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Obtencion de pulpa celulodsica a partir de la madera Mangifera Indica L. Mango. por el proceso organosolv modificado

I.- INTRODUCCION

La mayoria de las pulpas quimicas en el mundo son ahora producidas por el proceso
kraft y solamente una pequefia parte por los procesos al sulfito y a la sosa. Las principales
razones de que el proceso kraft domine son, su versatilidad de poder trabajar con diferentes
materias primas, la calidad superior de la pulpa obtenida y una mas eficiente recuperacion

de los reactivos quimicos que son usados en la coccion (Sanjuan y Martinez s/f).

A pesar de las ventajas que presenta el proceso kraft, existen también algunas
desventajas. Alguna de ellas es el problema de la emision de substancias con olor
desagradable (mercaptanos), otra desventaja esta relacionada con la pulpa misma, presenta
propiedades fisicas superiores, la pulpa kraft requiere de una muy buena secuencia de
blanqueo, para obtener los grados de blancura y viscosidad deseados para ciertos tipos de
papel; esto ha tenido como resultado un serio problema de contaminacion del agua por la
emision de sustancias coloreadas y toxicas, (actualmente se tienen sistemas cerrados en los

lavadores), (Sanjuan y Chavez, 1989).

Por eso, en el ramo industrial de la celulosa y papel desde hace tiempo se viene
buscando otras alternativas para la obtencion de pulpa celulésica; dentro de tales
alternativas se plantean ideas desde la variacion de la materia prima celulosica (diferentes
tipos y mezclas de maderas, papel reciclado, bagazo de caina, maguey, etc.), asi como la
variacion de los reactivos quimicos que efectiian la deslignificacion (Sanjuan y Martinez,

1990).

Las ideas principales en la busqueda de alternativas para la obtencion de pulpa
celulésica, mas econdmica, abatir los costos del proceso, y desde el punto de vista
ecologico (que para muchos es el mas importante), la disminucién de sustancias
contaminantes que emanan de las plantas de produccién de pulpa celuldsica; todo lo
anterior tratando a su vez, de obtener mayores rendimientos y mejores calidades en las

pulpas(Sanjuan et al, 1987).
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Asi, desde hace tiempo los investigadores de varios paises, se han dado a la tarea de
estudiar el efecto en la deslignificacion usando varios compuestos organicos (solventes)
sobre diferentes tipos de materias primas dentro de los rangos de temperaturas, tiempos,
presiones, e hidromédulos tradicionales; dandoles a tales procesos el nombre de proceso

Organosolv (Sanjuan et al., 1986).

Como en todos los procesos de pulpeo, la disolucion de la lignina es lo mas
importante, se ha reportado en varias ocasiones resultados de investigaciones sobre la
deslignificacion mediante diferentes solventes organicos, indicando que esta tiene lugar en
dos pasos, de los cuales el primero ocurre muy rapidamente mientras que el segundo es mas
lento, por eso es importante llegar a la temperatura maxima del proceso en un tiempo
relativamente corto para lograr una mayor selectividad en la disolucion de la lignina (Avila,

1993).

Por otra parte algunas investigaciones en este ramo han sido alentadoras u
orientadas, de tal forma se puede decir que los alcoholes alifaticos de bajo peso molecular,
presentan las condiciones mas favorables de empleo en este tipo de procesos, ya que en
primer lugar son compuestos relativamente faciles de recuperar y en segundo lugar, existe
la posibilidad de que utilizando su poder de extraccion , se puedan aprovechar productos
secundarios como son el caso de la lignina y los carbohidratos, que se obtienen gracias a la
capacidad de extraccion de estos solventes. También se ha encontrado que la adicion de
alcoholes y aminas durante la produccion de pulpa celulésica alcalina, incrementa la
selectividad de deslignificacion de los procesos tradicionales (proceso a la sosa, proceso

kraft), (Marton y Granzow, 1982).

Sin embargo, hasta el momento se han obtenido sélo algunos resultados
satisfactorios entre los cuales destacan principalmente la disminucion de la contaminacion

y la gran posibilidad de recuperacion de etanol (Kleinert, 1971).

Basicamente la limitante para la aceptacion total de los procesos de obtencion de

pulpa celulosica por medio de solventes organicos, es que las pulpas que se obtienen por
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medio de estos procesos no son todavia satisfactorias, referidas éstas a una pulpa kraft.
Aunque en la actualidad no se tiene conocimiento de la existencia u operacion de un
proceso organosolv industrial, o de alguna planta industrial que trabaje basandose en un
proceso en el cual se adicione solamente alcohol y agua, si es conocido el esfuerzo
realizado por la industria en el hecho de querer aprovechar el proceso organosolv para darle
una aplicacion comercial aunque tengan que hacer para ello modificaciones o innovaciones
sobre el proceso tradicional, ejemplo de ello es el proceso que se denomina “Proceso
Organocell”, que se puede denominar como un proceso organosolv modificado (Martinez y

Sanjuan, 1990).

En el presente trabajo de investigacion se pretende contribuir al estudio integral de
la madera de Mangifera indica L. (Mango), aportando informacion sobre el proceso de
pulpeo Organosolv Modificado en dos etapas, con el fin de conocer las propiedades y
caracteristicas de esta pulpa, con el propdsito de ofrecer otras materias primas
lignocelulésicas a las industrias papeleras, como lo es en este caso el mango, que después
de que termine su tiempo de produccion de su fruto, sea posteriormente la industria del
papel una opcioén para aprovecharla. Esta madera, en la actualidad se encuentra subutilizada
en Michoacan, donde es empleada en la fabricacion de cajas para empaque, lefia y a menor

escala en algunas piezas de poca importancia econdémica.
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II.- OBJETIVOS

1. Optimizar el proceso en la obtencion de pulpa celulosica por el proceso organosolv

a partir de la Mangifera indica L. (Mango).

2. Analizar el impacto que pueden tener los licores residuales en la contaminacion

ambiental por este proceso.

3. Caracterizacion de la celulosa obtenida.
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III.- ANTECEDENTES

El origen del proceso Organosolv data de 1931, afio en que Klason descubrio que el
etanol en presencia de una pequefia cantidad de acido clorhidrico, disolvia gran parte de la

lignina de la madera (Sanjuan, 1997).

Kleinert et al (1931) encontraron que es posible deslignificar madera u otra materia prima

vegetal en un sistema binario etanol-agua (Meier, 1983)

Arnonovsky y Gortner (1936), citado por Jairo y Salman (1985) probaron un nimero de
mezclas de alcohol-agua como reactivos de coccién para madera de dlamo encontrando
que el alcohol n-butilico y n-amilico producia una pulpa con mas bajo contenido de lignina
y mas alto rendimiento que con el alcohol metilico y etilico, no obstante, durante mucho

tiempo no se presto atencion a este tipo de proceso.

Katzen y Brusch (1980) reportan el desarrollo de un proceso factible y economicamente
conveniente, en el cual se resuelven los problemas de extraccion de lignina y su

recuperacion, ademas de la recuperacion del etanol y otros subproductos.

Lonnberg y Sjoholom (1987) realizaron un estudio comparando 3 sistemas de coccion
organosolv involucrando metanol y etanol como agentes de coccion. El rendimiento total
evaluado como contenido de lignina en ciertas fibras fue alto para el sistema alcalino y mas
alto para el sistema que contenia metanol como componente alcohdlico. Sin embargo, la
coccion alcalina fue ligeramente mas baja en rendimiento que el proceso Kraft. Por otro
lado, el proceso a base de etanol proporciono el rendimiento aceptado mas alto.
Practicamente la deslignificacion fue obtenida con alcohol solamente, con los parametros

de temperatura de 195°C y una presion de alta.

El pulpeo organosolv se ha estudiado también bajo condiciones alcalinas. Nakano & Darma
y Marton & Granzow reportaron un pulpeo exitoso con alcohol en soluciones acuosas de

hidréxido de sodio (Jairo y Salman, 1985). Sarkanen patentd el uso de sulfuro de amonio
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como catalizador en soluciones acuosas de metanol. La mayor desventaja del pulpeo

alcalino organosolv es que se requiere de un sistema de destilacion para el alcali.

Janson y Vuorisalo (1986) realizaron un pulpeo con adiciéon simultdnea de alcohol y
antraquinona al licor de coccion. La ventaja mas obvia que se obtuvo fue que el alcali
durante la coccion proporciono una disminucion en el grado de deslignificacion, siendo este

de 10 a 25%, cuando el etanol estuvo presente en la coccion de sodio-antraquinona.

Gasche (1985), citado por Sanjuan (1988) dio a conocer un proceso de coccion con madera,
en una etapa, utilizando hidréxido de sodio, metanol y antraquinona como reactivos de
coccion, donde pudo lograr una suficiente deslignificacion de maderas blandas con buen

rendimiento y buenas propiedades fisico-mecanicas.

Vargas (1988), evaluo6 las propiedades fisicas de celulosa de eucalipto, obtenida por el
proceso kraft-etanol, observando que el indice de rasgado es mayor en la pulpa sin alcohol

pero con la refinacion tiende a disminuir.

Sanjuan y Chavez (1989) aplicaron el proceso organosolv en dos etapas para Eucalipto
globulus, utilizando en la primera etapa Gnicamente una mezcla de etanol-agua y en la
segunda etapa adicionaron tan solo sosa, estudiando el comportamiento en los parametros
de porcentaje de reactivo, tiempo y temperatura, obteniendo No. de Kappa en rango de 15-

45 y rendimientos de 38-45%.

Martinez y Sanjuan (1990) reportan las ventajas de un proceso organosolv utilizando astilla
de pino en una primera etapa solamente con etanol-agua y en la segunda etapa tan solo
adicionaron sosa, obteniendo pulpas cuyas pruebas fisico-mecanicas fueron muy

semejantes a las obtenidas con pulpas de un proceso kraft industrial también de pino.

Medina (1991) estudia los extractos en el licor residual del proceso de pulpeo organosolv

utilizando Eucalipto globulus, descubriendo que al incrementar el tiempo de 60 a 90
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minutos no hay diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento y que el factor mas

importante en el proceso lo presenta el porcentaje de reactivo que fue el hidroxido de sodio.

Nava (1993), obtuvo pulpa de Casuarina equisetifolia L. por el proceso organosolv
modificado en una etapa. Los resultados 6ptimos se presentaron cuando se trabajoé a una

temperatura de 170°C.

Avila (1993) obtuvo una pulpa celuldsica a partir de Muhlembergia robusta con proceso
organosolv catalizado en una etapa, reportando que los resultados mas adecuados los

obtuvo trabajando a una temperatura maxima de 155°C y 60 minutos de coccion.

Lopez (1999) realizo estudios sobre la optimizacion de las condiciones de obtencion de
pulpa organosolv de la madera de Pinus martinezzi larsen, reportando que se pueden
obtener pulpas por medio del proceso organosolv modificado que pueden competir en el

mercado, con las pulpas obtenidas en el proceso kraft.

Contreras (2002) determind las condiciones optimas de coccién de la madera de
Acrocarpus fraxinifolius mediante el proceso organosolv modificado en una etapa,
reportando que es posible obtener pulpas con amplio nivel de deslignificacion y buenos

porcentajes de rendimiento.

En cuanto al uso de la Mangifera indica L. con un adecuado tratamiento preventivo, puede
usarse en marcos para madera, implementos agricolas, lanchas y tacones de zapatos y

proporciona ademas carbon de buena calidad (Morton, 1987 citado por Galan, 1999).

En Puerto Rico la madera se ha usado de manera limitada como lefia y tajaderas. En el sur
de Asia se utiliza para pilotes sumergidos, botes, muebles, carpinteria, pisos,
construcciones, cajas, arados y triples. La madera es fuerte y pesada, en muchos lugares de

Panama, se emplean pedazos del tronco para cortar carne en las carnicerias (Parrotta, 1993).
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En América Central la madera se emplea para embalajes y carpinteria local (Sanchez de
Lorenzo, 2003).

En México, se utiliza regionalmente para la elaboracion de mascaras, (Ortega. et al. s/f).
También para fabricar muebles, triplay, pisos, articulos torneados, culatas para armas,
decoracion de interiores, carrocerias, cajas para té y construcciones rurales (Niembro,

1990). En Cuba, se emplea en la fabricacion de yugos y tablas para cajas, (Fors, 1965).
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IV.- DATOS GENERALES DE LA ESPECIE

Descripcion del area de colecta (INEGI, 2008).

La especie utilizada en el presente trabajo se colectd en el municipio de Apatzingan
ubicado al occidente del pais en la region de tierra caliente del estado de Michoacan. El
estado de Apatzingan limita al Norte con el municipio de Tancitaro; al Este con los
municipios de Paridcuaro y la Huacana; al Sur con Tumbiscatio y al Oeste con los
municipios de Aguililla y Buenavista, representa el 1.35% del total del estado y el
0.000041% de la superficie del pais, se encuentra a una altura de 250 metros sobre el nivel

del mar.

Area de colecta

Fig. 1. Localidad donde se colecto el arbol de Mangifera indica L.

Clasificacion de la especie (Richter y Dallwitz, 2000)

Nombre cientifico: Mangifera indica L.

Nombres comunes: mango, mango criollo (nombre mas usado en la zona de recoleccion en

Meéxico); machang, sepam, tigre Word, figures asam, asam (Malacia); mangga, mango

(India)); en lenguas indigenas nahuatl: moncocuabitl (Ortega et al s/f).
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Distribucion
Nativo de los tropicos asiaticos, actualmente naturalizado en las regiones tropicales
del mundo entero, desarrollandose mejor en altitudes que van de los 0 a los 1200 msnm.

Existen plantaciones comerciales por la importancia del fruto (Baez 2006).

DESCRIPCION BOTANICA (Infoagro, 2008).

Fig. 2. Arbol, Flor y fruto de Mangifera Indica L.

-Tronco. El mango tipico constituye un arbol de tamafio mediano, de 10-30 m de altura. El
tronco es mas o menos recto, cilindrico y de 75-100 cm de didmetro; su fuste es recto y

cilindrico, su ramificacion es ascendente formando una copa densa y redondeada.

-Copa. La corona es densa y ampliamente oval o globular. Las ramitas son gruesas y
robustas, frecuentemente con grupos alternos de entrenudos largos y cortos que
corresponden al principio y a las partes posteriores de cada renuevo o crecimientos
sucesivos; son redondeadas, lisas, de color verde amarillento y opaco cuando jovenes; las

cicatrices de la hoja son apenas prominentes.
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-Corteza. La corteza es de color castafio grisaceo tiene grietas longitudinales o surcos

reticulados poco profundos que a veces contienen gotitas de resina.

-Hojas. Las hojas son alternas, espaciadas irregularmente a lo largo de las ramitas, de
peciolo largo o corto, oblongo lanceolado, coriaceo, liso en ambas superficies, de color
verde oscuro brillante por el haz y verde- amarillento por el envés de 10-40 cm de largo y

2-10 cm de ancho.

-Fruto. Se trata de una gran drupa carnosa que puede contener uno o mas embriones, es
variable en dimensiones, generalmente es ovoide — oblonga, de 4-25 cm de largo y 2-10 cm
de grueso, con un peso que varia de los 150 gr a 1 kg. De color verde, verde amarillento o
naranja en la maduras con algunas tonalidades rojas o violetas. La pulpa es de color

amarillo o naranja, jugoso y fibroso.

-Madera. La diferencia entre albura y duramen no siempre es definida, el color varia entre
amarillo dorado, castafio palido a castafio rojizo, no presenta olor ni sabor caracteristico,

presenta textura media, brillo alto y veteado pronunciado (Baez 20006).
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V.- PROCESOS DE PULPEO

Pulpeo es el término usado para describir la transformacion de materias primas a
fibras para la elaboracion de papel, proceso que puede llevarse a cabo por medios
mecanicos o quimicos, o por combinacion de ellos (quimicos — mecanicos); dando lugar a
los procesos de pulpeo denominados como: pulpeo puramente quimico (Kraft, a la sosa, al
sulfito y Organosolv) pulpeo termomecanico, semiquimico y pulpeo mecanico. (Cruz,
1993).

El proceso organosolv es en gran parte un procedimiento de pulpeo que utiliza
solventes organicos para remover la lignina tales como metanol, etanol, acido acético,

acetona, etc. (Biermann, 1996).

En teoria, en el proceso de pulpeo pueden usarse un gran nimero de solventes, por
lo que se ha propuesto una gran cantidad de ellos para este fin. En los métodos organosolv
se prefieren solventes con puntos de ebullicidon mas bajos que el agua, como los alcoholes
menores, porque pueden recuperarse del licor gastado por destilacion simple. Sin embargo,
solo unos cuantos solventes organicos han demostrado ser realmente buenos (Cuadro No.

1). (Sanjuan, 1997).

Las altas presiones en los digestores, asi como los prolongados ciclos de coccion
hacen indispensable el uso de determinados catalizadores o combinaciones que permitan

hacer mas atractivos los procesos de pulpeo organosolv (Sanjuan et al., 1986).

Por lo regular los procesos organosolv se clasifican de acuerdo con los catalizadores

empleados, por lo que resaltan tres categorias (Sanjuan, 1997):

1) Sistemas a los que no se aflade catalizador. Los acidos liberados del mismo proceso
de pulpeo principalmente acido acético actlian como catalizadores en la hidrolisis,
produciendo un pH final de 3.0 a 3.5. Estos sistemas requieren temperaturas

superiores a 180°C.
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2) Sistemas catalizados por acidos. Se ha probado una gran variedad de catalizadores
en las deslignificaciones organosolv. Entre estos se encuentran acidos minerales y
organicos, dioxido de azufre, sales acidas y sulfato de aluminio. La variacion
normal en el pH producido por los catalizadores es de 2.7 a 3.5. La accion de los
catalizadores como los acidos se lleva a través de la hidrolisis gradual del catidon del
acido (Avila, 1993). El empleo de catalizadores en el pulpeo nos permite reducir la

temperatura hasta 150°C.

3) Sistemas catalizados por bases. Puede alcanzarse una deslignificacion
excepcionalmente selectiva en los sistemas organosolv por el uso de reactantes
basicos como amoniaco, sulfuro de amonio, hidroxido de sodio o varias aminas. Sin
embargo, se requieren varias cantidades de estos reactantes, con lo que se

incrementa el costo de recuperacion de reactivos.

En el siguiente cuadro se enlistan los solventes y catalizadores mas usados en estos
procesos, los cuales ain no se aplican a nivel industrial, pero es indudable que
desempefiaran un papel muy importante en el futuro.

Cuadro No.1. Solventes y catalizadores mas usados en los procesos organosolv

(Sanjuan, 1997)

Solvente* Catalizadores
Metanol A. Catalizadores acidos
Etanol Incatalizador**
n-Butanol Acido clorhidrico
Etilén glicol Acido sulfurico
Etilén glicol metil éter Dioxido de azufre
Trietilén glicol Acido Oxalico
Dioxano Acido Salicilico
Acetona Cloruro de Aluminio
Acido férmico Fluoruro de bario
Acido acético Cloruro de magnesio
Etil acetato B. Otros catalizadores
Fenol Hidréxido de sodio
Hexametilén diamina Amoniaco
Sulfoxido de dimetilo Sulfuro de amonio
*Normalmente en combinacion con agua. **Catalizados por la liberacion de acido acético
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V.1 Proceso organosolv modificado

Entre los procesos no convencionales que actualmente se investigan sobresalen los
que se basan en solventes orgénicos, en el cuadro 1 del Anexo se tienen las propiedades

fisicas del metanol como uno de los solventes usados en el proceso organosolv.

El proceso Organosolv es un proceso de pulpeo que utiliza como reactivo hidroxido
de sodio en una soluciéon de metanol-agua; dicho proceso se puede llevar a cabo en dos

etapas (etapa de extraccion y etapa de pulpeo) o en una sola etapa.

La ventaja mas obvia para la realizacion de la coccion con hidroxido de sodio en
alcohol es que la deslignificacion se realiza mas rapidamente y el rendimiento es mas alto

(Nava, 1993).

La extraccion de la lignina con solventes organicos como el etanol se lleva a cabo
esencialmente con una separacion de los carbohidratos (celulosa y hemicelulosa) y de la
lignina. La reaccion es una separacion de los carbohidratos. La porcion resultante de la
lignina tiene un peso molecular bastante bajo, por lo tanto, con una mezcla de alcali y
alcoholes se consigue la remocion de gran parte de la lignina y de los polisacaridos que
contiene la madera. Los alcoholes de cadena corta son de especial interés porque su
recuperacion es facil. La ventaja potencial del uso de etanol para obtener pulpa es la de

combinar este compuesto con los procesos alcalinos (Vargas, 1988).

El grado y selectividad de la deslignificacion alcalina en alcoholes acuosos y aminas
aumenta con el incremento de la concentracion del alcali y componente organico. En
adiciones elevadas del solvente, el hidroxido de sodio absorbido por la madera causa la
concentracion efectiva del alcali en las astillas incrementando el grado de pulpeo y

acelerando a la vez la depolimerizacion de la celulosa, disminuyendo la viscosidad de la

pulpa.
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La solubilidad, adsorcion y actividad catalitica del hidroxido de sodio, estan
influenciados por el tipo y concentracion del solvente, el cual determina la proporcion total

del pulpeo en estas mezclas (Green y Sanyer, 1982).

En los cuadros 2 y 3 del Anexo, se tabulan algunas de las condiciones de operacion en
el proceso Organosolv catalizado, asi como las propiedades en las pulpas obtenidas por este

medio.

Los productos finales de diferentes tipos de proceso organosolv son de diferente
caracteristicas. De la materia prima original se obtienen las siguientes tres fracciones mas

importantes (Sanjuan, 1988):

1) Pulpa celulésica, conteniendo el compuesto de celulosa, diversas cantidades de

hemicelulosa y lignina residual.

2) Lignina solida, obtenida al recuperar el solvente organico del extracto, o al destilar

la lejia residual del proceso organosolv.

3) Obtencion de una solucion rica en azlicares, estos azucares son obtenidos por la
hidrolisis de las hemicelulosas en primer termino y de la celulosa como segunda
fuente. Estos azucares, se pueden fermentar para producir proteinas o etanol, asi

como concentrarse a melazas y venderse como alimento para el ganado.

V.2 VENTAJAS Y LIMITACIONES DEL PROCESO ORGANOSOLYV (Avila, 1993;
Cruz 1993)

VENTAJAS:

--Posibilidad de utilizaciéon de todo tipo de materias primas fibrosas (maderas duras,

maderas suaves, plantas anuales).
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--Gran simplificacion en el proceso de recuperacion de reactivos en licores negros, sea para
la obtencion de subproductos con valor comercial (azucares hidrolizados, lignina y otros

extraibles, o con fines energéticos).

--Bajo indice de contaminaciéon ambiental, al evitar los compuestos de azufre que se
convierten parcialmente en compuestos como son mercaptanos o el acido sulfhidrico que

son fétido y toxicos bajo ciertas concentraciones en el ambiente.

--Disminucion de los costos de inversion y operacion, reduciendo la capacidad minima

rentable de una planta.

--Sencillez en el sistema de recuperacion del solvente.

--Mayor selectividad de deslignificacion, por lo tanto mayores rendimientos en el proceso

de pulpeo.

--Obtencion de pulpas con bajo contenido de lignina, que pueden ser blanqueadas sin el uso

de compuestos clorados.

LIMITACIONES:

--Bajas propiedades de resistencia en las pulpas papeleras, ya que el medio alcohélico no
favorece el hinchamiento de las fibras lignocelulosicas, esto repercute en el grado de des-
lignificacion del material (disminuyéndolo), asi como en su fibrilacion y por ende, en sus
propiedades de resistencia, por lo que se debe hacer una acciéon de molienda adecuada para

cada pulpa, de acuerdo con sus caracteristicas.

--Volatilidad de los reactivos de pulpeo, es decir medios deslignificantes de bajo punto de
ebullicion, por ejemplo: Etanol (76°C). Por esto el pulpeo Organosolv debe realizarse bajo

un estricto control de operacion, ya que existen fuertes riesgos de explosion e incendio en
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caso de fugas de los digestores, lo cual en el pulpeo convencional no tiene consecuencias

desastrosas.

--Sus condiciones de operacion (altas temperaturas y presiones, tiempos largos) que pueden
ser reducidas con el uso de catalizadores, los cuales permiten disminuir la temperatura y la

presion, asi como los tiempos de coccion, disminuyendo los consumos de energia.

--Las pulpas quimicas convencionales pueden lavarse muy bien con agua, lo cual no es
posible para las pulpas Organosolv, dado que la disolucién con agua del licor de pulpeo

tiende a precipitar las ligninas disueltas sobre las fibras de la pulpa.
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VI.- METODOLOGIA

La metodologia se desarrollo en base al trabajo realizado por Lopez (1999).

De acuerdo a los antecedentes se llevd a cabo el proceso Organosolv en dos etapas,

para lo cual se trabajo de acuerdo a lo siguiente:

e Para una primera etapa se somete la astilla a un cocimiento con metanol-agua.

e Para la segunda etapa se le adiciona hidroxido de sodio, variando el porcentaje de

éste, la temperatura y el tiempo de acuerdo al disefio experimental propuesto.

VI.1 PREPARACION DE LA MATERIA PRIMA

La madera de Mangifera indica L. que se utiliza para la experimentacion procede de
un arbol de la zona de Apatzingan, Michoacan. Tal arbol después de ser derribado y
posteriormente trozado, se descorteza y se astilla manualmente en el laboratorio de la
Facultad de Ingenieria en Tecnologia de la Madera. Posteriormente las astillas se
clasificaron por tamafio y grosor. Para el presente estudio se utilizaron solamente las astillas
seleccionadas de acuerdo a la norma T 16 ts - 61. Lo anterior con el objeto de tener el
tamafo adecuado de modo que los reactivos quimicos penetren al interior de la astilla y
cumplan con el objetivo de solubilizar la lignina, rechazando las astillas demasiado grandes
pues en estas no penetran los reactivos quimicos hasta el centro, obteniéndose cocimientos
no uniformes y por lo tanto mayor porcentaje de rechazos; también se rechazaron las
astillas muy delgadas pues en estas se presenta sobrecocimiento afectando el porcentaje de

rendimiento, No de kappa, viscosidad, etc.

A la astilla clasificada para la primera etapa, se le determind el porcentaje de
humedad de acuerdo a la norma T — 264 om 88, para calcular el peso de astilla de madera

base seca que se aliment6 al digestor.
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A continuacion se presenta un diagrama general para el pulpeo de dos etapas y su

evaluacion.
Astijlla
_ 1ra
Etanol- agua Y etapa Recup.
Etanol
|
Matprial
Fibfoso
1
2da
NaOH etapa
e 1 1
| I |

No. kappa
Rendimiento

pH

Alcali total
Solidos totales

Viscosidad
Formacion Hojas
P. Fisicomecanicas

Fig. 3. Diagrama general para el pulpeo de dos etapas y su evaluacion
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V1.2 COCCION

El pulpeo se realizo en dos etapas, empleando para la primera etapa inicamente una

mezcla de alcohol-agua y para la segunda etapa NaOH.

Las cocciones se realizaron en los digestores que se encuentran en el laboratorio de

la Facultad de ingenieria en Tecnologia de la Madera.

VI1.2.1 EQUIPO DE COCCION

El digestor utilizado tiene las siguientes caracteristicas:

-Volumen 7.5 lts.

-Presion de disefio 30 Kg/cm®

-Presion de operacion de 10 a 17 Kg/em?

-Temperatura de disefio 250°C

-Temperatura de operacion 160 a 185°C

-Sistema de calentamiento: fuego directo con quemador de gas.

-Control de presion

-Control de temperatura

-Forma de purgador Fig. 4 Digestor

V1.2.2 RELACION DE BANO

Es la cantidad de liquido que se adiciona al digestor con respecto al peso de la
madera base seca, para impregnar totalmente la astilla, con el objeto de tener una
distribucion uniforme del licor en el digestor. La cantidad de liquido que se adiciona al
digestor es lo que se le conoce como licor de coccidn, el cual esta dado por el peso del licor
de coccion, peso del agua en la madera y peso del agua o licor negro para completar la

relacion de bafio. La relacion de baiio generalmente oscila de 3 a 4 partes de liquido con
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respecto de la madera base seca. En este trabajo se utiliza una relacion de bafio de 5:1

(Lopez, 1999).

V1.2.3 CONDICIONES DE OPERACION

Las astillas de madera se cuecen durante un tiempo determinado bajo condiciones
adecuadas de presion y temperatura, asi como de la concentracion de licor. El tiempo y la

temperatura estan muy relacionados.

La temperatura es la que propicia la reaccion entre el licor y la lignina. El tiempo de
digestion esta en funcion directa de la temperatura maxima de coccion, asi como de la

concentracion de reactivos.

V1.3 PREPARACION DEL LICOR DE COCCION

El licor se prepara de la siguiente manera:

50% de metanol
50% de agua
11- 18.5% de NaOH/ m.b.s.

m.b.s (madera base seca)

Es necesario conocer la concentracion de los reactivos de coccidon, que es la
cantidad en gramos de los reactivos sobre el volumen de agua en que se diluyen. La pureza
del NaOH utilizado para estas cocciones es de 96.47% en peso.

V1.4 VARIABLES DE LA COCCION

Para este trabajo se tendran como variables de coccion:
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= Porcentaje de reactivo
=  Tiempoy

= Temperatura

El pulpeo se llevd a cabo de acuerdo a las combinaciones de las variables de
operacion resultantes del disefio experimental de Box — Wilson, conocido también como
“Central compuesto rotacional” con tres variables independientes, cinco niveles y tres

respuestas (Cochran y Cox, 1990).

VLS ELECCION DEL MODELO

En este trabajo se aplicara el disefio experimental de BOX-WILSON, conocido
también como CENTRAL COMPUESTO ROTACIONAL por presentar las siguientes

ventajas:

-Menor cantidad de experimentos
-Amplio rango de estudio
-Facilidades para el calculo de los coeficientes del modelo matematico y la interaccion

entre las variables de estudio.

En el APENDICE A se describe ampliamente el disefio central compuesto

rotacional de Box Wilson de segundo orden.

Las condiciones que se variaron en el trabajo son:
Porcentaje de NaOH Xy)
Tiempo (X2)

Temperatura de coccion  (X3)

En la aplicacion del disefio experimental se tiene como valor maximo (M;) en cada

una de las variables por consiguiente tenemos que:
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M; para NaOH 23.41% /m.b.s.
M,  paratiempo 130.23 min.
M, para temperatura 183.41°C

Y como valores minimos (M>) en estas mismas variables se tiene:

M, para NaOH 6.59 % /m.b.s.
M,  paratiempo 79.80 min.
M, para temperatura 166.55 °C

De acuerdo con el disefio experimental (APENDICE A) se tiene que:

=2 k/4
Donde K =3 (numero de variables)

o (Niveles del disefio experimental)

Que al sustituir el valor de k en la ecuacion anterior y realizando la operacion

correspondiente, se obtiene que:

o=1.682
Se establecen cinco niveles para cada variable, siendo dos de estos los extremos M; y M,,

quedando para las condiciones establecidas como se observa en el siguiente cuadro.

Cuadro 2. Valores reales para los niveles del disefio experimental.

Variable (o) Niveles

-1.682 -1.0 0 1.0 1.682
% React. (X1) 6.59 11.59 15 18.41 23.41
Tiempo (X2) 79.8 94.770 105 115.23 130.23
Temp.°C (X3) 166.55 171.59 175 178.41 183.41
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En el cuadro 3, se muestran los valores de los factores del Disefio Central
Compuesto Rotacional constituido por un total de veinte ensayos de acuerdo a la

codificacion establecida (APENDICE A).

Cuadro 3. Valores reales de las variables de coccidon del Proceso Organosolv

(Segunda etapa de coccion)

No de ensayo X (%) X5 (min.) X5 (°C)
1 11.59 94.77 171.59
2 18.41 94.77 171.59
3 11.59 115.23 171.59
4 18.41 115.23 171.59
5 11.59 94.77 178.41
6 18.41 94.77 178.41
7 11.59 115.23 178.41
8 18.41 115.23 178.41
9 6.59 105.00 175.00
10 23.41 105.00 175.00
11 15.00 79.80 175.00
12 15.00 130.23 175.00
13 15.00 105.00 166.55
14 15.00 105.00 183.41
15 15.00 105.00 175.00
16 15.00 105.00 175.00
17 15.00 105.00 175.00
18 15.00 105.00 175.00
19 15.00 105.00 175.00
20 15.00 105.00 175.00

Para el andlisis estadistico del disefio experimental se utilizo el Software

STATISTICA versiéon 7 para Windows.
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V1.6 VALORACION DE LA PULPA ORGANOSOLV

Se describe ampliamente cada una de las valoraciones que se le hicieron a la pulpa
organosolv, asi como el método y material utilizado (APENDICE B).

VI1.6.1 Rendimiento

La determinacion del rendimiento se realiza obteniendo el peso seco de la pulpa
total producida y de divide entre el peso seco de la astilla alimentada al digestor, de acuerdo
alanorma T —240—om —88 (TAPPI 2000).
V1.6.2 Determinacién del No. de Kappa

El nimero de Kappa indica el grado de deslignificacion de la pulpa y puede ser
utilizada para todos los tipos y grados de pulpas de procesos quimicos y semiquimicos, se
determino de acuerdo a lanorma T -236 — m — 60 (TAPPI 2000).
VI1.6.3 Viscosidad

La soluciéon para viscosidad de una pulpa, mide el grado de polimerizacion
promedio de la celulosa. Tal como prueba, nos da una indicacion relativa de la degradacion

que resulta de los procesos de pulpeo y blanqueo (disminucion en el peso molecular).

La viscosidad se determiné en un viscosimetro capilar Cannon Fenske, basada en la norma

T 230 — os — 58 (TAPPI 2000).
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V1.7 PRUEBAS FISICAS DEL PAPEL

Las pruebas fisicas se realizaron en el corporativo Kimberly division Scribe en la
ciudad de Morelia, Michoacan. Se seleccionaron 10 muestras de las cocciones obtenidas
basandonos en el No. de kappa y el porcentaje de rendimiento.

VI1.7.1 Formacién de hojas

Con la pulpa obtenida se formaron las hojas de acuerdo a la norma T — 205 —om —

81 (TAPPI 2000).

VI.7.1 Gramaje

Esta determinacion (peso por unidad de area) se realizd después de que las hojas de

prueba se secaron hasta peso constante, de acuerdo a la norma T — 205 (TAPPI 2000).

V1.7.3 Tension

La resistencia a la tension es la maxima resistencia a la ruptura o rompimiento bajo
condiciones preestablecidas. Se define también como la fuerza por unidad de ancho de la

muestra y se determin6 de acuerdo a la norma T — 404 — os — 76 (TAPPI 2000).

VI1.7.4 Rasgado

Es la determinacion de la fuerza o trabajo promedio para rasgar una hoja de papel,
se diferencia por lo tanto, de la carga de ruptura porque en esta es una fuerza lo que se
mide, mientras que en el rasgado es un trabajo, se determino de acuerdo a la norma T —

414 — st — 65 (TAPPI 2000).
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VI1.7.5 Explosion

Es la presion uniformemente repartida sobre una parte circular sobre su superficie
de un diametro determinado, llega un momento que por efecto de la presion el papel se
revienta. La presion a que se produce el reventamiento, es el valor de explosion (estallido)

y se determina mediante la norma T — 403 —ts — 63 (TAPPI 2000).
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VI.8 ANALISIS DE LOS LICORES DE COCCION

VIL.8.1 Determinacion de pH

La determinacion del pH nos indica el alcali residual que no reacciono durante la
coccion. El pH nos indica el potencial de hidrogeno que es la neutralizacion de un acido
con un alcali, para esta determinacion el pH debe ser de 8.3 por que la madera es

ligeramente acida, aproximadamente de 1.3.

VI1.8.2 Determinacion de alcali residual

La determinacion del alcali residual nos permite conocer exactamente cual fue el
consumo real durante el proceso de digestion de este mismo.

Esta determinacion se realizé de acuerdo a la norma T — 264 (TAPPI 2000).

VI1.8.3 Determinacion de sélidos totales

Este parametro nos representa tanto las sales de sodio como la lignina modificada,
azucares disueltos, acidos resinicos saponificados, ceras, etc., es decir, el contenido de
materia organica, ya que el poder calorifico del licor esta en funcion de ellas.

Se realizé de acuerdo a la norma T — 625 (TAPPI 2000).
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VII.-RESULTADOS

VIL.1 EVALUACION DE LAS RESPUESTAS OBTENIDAS DE ACUERDO A LAS
CONDICIONES DEL DISENO EXPERIMENTAL UTILIZADO.

En el siguiente cuadro se muestran los parametros de evaluacion (respuestas) de la
pulpa Organosolv de Mangifera indica L., de acuerdo a las condiciones de operacion que

para cada ensayo se obtuvieron de la aplicacion del disefio experimental central compuesto

rotacional.
Cuadro No. 4.- Resultados de los ensayos
No. de CONDICIONES RESPUESTAS
muestra % de NaOH Tiempo Temp. % No. Viscosidad
(min.) X)) Rend. Kappa Cps

1 11.59 94.77 171.59 49.4343 55.485136 4.8657
2 18.41 94.77 171.59 51.0339 36.2882 9.94013
3 11.59 115.23 171.59 39.9477 63.40355 8.59652
4 18.41 115.23 171.59 53.4504 40.8941 12.773957
5 11.59 94.77 178.41 51.6322 63.249153 | 11.519503
6 18.41 94.77 178.41 46.2675 50.3406 11.943254
7 11.59 115.23 178.41 55.7252 64.902983 15.47113
8 18.41 115.23 178.41 44.1097 32.7587 7.34422
9 6.59 105.00 175.00 49.6189 67.828243 | 4.8838697
10 23.41 105.00 175.00 48.476 14.9103 7.5138
11 15.00 79.80 175.00 44.6925 56.8204 7.4412555
12 15.00 130.23 175.00 53.492 50.9780 12.7839
13 15.00 105.00 166.55 48.7304 65.76214 7.5532319
14 15.00 105.00 183.41 51.3356 62.8540 11.45333
15 15.00 105.00 175.00 51.8596 63.03993 11.570238
16 15.00 105.00 175.00 51.1439 52.3950 11.41056
17 15.00 105.00 175.00 48.5153 60.1292 7.525735
18 15.00 105.00 175.00 50.7712 69.535273 | 11.328724
19 15.00 105.00 175.00 46.7771 60.2842 12.07948
20 15.00 105.00 175.00 50.9636 61.1107 11.370334
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VII.2 DETERMINACION DE LOS COEFICIENTES BETA Y GRAFICAS DE LOS
PARAMETROS DE EVALUACION

En los siguientes apartados se dan a conocer los valores de los coeficientes beta, los
cuales van subindizados, desde Bo, Bi,...... By. Estas evaluaciones se lograron mediante el

procedimiento sugerido por Box y Wilson (1951), asi como Box y Hunter, (1955).

VIL.2.1 Determinacion de los coeficientes beta para el porcentaje de rendimiento

En el cuadro No. 5 se presentan los valores de los coeficientes 3, del disefio central
compuesto resultante de las condiciones de digestion [reactivo (%), tiempo (min.), y
temperatura (°C)] contra el parametro de evaluacion del rendimiento (%), para el proceso

organosolv modificado de dos etapas en Mangifera indica.

Cuadro No. 5.- Coeficientes () para el porcentaje de rendimiento

Valores de los Valor correspondiente
coeficientes B

Bo -768.35547386243
B1 60.592589226406

B. -.010222986114652
B3 4.0093081178559

Ba .0037526787304354
Bs —.34488114997274
Be 0

B, 0

Bs 0

Bo 0

La ecuacién del Disefio Central Compuesto Rotacional de Box —Wilson de segundo

orden, aplicable a todos los parametros de evaluacion la encontramos en, (Apéndice A).

Por lo que, la ecuacion propuesta para el disefio experimental con sus respectivos
valores de los coeficientes queda:

7=-768.35547386243+60.592589226406 X - .010222986114652 X* + 4.0093081178559 Y
+.0037526787304354 Y- .34488114997274 X Y + 0.0000
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Grafica Rendimiento con relacion a la temperatura y el reactivo
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Fig. 5 Gréfica tridimensional de superficie de respuesta para el rendimiento con relacion a

la temperatura y el reactivo.
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Fig 5a Grafica de contornos para el rendimiento con relacion a la temperatura y el reactivo
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VIL.2.2 Determinacion de los coeficientes beta para No. de Kappa

En el cuadro No. 6 se presentan los valores de los coeficientes B, del Disefio Central
Compuesto resultante de las condiciones de operacion [reactivo (%), tiempo (min.),
temperatura (°C)], contra el parametro de evaluacion del No. de Kappa, para el proceso

organosolv modificado de dos etapas en Mangifera indica.

Cuadro No.- 6 Coeficientes () para el No. de Kappa

Valores de los Valor

Coeficientes 3 Correspondiente

Bo 2077.9867194562
B 10.764196740264
B2 -.25428296353158
Bs —23.867603129632
Ba .070069606558974
Ps -.035973740335915
Bs 0

B, 0

Bs 0

Bs 0

Quedando la ecuacion propuesta para el disefio experimental con sus respectivos valores

de los coeficientes de la siguiente forma:

Z=12077.9867194562 + 10.764196740264 X - .25428296353158 X* — 23.867603129632 Y
+.070069606558974 Y? - .035973740335915 X Y + 0.0000
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Grafica No. de Kappa con relaciéon a la temperatura y el reactivo

mOREN,EAL

B s0
140
1 20
B o

Fig. 6 Grafica tridimensional de Superficie de respuesta para N. de Kappa con relacion a la

temperatura y el reactivo
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Fig. 6a Grafica de contornos para N. de Kappa con relacion a la temperatura y el reactivo
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VIIL.2.3 Determinacion de los coeficientes beta para viscosidad

En el cuadro No. 7 se presentan los valores de los coeficientes § del Disefio Central
Compuesto resultante de las condiciones de operacion [reactivo (%), tiempo (min.),
temperatura (°C)], contra el parametro de evaluacion Viscosidad (Cps), para el proceso

organosolv modificado de dos etapas Mangifera indica.

Cuadro No.- 7 Coeficientes (B) para la Viscosidad

Valores de los Valor

Coeficientes B Correspondiente

Bo -5861.8184579895
B1 38.641730844966
B. -.22095896411657
Bs 63.606391051034
Ba -.17311653866422
Bs -.18226350392581
Bs 0

B, 0

Bs 0

Bs 0

Por lo que, la ecuacion propuesta para el disefio experimental con sus respectivos

valores de los coeficientes es:

Z=-5861.8184579895 + 38.641730844966 X -.22095896411657 X* + 63.606391051034 Y
- .17311653866422 Y~ - .18226350392581 X Y + 0.0000

En los cuadros anteriores los valores de beta tienen una simbolizacion en las
correspondientes ecuaciones antes dadas, la cual es:

Bo Coeficiente promedio de la respuesta de cada variable en particular
(Porcentaje de reactivo, tiempo y temperatura).

Bi, B2y B3 Indican la magnitud del efecto de los factores: porcentaje de reactivo,
tiempo y temperatura respectivamente con relacion al porcentaje de
rendimiento, No. de kappa y viscosidad.

B4, Bs y Ps  Estos, son los términos cuadraticos de los factores By, B2 y 3.

B7, Bs y P9 Representa el efecto de la interaccion entre los factores BB, BiPs y

B2Bs
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Grafica Viscosidad con relacion a la temperatura y el reactivo
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Fig. 7 Gréfica tridimensional de Superficie de respuesta para viscosidad con relacion a la

temperatura y el reactivo.
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VIIL.3 ANALISIS DE REGRESION MULTIPLE

Analisis de regresion multiple para las respuestas del disefio experimental

(rendimiento, No. de kappa y viscosidad).

A continuacién se presentan los resultados del analisis de regresion multiple para

20 ensayos, (APENCIDE C).

Cuadro No. 8 Analisis de regresion multiple para Rendimiento

Multiple Regression Results Rendimiento

Dependent: Var7 Multiple R = 15729573 F=.2156419
R?>= .02474195 df= 2,17
No. of cases: 20 adjusted R?>=-.08999429 p = .808195

Standard error of estimate: 3.834455150
Intercept: 24.282268571 Std.Error: 43.92747 t( 17)=.55278 p= .5876

Varl beta=-.07 Var3 beta=.143

Cuadro No. 9 Andlisis de regresion multiple para No. de Kappa

Multiple Regression Results No. de Kappa

Dependent: Var7 Multiple R =.80214566 F=15.33875
R?%=.64343766 df= 2,17
No. of cases: 20 adjusted R= .60148915 p= .000156

Standard error of estimate: 8.741253953
Intercept: 82.052774498 Std.Error: 100.1397 t( 17)=.81938 p= .4239

Varl beta=-.80 Var3 beta=.029
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Cuadro No. 10 Analisis de regresion multiple para Viscosidad

Multiple Regression Results Viscosidad

Dependent: Var7 Multiple R = 38415508 F=1.471553
R*= 14757513 df= 2,17
No. of cases: 20 adjusted R= .04728985 p= .257381

Standard error of estimate: 2.764167468
Intercept: -41.89987278 Std.Error: 31.66627 t( 17)=-1.323 p= .2033

Varl beta=.145 Var3 beta=.356
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VII.4 RESULTADOS DEL LICOR RESIDUAL

En el siguiente cuadro se presentan los resultados del analisis del licor residual que

se obtuvo después de la etapa de coccion.

necesario titular con HCI.

Cuadro No. 11.- Analisis del licor negro

LICOR NEGRO
No de pH del licor Alcali % de solidos
muestra residual residual g/It | totales

1 827 | - 6.06702
2 9.53 0.3 9.05592
3 8.00 | - 6.37788
4 9.39 0.2 13.86694
5 810 | e 5.58079
6 834 | - 10.90274
7 759 | - 6.23608
8 10.15 1 9.8556
9 583 | - 3.52431
10 10.86 2.23 10.72942
11 8.95 0.05 10.22458
12 836 | - 8.50725
13 9.51 0.13 7.048
14 9.66 0.28 9.81123
15 9.05 0.1 6.75528
16 9.56 0.23 7.83086
17 8.94 0.05 7.3336
18 9.23 0.1 0.66588
19 9.70 0.33 7.89049
20 9.6 0.21 7.6772

, Indica que no se le agreg6 HCl ya que el licor tenia un pH de 8 a 8.3 y no era
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VIL.5S RESULTADOS DE LAS PRUEBAS FISICAS DE LAS HOJAS FORMADAS

En el siguiente cuadro, se muestran los resultados de las pruebas fisicas que se

realizaron para las pulpas que presentaron No de Kappa optimo y algunas con No de Kappa

alto para comparar resultados. La cantidad de pulpa que se obtuvo en cada experimento no

fue suficiente para obtener una curva de batido, por lo tanto no se reporta informacion con

respecto al comportamiento de las pulpas en la refinacion.

Cuadro No.- 12 Resultados de las pruebas fisicas

No. | Gram. Tension F. Tensidon | Explosion Indice Resist. Fza. Indice

M. | (g/m%) | (Kg/15mm) | (m) (Kg/cm?) Explos. | Rasgado | Prom. de
(g) rasgado | rasgado

1

2 61.28 1.10 1173.57 0.625 10 7.8 31.2 12.73

3

4

5 62.45 .45 482.10 0.43 7 10.2 40.8 16.33

6

7 62.83 .75 807.03 0.56 9 8.7 34.8 13.84

8

9 62.93 .45 479.98 0.25 4 9.3 37.2 14.78

10

11

12 | 60.87 1.25 1333.61 0.87 14 6.7 26.8 11

13 | 61.86 .60 641.15 0.375 6 8.5 34 13.74

14 | 61.06 .95 1011.42 0.56 9 7.5 30 12.28

15 | 62.94 2.45 2609.54 0.94 15 10.8 43.2 17.16

16

17

18 | 63.02 1.05 1120.20 0.75 12 8.2 32.8 13.01

19 | 62.75 1.25 1337.12 0.81 13 7.6 30.4 12.11

20
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VIII ANALISIS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos en las pruebas efectuadas aparecen en el cuadro No 4 ,
junto con las condiciones de operacion empleadas en el pulpeo Organosolv para Mangifera

Indica L.

Se puede decir, que las condiciones de operacion optimas de pulpa Organosolv para
alta resistencia de acuerdo al No. de kappa, serian; 11.59% de NaOH, 115.23 minutos y
178.41°C, aunque las pulpas del punto central del disefio experimental, también presentan

No. de kappa dentro del rango de pulpas de alta resistencia.

También es importante decir que, para la elaboracion de papeles para escritura e
impresion se requiere de pulpa de baja cantidad de lignina, baja cantidad de hemicelulosa y
alta resistencia (Casey, 1990); para este uso no se obtuvieron valores cercanos (No. de

kappa 20-23) en este trabajo.

Mediante este proceso y dentro de los rangos que comprenden este estudio es
posible obtener pulpas con un rendimiento de 39.94 y 55.72%, No de Kappa entre 14.91 y
69.53 unidades y viscosidad entre 4.86 y 15.47 Cps.

Los coeficientes B evaluados se muestran en los cuadros No. 5, 6 y 7
respectivamente, en donde se indico el efecto de las variables; reactivo, tiempo y

temperatura con relacion a las respuestas; rendimiento, No de Kappa y viscosidad.

El analisis de regresion explica en forma matematica el comportamiento de una
variable de respuesta en funcion de una o mas variables independientes (Gutiérrez y De la
Vara, 2003), los coeficientes para las ecuaciones de regresion obtenidas de las respuestas
del disefio se expresan en los Cuadros No. 8, 9 y 10, los analisis de regresion de acuerdo al
coeficiente de determinacion multiple R*Walpole y Myers, 1992) se expresan en los
cuadros anteriormente dichos, del que se tiene el 15% de la variaciéon en Rendimiento,

64.34% de la variacion en No. de Kappa y 38.41% para Viscosidad.
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En cuanto al rendimiento, la temperatura es un factor determinante, esto se observa
en el rendimiento mas alto en el ensayo No. 7 55.72 %,(temperatura 178.41°C, tiempo
115.23 min y reactivo 11.59%), comparandolo con el rendimiento del ensayo No. 3

39.95% (temperatural71.59°C, tiempo115.23 min y reactivo 11.59%).

Para el No de Kappa, el porcentaje de reactivo fue lo que mas influyo, esto se ve
claramente en los puntos factoriales del disefio experimental en donde se vario dicha
condicién manteniendo tiempo y temperatura iguales para dos ensayos. A mayor numero
de Kappa nos indica mas cantidad de lignina residual presente en la fibra. En este caso se
obtuvo No de Kappa bastante elevados por lo que la pulpa no es apta para un blanqueo ya

que el costo de reactivos seria muy elevado.

En lo referente a la viscosidad se tiene que se obtuvieron valores entre 4.86 y 15.47
Cps, a mayor viscosidad nos indica que tenemos que la longitud de fibra es mas largo, de

los contrario a menos viscosidad la longitud de fibra es mas corta.

Shurt y Lewis citados por Casey (1990), suministraron informacion acerca de la
relacion que existe entre el grado de polimerizacion de la pulpa, medida por la prueba de
viscosidad del cuprietilen-diamina, reportando que pulpas con muy baja viscosidad ( 4 cps,
GP aproximado de 600) se cortan y rompen facilmente debido a su baja resistencia a la
tension y en consecuencia no hay la oportunidad suficiente para desarrollar bastante
fibrilado con el cual producir un papel fuerte. Por ello, son deseables para producir papeles

que requieren un grado elevado de suavidad y calibre; por ejemplo para libros.

La viscosidad 6ptima se obtuvo con las condiciones de operacion del ensayo No. 7,
(temperatura 178.41°C, tiempo 115 minutos y reactivo 11.59%) con 15.47 cps, lo cual nos

indica que esta pulpa puede ser empleada en la mezcla de papeles de resistencia.

En el cuadro No. 11 se muestran los resultados del analisis del licor residual que se
obtuvo después de la etapa de coccidn, se observa que el porcentaje de solidos en el licor

para la temperatura de coccion del primer nivel (166.55°C) presenta una diferencia de 3
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unidades con relacion al nivel mas alto (183.41°C), se observa que a menor carga de
reactivo quimico el contenido de solidos en el licor de coccion es menor por el contrario a
mayor carga de reactivo el porcentaje de solidos es mayor, en cuanto al alcali residual en el
experimento No. 10, se observa el valor mas alto 2.23, lo cual nos indica que a mayor carga

de reactivo mayor es el consumo de este mismo.

Por otra parte el porcentaje de rechazos va desde un 0.078 hasta un 14.40 %, esto se
debe a que se escogio al azar la madera que se iba a astillar, y esta llevaba una cantidad

considerable de nudos.

Se hizo la formacion de la hoja se determino gramaje, tension, rasgado y explosion,
obteniéndose valores aceptables en cada prueba. En cuanto a las pruebas fisico-mecanicas
se seleccionaron diez muestras de las cocciones obtenidas basandonos en el No. de Kappa y

el porcentaje de rendimiento, estas se presentan en el cuadro No. 12.

En promedio:
El gramaje promedio de las hojas formadas fue de 60 + 3 g/m”.
Para el caso de la Resistencia al Rasgado se obtuvieron valores entre 6.7 a 10.8 (g).
fndice de rasgado 11 —17.16.
En cuanto a la Explosion los valores fueron de 0.25 a 0.94 (Kg/cm?)
Indice de Explosion 4 — 15.

En relacion a la Tension, los valores fluctuaron de .45 a 2.45 (Kg/15mm).

De acuerdo a los valores obtenidos y al compararlos con los del Cuadro No. 4 del
Anexo, se encuentran que las pulpas Organosolv presentan valores un poco arriba que los

de los procesos convencionales.

La ventaja del disefio experimental aplicado en este trabajo, es la de permitir realizar
una serie de combinaciones necesarias y tener una respuesta para los parametros de
evaluacion; por lo que las condiciones 0ptimas de operacion se obtendran de acuerdo al uso

que se requiera de la pulpa.
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Cabe hacer mencion que hubo algunas deficiencias en cuanto a el equipo con el que
se realizaron las cocciones, ya que las temperaturas no se lograron mantener constantes
durante el proceso por el calentamiento directo y las cocciones no fueron homogéneas

como se hubiera deseado.
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IX CONCLUSIONES

Sobre la base de los resultados obtenidos en el presente trabajo, es posible

establecer las siguientes conclusiones, estas demuestran la razon del presente trabajo:

1. Es posible obtener pulpas con amplio nivel de deslignificacion y buenos porcentajes

de rendimiento mediante la aplicacion de este proceso.

2. Las condiciones 6ptimas de operacion estan en funcion del uso al que se destine la
pulpa Organosolv, aprovechando el disefio experimental se elegiran las condiciones

de operacion que se deseen, pudiendo obtener una respuesta aproximada.

3. La pulpa de Mangifera indica L. es idonea en la fabricacion de papeles de alta

resistencia (liners), sobre todo para cajas de empaque. No es necesario blanquearla.

4. Se pueden obtener pulpas por medio del proceso Organosolv modificado que
puedan competir en el mercado, con las pulpas obtenidas mediante el proceso Kraft,

pues las propiedades fisicas son muy similares.

5. El agregar metanol en la primera etapa beneficia la extraccion de compuestos
tanicos, sin la presencia de compuestos inorganicos; el uso de este alcohol influyo

en una rapida y homogénea impregnacion.
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X RECOMENDACIONES

e Realizar pruebas fisico-mecéanicas con hojas formadas de pulpa refinada de madera
de Mangifera indica L. obtenidas a partir de este proceso, ya que en este trabajo los

ensayos efectuados fueron hechos con pulpas sin refinar.

e Tomando en cuenta que este proceso disminuye ampliamente la contaminacion
ambiental se puede recomendar como un proceso alternativo en la industria de la

celulosa y papel.

e Realizar pulpeos de la especie Mangifera indica L. por otros procesos quimicos, con
el fin de hacer comparaciones entre los resultados que presenta cada proceso, para

llegar a una conclusion final.

e Realizar secuencia de blanqueo en la especie Mangifera indica L.

e Hacer un analisis de los subproductos del licor residual del proceso Organosolv
modificado, ya que una gran ventaja que presenta este proceso es la de aprovechar
en mejor medida los carbohidratos del licor residual y convertir la lignina de alto
grado de pureza, en productos de mayor valor agregado y con ello, hacer rentable

este proceso en comparacion con los procesos convencionales.
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APENDICE

APENDICE A

DISENO CENTRAL COMPUESTO ROTACIONAL DE BOX- WILSON DE SEGUNDO
ORDEN (COCHRAN Y COX. 1990)

Por simplicidad, el desarrollo de este disefio experimental se planea en forma codificada

para las variables de estudio.

o Igual que en otros disefios, se define el numero de variables independientes
involucradas en la investigacion, designandose con los términos X;, X,, Xs,.....Xy)

segun la cantidad de ellas (a cada variable le corresponde una X determinada).

o Se definen los rangos de cada una de las variables y se designan los valores

extremos del rango en la siguiente forma:

Valor Maximo del rango = M,

Valor Minimo del rango = M,

o Se designa un valor “o” para cada una de las variables, el valor de alfa resulta de la
expresion o = 2 ¥ donde “k” es el numero total de variables, por lo tanto es una

constante.

o Con cada uno de los rangos de las variables se establecen cinco niveles, es decir
cada variable tendra cinco valores distintos dentro del rango, dos de estos son los
extremos y los otros tres son variables intermedios, enseguida se muestra la forma

de obtener los cinco niveles:
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CODIGO VALOR DE NIVELES
-0, M,
1 M, +[(M; — My)] / 20
0 (M, + M)/ 2
1 M, — [(M; — My)] / 20t
+o M,

o = 1.682 para tres variables (k=3)

El disefio experimental se divide en tres partes: una parte factorial, una axial o estrella y

una con puntos centrales.

1. La parte factorial sera de 2 niveles y 3 wvariables, generando 24 = 8§

combinaciones o experimentos.

2. Los puntos axiales o estrella seran seis y se anaden en el disefio para estimar

mas eficientemente los coeficientes del modelo matematico propuesto.

3. Los puntos centrales son 6 en forma repetida y su finalidad es estimar el error

experimental.

4. La combinacion general de los 20 experimentos del disefio queda establecido

tomando en cuenta la tabla siguiente:
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No. de Exper. VARIABLES RESPUESTA
X1 X2 X3 Y cale-
1 -1 -1 -1 Y,
2 1 -1 -1 Y>
3 -1 1 -1 Y;
PUNTOS 4 1 1 -1 Y4
FACTORIALES 5 -1 -1 1 Ys
6 1 -1 1 Y
7 -1 1 1 Y,
8 1 1 1 Y3
9 -0 0 0 Yg
10 o 0 0 Y]o
PUNTOS 11 0 -al 0 Y
AXIALES 12 0 o 0 Y2
13 0 0 -0 Y13
14 0 0 o Y14
15 0 0 0 Yis
16 0 0 0 Yi6
PUNTOS 17 0 0 0 Y17
CENTRALES 18 0 0 0 Yis
19 0 0 0 Yi9
20 0 0 0 Yo

El disefio experimental con tres variables, es un polinomio del siguiente tipo:
Z cale. = Bo+ BiXi + BaXo + B3Xs + BaXy® + BsXo” + BeXa” + PrXiXa + PsXiXs + PoXoXs

Los términos “B” son los coeficientes del polinomio
los términos “X” son las variables, y

la “Z” representa la respuesta teérica.
ANALISIS DE REGRESION, Mason, et al. (1989)

A la conclusion de cada experimento, se registra la respuesta o resultado del mismo.
Las respuestas son denominadas respuestas reales las cuales son analizadas mediante un

analisis de regresion, el cual incluye cuatro etapas:

Roman Alejandro Téllez Garcia Pagina - 56 -



Obtencion de pulpa celulodsica a partir de la madera Mangifera Indica L. Mango. por el proceso organosolv modificado

1.- Seleccion del modelo matematico.

2.- Calculo de los coeficientes del modelo.

3.- Pruebas estadisticas del modelo para representar la situacion fisica.

4.- Evaluacion del modelo para determinar el sentido de los mejoramientos u

optimizacion.

CALCULO DE LOS COEFICIENTES DEL MODELO

El procedimiento para el calculo de los coeficientes (Bo, Bi1, Bo,.....Bn), se realiza

segun lo describe Cochran y Cox, (1990).

PRUEBA ESTADISTICA DEL MODELO PARA REPRESENTAR LA SITUACION
FISICA

En esta etapa, se parte del modelo matematico con sus coeficientes ya calculados,
pretendiendo determinar si se puede predecir o no la respuesta y hasta que punto a partir
del conocimiento de las variables. Para esto, se realiza un andlisis de regresion

polinomial, Walpol — Myers, (1992), bajo los siguientes puntos:

El coeficiente de regresion R” es un pardmetro auxiliar en la determinacién de la

falta de ajuste.

. . sz 2
Si los puntos muestra se ajustan a la curva de regresion, R” tendera a 1, de lo

contrario tendera a cero.
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APENDICE B

Se describen los procedimientos que se siguieron para cada una de las respuestas
obtenidas, como son: valoracion de la pulpa organosolv, pruebas fisicas del papel y analisis
de los licores de coccion (TAPPI 2000), los célculos de como se obtuvieron asi como un

ejemplo de cada uno de ellos.

VALORACION DE LA PULPA ORGANOSOLV

Determinacion de Rendimiento

Procedimiento:

1.- En la balanza granataria pesar toda la pulpa obtenida, peso A.

2.- Pesar unos 2 g de la pulpa en la balanza analitica y colocarlos en una céapsula de
porcelana, peso a.

3.- Llevar esta muestra al horno de secado durante 3 horas a 105+3°C. Enfriar en un
desecador y pesar, peso b.

4.- Determinar porciento de humedad. Tome este valor como representativo para toda la
pulpa.

5.- Determinar el peso seco de toda la pulpa, valor B.

6.- Determinar el rendimiento, R.

Calculos

1.- Calcular el porcentaje de humedad de la muestra como sigue:
%H=a-b X100

A

2.-Calcular el peso seco de toda la pulpa obtenida:

B= (1 -%H/100)*A
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3.- Calcular el rendimiento:
R= (B/Ms)*100, donde:

Ms= peso seco de la astilla

Ejemplo (Muestra No. 1):

1.- Calcular % de Humedad
% H=2.0007 —0.4752/ 2.0007 = 76.24831 %

2.- Calcular el peso seco de toda la pulpa obtenida

B =(1-76.24831/100)*392.2 =93.154128 gr

3.- Calcular Rendimiento

R =(93.154128/188.44)* 100 = 49.4343

Determinacion de Nimero de Kappa

Procedimiento:

1.- Pesar 1 = 0.001 g de pulpa, meterla al horno de secado hasta sequedad total a 105 + 3°C.
Enfriar en desecador y pesar. Con estos datos puede calcular el porcentaje de consistencia
y/o el porcentaje de humedad de la pulpa.

2.- Pesar aproximadamente 3 de pulpa “htimeda” y enseguida corregir por la consistencia o
humedad obtenida en el punto 1.

3.- Desfibrar estos 3 de pulpa en el vaso de precipitado de 1000 ml conteniendo 400 ml de
agua destilada, agitar 3 minutos.

4.- Agregar al mismo tiempo 50 ml de permanganato de potasio y 50 ml de &cido sulfurico.

5.- Agitar constantemente por 10 minutos.

6.-Despues de los 10 minutos adicionar 10 ml de yoduro de potasio y unas gotas de

almidon.
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7.-Inmediatamente titular con tiosulfato de sodio hasta el vire de azul a incoloro, registrar
los ml de tiosulfato consumidos como T.
8.- Realice una corrida en blanco, efectuando el mismo analisis, pero sin pulpa, y anotar los

ml de tiosulfato como B.

Calculos:

1.- Determinar el porcentaje de consistencia:
%C = g secos * 100 (peso 1)
2.- O bien, el porcentaje de humedad:
3.- Determinar el peso seco de los 3 g de pulpa:
Ws = (1-%H/100)* Wh
4.- Determinar el nimero de Kappa:
No Kappa=B —T * 100; o bien: No Kappa=B-T
%C* 3 Ws

Ejemplo (Muestra No. 1):

1.- Porciento de Humedad

% H= 7624831 %

2.-Peso seco de los 3 g de pulpa
Ws = (1-76.24831/100)* 3.0048 = 0.7137

3.- No. de Kappa
No. Kappa = 49.7-10.1/0.7137 =55.485136
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Determinacion de Viscosidad

Procedimiento:

1.- Pesar aproximadamente 5 g de la celulosa hiimeda, desfibrar en 300 ml de agua, y filtre
en Buchner al vacio.

2.- Colocar la muestra a la estufa y seque completamente a 105 & 3°C.

3.-Colocar en la pecera el viscosimetro adecuado, previamente enjuagado con acetona y
perfectamente seco.

4.-Pesar con exactitud 0.2672 g de muestra seca y coloquelos en el frasco de plastico de
100 ml.

5.- Adicionar con bureta, 25 ml de agua destilada y unas perlas de vidrio, y agitar
manualmente durante 1 minuto, luego adicionar 25 ml de Cuprietilendiamina y tapar el
frasco.

6.- Colocar el frasco en el agitador magnético, ajustar la velocidad en el nimero 8 y el
tiempo de agitacion en 10 minutos.

7.- Encienda el agitador para disolver la celulosa.

8.- Quitar la tapa y dejar en reposo durante 3 minutos para eliminar el aire.

9.- Pipetear exactamente 7 ml de la disolucion pulpa — cuprietilendiamina y adicionarlos al
viscosimetro. Esperar 5 minutos para que la temperatura se estabilice.

10.- Succionar la solucidon con una perilla hacia la pierna de, medicion del viscosimetro
hasta arriba de la segunda marca.

11.- Con cronometro, determinar el eflujo en que pasa la solucion desde la marca superior a

la inferior. Repetir y promediar el tiempo de eflujo “en segundos”.

Calculos:

V=CxtxD

Donde: V= Viscosidad de la celulosa en cps

C= Constante de calibracion del viscosimetro
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t= Promedio del tiempo de eflujo, en segundos

D= Densidad de la suspension de la pulpa = 1.052

Calculo de la constante del viscosimetro

1.- Tener a la mano el aceite estandar de calibracioén con densidad y viscosidad conocida.
2.- Medir con pipeta 7 ml de aceite y colocarlos en el viscosimetro.

3.- Medir el tiempo de eflujo por duplicado, con cronometro, de la misma forma que para la
pulpa.

4.- Calcular la constante.

C=V
tD
Donde: C= Constante de calibracion del viscosimetro

V= Viscosidad en cps del aceite a 25°C.
t= Tiempo de eflujo del aceite.

D= Densidad del aceite a 25°C.

Ejemplo (Experimento No 1):

Calculo de la constante del viscosimetro

Para calcular la constante del viscosimetro, se uso agua destilada a 25°C ya que no se

contaba con el aceite de calibracion.

C =0.8909 Cp / 72 seg.(0.997071 g/em®) = 0.000124 cm?/seg

Calculo de la Viscosidad

V = (0.000124 cm*/seg®) (373seg.) (1.052 g/em’) = 0.0486571 g/cm. seg. = 4.8657 Cp.
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1Cp _ 0.01 g/lem. seg.
4.8657 Cp __ 0.0486571 g/cm . seg.

PRUEBAS FISICAS DEL PAPEL

Formacion de hojas

Procedimiento:

A) Preparacion de la Muestra.

1))
2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

A la celulosa muestreada se le determina el porciento de consistencia.

Sobre la base de la consistencia obtenida, calcular los gramos himedos que se
requieren para elaborar 5 hojas de 60 g/m” cada una.

Los gramos humedos de pulpa calculados, se colocan en el desfibrador conteniendo
2 litros de agua destilada y desfibrar hasta completar 2777 r.p.m.

Después de que la muestra ha sido desfibrada, pasarla a una cubeta y aforar a 5
litros con agua. Homogeneizar perfectamente y tomar 1.0 It. para formar cada hoja.
Limpiar perfectamente la base de formacion del formador de hojas y adicione al
cilindro un 40.0% de su capacidad de agua (aproximadamente 5 Its.).

Adicional el litro de muestra al formador de hojas, agitar perfectamente durante 6 +
1 segundos y aplicar el vacio lentamente al formador hasta que toda el agua haya
sido drenada y la hoja formada.

Después de que la hoja esta formada, colocar encima una hoja de papel secante y un
disco metalico de acero inoxidable. Presionar para que la hoja se pegue en el papel
secante.

Quitar la hoja del formador, colocar un disco encima de la hoja formada e
identifiquela con el numero de digestion que proviene.

Repetir el mismo procedimiento para cada hoja hasta completar la formacion de

todas las hojas.
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Calculos:

Porciento de consistencia = W seco (100)
W humedo

B) PRENSADO DE LAS HOJAS

Posteriormente ya que todas las hojas han sido elaboradas, deberemos darle un

prensado y secado, para esto, se utilizara la prensa automatica de la siguiente manera:

10) Colocar primeramente en la parte inferior de la zona de prensado dos hojas de
papel secante, ademas de una hoja de papel secante intermedia entre cada disco para
aumentar el secado.

11) Coloque la tapa de la prensa encima de los discos ya colocados y atornille
perfectamente, poniendo el botdon accionador de presion en el numero 1, el cual,
durara, 5 minutos con una presiéon de 50 Ib/plg” (3.5 kg./cm?).

12) Al terminar el tiempo, quite la tapa y coloque al revés todos los discos; ponga de
nuevo la tapa y cambie el botdn accionador al numero 2 el cual durara 2 minutos a

la presion de 50 1b/plg” (3.5 kg./cm?).
C) SECADO DE LAS HOJAS

13) Luego de que las hojas han sido prensadas, deberemos quitar las hojas de la prensa,
separando unicamente el papel secante, y las hojas formadas quedaran en los discos
metalicos. Estos se colocan en un portadiscos debiendo quedar bien ajustados para
evitar que las hojas se arruguen con el secado.

14) Meter el portadiscos al secador de hojas durante 3 horas a una temperatura de 70-
80°C aproximadamente.

15) Finalizando esto, se separan las hojas del portadiscos y se revisa que la formacion

haya sido homogénea. Si no es asi, se elimina la hoja.
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16) Posteriormente se pesa cada hoja en la balanza analitica debiendo tener un gramaje
de 60 g/m” (peso seco de cada hoja 2.154g) y pudiendo estar en un rango de + 5.0
%, es decir, de 57 a 63 g/m” (2.0463 a 2.2617 g). Si no cumple esta condicion, se
eliminara la hoja.

17) Después de pesadas las hojas, se colocan, en bolsas de plastico y se cierran
herméticamente para mantener la humedad en la hoja y no afecte esto al hacer las

pruebas fisicomecanicas.

Ejemplo (Muestra No. 2):

Porciento de Consistencia= 15 %

Gramaje
Procedimiento:

Se toma una hoja del secador y se dobla a la mitad. Se coloca en el interior de la

balanza analitica para obtener su peso seco.
Pruebas a realizar: 1 Medicion por cada hoja.
Célculos:

Diametro de la hoja formada: 214 mm

Radio de la hoja formada r= 107 mm = 0.107 m”

Area de la hoja formada = (n) (rz)

Area de la hoja formada = 0.0359 m”
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GRAMAIJE O PESO BASE = W Hoja de Prueba Formada
A Hoja de Prueba Formada

Donde:

W = Peso de la muestra en g.

A = Area de la muestra en m>.

Por lo tanto:
GRAMAIJE = W Hoja de prueba Formada
0.0359 m*

Ejemplo (Muestra No. 2):

Gramaje =2.20 g./.0359 m” = 61.28 g/ m

Tension
Procedimiento:

1) El aparato debe estar en posicion de cero y puesto el seguro que lo inmoviliza.

2) Colocar 5 tiras de papel cortadas en la guillotina para esta prueba, entre la mordaza
superior y solo una de estas entre la mordaza inferior. Asegurarse que las tiras estén
libres de humedad, dafios cortes, dobleces o arrugas y evitar tocar con los dedos el
area de prueba entre mordazas.

3) Quitar el seguro del péndulo y poner en funcionamiento el aparato.

4) Anotar la lectura en la escala que corresponda a la pesa que tiene el péndulo

5) Regresar el aparato a cero y proceder nuevamente igual con las otras tiras.

Nota: Desechar lecturas de probetas individuales si la tira se zafé o se rompid de las orillas

de la mordaza.
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Si el valor de las lecturas mas altas y mas bajas difiere del promedio de todas las

lecturas mas de 5.0%, se haran mas pruebas hasta tener concordancia dentro de éste limite.

Pruebas a realizar = 2 mediciones por hoja

Calculos:

Tension = Promedio de Tension de las hojas evaluadas.

FACTOR DE TENSION O LONGITUD DE RUPTURA = 1000
()
Donde: r = Carga de ruptura, en gramos.
| = Ancho de la tira ensayada, en mm.

f = Gramaje del papel, en g/ m’.

Unidades: Resistencia a la tension: se expresa en kilogramos sobre 15 mm. de ancho de la

muestra (Kg/ 15 mm.).

Factor de Tension o Longitud de Ruptura: se expresa en metros (m.).

Ejemplo (Muestra No. 2):

Tension = 1.10 kg / 15 mm.

Factor de tension = (1.078 g) (1000) / (0.015 m.) (61.28 g/mz) =1173.57 m.
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Procedimiento:

Rasgado

1) El aparato debe estar inmovil de manera que su base detenga el cuadrante.

2) Colocar en la mordaza de 1 a 16 tiras de papel a analizar previamente

dimensionadas, con el extremo inferior cuidadosamente asentado en la base,

considerando que se obtenga una lectura entre el 25 y 75, o sea a media escala.

3) Se fijan las muestras en la mordaza a la misma presion en los dos lados y se les

hace un corte accionando el mango de la navaja.

4) La aguja debe colocarse en cero y posteriormente presionar la muelle para liberar el

péndulo, cuya oscilacion completa el rasgado de la muestra manteniéndolo abajo

hasta que el rasgado se complete.

5) Detener el péndulo al retornar la oscilacion sin distorsionar la posicion de la aguja.

6) Registre las lecturas de la escala a la mas proxima media division que indico la

aguja, y el nimero de hojas usadas en la prueba, anotando en la hoja de reporte.

Pruebas a realizar: 5 pruebas de rasgado en cinco muestras juntas donde cada muestra

corresponde a una sola hoja.

Calculos:

La lectura obtenida se multiplica por un factor que depende del nimero de hojas que

se colocaron en la mordaza.

No. de hojas | Lectura | Multiplicada por:
1 X 16.0
2 X 8.0
3 X 4.0
5 X 3.2
8 X 2.0
16 X 1.0
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RASGADO = (Lectura obtenida) (3.2)

Expresado de otra manera:

FUERZA PROMEDIO DE RAZGADO = (16) (Lectura Promedio de Escala)

Numero de Hojas

Donde: 16 = Factor del equipo.

INDICE DE RASGADO = (D) (100)
f
Donde:
D = Resistencia al rasgado (g)
f = Gramaje del papel (g/m’)

Unidades: La resistencia al rasgado se expresa en gramos (g).

Ejemplo (Muestra No. 2):

Rasgado=7.8 g.

Fuerza promedio de rasgado = (16) (7.8 g) / 4 =31.2

Indice de rasgado = (7.8 g) (100) / (61.28 g/m?) = 12.73

Explosion

Procedimiento:

1) Levantar la prensa tipo leva del aparato.

2) Colocar y sujetar una muestra firmemente en su posicion y encender el equipo.
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3) Aplicar la presion hidrostatica como se especifica, haciendo accionar la palanca del
equipo hasta llegar a la ruptura de la muestra. Esto se observa mas facilmente
cuando el manémetro ya no avanza hacia adelante.

4) Detener inmediatamente el suministro de presion accionando la palanca hacia el
lado opuesto y anotar el valor maximo registrado por el manoémetro.

5) Levantar la prensa y checar cuidadosamente si hubo movimientos de la muestra en
el marco de fijacion. Si a habido resbalamiento, descartar la prueba e incrementar la
presion de fijacion para las subsecuentes pruebas.

6) Después de cada prueba regresar la aguja indicadora del mandmetro lentamente a su

posicién original (nimero cero).

Pruebas a realizar: 2 mediciones por hoja.

Calculos:

RESISTENCIA A LA EXPLOSION = Promedio de las lecturas

INDICE DE EXPLOSION = Resistencia a la explosién (g / cm?)

Gramaje (g / m%)

Unidades: La resistencia a la explosion se expresa en kilogramos sobre centimetro cuadrado

(kg / cm® o también en g / cm?).

Ejemplo (Muestra No. 2):

Resistencia a la explosién = 0.625 kg / cm’

Indice de explosion = 625 g/cm2 /0.006128 g/cm2 =10
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Determinacion de pH
Reactivos:

B Acido clorhidrico 0.322 N.
Procedimiento:
1.- Medir 250 ml de agua destilada y llevarlos al vaso de precipitado.
2.- Afiadir 10 ml de LN.D.  ( Licor Negro Diluido)
3.- Manejar con cuidado el potencidometro.

4.- Repetir este ultimo experimento tres veces

La respuesta nos la da directamente el potencidometro, ya que el resultado aparece en la

pantalla del potenciometro.

Esta determinacion se determino en un potenciometro digital (pH Meters HORIBA, Ltd.
M Series, M-12).

Ejemplo (Experimento No. 1):

pH=8.27
pH=18.28
pH=28.26
pH=38.27
Determinacion de alcali residual
Procedimiento:

1.- Medir 250 ml de agua destilada y llevarlos al vaso de precipitado.
2.- Anadir 10 ml de LN.D.  (Licor Negro Diluido)
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3.- Agitar y titular con acido hasta pH = 8.3

Manejar con cuidado el potenciometro, repetir este ultimo experimento 3 veces.

Calculos:

A. Residual= mls de HCI consumidos

Andlisis mls HCI

A. Residual =
Ejemplo (Experimento No. 1):
Analisis mls HCI pH
1 0 8.24
2 0 8.30
3 0 8.30
promedio 0 8.28

Alcali Residual = 0 mls de HCI

Nota: No se agrego HCI, ya que no era necesario porque el pH tenia que ser de 8.3.
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Determinacion de porciento de solidos totales

Procedimiento:

1.- Pese la capsula de porcelana, con arena de rio previamente lavada y calcinada. Se
registra el peso como lectura A.

2.- Agregar gota a gota, una muestra de aproximadamente 0.5 g de licor ¢ inmediatamente
pesar, lectura B.

3.- Secar la muestra en un horno de secado a 105 + 3°C durante 4 horas.

4.- Enfriar la capsula y su contenido en un desecador y pesar, lectura C.

Calculos:

% de Solidos Totales= C—-A X 100

B-A

Ejemplo (Experimento No. 1):

Porciento de Sélidos Totales = 50.9913 — 50.9598 x 100 = 6.06702 %
51.4790 —50.9598
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APENDICE C

A continuacion se presenta los pasos a seguir para determinar el analisis de regresion

multiple utilizando el Software STATISTICA version 7 para Windows.

e Entrar al programa Statistica.

e Poner los valores correspondientes en los cuadros.

NaOH|Tiemp.||Temp. Rend.
Var1 | Var2 || Var3 Var4Var5  Varé Var7

[1][11.59]94.77 |171.50[1 |1 |1 ]49.4343]
[2][18.41]94.77 171591 |1 |1 ][51.0339]
[3][11.59][115.23]171.59-1 |1 |1 ][39.9477]
[4][18.41][115.23]171.591 |1 |1 |[53.4504]
[5][11.59]94.77 |178.41]-1 |1 |1 |[51.6322]
[6][18.41]94.77 178411 |1 |1 |4e.2675]
[7][11.59115.23][178.41][-1 |1 |1 ][55.7252]
[8][18.41][115.23]178.41]1 |1 |1 ]44.1097]
[9]l.59 J105 175 1680  Jo  ]49.6189]
[10]23.41][105 175 ]1.68]0 Jo ]4s.476 |
M5 798 175 o |-1.680  ]44.6925]
1215 [130.23]175 Jo |1.68]0 |[53.492 |
[3][15  |[105 ][1e6.55]0 o  |-1.68]48.7304]
1415 105 183410 Jo ]1.68][51.3356]
(515 105 175 Jo o Jo ]j51.859]
[6]15 105 175 Jo o Jo ]51.1439]
715 105 J175 Jo o Jo 485153
1815 105 175 Jo o Jo ]s0.7712]
Mo15 o5 175 Jo o Jo j46.7771]
2015 105 J175 Jo o Jo ]50.9636]

Statistics

Multiple regresion [ ok
Seleccionar variable dependiente (Var 7) y variable independiente (1, 3). [ ok
Nos aparece (Cuadro )

Summary: Regression results y obtenemos los siguientes cuadros:
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Regression Summary for Dependent Variable: Var7 (Rendimiento) R=.15729573 R?= .02474195
Adjusted R?= ----- F(2,17)=.21564 p<.80819 Std.Error of estimate: 3.8345

| [ Beta [ stdEr. ]| B [ StdEr. [ t(17) ][ p-level |
| Intercept || i |[24.28227  ][43.92747 J[o.552781  ][0.587609 |
[ vart_ J[0.065331 |[0.239516 ][-0.06830 ][0.25041  |[0.272760 ][0.788323 |

[ var3_ J[0.143087 _ |[0.239516 ][0.14938  ][0.25005  ][0.597399  ][0.558115 |

Regression Summary for Dependent Variable: Var7 (No. kappa) R=.80214566 R*= .64343766
Adjusted R2=.60148915 F(2,17)=15.339 p<.00016 Std.Error of estimate: 8.7413

| N=20 || Beta | StdErr. | B | stdErr. || t(17) || p-level H
| Intercept || I |[82.05277 J[100.1397 ][0.81938  ][0.423007 ]
| vart |-0.801620  ||0.144825 ||-3.15970  |l0.5708 |[-5.53510 ][o.000036 ]
| var3  [l0.029024  |l0.144825 [|0.11424  |l0.5700 Jl0:20041 J[o.843542 ]

Regression Summary for Dependent Variable: Var7 (Viscosidad) R=.38415508 R?= .14757513
Adjusted R?=.04728985 F(2,17)=1.4716 p<.25738 Std.Error of estimate: 2.7642N=20

| N=20 || Beta || StdEr. || B | StdEr. | t(17) | p-level H
| Intercept || i 418909 ][31.66627 ][-1.32317 ][0.203301 ]
| vart  |0.144950 |0.223926  ||0.1168 018051 J[0.64731  J[0.526076 ]
| var3  |0.355759  [|0.223926  ||0.2864 |l0.18025  ][1.58874  ][0.130543 ]
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ANEXO

1.- Hoja de datos de seguridad del Metanol

HOJA DE DATOS DE SEGURIDAD PARA SUSTANCIAS QUIMICAS METANOL

FECHA DE ELABORACION FECHA DE REVISION NOMBRE DE LA EMPRESA
06-mar-97 10-feb-98 Productos Quimicos Monterrey, S.A. de C.V.

SECCION L.- DATOS GENERALES DEL RESPONSABLE DE LA SUSTANCIA QUIMICA
1.- NOMBRE DEL FABRICANTE O IMPORTADOR:  2.- EN CASO DE EMERGENCIA COMUNICARSE A:

OFICINAS: TELS: (8) 345-5113, 01-800-021-0900
Productos Quimicos Monterrey, S.A. de C.V. FAX: (8)342-3606
PLANTA: TELS: (8) 336-1623, 336-3707, 336-2988
FAX: (8)336-1979
3.- DOMICILIO COMPLETO:

CALLE No. EXT. COLONIA C.P.

Mirador #201 El Mirador 64070
DELG / MUNICIPIO LOCALIDAD O POBLACION ENTIDAD FEDERATIVA

Monterrey Monterrey Nuevo Leén

SECCION IL.- DATOS GENERALES DE LA SUSTANCIA QUIMICA

1.- NOMBRE COMERCIAL 2.- NOMBRE QUIMICO
Metanol Alcohol metilico
3.- PESO MOLECULAR 4.- FAMILIA QUiMICA
32,04 Alcoholes
5.- SINONIMOS 6.- OTROS DATOS
Carbinol, Alcohol Metilico. Formula: CH30H

SECCION III.- COMPONENTES RIESGOSOS

1.- % Y NOMBRE DE LOS COMPONENTES ~ 2.-N°CAS  3.-N°UN 4.- CANCERIGENOS O TERATOGENICOS
Metanol 67-56-1 1230 No es cancerigena
5.- LIMITE PERMISIBLE DE CONCENTRACION 6.- IPVS ppm
Referencia NOM-010-STPS-1994 LD50:5628 mg/m3
200 ppm CPT 8Hrs de exposicion Oral Rata

250 ppm CCT Exposicion Corto tiempo
7.- GRADO DE RIESGO:
7.1.- SALUD 7.2.- INFLAMABILIDAD 7.3.- REACTIVIDAD
Moderado Severa Ligera

SECCION IV PROPIEDADES FiSICAS

1.- TEMPERATURA DE FUSION, °C: 2.- TEMPERATURA DE EBULLICION, °C:
-98°C 65°C
3.- PRESION DE VAPOR, mmHg A 20°C: 4.- DENSIDAD RELATIVA:
97.68 mmHg a 20°C, 4lmmHg a 50°C 0.791 g/ml
5.- DENSIDAD DE VAPOR (AIRE=1): 6.- SOLUBILIDAD EN AGUA, g/ml:
1,11 Soluble
7.- REACTIVIDAD EN AGUA: 8.- ESTADO FiSICO, COLOR Y OLOR:
Ninguna Liquido, Claro Incoloro, Olor al alcohol etilico
9.- VELOCIDAD DE EVAPORACION (BUTIL ACETATO=1): 10.- PUNTO DE INFLAMACION:
4,6 11°C
11.- TEMPERATURA DE AUTOIGNICION (°C):  12.- PORCIENTO DE VOLATILIDAD, %:
470°C 100%

13.- LIMITES DE INFLAMABILIDAD (%): en volumen
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INFERIOR: 6,00%

SUPERIOR: 36,50%
INFORMACION ADICIONAL: Aplicacion y Uso: Solvente, Diluyente, Quimico para alimentos

enlatados, o Plastificante

SECCION V.- RIESGOS DE FUEGO O EXPLOSION

1.- MEDIO DE EXTINCION:

NIEBLA D\/E AGUA

ESPUMA

resistente al alcohol y

Es altamente inflamable.
HALON: CO2

Usar en fuegos pequeiios

POLVO QUIMICO SECO

Usar en fuegos pequeiios

2.- EQUIPO ESPECIAL DE PROTECCION (GENERAL) PARA COMBATE DE INCENDIO:
Mascarilla con suministro de oxigeno y ropa protectora para prevenir contacto con la piel y

0jos.

3.- PROCEDIMIENTO ESPECIAL DE COMBATE DE INCENDIO:

No combatir con chorro de agua directamente, no introducir agua a los contenedores.

4.- CONDICIONES QUE CONDUCEN A UN PELIGRO DE FUEGO Y EXPLOSION NO USUALES:
El vapor puede recorrer grandes distancias hacia una fuentes de ignicién encenderse y regresar al material.

Se liberan vapores que forman mezclas inflamables.

5.- PRODUCTOS DE LA COMBUSTION:
Monodxidos y Bidxidos de carbono.

SECCION VI.- DATOS DE REACTIVIDAD

1.- SUSTANCIA
ESTABLE Si
3.- INCOMPATIBILIDAD

INESTABLE

2.- CONDICIONES A EVITAR

(SUSTANCIAS A EVITAR):

Presiones elevadas, Altas Temperaturas, Oxidantes Fuertes

Acidos inorganicos, Aldehidos, Oxidos de Alquileno, Halogenos, Acidos Anhidridos, Monomeros, Esteres
Polimerizables, Agentes Oxidantes Fuertes.

4.- DESCOMPOSICION DE COMPONENTES PELIGROSOS:

Monodxido de Carbono y Didxido de Carbono.
5.- POLIMERIZACION PELIGROSA:

PUEDE OCURRIR

NO PUEDE OCURRIR

6.- CONDICIONES A EVITAR:
No se dispone de informacion

SECCION VIL- RIESGOS PARA LA SALUD

ViAS DE ENTRADA

SINTOMAS DEL LESIONADO

PRIMEROS

AUXILIOS
1.- INGESTION ACCIDENTAL

2.- CONTACTO CON LOS 0JOS

3.- CONTACTO CON LA PIEL

4.- ABSORCION

5.- INHALACION

6.- SUSTANCIA QUIMICA CONSIDERADA COMO CANCERIGENA:
STPS (INST. No.10) SI

Moderadamente Toxico. Menos de 15 ml de
alcohol metilico al 40% puede ocasionar la
muerte. Dosis pequefias pueden ocasionar
efectos en sistema nervioso central puede
provocar ceguera.
El vapor causa irritacion a los ojos
sin embargo no lesionara el tejido de los
ojos. Puede causar dolor y sensibilidad a
la luz solar.
Moderadamente Toxico. Entrara al cuerpo
a través de la piel y producira uno o mas
efectos toxicos en el cuerpo. El contacto
frecuente o prolongado puede irritar la
piel y ocasionar salpullido.
El alcohol metilico se puede absorber a
través de la piel y ocasionar efectos en el
sistema nervioso central los cuales pueden
dar como resultado cambios visuales
permanentes incluyendo ceguera.
Las concentraciones altas de vapor son
irritantes para los ojos, nariz, garganta y
pulmones; puede ocasionar migrafia y mareo
puede ser anestésico y puede ocasionar
efectos en sist. nervioso central, como
cambios visuales incluyendo ceguera.

NO___V__ OTROS SI

De a beber inmediatamente agua, y enjuague la
boca con agua, Induzca al vomito si la victima
esta consciente.

Solicitar atencion medica de inmediato.

Lavar suavemente con agua corriente
durante 15 minutos abriendo ocasional
mente los parpados. Solicitar atencion
medica de inmediato.
Lavar con agua corriente durante 15 min.
al mismo tiempo quitarse la ropa contaminada
y calzado.
Solicite atencion medica

Consulte a su medico de inmediato.

Traslade a un lugar con ventilacién adecuada.
Si respira con dificultad suministrar oxigeno
Solicite atencion medica.

NO ESPECIFICAR

SECCION VIIL- INDICACIONES EN CASO DE FUGA O DERRAMES:
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ELIMINAR todas las fuentes de ignicion. No tocar el material derramado.

Detener la fuga en caso de poder hacerlo sin riesgo. Utilizar agua en forma de rocio para reducir los vapores o
desviar la nube de vapor. NO INTRODUCIR AGUA A LOS CONTENEDORES.

Contener para evitar la introduccion a las vias fluviales, alcantarillas, sotanos o areas confinadas.

Solicitar asistencia para su disposicion.

SECCION IX.- EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL:

1.- ESPECIFICAR TIPO:

Utilizar Guantes de Neopreno, Botas de Hule y Pechera de Vinilo.

Mascarillas con cartuchos para polvos y vapores organicos o bien utilizar 'Equipo de respiracion autonomo.
2.- PRACTICAS DE HIGIENE:

Después de estar en contacto con este producto lavar con agua y jabon todo su equipo de seguridad.

Baiarse y lavar su uniforme para evitar que este contaminada con residuos del producto.

SECCION X.- INFORMACION SOBRE TRANSPORTACION (De acuerdo con la
reglamentacion del transporte):

Material clasificado como: Liquido Inflamable ( 3.2) Pictogramas:
UN:1230
Grupo empaque: 11 ‘
NFPA: Salud ( 1), Inflamabilidad ( 3 ), reactividad (0 ), Indic. Especial

( ninguna ) LIQUIRD ITLAAANLE
Referencia ( NOM-002-SCT2-1994)

SECCION XI.- INFORMACION ECOLOGICA (De acuerdo con las reglamentaciones
ecologicas)

El Metanol se caracteriza por su Mediana toxicidad crénica y aguda.
Productos de Biodegradacion: Oxidos y monoxidos de carbono ( CO y CO2)

SECCION XIIL- PRECAUCIONES ESPECIALES

1.- DE MANEJO Y ALMACENAMIENTO:

Se debe de almacenar y/o transportar por compatibilidad.

Debe estar debidamente etiquetado, la cual debe contener nombre del material, identificacion de
transporte(DOT) y color de almacenaje, junto con indicaciones de primeros auxilios.

2.- OTRAS:

Residuos del producto pueden permanecer en el recipiente "vacio". Para el manejo de los recipientes vacios y
residuos se deben de tomar las mismas precauciones que en el manejo del producto.

Limpiar y lavar antes de volver a usar o alterar el contenido de un envase pegandole etiqueta de envase
lavado.
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Cuadro No. 2

Propiedades de pulpa Organosolv (Metanol) (Jairo, 1985)

Esp. de Temp. de Tiempo de Rendimiento | No de kappa | Viscosidad
Madera coccion °C coccion (%) (Cp)
(min)
Alamo 190 35 62 19 50
55 60 15 36
220 15 59 8 50
Eucalipto 200 25 67 83 45
30 60 44 33
45 54 35 28
Abeto negro 200 50 60 55 47
210 20 63 60 52
30 56 44 51
220 13 76 83 45
15 69 61 43
20 65 53 43
30 58 40 34
50 53 25 29
Pino douglas | 210 20 72 78 65
30 63 60 55
35 58 47 45
40 56 38 35
50 52 27 29
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Cuadro No. 3

Resultados de algunas especies de madera usando procesos catalizados (Paszner, 1989)

Especies | Rendimi- | No. de Blancura | Viscosidad | Long.de | Factor Factor
ento Kappa (%) (%) Ruptura de de
(%) (m) Explosion | ruptura

Alamo 62 19 57 55 11000 60 71

Eucalipto | 67 83 60 45 10500 91 67

grandis

Eucalipto | 65 84 57 37 9300 74 64

saligna

Bagazo 58 12 55 35 9000 66 50

de cafia

Abedul 66 25 62 39 11300 82 68

Pinus 62 51 57 35 10800 96 73

oocarpa

Abeto 64 45 56 38 12000 100 78

Pino 63 53 55 45 12400 122 91

Douglas

Abetode | 59 30 54 28 15500 113 87

Canada
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Cuadro No. 4

Comparacion de pulpas obtenidas por diferentes procesos (ESCOTO, 1989).

Tipo de % de No. de % de Indice de Indice de Largo de
proceso Rendimiento Kappa blancura Explosion Rasgado | ruptura mm
Kraft 47.2 28.9 10.9 9.22 14200
Sulfito 43.9 43.6 379 10.9 9.62 14300
alcalino
pH 8
Sulfito 45.5 35.8 33.0 9.31 11.0 13200
alcalino
pHO9.5
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