrogen (% H,0,) aplicats durant la

desintegracié i del cabal d'aire (q) aplicat a la flotacio.

FACTOR DESTINTABILITAT (%)
Ersupimp)
NaOH H,0, Na,SiO;
(%) (%) (%) |q=325L/h ¢=550L/m q=775L/h
0 0 0 98.9 99.2 99.2
0 1 0 53.5 61.9 50.8
0 2 0 99.0 99.3 97.1
1 0 0 86.1 85.8 93.7
1 1 0 973 96.2 97.0
1 2 0 89.7 95.0 98.9
2 0 0 82.7 86.5 90.2
2 1 0 70.7 78.6 77.0
2 2 0 93.3 89.3 976
0 0 2 67.6 73.0 82.6
0 1 2 78.2 78.9 81.1
0 2 2 84.0 93.9 94.8
1 0 2 36.1 58.0 56.4
1 1 2 80.9 75.6 78.9
1 2 2 62.9 69.7 76.4
2 0 2 13.5 4.3 59.4
2 1 2 59.0 55.3 63.1
2 2 2 58.1 59.6 53.6
0 0 2 81 388 495
0 1 4 375 3.5 54.9
0 2 4 59.9 74.9 81.3
| 1 0 4 405 4138 495
| 1 1 4 54.8 82.3 76.9
1 2 4 3.4 52.5 #2.1
| 2 0 4 2.1 9.9 2.9
‘ 2 1 4 50 12.8 40.1
2 2 4 46.9 33.1 56.0
|
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Taula I-3: Rendiments en solids i percentatge de matéria inorganica en les escumes en
funcié del percentatge d'hidroxid sodic (% NaOH), percentatge de silicat sodic (%
Na,Si03), percentatge de peroxid d'hidrogen (% Hy0,) aplicats durant la desintegracio i

del cabal d'aire (q) aplicat a la flotacio.

Rendiment en solids (%) Matéria inorganica (%)
NaOH H,0, Na;SiO;

(%) (%) (%) |325L/h 550L/h 775L/h | 325L/h 550L/h 775L/h
0 0 0 84.9 81.1 81.7 58.1 54.1 51.4
0 0 2 91.2 88.2 86.5 51.8 51.9 59.2
0 0 4 - 83.9 84.3 - 52.9 55.3
1 0 0 83.1 81.8 84.3 68 69.4 70
1 0 2 . 79.5 71.7 . 58.7 58
1 0 4 89.2 85.9 87.7 46.4 48.4 55.2
2 0 0 86.1 79.9 - 70 67.8 -
2 0 2 87.8 82.3 81.9 53.5 53.9 60.7
2 0 4 89.8 90.3 87.5 43 51.7 9.4
0 1 2 89.0 86.2 85.6 488 50.7 56.8
0 1 4 87.2 86.3 83.4 55.9 57.2 56.8
1 1 0 79.1 93.6 87.3 62.6 41.9 474
1 1 2 86.9 88.9 89.8 522 51.8 54.9
1 1 4 93.3 90.1 88.5 38.7 4.7 476
2 1 0 88.0 85.6 83.9 60.6 60.6 65.5
2 1 2 87.6 86.9 84.5 511 525 573
2 1 4 89.0 87.3 83.0 375 435 40.1
0 2 0 89.0 66.4 91.8 573 63.3 62.8
0 2 2 88.9 86.2 83.3 51.8 56.4 53.5
0 2 4 89.0 83.1 87.8 53.3 55.4 56
1 2 0 853 . 842 86.2 62.1 56.2 60.6
1 2 2 88.1 85.7 82.9 51.6 52.9 60.3
1 2 4 90.8 88.3 87.8 - | 446 42.1 50.6
2 2 0 83.6 87.9 87.4 69.2 53.4 54.4
2 2 2 - 89.0 84.6 - 49.2 52.6
2 2 4 92.1 90.7 90.1 416 49.4 51.8
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Taula I-4: Rendiments en sdlids en funcié de les variables hidrodinamiques de flotacio:

consisténcia de flotacio (c), velocitat d'agitacié (N) i cabal d'aire (q).

N c q Rendiment
(rpm) ‘ (%) (L/h) en solids (%)
850 0.75 500 79.7
850 1 500 89.8
850 1.25 500 87.4
850 0.75 750 91.8
850 1 750 86.3
850 1.25 750 81.5
850 0.75 1000 86.2
850 1 1000 86.2
850 1.25 1000 88.8
1150 0.75 500 93.3
1150 1 500 85.7
1150 1.25 500 89.2
1150 0.75 750 80.9
1150 1 750 84.9
1150 1.25 750 94.7
1150 0.75 1000 88.3
’ 1150 1 1000 76.9
1150 1.25 1000 93.2
;: 1450 075 500 91.4
1450 1 500 88.3
1450 1.25 500 84.2
1450 0.75 750 87.0
1450 1 750 843
1450 1.25 750 80.7
1450 075 1000 86.6
1450 1 1000 86.4
1450 1.25 1000 87.3
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ANNEX II: Cinétiques de flotacié. Taules de valors.

Taula IJ-1: Resultats de l'ajustament lineal dels valors obtinguts aplicant l'expressio In

((Ber-Bp)/(Brr-Br)) als valors de blancor de les formetes de flotacié en funcio del temps,

per a les diferents condicions de velocitat d'agitacié (N), consisténcia de flotacio (c) i
g

cabal d'aire aplicat (q).
In ((BsrBp)/(Bsr-Br))
temps de flotacié (min) pendent r
(%) N(@pm) q@Lm)| 3 6 9 12| (Ksiunor)
0.75 850 500 0.17 0.56 0.50 0.52 0.063 0.824
1 850 500 0.29 0.58 0.65 0.73 0.075 0.942
1.25 850 500 0.15 0.43 0.68 0.69 0.078 0.985
0.75 850 750 0.23 041 0.48 0.44 0.054 0.953
1 850 750 0.33 0.75 0.80 0.76 0.094 0.929
1.25 850 750 0.25 0.59 0.96 0.96 0.108 0.993
0.75 850 1000 0.23 0.38 0.55 0.52 0.061 0.993
1 850 1000 0.27 0.59 0.69 0.75 0.080 0.962
1.25 850 1000 0.26 0.62 0.96 1.10 0.108 0.995
0.75 1150 500 0.41 0.81 0.93 0.83 0.107 0.955
1 1150 500 0.35 0.79 1.03 1.02 0.117 0.988
1.25 1150 500 0.39 0.84 1.36 1.43 0.151 0.996
0.75 1150 750 0.36 0.80 0.92 0.89 0.107 0.958
1 1150 750 0.36 0.79 1.13 1.24 0.127 0.998
1.25 1150 750 0.30 0.79 1.38 1.65 0.154 0.980
0.75 1150 1000 0.43 0.80 0.83 0.81 0.095 0.899
1 1150 1000 0.59 1.06 1.18 1.25 0.133 0.932 '
1.25 1150 1000 0.43 1.22 1.43 1.65 0.169 0.959
0.75 1450 500 0.42 0.92 1.24 1.06 0.140 0.993
1 1450 500 0.41 ’ 0.92 1.18 1.21 0.135 0.986
1.25 1450 500 0.36 0.91 1.32 1.75 0.150 0.994
0.75 1450 750 0.37 0.76 0.98 0.93 0.111 0.986
1 1450 750 0.41 0.88 1.18 133 0.134 0.993
1.25 1450 750 0.59 1.24 1.70 1.81 0.191 0.996
0.75 1450 1000 0.37 0.74 0.96 0.92 0.109 0.988
1 1450 1000 0.56 1.22 1.45 1.50 0.167 0.969
1.25 1450 1000 0.63 1.41 1.94 2,11 0.220 0.996
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Taula II-2: Valors de la concentracié efectiva de tinta residual (ERIC) en funcié del

temps, per a les diferents condicions de velocitat d'agitacié (N), consisténcia de flotacio

(c) i cabal d'aire aplicat (q).

CONCENTRACIO TINTA RESIDUAL (ERIC)
temps de flotacidé (min)

¢c(%) N (rpm) q(L/M) 0 3 6 9 12
0.75 850 500 316.6 265.1 158.9 158.4 150.2
1 850 500 316.6 231.6 157.3 137.2 120.9
1.25 850 500 316.6 263.6 180.7 140.5 139.9
0.75 850 750 316.6 201.0 166.9 154.4 157.1
1 850 750 316.6 202.5 124.8 117.9 1127
1.25 850 750 316.6 240.0 157.7 106.5 97.4
0.75 850 1000 316.6 214.4 188.6 163.6 163.0
1 850 1000 316.6 200.2 141.5 1237 1225
1.25 850 1000 316.6 2417 146.3 104.8 98.8
0.75 1150 500 316.6 139.2 92.8 100.2 113.7
1 1150 500 316.6 190.0 119.6 101.1 105.5
1.25 1150 ) 500 316.6 202.8 123.6 82.6 75.7
0.75 1150 750 316.6 170.7 112.0 136.3 104.0
1 1150 750 316.6 200.5 124.7 95.7 90.1
1.25 1150 750 316.6 230.8 131.0 79.2 66.7
3-5 0.75 1150 1000 316.6 175.8 109.9 118.0 107.5
1 1150 1000 316.6 146.8 92.2 847 711
1.25 1150 1000 316.6 161.6 78.2 63.27 7.7
0.75 1450 500 316.6 1834 104.5 79.0 135.8
1 1450 500 316.6 175.8 96.9 82.6 923
1.25 1450 500 316.6 212.2 1129 - 773 71.3
0.75 1450 750 316.6- 170.2 101.6 957 94.0
1 1450 750 316.6 196.7 109.7 86.1 81.4
1.25 1450 750 316.6 192.8 103.0 70.0 63.3
0.75 ‘1450 1000 316.6 201.6 107.9 911 96.4
1 1450 1000 316.6 150.2 80.2 68.8 66.5
1.25 1450 1000 316.6 140.1 67.9 49.6 56.1
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Taula II-3: Resultats obtinguts d'aplicar l'expressi6 In ((Co-Cx)/(C-Cs)) a la
concentracié efectiva de tinta residual en funci6 del temps, per a les diferents condicions
de velocitat d'agitacid (N), consisténcia de flotacid (c) i cabal d'aire aplicat (q) i el

pendent k obtingut prenent un interval de 9 min.

In ((Co-C,)/(C-C.))
temps de flotacié (min) pendent
c(%) N (rpm) q (L/h) 3 6 9 12 Kgric Y
0.75 850 500 0.19 0.75 0.75 0.81 0.093 0.885
1 850 500 0.33 0.76 0.91 1.06 0.105 0.972
1.25 850 500 0.19 0.60 0.88 0.89 0.102 0.984
0.75 850 750 0.49 0.69 0.78 0.76 0.085 0.887
1 850 750 0.48 1.02 1.09 1.14 0.127 0.927
1.25 850 750 0.29 0.75 - 1.20 1.31 0.136 0.991
0.75 850 1000 042 0.56 07 0.72 0.076 0.924
1 850 1000 0.49 0.88 1.03 1.04 0.116 0.954
1.25 850 1000 0.29 0.84 1.22 1.29 0.141 0.987
0.75 1150 500 0.89 1.37 1.28 1.13 0.144 0.791
1 1150 500 0.55 1.07 1.27 1.22 0.144 0.964
1.25 1150 500 0.48 1.03 1.51 1.62 0.170 0.999
0.75 1150 750 0.67 1.14 0.92 1.23 0.108 0.711
1 1150 750 0.50 1.02 1.33 141 0.151 0.989
1.25 1150 750 0.34 0.96 1.57 1.79 0.178 0.984
0.75 1150 1000 0.63 1.17 1.08 1.19 | 0.126 0.835
1 1150 1000 0.83 1.38 1.48 1.70 0.166 0.903
1.25 1150 1000 0.73 1.58 1.86 1.59 0.215 0.965
0.75 1450 500 0.59 1.23 1.57 0.92 0.178 0.985
1 1450 500 0.63 1.32 1.51 1.38 0.174 0.956
1.25 1450 500 043 114 1.60 1.70 0.183 0.991
0.75 1450 750 0.67 1.26 1.33 1.35 0.153 0.914
1 1450 750 0.51 1.17 1.46 1.53 0.168 0.981
1.25 1450 750 0.53 1.24 1.72 1.86 0.196 0.995
0.75 1450 1000 0.48 1.19 1.39 1.32 0.163 | 0.963
1 1450 1000 0.81 1.55 175 1.79 0.200 0.945
1.25 1450 1000 0.89 1.76 2.21 2.03 0.250 0.980
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Taula I1-4: Resultats obtinguts d'aplicar I'expressié In ((Co-Cs)/(C-Cy)) a la superficie
ocupada per tinta residual en funci6 del temps, per a les diferents condicions de velocitat
d'agitacio (N), consisténcia de flotacio (c) i cabal d'aire aplicat (q) i el pendent k obtingut

prenent un interval de 9 min.

In ((Co-C,)/(C-C.))
temps de flotacié (min)| pendent

c(%) N((@pm) q(L/h) 9 12 Ksupimp
0.75 850 500 1.16 0.92 0.128
1 850 500 1.34 1.08 0.149
1.25 850 500 0.79 0.97 0.087
0.75 850 750 0.46 1.02 0.051
1 850 750 1.52 1.47 0.169
1.25 850 750 1.72 1.40 0.191
0.75 850 1000 0.96 1.51 0.107
1 850 1000 1.65 1.70 0.183
1.25 850 1000 1.78 1.99 0.197
0.75 1150 500 1.38 1.22 0.154
1 1150 500 1.47 1.72 0.163
1.25 1150 500 1.88 1.88 0.209
0.75 1150 750 1.54 1.66 0.171
1 1150 750 2,12 1.96 0.236
1.25 1150 750 234 271 0.260
0.75 1150 1000 1.35 1.43 0.150
1 1150 1000 131 2.14 0.145
1.25 1150 1000 2.52 2.87 0.280
0.75 1450 500 1.78 1.7 0.198
1 1450 500 2.62 2.23 0.291
1.25 1450 500 2.41 2.15 0.268
0.75 1450 750 - 157 1.69 0.175
1 1450 750 1.46 1.64 0.163
1.25 1450 750 3.12 2381 0.346
0.75 1450 1000 1.44 1.61 0.160
1 1450 1000 1.78 2,17 0.198
1.25 1450 1000 3.78 3.54 0.420
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Taula II-5: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de flotacid (c),

velocitat d'agitacio durant la flotacié (N), cabal d'aire (q) i les interaccions d'ordre dos

corresponents, sobre la constant cinética obtinguda amb les dades de blancor (kpancor).

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
Ilibertat quadrats
¢ (%) 2 0.01 39.13 0.00
N (rpm) 2 0.02 71.14 0.00
q (L/) 2 0.00 2.66 0.13
c*N 4 0.00 1.17 0.39
c*q 4 0.00 3.55 0.06
q*N 4 0.00 0.72 0.60

Taula II-6: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de flotacié (c),

velocitat d'agitacio durant la flotacié (N), cabal d'aire (q) i les interaccions d'ordre dos

corresponents, sobre la constant cinética obtinguda amb les dades de concentracid

efectiva de tinta residual (keric ).

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
¢ (%) 2 0.01 192.95 0.00
N (rpm) 2 0.03 463.96 0.00
q(L/h) 2 0.00 31.49 0.00
c*N 4 0.00 5.87 0.02
c*q 4 0.00 30.99 0.00
q*N 4 0.00 10.55 0.00
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Taula II-7: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de flotacio (c),

velocitat d'agitacié durant la flotaci6 (N), cabal d'aire (q) i les interaccions d'ordre dos

corresponents, sobre la constant cinética obtinguda amb les dades d'analisi d'imatge i que

permeten calcular la superficie impresa (Ksupimp).

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
c (%) 2 0.05 16.40 0.00
N (rpm) 2 0.05 15.97 0.00
q (L/h) 2 0.00 0.67 0.54
c*N 4 0.02 2.54 0.12
c*q 4 0.02 3.08 0.08
q*N 4 0.01 0.86 053
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Taula II-8: Valors de kpncor €n funcié del diametre equivalent mig de les particules
procedents de la desintegraci6 (Deq), de la preséncia de dispersié i del cabal d'aire aplicat
(q). Condicions de flotacid constants: ¢=1% i N=1100 rpm.

Preséncia Deq Knjancor
dispersio (um) g=325L/h | ¢=550L/h | q=775L/h
S 97 0.037 0.040 0.046
S 9.9 0.054 0.075 0.084
S 9.9 0.036 0.042 0.068
N 10.0 0.083 0.110 0.118
N 10.3 0.100 0.143 0.122
S 11.1 0.039 0.046 0.046
N 11.3 0.120 0.132 0.137
N 11.3 0.123 0.151 0.151
S 11.6 0.065 0.085 0.102
N 122 0.149 0.154 0.157
S 12.5 0.077 0.093 0.105
S 12.6 0.073 0.080 0.088
S 12.6 0.060 0.071 0.082
S 12.6 0.026 0.036 0.034
N 12.7 0.102 0.148 0.197
S 12.7 0.095 0.088 0.129
S 12.9 0.093 0.116 0.122
N 13.0 0.128 0.174 0.174
N 13.3 0.137 0.121 0.149
S 13.5 0.066 0.088 0.087
N 13.6 0.133 0.146 0.186
N 138 0.153 0.159 0.178
S 14.0 0.069 0.081 0.099
S 14.0 0.020 0.043 0.065
N 14.5 0.142 0.146 0.159
N 14.7 0.149 0.153 0.187
S 152 0.092 0.115 0.119
N 15.6 0.092 0.120 0.130
N 15.9 0.121 0.143 0.153
S 16.0 0.091 0.077 0.109
N 16.3 0.146 0.155 0.163
N 17.0 0.154 0.175 0.173
N 17.0 0.104 0.114 0.124
N 17.3 0.116 0.082 0.198 .
N 173 0.164 0.155 0.247
N 18.3 0.130 0.145 0.159
N 185 0.100 0.129 0.182
N 20.1 0.162 0.181 0.209
N 202 0.114 0.120 0.154
N 20.7 0.101 0.120 0.141
N 21.6 0.116 0.154 0.093
N 21.6 0.149 0.148 0.154
N 223 1 0.113 0.149 0.167
S 23.2 0.058 0.065 0.068
N 23.7 0.104 0.132 0.140
S 25.1 0.182 0.235 0.319
N 27.9 0.089 0.128 0.127
N 282 0.245 0.298 0.786
N 29.7 0.097 0.164 0.151
N 30.4 0.289 0.268 0.211
N 30.8 0.240 0.303 0.317
N 343 0.264 0.409 0.359
N 34.8 0.167 0.182 0.192
N 42.7 0.199 0.215 0.209
N 43.1 0.177 0.216 0.209
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Taula II-9: Resultats del test d'efectes de les variables: diametre equivalent mig (Deq),
presencia de dispersio i cabal d'aire (q), sobre la constant cinética obtinguda amb les

dades de blancor (kgiancor).

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
Ilibertat quadrats
Deq (um) 13 0.28 19.72 0.00
Preséncia de dispersio 1 0.09 84.18 0.00
q (L/h) 2 0.03 12.83 0.00

Taula II-10: Resultats del test d'efectes de les variables: consisténcia de flotaci6 (c),
velocitat d'agitacié durant la flotacié (N), cabal d'aire (q), diametre equivalent mig (Deq)

i preséncia de dispersio, sobre la constant cinética obtinguda amb les dades de blancor

(kBlancor) .

Variables Graus de Suma de F-Rati Prob >F
llibertat quadrats
¢ (%) 2 0.02 8.40 0.00
N (rpm) 2 0.02 11.69 0.00
q (L/h) 3 0.03 11.72 0.00
Deq (um) 21 0.30 14.73 0.00
Preséncia de dispersio 1 0.09 90.09 0.00
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Angle de contacte (rad).

Tensio superficial liquid/gas (N/m).

Tensio superficial solid/gas (N/m).

Tensié superficial solid/liquid (N/m).

Angle de desfasament (rad).

Consisténcia mitjana (%).

Desviaci6 estandard

Angle de contacte amb el qual s'aconsegueix g. (rad).
Viscositat aparent (Pa-s).

Densitat del liquid (kg/m?).

Viscositat del liquid (Pa-s).

Gramatge del grumoll humit (kg/m?).

Densitat de la particula de tinta (kg/m’).

Angle de contacte particula tinta-bombolla d'aire (rad).
Resisténcia de l'entramat fibros a la cisalla (N).

Esforg de cisalla sobre una paret de conduccié (N).
Area ocupada per tinta (classe i) / area total analitzada (mm%mm?®).
Area promig de les particules de tinta (mm?)

Area total analitzada (m?).

Area de fregament (m?).

Alcalinitat total (%).

Acceleracié de la suspensi6 (m/s?).

Amplada d'un grumoll (m).

Blancor del paper no imprés flotat (% ISO).

Blancor de les formetes de desintegraci6 (% ISO).
Blancor de les formetes de flotacio (% ISO).

Blancor de les formetes d'hiperentat (% ISO).
Parametre adimensional. Numero de Bond (B¢=Fc/F.q4).
Nombre de bombolles formades per unitat de temps.
C-oncentracié de particules en un moment t (n° particules/L).

Consisténcia de desintegracio (%).
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Dy
du/dr

E

EC,;
EC,i
Er@tancon

Er@ric)

EF(Supimp)

Fad
Fy
Fca

Fq4

Consisténcia de flotacié (%).

Concentracié de material no flotable després d'un temps infinit
(n° particules/L).

Concentracio inicial de particules de tinta (n° particules/L).
Concentracié de bombolles (n° bombolles/L).

Grau de retardament d'una bombolla d'aire.

Nombre de bombolles d'aire ocupades per unitat de volum.
Nombre de bombolles d'aire lliures per unitat de volum.
Interval de confianga.

Nombre de particules de tinta lliures per unitat de volum.
Consisténcia limit (%).

Grau d'incertesa

Diametre de la bombolla d'aire (m).

Gradient de velocitat (s™).

Error de mesura.

index d'eficiéncia per classes en funci6 de l'area de les particules.
fndex d'eficiéncia per classes en funci6 del nombre de particules.
Factor de destintabilitat basat en les analisis de blancor (%).

Factor de destintabilitat basat en les analisis de concentracio efectiva de

- tinta residual (%).

Factor de destintabilitat basat en les analisis de superficie ocupada per
tinta (%).

Forces d'estabilitzacié sobre l'agregat bombolla-particula (N).

Forga d'empenta estatica sobre la part immersa de l'esfera (N).
Forga capil-lar exercida sobre la linia de contacte entre les tres fases.
™). |

Forces de separaci6 addicionals (N).

Forces de desestabilitzaci6 sobre l'agregat bombolla-particula (N).
Eficacia de flotaci6 (%).

Forga de la gravetat (N).

Pressi6 hidrostatica del liquid sobre l'area de contacte (N/m?).

Pressi6 capillar dins la bombolla d'aire (N/m?).
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k;
kBlancor

kERIC

kSupimp

Forga de fregament entre fibres (N).

 Acceleracio de la gravetat (m/s?).

Espai critic (m).

Cabal d'aire volumétric (L/m®).

Gruixaria de la pel-licula liquida que envolta una bombolla d'aire (m).
Intensitat de corrent (A).

Forga efectiva induida pel efectes d'impacte i acceleracio (N).

fndex de consisténcia del flux.

Nombre de variables en un disseny factorial factorial.

Constant cinética (s™).

Constant cinética (s™).

Constant cinética obtinguda a partir de les analisis de blancor (™).
Constant cinética obtinguda a partir de les analisis de concentraci6
efectiva de tinta residual (s™).

Constant cinética obtinguda a partir de les analisis de superficie
ocupada per tinta (s™).

Longitud d'un grumoll (m).

Longitud total que ascendeix la bombolla d'aire a través de la suspensid
Longitud promig de les fibres (m).

Longitud minima de grumoll obtingut (m).

Numero d'ordre.

Massa de material fibros (t).

Massa de grumoll humit que s'ha d'accelerar (kg).
Index de comportament del flux.

Nivells als quals s'estudia una variable.

nombre d'observacions.

Nombre de mostres a analitzar.

Numero d'ordre.

Quocient de transferéncia d'energia.

Nombre de particules detectades per unitat d'drea.

Nombre total de particules presents en una cel'la de flotacio.
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wa

Se
SEC

Velocitat d'agitacié durant la desintegraci6 (rpm).

Velocitat d'agitacié durant la flotacio (rpm).

Nombre de bombolles d'aire.

Nombre total de particules captades per una bombolla.
Nombre de particules (classe i) / area total analitzada (#part/mm?)
Nombre de particules.

Nombre de generadors independents.

Poténcia del motor (kW).

Probabilitat de flotacio.

Probabilitat d'adhesio.

Probabilitat d'adhesié per lliscament.

Probabilitat de col-lisi6 bombolla-particula.

Probabilitat de formacié del contacte entre les tres fases (c.t.f).
Contingut en tinta (mm?*/m?).

Probabilitat d'estabilitzacid de l'agregat contra les forces externes.
Cabal d'aire aplicat a l'etapa de flotaci6é (L/h).

Radi promig de les fibres (m).

Radi de les bombolles d'aire (m).

Radi de captura (m).

Rendiment en pasta (%).

Numero de Reynolds d'una bombolla d'aire (Rey=2Ryvy,*pi/ny).
Longitud de trencament en humit (m).

Radi de la particula (m).

Variancia de la mostra.

Solids eliminats durant la flotacio (g).

Consum especific d'energia (kW-h/t).

Area de mostra analitzada (rlnz).

Temperatura de desintegraci6 (°C).
Esforg tallant (N/m?).

Temps de desintegracid (min).
Temps de flotacié (min)

Valor estadistic.
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te
t

Xj

Z

Temps de contacte (s).

Temps d'inducci6 o drenatge (s).

Temps de desintegraci6 (min).

Velocitat mitjana (m/s).

Voltatge (V).

Volum flotat (L).

Velocitat de la bombolla (m/s).

Volum de referéncia de la cel'la de flotacio (L).
Superficie ocupada per particules de tinta (ppm).

Resistencia del grumoll a la forga induida per l'acceleracié (N).
Forga de resisténcia en humit per unitat d'amplada (N/m).

Area de les impureses (mm?®).

Nombre de col'lisions bombolla-particula per unitat de temps.
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