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RESUMEN

“OBTENCION DE PULPA POR LOS PROCESOS KRAFT Y A LA SOSA Y SU BLANQUEO, A
PARTIR DE MADERA DE
Eucalyptus citriodora Hook”

La presente investigacion estudié la madera del Eucalyptus citriodora Hook, evaluando su
desempeno en los procesos de pulpeo kraft y a la sosa asi como su blanqueo, ya que esta
especie es de rapido crecimiento y pudiera ser una opcion para el abastecimiento de materia
prima en la industria de celulosa y papel. El material para investigacién fue proporcionado por
CRISOBA Industrial S.A. de C.V. Planta Morelia de la plantacién experimental, se obtuvieron
trozas de 1.2 m de longitud y se tomé la mas cercana al tocon (abajo) y la ultima antes de que
se bifurcara el arbol en sus ramas (arriba).

La coccidon se divide en dos etapas, en la primera se obtuvo pulpa kraft mediante un diseno
factorial 2X2X2.Los factores considerados fueron: zona .,tiempo de coccién y carga de
reactivos.En la segunda etapa se obtuvo pulpa kraft y a la sosa, el disefio experimental es 2,
considerando como factores tiempo de coccién y carga de reactivos.Las variables de respuesta
en ambas etapas fueron: rendimiento. Rechazos y No de kappa. Se mantuvieron constantes:
relacion de bafo, sulfidez, alcali activo y temperatura.

En el blanqueo se utilizaron las secuencias CDEpPeD y OAZEopP+P,, ambas se aplicaron a la
pulpa obtenida por el proceso kraft y a la sosa.

De acuerdo con las normas TAPPI 2000, se determinaron las propiedades fisico-mecanicas y
opticas de la pulpa café y blanca, evaluando: gramaje, largo de ruptura, indice de rasgado,
porosidad, opacidad, blancura y calibre.

La coccién kraft en la primera etapa obtuvo un rendimiento maximo de 49.2%, en la segunda
etapa fue de 47.9% para el proceso kraft y 50.3% en el proceso a la sosa. Las blancuras fueron
de 87.2% y 71.3% en la pulpa kraft, incluyendo cloro y sin cloro respectivamente, para la pulpa
sosa, 85.09% y 78.4% con y sin cloro.
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1 INTRODUCCION

Papel higiénico, cartén, faciales, servilletas, para impresion y escritura, fotocopiado,
servitoallas, cartulina, lustre, albanene, celofan, arroz, de china, crepe, encerado, etc.,
los podemos relacionar con limpieza, almacenaje, regalos, adornos, costumbres,
educacion, historia, alimentos. Bienestar, seria la palabra que produce el papel. Es un
material de facil adquisicién, tanto por su costo, como por su acceso. Haciendo un
listado basico de en que lugares de nuestro hogar utilizamos papel encontramos:

Cocina, bano, estudio, habitacion, sus usos son variados desde limpieza hasta con
caracter oficial.

Lo anterior es sélo un ejemplo de la importancia que tiene en nuestra cotidianidad,
generalmente no se esta conciente de que este material se encuentra en nuestro
entorno y de la facilidad con la que lo utilizamos y lo desechamos. Imaginar nuestra
vida sin papel resultaria practicamente caética, bastara con hacer un ejercicio mental
en el que por un dia no estemos en contacto con el papel.

Si analizamos la historia, veremos que en la antigiiedad, todos los pueblos han
inventado técnicas para que sus conocimientos permanezcan a través del tiempo, ya
sea grabados sobre piedra, pintura sobre piedra, grabados sobre cuero, pintura sobre
cuero, grabados sobre madera y que gracias a los materiales utilizados, a la fecha
podemos aprender de ellos, pero lo poco practico del material ya sea para el grabado
mismo, la transportacién o el almacenaje, limitdé de alguna manera la abundancia de
estas manifestaciones y es que debido a esto mismo el acceso para aprender a
realizarlos era también limitado. No todos los miembros de la poblacion sabian y
podian elaborarlos, de manera que, la capacidad de perpetuar los conocimientos
estaba en aquel entonces limitada por la autorizacion de un sector pequefo de las
poblaciones y claro que en ese entonces como a la fecha, representaba el acceso al
poder.

Dicho lo anterior se justifica el hecho de que se desarrollaron procesos que permitieran
obtener papal en grandes cantidades y, la materia prima para fabricarlo.

Y es que, debido a los diferentes usos que se le da al papel, es necesario resaltar sus
propiedades, las cuales en gran medida provienen de la pulpa y éstas a su vez son
caracteristicas de la especie de donde proviene, los procesos mediante los cuales se
obtuvieron u obtenidas mediante la adicién de agentes quimicos. Los quimicos dentro
de la fabricacién de papel son de gran ayuda pero no la solucién completa, de hecho se
prefiere en la medida de lo posible evitarlo y es que, mientras mas aditivos tenga un
proceso la estabilidad del mismo es mas dificil de alcanzar, ahora bien, dentro a los
tipos de pulpa, en forma general se puede clasificar a las pulpas como suaves y duras.



Las duras son las que se obtienen de especies latifolidas como el encino y eucalipto,
estas fibras son de dimensiones cortas +/- 1.5 mm, razén por lo que también se les
llama fibras cortas (Sanjuan 1997).

Las fibras que se obtienen de maderas suaves, conocidas también como fibras largas,
provienen de especies coniferas como el pino, oyamel, su longitud de fibra es de 2.5 a
3.5 mm +/- (Sanjuan 1997).

De acuerdo con el panorama anterior, el presente trabajo abarca el estudio de la
madera de Eucalyptus citriodora como materia prima para la obtencién de pulpa
celuldsica por procesos quimicos, al sulfato o Kraft y a la Sosa, asi como el blanqueo
de la misma con una secuencia que utiliza cloro y libre de cloro.

Los procesos de coccion utilizados en este trabajo son Kraft (sulfato) y a la sosa. El
proceso a la sosa fue el primer proceso utilizado de manera formal a nivel industrial
para obtener pulpa celulésica a partir de madera, este consiste en mezclar con la
madera una solucién de hidréxido de sodio (NaOH) de concentracion conocida vy
someter a temperaturas superiores a los 165 °C para que pueda surtir efecto y separe
la pulpa celulésica de los demas componentes de la madera. En el proceso kraft la
sustancia reactiva es el sulfuro de sodio (Na,S) el cual es mezclado con la madera y
en este caso la temperatura de coccion debera estar en los rangos de 155 - 170 °C
(Casey 1990).



2 GENERALIDADES DE LA ESPECIE

Eucalyptus citriodora

Figura 1.- Eucalyptus citriodora(36).
En la figura 1 se muestran las hojas de este arbol.
Nombre vulgar en Australia(35): “Lemon scented gum*

Regiones nativas(35): regiones centrales y septentrionales del este de Queensland
(figura 2), la especie se presenta sobre terrenos ondulados, incluyendo mesetas y
escarpas aridas. Se halla comunmente sobre suelos pedregosos bastante pobres,
podzoles y podzoles residuales de origen lateritico. Prefiere suelos bien drenados y
pedregosos, donde por lo general, crece con otros eucaliptos.



Figura 2.- Regiones nativas de eucalipto en Australia (35).

Caracteristicas(35): altura del arbol en Australia 30 — 40 m. Arbol de forma excelente,
con una copa bien formada, pero con follaje disperso, su corteza es lisa, blanca o
vagamente azulada, sus hojas juveniles son opuestas y luego alternas, estrechas a
lanceoladas anchas con margenes ondulados, vellosas, peltadas, las hojas adultas son
alternas, lanceoladas estrechas, ambas hojas las juveniles y adultas tienen un fuerte
perfume a citronela al desmenuzarse, la madera es fuerte y dura (figura 3 a 7).

Figura 3.- Arbol de E. citriodora maduro(39).  Figura 4.- Arbol de E. citriodora
joven(39).



Figura 7.- Arboles en invernadero y plantacion(38).

Usos(35): madera aserrada, postes largos y mangos para herramientas. Puede ser
torneada facilmente.



3 GENERALIDADES DEL PROCESO DE PULPEO

La forma en que evoluciond la idea de desarrollar un material, en el cual se pudieran
perpetuar toda la sabiduria para transmitirla de generacién en generacion de la manera
mas fiel, se puede encontrar expresada de forma general en los siguientes parrafos
(Sanjuan 1997):

A los egipcios se les atribuye la fabricacion de un satisfactor que precedié al papel
como lo conocemos actualmente, en los afnos 3000 a.c., ellos fabricaban el papiro (
Cyperus papyrus ) y es que a las orillas del Rio Nilo, se encontraba en abundancia. Su
método era a grandes rasgos, cortar en tiras delgadas el papiro, humedecerlos en un
tipo de almidén, después las colocaban unas sobre otras en forma de cruz y se
compactaban con una prensa, las secaban al sol y de esta manera se formaban las
piezas que llegaban a medir hasta 10 metros. La forma de utilizarlos era enrollando
este material en dos bases de manera que cuando se querian utilizar se tenia que
sostener con la mano derecha y se iba desenrollando con la mano izquierda, un
inconveniente mayor que la practicidad para su uso era la permanencia del mismo,
pero claro esta que el mérito es enorme.

Los griegos contribuyen a la aparicién del pergamino en el siglo Ill a.c., consistia en
preparar las pieles de los animales como: terneras, ovejas, cabras, etc., quitdndoles la
piel y estirando de manera que se cuidaba no tener dobleces, se secaban y estaban
listos para ser utilizados, en algin momento se unieron los pergaminos de un extremo
de manera que se podian manipular sin tener que “ hojear “ y perderse, esto resulté
mas practico que la forma de manipular los papiros, este material debido a su
naturaleza resulto ser mas duradero pero el abastecimiento era laborioso y limitado.

La complicidad para tener un papiro o un pergamino era mucha, razén por la cual se
reutilizaban, eliminando la escritura anterior para plasmar la nueva y asi hasta que el
material lo permitia.

En China, se utilizaba la seda para escribir, era muy costoso y laborioso utilizar ese
material y en el ano 105 d.c. se le atribuye a Ts"ai Lun proponerle al emperador de
entonces, un método mediante el cual podia obtener un material que sustituyera la
seda, dicho método implicaba la molienda y mezcla de bambu, trapos viejos y corteza
de morera, ya no era utilizar el material casi tal cual se obtenia de la naturaleza si no,
provocar la separacién de fibras que era la base para el papel. El desarrollo de los usos
fue tal, que para el afio 875 esta nacidn utilizé papel higiénico.

Este adelanto tecnoldgico permanecié en secreto, aun asi, en el afio 610 se introduce a
Japdn, de manera que 160 afos después los japoneses ya hacian impresiones.

En la figura 8, se muestra la ruta que siguié el conocimiento de la fabricacion de papel,
los desarrollos impulsados por la existencia del papel son determinantes para el
desarrollo de la humanidad, la imprenta, es uno de ellos. El hecho de contar con una
maquina de relativa facil operacién y que permitia la reproduccion continua de los



textos representd un poder enorme, los textos religiosos fueron los primeros en
difundirse, claro estda que de manera drastica el costo de los libros disminuyé. Una
buena razén para difundir informacién y aprender a entenderla, es decir, leer, lo cual
ayudo6 a la alfabetizacion de los pueblos que, a su vez, estaba conectada con la
capacidad de analizar y emitir ideas nuevas que en ocasiones no estaban en comunion
con las ideas del sector que tenia al poder; en este punto es donde cobra una
importancia estratégica el papel, no existia otra forma mas rapida y eficaz de transmitir
ideas, se convirtié en un instrumento de poder sumamente codiciado. En ese momento
histérico, la demanda de papel empezaba a rebasar por mucho la capacidad de
fabricarlo, tanto por las materias primas que se utilizaban en ese entonces, como por el
proceso para fabricarlo, el cual era artesanal en su totalidad, nuevamente este punto
algido sirvié para desarrollar nuevos conocimientos en torno a la fabricacion del papel.
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FIGURA 8.- Ruta del conocimiento de fabricacion del papel (Sanjuan 1997).
Nuevamente se evidencia la necesidad de producir papel en escalas mayores,
involucrando materia prima y proceso, los avances fueron demasiados en poco tiempo,
como se puede apreciar en la tabla 1.

Tabla 1.- Desarrollos en materia de pulpa y papel (Sanjuan 1997).

obtener fibra.

1750 || Invencién del molino Holandés, en el mismo pais, equipo que se utilizd para

| 1756 || Se propone utilizar madera para obtener pulpa.

| 1774 || Utilizan el cloro junto con la cal para blanquear.

| 1790 || Por accidente se adiciona afil a la pulpa lo cual provoca una aparente blancura.

| 1799 || Nicolas Luis Robert inventa una maquina para hacer papel.

paja y papel de desperdicio.

1800 || Se registra por parte de Mathias Koops la patente para obtener pulpa partir de




1803 || Los hermanos Fourdrinier, adquieren la patente de Nicolas Luis Robert y
perfeccionan la maquina.
| 1817 || Se instala la primera maquina de cilindro en América. |
| 1824 || Se instala la primera fabrica de papel en México en San Sebastian Chimalistac. |
| 1826 || Se utilizan los cilindros de vapor para secar el papel en maquina. |
| 1827 || Se instala la primera maquina Fourdrinier en América. |
1838 || Aparece el primer proceso para fabricar papel a partir de bagazo de cafa de
azulcar.
1839 || Anselmo Payen, quimico francés logra aislar la celulosa tratando la madera con
acido nitrico concentrado.
1840 || Debido a la investigacion tendiente a encontrar una materia prima idénea para
el papel se encuentra que la madera es el material que cubre estos requisitos.
1847 || Friederich Keller en Alemania y Charles Fenerty en Nueva Escocia desarrollan
formas de procesar pulpa por molienda.
1852 || Se patenta por parte de Charles Watt y Hugo Burgués en Inglaterra el primer
proceso de obtencion de pulpa que fue a la Sosa.
1867 || Benjamin C. Tlighman patenta el proceso para cocer sustancias vegetales con
acido sulfuroso al Sulfito.
| 1870 || Se utiliza por primera vez la pulpa mecanica. |
1874 || Se utiliza por primera de forma comercial el proceso al sulfito a cargo de Karl
Ekman en Suecia y Alexander Mitscherlinch en Alemania.
1883 || El quimico aleman Kart Dahl inventa el proceso de obtencién de pulpa al
Sulfato o Kraft.
| 1909 || Se instala la primera fabrica con proceso Kraft en América. |
| 1925 || Se desarrolla un proceso semiquimico para obtener pulpa. |
| 1930 || Se emplea a nivel industrial al cloro para blanqueo. |
| 1935 || Se perfecciona el sistema de recuperacién de reactivos del proceso kraft . |
| 1940 || El peréxido de hidrégeno es utilizado como agente de blanqueo. |
| 1946 || Primera aplicacion industrial del diéxido de cloro para blanquear. |
1970 || Inicia a operar la primera empresa con el primer proceso de blanqueo con
oxigeno.
1984 || Inicia las investigaciones del proceso al sulfito alcalino con antraquinona y
metanol.
| 1991 || Es utilizado el ozono para blanquear a nivel industrial. |

En nuestro pais también existié una linea de desarrollo del papel, los Mayas hacia el
ano 600 con la corteza del huun, higuera, henequén, desarrollaron un material similar,
también se permitieron utilizar materias primas como el algodon, maguey, palma. De
esta manera el papel representé una gran importancia en nuestro pais, ya que se
utilizaba para elaborar vestimentas, ofrendas y claro esta para perpetuar mediante
escritura el conocimiento de nuestras culturas.




En la época de la conquista se plante6 la necesidad de establecer un molino para
fabricacidén de papel y una imprenta en la Nueva Esparia, la imprenta se autorizd, pero
el molino no, y es que de esta manera se tenia controlado el abastecimiento de la
materia prima para las impresiones y, a su vez, control sobre lo que se queria se
difundiera. En este punto la religién estuvo presente ya que el primer libro impreso en
México fue la Compendiosa Doctrina Cristiana en lengua mexicana y castellana,
México fue el primer pais en el que se establecié la imprenta seguido de Peru y otros
mas como se muestra en la figura 9, esta, fue también la ruta en la que fue mas
evidente la necesidad del papel en cantidades mayores.

Figura 9.- Juan Pablo mostrando al Virrey de Mendoza el primer libro; detras de
éste Fray Juan de Zumarraga, Gerénima Gutiérrez, esposa de Pablo, de pie a la
extrema izquierda; el prensista Gil Barbero sentado en el cuarto al fondo; el
esclavo Pedro con un martillo en la mano, aplanando la huella que dejaban los
tipos de la imprenta (Lenz 1990).



En la tabla 2, se muestran los paises a los cuéles se expandié el uso de la imprenta en
América.

Tabla 2.- Expansién del uso de la imprenta en América (Sanjuan 1997).

\ Ciudad I Pais I Ao |
\ México | México | 1538 |
\ Lima | Pert | 1584 |
\ La Habana I Cuba I 1607 |
\ Santo Domingo | Republica Dominicana || 1607 |
\ Cambridge I Estados Unidos I 1639 |
\ Guatemala I Guatemala I 1660 |
\ Doctrinas I Paraguay I 1700 |
\ Santa Fe I Colombia I 1738 |
\ Rio de Janeiro | Brasil | 1747 |
\ Halifax | Canada | 1752 |
\ Ambato | Ecuador | 1754 |

La madera es la materia prima principal para obtener pulpa celulésica y posteriormente,
fabricar papel. Cada especie de madera tendra caracteristicas propias. De manera
general independientemente de la especie todas las maderas tienen como
componentes (figura 10): la corteza, lignina, extraibles, cenizas y carbohidratos, estos
ultimos se dividen en hemicelulosas y celulosa. Entonces para poder utilizar la celulosa
sera necesario eliminar los componentes que no son deseables en la medida de lo
posible, debido a lo anterior, ya que se tiene la especie de madera de la cual se
obtendra la pulpa celulésica es necesario especificar cual sera el proceso mediante el
cual sera extraida.
CORTEZA

EXTRAIBLES

CENIZAS

LIGNINA

CARBOHIDRATOS

CELULOSA HEMICELULOSA

Figura 10.- Componentes de la madera(39).
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Dentro de los procesos para obtener pulpa existen:

PROCESOS MECANICOS.- Utilizan Unicamente la energia mecanica para separar el
material celuldsico, cabe mencionar que debido a la naturaleza del mismo, la pureza de
la celulosa obtenida es baja, ya que de manera burda se obtiene la madera
desintegrada de bloque a heces fibrosos, pero, con todos sus componentes, eliminando
Unicamente de manera total la corteza, razén por la cual su eficiencia expresada en
toneladas de fibra por tonelada de madera es muy alta, pero la calidad de fibra no es
buena, pese a esto es una fibra que se utiliza para conferir propiedades como
absorbencia y volumen al papel (Casey 1990).

SEMIMECANICO O SEMIQUIMICO.- Este tiene la particularidad de que utiliza la
energia quimica para ablandar la madera seguida en un proceso mecanico de manera
que la separacion del material se realiza de una manera menos accidentada, puede ser
que la utilizacion del quimico sea en mayor grado y la energia mecanica sea aplicada
en un refinador, en este caso se clasifica como semiquimico, en otros casos la energia
quimica es poca y la mecdanica es aplicada en un molino recibiendo este proceso el
nombre de semimecanico, en ambos casos la pureza del producto es mayor que la del
obtenida mediante un proceso mecénico, pero el rendimiento es menor (Casey 1990).

QUIMICOS.- Son muy selectivos y como su nombre lo indican utilizan energia quimica
para lograr la separacion de la lignina, la eficiencia de estos tipos de procesos
expresada en toneladas de pulpa por tonelada de madera son inferiores a las de los
otros dos tipos de procesos mencionados, casi la mitad respecto al mecanico, pero con
estos se obtiene una calidad de pulpa superior, debido a la selectividad que tienen es
posible clasificar a las fibras en cortas o largas dependiendo de la especie, los
procesos mecanicos y semimecanicos o semiquimicos obtienen fibras que por su
longitud puede clasificarse como corta Unicamente (Casey 1990).

En la figura 11, se muestra el estado de una fibra obtenida mediante los diferentes
procesos explicados anteriormente (Sanjuan 1997).

=

4
L
T
-

SROCESO FIBRA DE PROCESO FIBRA DE PROCESO
F@O SEMIQUIMICO MECANMICO

Figura 11. Estado de una fibra obtenida mediante diferentes procesos. (Sanjuan
1997).
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BIODIGESTION.- Estan cobrando fuerza dentro de los procesos de obtencién de pulpa

Ahora bien, sea cual sea el proceso mediante el cual se obtuvo la pulpa, si la utilizacién
de ella lo amerita, serd necesario blanquearla ya que de los procesos mencionados
anteriormente se obtiene pulpa café. Entonces, en este rubro se tienen principalmente
cinco reactivos utilizados para blanquear: Cloro, Bioxido de cloro, Perdxido de
Hidrégeno, Oxigeno y Ozono. Dependiendo de la administracién del proceso se
selecciona la secuencia mediante la cual se quiere llegar a blanquear, el cloro es el
mejor agente de blanqueo que actualmente existe, catalogado asi por la efectividad,
pero dadas sus implicaciones ambientales poco a apoco, los procesos de blanqueo
estan migrando a prescindir de éste. Los otros agentes dependiendo de la sinergia que
establezcan con la pulpa a blanquear son los resultados obtenidos. En la actualidad
existe investigacién que va encaminada a blanquear la pulpa con enzimas (Casey
1990).

Un proceso de coccion para obtener pulpa celuldsica consiste en mezclar el licor de
coccién con la madera y someterlos a temperaturas elevadas, debido a esto este
proceso debe realizarse en reactores llamados para este proceso digestores, son
recipientes a presion en los cuales suceden diferentes etapas (diagrama 1) (Casey
1990):

DESORCION

REACCION

Diagrama 1.- Etapas en un proceso de coccion de madera.

PENETRACION: se inicia cuando estan en contacto los reactivos y la madera, en esta
etapa existe la difusion del licor de coccién dentro de las astillas de madera que son
porosas, debera de tenerse una buena penetracion de reactivos para que las etapas
subsecuentes se presenten ya que de no existir no se tendran reactivos en toda la
astilla lo que se traducira en rechazos (madera sin cocer) al final del proceso.

ADSORCION: en esta etapa sucede la adsorcién de los iones activos en la superficie
de los compuestos quimicos que componen la madera.
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REACCION: al terminar las etapas anteriores se presenta la reacciéon entre los
compuestos quimicos que forman la madera y los iones que forman los reactivos, esto
promovido por la temperatura. En esta etapa se presenta la deslignificacién esta es
selectiva ya que cada proceso de coccion ha sido disefiado de manera que
preferentemente se deje intacta la pulpa celulésica.

DESORCION: se presenta ya que los reactivos se han agotado para dar paso al
transporte de los compuestos resultantes y quiza licor de coccién sin reaccionar que
debera ser una cantidad muy pequena, ya que la mayoria seran los componentes de la
madera que han sido disueltos por el licor.

Ahora bien, las variables que determinan el desarrollo de un proceso de coccidén son
(Casey 1990):

ESPECIE Y CALIDAD DE MADERA.- es determinante para el resultado de la coccién,
ya que dependiendo de la especie de madera asi como su edad, dado lo anterior no se
puede tratar de la misma forma maderas de diferentes especies e incluso misma
especie pero diferente edad, cuando se realiza una coccion que no presente
uniformidad en la materia prima sera muy dificil obtener una calidad homogénea en el
producto, aun y cuando exista un control estricto en el proceso.

CARGA DE REACTIVOS.- es medida como el porcentaje de reactivos referido a la
madera seca que se sometera al proceso, mientras la carga de reactivos es mayor la
deslignificacion esta asegurada lo contrario sucede cuando ésta disminuye.

HIDROMODULO - es una variable a fijar, esta define la cantidad de liquido presente en
la digestion en relacion a la madera seca. Cuando es poco liquido en relacién a la
madera se tiene una dificultad en la penetracién ya que no existe la cantidad suficiente
para transportar los reactivos y que se lleve de manera satisfactoria la etapa de
penetracion, si el hidromédulo es alto existe una dilucién y aunque el liquido penetre a
la madera no llevara una concentracién de reactivos suficiente para cuando se lleve a
acabo la etapa de reaccién.

TIEMPO DE REACCION.- variable importante ya que pensar en tiempos cortos es
esperar poca deslignificacién lo contrario con tiempos grandes, aun que el tiempo por si
sb6lo no dice nada, es necesario enmarcarlo con las variables mencionadas
anteriormente y con la temperatura, ya que la energia de activacién necesaria para que
la etapa de reaccion se presente es proporcionada por la temperatura, entonces tiempo
y temperatura se juntan y técnicamente forman el Factor H; mientras mayor sea la
temperatura es mayor la energia de activacién proporcionada al proceso y puede ser
tal que no sblo suceda la reaccion entre los componentes no celulésicos, sino que
ataque también a la celulosa, en ese caso se llevaria a cabo una depolimerizacion, la
longitud de la fibra se reducira y antes de utilizarla ya se estara demeritando la calidad,
entonces, lo que se hace es llegar a la temperatura idonea para cada proceso y alargar
el tiempo a dicha temperatura de manera que se cumple con la cantidad necesaria de
energia en el proceso.
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El factor H (figura 12) esta relacionado con la velocidad de reaccién, la siguiente gréafica
muestra el manejo de la temperatura, el tiempo y como se presentan las diferentes
etapas en la coccion.

FACTORH
PENETRACION DIFUSION ADSORCION REACCION DESORCION

T 180 \ /
/

° 0 r—— . 1. o1 1T T T T T T+ T T ©" T T T T T T T
C 5 15 25 35 45 55 65 75 85 95 105

TIEMPO ( min)

Figura 12.- Factor H(Sanjuan 1997).

La velocidad de deslignificacion puede definirse matematicamente con la siguiente
ecuacion:

~dL _ 41 ecuacion 1

dt
L es el contenido de lignina en el tiempo t y k es la constante de velocidad, es una
ecuacion que describe la cinética de una reaccidon de primer orden respecto a los
aglutinantes, la k toma diferentes valores dependiendo de la temperatura y la ecuacion
anterior puede traducirse como:

Ink = lnA—@ ecuacion 2
RT

Esta es la ecuacion de Arrhenius y T es la temperatura en grados absolutos, R la
constante de los gases expresada en energia/grado-mol (cal/°C mol), A incluye el factor
de frecuencia, para encontrar su valor se utiliza el valor de 373 °K lo cual supone que
la velocidad de reaccién en ese punto es de 1 por lo que In k = 0 por lo tanto de la
ecuacioén anterior se tiene que:

InA= Ea ecuacion 3
RT
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Larocque y O. Maas en 1941, descubrieron que la energia de activacién necesaria para
que se llevara a cabo un proceso kraft es de 32 000 cal/mol, el valor de In A es 43.33.
Con las consideraciones anteriores se puede expresar la ecuacién 2 de manera que se
obtenga la velocidad de reaccion en una temperatura determinada:

InK =43.33- 32000(cal /mol) ecuacion 4
1.982(cal / mol®°k)T
K=e¢T43.33 —1616;'62 ecuacion 5

De esta manera se calcula una velocidad de reaccion puntual o relativa, con ésta se
puede obtener una velocidad media (k/2) y como para cada temperatura se tendra una
velocidad relativa y una velocidad media, se puede obtener la velocidad acumulada, en
el momento que se realiza la multiplicacion de velocidad de reaccion acumulada con el
tiempo en el que se esta midiendo se obtiene el factor H. El resultado sirve para saber
si la reaccion a esa temperatura y en ese tiempo podra llevarse a cabo, esto es
independiente desde el punto de vista matematico del hidromédulo, carga de reactivos
y materia prima, no asi del proceso ya que por ejemplo para el proceso de coccion kraft
se debe cumplir con un factor H de 1500 a 2000. Las etapas de penetracion, difusién y
adsorcién generalmente aportan de 150 a 200 unidades, estas etapas se realizan a
temperaturas bajas y si el proceso se quisiera mantener a estas temperaturas, por mas
que el tiempo se prolongara, iba a ser practicamente imposible completar la coccion,
razén por la cual se debe cocer contemplando una etapa de calentamiento, una etapa
de impregnacién, ésta se logra manteniendo por un espacio de tiempo una temperatura
ligeramente mas baja que la temperatura a la cual se realizara la coccién y, concluida
esta, se lleva a la temperatura de coccién y se prolonga el tiempo lo suficiente para
asegurar cumplir con el factor H requerido.

El proceso de coccion kraft se caracteriza por pH de 13 -14, los compuestos activos
tienen como base al sodio (Na*), el agente activo es i6n hidréxido (OH") y sulfuro acido
( HS"), la temperatura de 155 — 175 °C y el tiempo de 1 a 3 horas, en este caso los
iones hidroxilo reaccionan tanto con los componentes aglutinantes de la madera pero
también con los carbohidratos, pero, los iones HS tienen preferencia por la lignina,
entonces la energia empleada en la reaccidén es selectiva a los componentes que no
son carbohidratos, en este tipo de proceso se manejan dos fuentes de reactivos, uno
llamado licor blanco, formado por una solucién acuosa de hidréxido de sodio (NaOH) y
sulfuro de sodio (NasS), y, licor negro que es una mezcla de licor blanco residual y
componentes que estaban presentes en la madera, principalmente lignina.

El proceso a la sosa tiene como reactivo al hidréxido de sodio (NaOH), su pH se

encuentra en un rango de 13-14, la base es el sodio (Na *) y su agente activo el ion
hidroxido (OH").
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4 ANTECEDENTES

Dentro de los estudios disponibles relacionados con el objetivo de este trabajo, la tabla
3 muestra un comparativo de la informaciéon de especies de eucalipto estudiadas, asi
como las condiciones a las cuales se llevaron a cabo cada uno de los procesos, tanto
de coccion, como de blanqueo. Cabe mencionar que no todos los estudios tienen
incluido el blanqueo, en el comparativo se ubica la aportacién del presente trabajo.

Tabla 3.- Concentrado de coccion y blanqueo en estudios previos de Eucalipto.

REN SECUEN
DI CIA
AUTOR PROCESO || ESPECIE TIEMPO || REACTIVO || TEMPERATURA || MIENTO BLAN BLANCURA
Hr % °C % QUEO
Rodriguez Sosa Eucalipto 3 15.5 173 38
(1971)
3.5 25.0 172 28.57
Villalvazo Kraft E. gigantea 5 20 165 31.5 CEHP 83°GE
(1973)
Chavez Etanol- E. globulus || 1.5 19 175 42.8 CEHH 76.8%
(1996) agua-sosa labell
Fernandez Kraft E. globulus || 1.5 20.5 170 46.7
(1998) ssp
E. dunnii 1.5r 19.6 170 52

Taques Kraft E. globulus 1.5 16 170
(1999)
Ortega et || Kraft E. 160 35.1 CDEpPD 87.3%
all camaldulensis || 2.5 15.5 OAZEopPP || 82%
(2005)
Gabriel et || Kraft E. saligna 160 39.5 CDEpPD 85.55%
all 25 15.5 OAZEopPP || 86.91%
(2005)
Patt et al. || Kraft E. globulus 54.6 TCF 88.7%
(2005)
Nancy E || Kraft E. citriodora 2 14 160 CDEpPD
Rodriguez 25 15.5 OAZEopPP

Sosa 13 175 CDEpPED

18 OAZEopPP
24

Rodriguez (1971) realiza cocimientos a la sosa con madera de eucalipto, sin mencionar
la especie, reportando un rendimiento de 38.0% al cocer a 115 Ib/plg?, 343 °F, 3 horas
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y 15.5% de reactivos, y de 28.57% al pulpear a 110 Ib/plg?, 342 °F, 3.5 horas y 25.8%
de reactivos.

Villalvazo (1973) lleva a cabo cocimientos kraft de E. gigantea y encuentra un
rendimiento de 31.5%, cuando las condiciones fueron: temperatura de 165 °C, tiempo
de 300 minutos, 20% de reactivos y a 8 kg/cm? de presién. La pulpa la blanquea
mediante la secuencia CEHP, logrando una blancura de 83 °GE.

Lépez (1990) obtiene pulpa kraft para la produccién de papel liner, utilizando
Eucalyptus saligna. La pulpa cumplid6 con las especificaciones basicas del papel
corrugado de flauta, pero no con las de papel liner y dio a conocer que el conjunto de
niveles que produce la hoja con mejores caracteristicas mecanicas y un buen
rendimiento fueron las siguientes: alcali activo 13%, sulfidez 30%, temperatura 175°C y
un tiempo de coccion 100 minutos, empleando un tamaro de astilla de 6x6x18mm.

Gutiérrez (1990) evalud las propiedades de la pulpa obtenida mediante pulpeo quimico,
por el método 6rganosolv modificado, a partir de la madera de E. saligna de San
Ramon, Costa Rica. Las condiciones de operacion fueron: temperaturas de 175 vy
185°C, concentraciones de etanol de 30 y 50%, tiempos de coccion 150 y 240 minutos
y una concentracion de NaOH de 1.5%, con un tamafno de astilla de 6x6x18mm, el
tiempo de calentamiento de 45 minutos y una relacion de bafo de 1:7.

Avila (1996) realiza un estudio de mercado de E. saligna en el Valle Central Occidental
de Costa Rica, en base al desarrollo de la actividad forestal que cada vez es mas
importante en ese pais. En este tenor, se esta trabajando en el establecimiento de
especies nativas y exoticas de alto valor comercial, donde cuyo crecimiento sea rapido
y favorezca a cubrir la demanda maderable del pais.

Chéavez (1996) realiza cocimientos etanol-agua-sosa con madera de E. globulus Labell
a 175 °C, 90 minutos y 19.0% de reactivos, alcanzando un rendimiento de 42.8%.
Aplica la secuencia de blanqueo CEHH, resultando una blancura de 76.8%.

Ferndndez (1998) obtiene pulpa kraft con maderas de E. globulus ssp. globulus y
E. dunnii, extraidas de bosques técnicos de Uruguay. Para la primer especie el
rendimiento fue de 46.7% al pulpear a 170 °C, 90 minutos con alcali activo de 20.5%.
Para la segunda especie el rendimiento fue de 52% cuando las condiciones fueron las
mismas, pero con 19.6% de alcali activo.

Taques (1999) en su trabajo de pulpeo kraft a partir de madera de E. globulus logra una
viscosidad de 18.05 cp y numero de Kappa de 15.06 al cocer a 170 °C, 90 minutos,
alcali activo de 16.0% y sulfidez de 20.83%.

Patt et al. (2005) reportan para pulpa Kraft de E. globulus un rendimiento de 54.6%, con

numero de Kappa de 18.2 y un grado de blancura de 27.3% y al blanquear la pulpa
mediante TCF el valor alcanzado fue de 88.2 %ISO.
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Ortega et all(2005), en su investigacion de blanqueo de pulpa de Eucalyptus
camaldulensis obtenida por proceso kraft con un rendimiento de 36.2 %, logra una
blancura de 87.3 % con una secuencia que incluye cloro (CDEpPD) y 82 % para una
secuencia libre de cloro (OAZEopPP).

Gabriel et all(2005), realiza el blanqueo con secuencia convencional CDEpPD y una
libre de cloro OAZEopPP en Eucalyptus saligna procesada con coccion kraft (39.7 %
de rendimiento a 15.5 % de reactivos y 120 minutos), obteniendo 85.5 % y 86.9 % de
blancura respectivamente.
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5 OBJETIVOS

Obtener pulpa por el proceso kraft de la madera de Eucalyptus. citriodora
Obtener pulpa por el proceso a la sosa de E. citriodora

Blanquear las pulpas mediante una secuencia que incluya cloro
Blanquear las pulpas mediante una secuencia totalmente libre de cloro

Determinar las propiedades fisico-mecanicas en hojas estandar de pulpa
kraft y a la sosa, sin blanquear y blanqueada

Analizar el licor kraft residual
Analizar el licor a la sosa residual

Comparar los datos aqui obtenidos, con datos reportados en la literatura
sobre la madera del género Quercus conspersa
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6 HIPOTESIS

De acuerdo con los objetivos establecidos se sostiene la siguiente hipotesis:

Mediante el pulpeo kraft y a la sosa se puede obtener pulpa celulésica de la madera de
Eucalyptus citriodora, con propiedades fisico-mecanicas similares o mejores a la pulpa
celulésica obtenida de madera de Q. conspersa, especie también de fibra corta,
utilizada en la industria de la pulpa.
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7 JUSTIFICACION

En México la industria de la celulosa consume principalmente maderas del género
Pinus (pino) y del género Quercus (encino), ademas del bagazo de cana de azucar
(CNICP 2001). Se reporta que desde los afos 90°s se ha tenido, en menor 0 mayor
grado, un déficit de abastecimiento de madera y que una solucién a esta problematica
seria la implementacién de plantaciones forestales comerciales con maderas de
eucalipto (Macias 1993), asi, paulatinamente se ha iniciado esta actividad en los
estados de Tabasco, Guerrero, Veracruz, Nayarit y Michoacan, pero no se dispone del
namero de hectareas plantadas. Algunas experiencias indican que la pulpa celulésica
obtenida de especies de eucalipto es de buena calidad (FAO 1981, Montoya 1995), se
reporta que esta pulpa es utilizada para la fabricacién de papel “tissue” y para escritura
e impresion, ya que concede al papel propiedades como: alta opacidad, alta suavidad,
alta absorcién, formacién homogénea, alto volumen y de entre las propiedades fisicas
de la pulpa a resaltar se encuentra el bajo “coarness” es decir, espesor de pared
(Casulla 2004).

Brasil es actualmente el principal productor de pulpa celulésica de Eucalyptus a nivel
mundial; a principios de los 70°s Portugal inici6é la comercializacidén pulpa celulésica de
estas especies. Actualmente la mayor area de plantaciones corresponde a América
Latina y dentro de ella Brasil, con 2.9 millones de hectareas ( ha ), seguido por
Uruguay, Chile y Argentina, con 350000, 30000 y 240000 ha, respectivamente. En
Europa, las plantaciones se concentran en la Peninsula Ibérica con 600 a 700000
hectareas en Portugal y 500000 a 600000 ha en Espana. Sudafrica tiene mas de
470000 ha de plantaciones. China estd aumentando rapidamente el area de
plantaciones, que se estima superan las 600000 — 700000 ha. (www.aracruz.com.br)

Las especies de Eucalyptus se han cultivado para cubrir una amplia variedad de
necesidades, incluyendo proteccién y sombra, asi como la produccién de pulpa para
papel, carbén vegetal, lefa, postes y columnas. Los Eucaliptos son especies de la
familia Mirtaceae, originarias de Oceania, Australia y algunas Islas de ese continente,
desarrollandose al sur de la “Linea Wallace”. Existen mas de 500 especies que
incluyen adaptabilidad a un amplisimo espectro de sitios, sistemas de manejo y
variedades de uso, tanto en bosques naturales como plantaciones

(www.aracruz.com.br, www.eufores.com).

Desde hace afos es conocido que entre las especies de Eucalyptus mas importantes
en el mundo, en términos de incremento corriente anual, se incluye el E. citriodora,
cuya madera es de color castano claro a gris castafno, es durable y tiene una densidad
de 0.9-1.1g/cm® (Mangieri, Dimitri 1961).

Se considera entonces importante, realizar este estudio con la madera de E. citriodora,
especie de rapido crecimiento, a fin de sugerir su empleo o no en plantaciones
comerciales forestales del Estado de Michoacan para la industria de la celulosa y
contribuir a la proteccién y recuperacién de los bosques naturales; cabe mencionar que
el presente trabajo se realiza en el marco de un proyecto de investigacion aprobado por
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los Fondos Mixtos CONACYT — Gobierno de Michoacan , y en conjunto con la empresa
CRISOBA Industrial S.A. de C.V.

Es conocido que en el pais existen problemas de sobreexplotacién, sub-utilizaciéon y
deforestacién, lo que ocasiona una presion sobre los bosques existentes. Esta
problemética ya se ha analizado en algunos sectores y se ha iniciado con algunas
posibles soluciones, una de ellas es la implementacion y uso de especies de
Eucalyptus en plantaciones forestales comerciales. Arboles de este género son de
rapido crecimiento (FAO 1981, Montoya 1995). Considerando la propuesta anterior
como una solucién potencial para la industria de celulosa y papel, es necesario
entonces, realizar estudios de pulpeo con las especies de eucalipto que vegetan en
Michoacén, el eucalipto ha encontrado una buena adaptacién para diferentes especies
y siendo esta una especie exdtica, se ha introducido con propdsitos de recuperacion y
proteccién de suelos, o bien para formar areas de esparcimiento para la poblacién.

En la gran mayoria de los municipios de Michoacdn habita el Eucalipto, algunas
especies que se pueden mencionar son (Martinez 1988):

Eucalyptus gunni, E. sideroxylon, E. resinifera, E. camaldulensis, E. globulus,
E. bridgesiana, E. robusta, E. viminalis, E. astringens, E. citriodora, E. maculata,
E. saligna, E. cinerea.

Realizando estudios de pulpeo en las especies existentes se podra contar con la
informacion necesaria para asi poder proponer, fundamentadamente, que especies
podrian ser empleadas para este fin. De esta manera, en el presente trabajo se estudia
la especie E. citriodora, que con una edad aproximada de siete afios alcanza en
promedio un diametro a la altura del pecho (dap) de 25 a 30 cm.
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8 METODOLOGIA

La ruta metodolégica para realizar la investigacion abarca desde la seleccién del arbol,
el derribo, preparacion del mismo, las cocciones mediante diferentes procesos,
blanqueo, elaboracion de hojas para evaluaciones fisicas y mecanicas. El siguiente
diagrama muestra el flujo de la investigacién de manera general.

Diagrama 2.- Diagrama de flujo general de la investigacion.
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8.1 Area de colecta y material de estudio

Diagrama 3.- Preparacion del material de estudio.

La plantacion experimental de la cual se tomé el material de estudio se encuentra en la
planta de Crisoba Industrial S.A. de C.V. en Morelia, especie Eucalyptus citriodora, junto
con esta especie vegetan 5 mas, las caracteristicas de esta zona son((INEGI 2004):

Clima: subhumedo con lluvias en verano de acuerdo con el sistema W. Koppen.
Temperatura promedio anual: 17.7 °C

Temperatura maxima durante el periodo Mayo — Junio: 20.3 °C

Temperatura minima durante el periodo Diciembre — Enero: 14.4 °C

Precipitacion anual promedio: 780.2 mm

Coordenadas geograficas: Latitud 19°38.8" Longitud 101°15.5°

Altura sobre el nivel del mar: 1997 m

Limites geograficos: Al norte con San Juanito lizicuaro, al sur con Cointzio, al oeste
con La Mintzita y al este con la Tenencia Morelos.

Se derribd el arbol con una motosierra y es troceado a partir de 30 cm del suelo,
después se cortan trozas de 1.2 m, seguida de 0.3 m, 1.2 m, 1.2 m y antes de empezar
las ramas se corto el ultimo trozo de 0.3 m, la figura 13 esquematiza lo expuesto
anteriormente.
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RAMAS

0.3 m

1.2m

1.2 m
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1.2m
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0.3m

1.2m
BASE

Figura 13.- Ubicacion de las zonas de estudio en el arbol.

El trozo de 1.2 m mas cercano a la base y el mas cercano a las ramas fueron los
utilizados para realizar el pulpeo, ambos fueron descortezados manualmente vy
posteriormente astillados por separado, en un astillador de disco vertical propiedad de
Crisoba Industrial Planta Morelia con las siguientes caracteristicas técnicas.

Modelo y No de Serie IC — 5052 — 83
Diametro del disco 112 “
Material Acero
Cuchillas Grosor 2"

Ancho 3”

Longitud 30 “
Tipo de carga Segmental — Normal
Descarga de la astilla por gravedad

Es necesario mencionar que con la finalidad de tener las mejores condiciones en el
astillado éste se realizd con cuchillas nuevas y cada vez que se astillaba un trozo se
limpiaba con aire la tolva para evitar la contaminacién.

La astilla obtenida siempre manipulada por separado, es decir, sin mezclar la
proveniente del trozo inferior del arbol y la del trozo superior del mismo, fue clasificada,
este clasificador de astilla del tipo de Barras y Oirificios propiedad de Crisoba Industrial
Planta Morelia, separaba la astilla de acuerdo con la siguiente clasificacion (tabla 4):
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Tabla 4.- Clasificacion de astilla.

[ || CARACTERISTICAS DE LA PLATINA || ASTILLA | % |
| 1 || Diametro de orificios de 45 mm | Largos o |
| 2 || Ranuras con separacion de 10 mm | Gruesos 111 |
| 3 || Ranuras con separacion de 8 mm | Aceptado 121 |
| 4 || Diametro de orificios 7 mm | Aceptado 91 |
| 5 || Diametro de orificios de 5 mm | Cortos 4.2 |
| 6 || Diametro de orificios de 3 mm | Palillos 1.4 |
| 7 || Platina para retencién de finos | Finos 102 |

Aceptar Unicamente las fracciones 3 y 4, asegura una uniformidad en las cocciones.

8.2 Pulpeo kraft y a la sosa

PREPARACION DEL MATERIAL
EN EL DIGESTOR

'

CALENTAMIENTO DEL

DIGESTOR
|
v v
FIJAR CONDICIONES DE FIJAR CONDICIONES DE
OPERACION KRAFT OPERACION SOSA

L ENFRIAMIENTO J

DESCARGA

'

LAVADO

'

DEPURADO

v

CARACTERIZACION
( HUMEDAD, RENDIMIENTO, RECHAZOS, No de KAPPA)

Diagrama 4.- Proceso de coccién.

26



El pulpeo mediante el proceso kraft se realiza tomando en cuenta las siguientes

variables (tabla 5):

Tabla 5.- Variables en los procesos de coccion.

COCCION KRAFT

COCCION A LA SOSA

| Sulfidez I Fijo I 0% \
| Alcali activo I Fijo I 49 % en peso \
Temperatura de 160 °C 175 °C
Coccién
| Hidromédulo | 4 I 3.5 \

Tiempo de coccion

Manipulado en 2 niveles
120 min, 150 min

Manipulado en 2 niveles
120 min, 180 min

Carga de reactivos
(referida al peso de
la madera base
seca)

Manipulado en 2 niveles
14 %, 15.5 %

Manipulado en 3 niveles
18 %, 24 %, 28 %

Zona del arbol

Manipulado 3 niveles
Arriba
Abajo
Mezcla 50/50 % arriba/abajo

Mezcla 50/50 % arriba/abajo

Cocciones

Experimento factorial
2x2x2
zonaXcarga de reactivosXtiempo
Experimento 2
23

2 carga de reactivos, tiempo

Aplicado a la mezcla de astilla

Experimento 2
22
2 carga de reactivos, tiempo
Aplicado a la mezcla de
astilla

La figura 14 muestra la secuencia de coccion en cada uno de los procesos.
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160 °C KRAFT

ENFRIAMIENTO

175°C SOSA _| COCCION
155 °C KRAFT IMPREGNACION
170 °C SOSA -
PURGA
1 kg/cm?
0eC :
! 30 min 120 6 150 min KRAFT
120 6 180 min SOSA
I |
I |
Tiempo Tiempo
inicial final

Figura 14.- Secuencia para el proceso de coccion.

Disefio experimental

Para la obtencién de la pulpa kraft y para la pulpa a la sosa, se aplicé un disefio

experimental factorial (Montgomery 1991).

El modelo estadistico para el disefio experimental factorial es el siguiente:

Vit = u+0i+Bj+yk+ (0B )+ (00 )ikt (BY) e+ (0B Y)ijk+€ik

Yix = variable de respuesta

u= media

general

o= efecto de la altura (A)

Bj= efecto de la carga de los reactivos (B)

v«= efecto del tiempo de coccion (C)
(ap)i= efecto de la interaccion altura-carga de reactivos (AB)

(ay)i= efecto de la interaccion altura-tiempo (AC)

(By)= efecto de la interaccion carga de reactivos-tiempo (BC)
(oBy)ik= efecto de la interaccion altura-carga-tiempo (ABC)

gjjk= error

aleatorio
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Ejemplos de hipétesis estadisticas que se pueden probar con tal modelo se ilustran a
continuacion, para la variable de respuesta rendimiento:

Ho : Efecto de A=0
H,: Efecto de A#0

Ho : Efecto de B=0
H+: Efecto de B#0
Ho : Efecto de C=0
H:: Efecto de C#0

Ho : Efecto de AB=0
H4: Efecto de AB#0

Ho : Efecto de AC=0
Hq: Efecto de AC#0

Ho : Efecto de BC=0
Hq: Efecto de BC#0

Ho : Efecto de ABC=0
H+: Efecto de ABC#0

El nivel de confianza estadistica con el que se analizaron los datos fue del 95 %, es
decir con un nivel de significancia del 0.05 utilizando el programa Statgraphics Plus
Versién 4.0
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Corridas experimentales para el proceso kraft disefio factorial 2X2X2 (tabla 6) con una
réplica:

Tabla 6.- Definicion de corridas para el diseno factorial 2X2X2 kraft.

| CORRIDA || ALTURA || TIEMPO || CARGA |
| 1 | ABAJO || 120 || 14 |
| 2 | ABAJO || 120 || 14 |
\ 3 | ABAJO || 120 || 155 |
| 4 | ABAJO || 120 | 155 |
\ 5 | ABAJO || 150 || 14 |
\ 6 | ABAJO || 150 || 14 |
| 7 | ABAJO || 150 || 155 |
\ 8 | ABAJO || 150 || 155 |
| 9 | ARRIBA || 120 || 14 |
| 10 | ARRIBA || 120 || 14 |
| 11 | ARRIBA || 120 || 155 |
| 12 | ARRIBA || 120 || 155 |
| 13 | ARRIBA || 150 || 14 |
\ 14 | ARRIBA || 150 || 14 |
| 15 | ARRIBA || 150 || 155 |
| 16 | ARRIBA || 150 || 155 |

Variables de respuesta: rendimiento, No kappa, rechazos.

30



Corridas disefio 2 (tabla 7) para la segunda etapa de coccién kraft:

Tabla 7.- Definicion de corridas para el disefio 2 segunda etapa de coccion kraft.

| CORRIDA || ALTURA | TIEMPO | CARGA |
\ 1 I ABAJO | 120 || 14 |
\ 2 I ABAJO | 150 || 14 |
\ 3 I ABAJO | 120 || 155 |
\ 4 I ABAJO | 150 || 155 |
\ 5 I ARRIBA | 120 || 14 |
\ 6 I ARRIBA I 150 || 14 |
\ 7 I ARRIBA | 120 || 155 |
\ 8 I ARRIBA | 150 || 155 |
9 MEZCLA 120 14
50 % ARRIBA/ 50 %
ABAJO
10 MEZCLA 150 14
50 % ARRIBA/ 50 %
ABAJO
11 MEZCLA 120 15.5
50 % ARRIBA/ 50 %
ABAJO
12 MEZCLA 150 15.5
50 % ARRIBA/ 50 %
ABAJO

Variables de respuesta: rendimiento, No kappa, rechazos
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Corridas disefo factorial 3X2 (tabla 8) con replica para la coccién a la sosa:

Tabla 8.- Definicion de corridas coccion a la sosa disefio 3X2.

[ CORRIDA || ALTURA I TIEMPO || CARGA |

1 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 28
ABAJO

2 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 24
ABAJO

3 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 18
ABAJO

4 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 28
ABAJO

5 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 24
ABAJO

6 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 18
ABAJO

7 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 28
ABAJO

8 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 24
ABAJO

9 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 18
ABAJO

10 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 28
ABAJO

11 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 120 24
ABAJO

12 MEZCLA 50 % ARRIBA/ 50 % 180 18
ABAJO

Variables de respuesta: rendimiento, No kappa, rechazos.
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8.3 Evaluacion fisico-mecanica y optica de la pulpa kraft y a la sosa

DESINTEGRACION

MEDICION DEL GRADO
DE REFINACION

FORMACION DE HOJAS
ESTANDAR

PRUEBAS EN LAS HOJAS
FORMADAS

GRAMAJE
BLANCURA
OPACIDAD

LARGO DE RUPTURA
iNDICE DE RASGADO
iNDICE DE EXPLOSION
CALIBRE
POROSIDAD

Diagrama 5.- Evaluacion de pruebas fisico-mecanicas pulpa café.

Desintegracion: de acuerdo al método I1ISO 5263 y T 205 om-88, en un equipo marca
Frank, con 5 minutos de tiempo de residencia a una consistencia del 1.5 %.

Refinacion: realizado en un molino Jokro método relativo a ISO 5264/3. En este equipo
se refinan de 1 a 6 muestras diferentes y aplica a todo tipo de pulpas, aunque cabe
mencionar que para pulpas de fibras muy largas ya no es tan conveniente. La
refinacion se aplic6é a 0, 15, 30, 45 y 60 minutos para la pulpa kraft y 0, 10, 20, 30 y 40
minutos para la pulpa a la sosa.

Medicion del grado de refinacién: método Schopper Riegler relativo a ISO 5267/1.
Debido a que durante la refinacion una de las consecuecias es la reduccion de la
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longitud de fibra, incremento de la superficie area especifica de la fibra y el incremento
de la flexibilidad debida a la fibrilacion interna y externa, se tiene la medicidén de los
grados Schoper Riegler ( °SR) , esta medicidn se realiza para cada uno de los puntos a
los cuales se refino la fibra.

Formacién de hojas estandar: utilizado el Método convencional para la formacion de
hojas estandar relativo a ISO 5269/1 y TAPPI T 205 om — 88.

Pruebas fisico-mecanicas y épticas: realizadas de acuerdo a las siguientes normas
extraidas de TAPPI 2000 :

Calibre T 411 om-89
Largo de ruptura T 404 cm-92
Indice de rasgado T 414 om-88

Porosidad T 460 om-88
Opacidad T 519 0s-70
Blancura T 525 0s-72
Gramaje T 411 om-89
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8.4 Blanqueo de la pulpa kraft y a la sosa

Diagrama 6.- Blanqueo de pulpa.

Blanqueo de la pulpa kraft mediante una secuencia que incluye cloro (CDEpPeD)

ETAPA CD

Las condiciones de operacion mediante las cuales se realiz6 el blanqueo son las
siguientes:

Tabla 9.- Blanqueo pulpa kraft secuencia cloro primera etapa.

| Consistencia | 4.5 % |
| Tiempo I 45 minutos |
| Temperatura I 60 °C |
| pH inicial | 2.04 |
| Reactivos: Cloro ( Cl») I 2.25 % en peso |
\ Di6xido ( ClIO;) I 1.25 % en peso |
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Se llevé a cabo la adicion de agua necesaria de acuerdo a la cantidad de pulpa
disponible; utilizando un equipo Hobart modelo A-2 se realizé la homogenizacién de la
pulpa para posteriormente bajo una campana de extraccidén, adicionar los reactivos
dada su toxicidad, procediendo a colocar y sellar en bolsas de plastico la mezcla para
colocarla en una bafo Maria logrando de esta forma todas las condiciones necesarios
en esta etapa.

ETAPA Ep
Los parametros de operacion son los siguientes:
Tabla 10.- Blanqueo pulpa kraft secuencia cloro segunda etapa.

| Consistencia 112.0 % |
| Tiempo | 60 minutos |
| Temperatura | 70 °C |
| pH inicial | 11.74 |
| Reactivos: Hidroxido de sodio ( NaOH) | 2.1 % en peso |
\ Peréxido de hidrogeno ( Hz0>) | 1.0 % en peso |

Homogenizacién de la mezcla en el equipo Hobart modelo A-2, la colocacién de la
mezcla en el bano Maria en bolsas de plastico.

ETAPA Pe
Parametros de operacion:
Tabla 11.- Blanqueo pulpa kraft secuencia cloro tercer etapa.

| Consistencia 112 % |
| Tiempo | 180 minutos |
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial | 10.64 |
| Reactivos: Peréxido de hidrégeno ( H20>) 11.5% |
\ Hidréxido de sodio ( NaOH ) 11.0% |
\ Tiosilicato de sodio (NazSiOs) 11.0% |
\ Sulfato de Magnesio (MgSOy,) | 0.05 % |

El tratamiento para acondicionar la muestra y llevar a acabo la etapa se realiza igual
que en la etapa anterior.
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ETAPA D, Definicion de parametros de operacion:

Tabla 12.- Blanqueo pulpa kraft secuencia cloro cuarta etapa.

| Consistencia 112 % |
| Tiempo | 180 minutos |
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial | 5.74 |
| Reactivos: Diéxido ( ClO,) 10.5% |
\ Hidroxido de sodio ( NaOH ) 10.1% |

Procedimiento igual que en la primera etapa.
Blanqueo de la pulpa sosa mediante una secuencia que incluye cloro (CDEpPeD)
ETAPA CD, Condiciones de operacion:

Tabla 13.- Blanqueo pulpa sosa secuencia cloro primera etapa.

| Consistencia I 4.5 % |
| Tiempo I 30 minutos |
| Temperatura I 60 °C |
| pH inicial I 2.06 |
| Reactivos: Cloro ( Cl») I 2.25 % en peso |
\ Di6xido ( ClIO;) I 1.25 % en peso |

Se llevé a cabo la adicion de agua necesaria de acuerdo a la cantidad de pulpa
disponible. Utilizando un equipo Hobart modelo A-2 se realizé la homogenizacién de la
pulpa para posteriormente bajo una campana de extraccién, adicionar los reactivos,
dada su toxicidad, procediendo a colocar y sellar en bolsas de plastico la mezcla para
colocarla en una bano Maria logrando de esta forma todas las condiciones necesarios
en esta etapa.

ETAPA Ep, Parametros de operacion :

Tabla 14.- Blanqueo pulpa sosa secuencia cloro segunda etapa.

| Consistencia | 12.0 % \
| Tiempo || 60 minutos \
| Temperatura | 70 °C \
| pH inicial | 12.46 \
| Reactivos: Hidroxido de sodio ( NaOH) | 2.1 % en peso \
| Perdxido de hidrégeno ( H20,) | 1.0 % en peso \
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Homogenizacién de la mezcla en el equipo Hobart modelo A-2, la colocacién de la
mezcla en el baio maria en bolsas de plastico

ETAPA Pe, Pardmetros de operacion:
Tabla 15.- Blanqueo pulpa sosa secuencia cloro tercer etapa.

| Consistencia 112 % \
| Tiempo || 120 minutos \
| Temperatura | 80 °C \
| pH inicial | 11.4 \
| Reactivos: Perodxido de hidrégeno ( H»05) 1.5 % \
| Hidréxido de sodio ( NaOH ) 1.0 % \
| Tiosilicato de sodio (NazSiOs) 1.0 % \
| Sulfato de Magnesio (MgSOy,) | 0.05 % \

El tratamiento para acondicionar la muestra y llevar a cabo la etapa se realiza igual que
en la etapa anterior.

ETAPAD
Definicion de parametros de operacion:

Tabla 16.- Blanqueo pulpa sosa secuencia cloro carta etapa.

| Consistencia |12 % \
| Tiempo || 180 minutos \
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial | 5.74 \
| Reactivos: Diéxido ( ClO») 1 0.5 % |
| Hidréxido de sodio ( NaOH ) 1 0.1 % \

Procedimiento igual que en la primera etapa, en el blanqueo de la pulpa kraft y sosa al
terminar cada etapa se realiza el lavado, centrifugado y homogenizado.

Blanqueo de la pulpa kraft mediante una secuencia libre de cloro (OAZEopP+FAS)

Para la homogenizacion de cada una de las mezclas en las diferentes etapas, el
equipo utilizado fue el Hobart modelo A-2. En las etapas de oxigeno se utilizé un
digestor tipo Jayme rotatorio, provisto de resistencias para el calentamiento. La etapa
de ozono se realizo en un equipo generador eléctrico de ozono de alto voltaje y bajo
amperaje (Fisher ozon-Generator). Después de cada etapa se lava, centrifuga y
homogeniza la pulpa, lo explicado anteriormente aplica tanto para ambas pulpas, kraft y
sosa.
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ETAPAO

Tabla 17.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro primera etapa.

| Consistencia 110 % |
| Tiempo | 60 minutos |
| Temperatura | 100 °C |
| pH inicial | 12.68 |
| Presion de oxigeno ( O3 ) | 4 kg/lcm® |
| Reactivos: Hidroxido de sodio ( NaOH) 2.5 % |
| Sulfato de Magnesio (MgSQ,) 1 0.5% |
ETAPA A
Tabla 18.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro segunda etapa.
| Consistencia 3% |
| Tiempo | 30 minutos |
| Temperatura | Ambiente |
| pH final I3 |
| Reactivos: Acido sulftrico ( H2SO4) | Hasta ajustarpH |
ETAPA Z

Tabla 19.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro tercera

etapa.

| Consistencia 1 39 % |
| Tiempo | 20.216 minutos |
| Temperatura | Ambiente |
| Reactivos: Ozono ( Os3) 11.3% |

ETAPA Eop

Tabla 20.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro cuarta etapa.

| Consistencia 110 % |
| Tiempo | 90 minutos |
| Temperatura 1 90 °C |
| pH inicial | 12.06 |
| Presién de oxigeno (O3 ) | 2 kg |
| Reactivos: Hidroxido de sodio ( NaOH) 1 2.5 % |
\ Peréxido de hidrogeno ( H20>) 11.2% |
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ETAPA P,
Tabla 21.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro quinta etapa.

| Consistencia 15 % |
| Tiempo | 120 minutos |
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial [ 11.01 |
| Reactivos: Peréxido de hidrégeno ( H20;) 11.5% |
\ Hidréxido de sodio ( NaOH ) 1 0.8% |
\ Tiosilicato de sodio (NazSiOs) 11.5% |
\ Sulfato de Magnesio (MgSOy,) | 0.05 % |

ETAPA FAS

Tabla 22.- Blanqueo pulpa kraft libre de cloro sexta etapa.
| Consistencia 5% |
| Tiempo | 17 minutos |
| Temperatura | 70 °C |
| pH inicial [ 10.10 |
| Reactivos: Acido formamidinsulfinico ( FAS) 12.0% |
\ Hidroxido de sodio ( NaOH ) 11.0% |

Blanqueo de la pulpa sosa mediante una secuencia libre de cloro (OAZEopPP>)

ETAPA O
Tabla 23.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro primera etapa.
| Consistencia 110 % |
| Tiempo | 60 minutos |
| Temperatura | 100 °C |
| pH inicial | 13.08 |
| Presién de oxigeno ( O ) | 4 kg/cm® |
| Reactivos: Hidréxido de sodio (NaOH) 3.0% |
\ Sulfato de Magnesio (MgSQ,) | 0.5% |
ETAPA A
Tabla 24.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro segunda etapa.
| Consistencia | 3% |
| Tiempo | 30 minutos |
| Temperatura | Ambiente |
| pH final 3 |
| Reactivos: Acido sulfarico ( HoSO4) | Hasta ajustar pH |
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ETAPA Z

Tabla 25.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro tercer etapa.

| Consistencia | 40 % |
| Tiempo | 25.13 minutos |
| Temperatura | ambiente |
| Reactivos: Ozono ( O3) 1.3 % |

ETAPA Eop

Tabla 26.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro cuarta etapa.

| Consistencia 110 % |
| Tiempo | 90 minutos |
| Temperatura | 60 °C |
| pH inicial [ 12.18 |
| Presion de oxigeno (Oz) | 2 kg |
| Reactivos: Hidréxido de sodio (NaOH) 11.0% |
\ Peréxido de hidrégeno ( H20>) 0.7 % |

ETAPA P,

Tabla 27.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro quinta etapa.
| Consistencia 115 % |
| Tiempo | 120 minutos |
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial [ 11.03 |
| Reactivos: Peroxido de hidrogeno ( H205) 1.2 % |
\ Hidréxido de sodio ( NaOH ) 10.7% |
\ Tiosilicato de sodio (NazSiOs) 11.0% |
\ Sulfato de Magnesio (MgSOy,) | 0.05 % |

ETAPA P,

Tabla 28.- Blanqueo pulpa sosa libre de cloro sexta etapa.
| Consistencia | 15% |
| Tiempo | 120 minutos |
| Temperatura | 80 °C |
| pH inicial [ 10.75 |
| Reactivos: Peréxido de hidrégeno ( H20;) 11.0% |
\ Hidréxido de sodio ( NaOH ) 1 0.5% |
\ Tiosilicato de sodio (NazSiOs) 11.5% |
\ Sulfato de Magnesio (MgSQ,) | 0.05 % |
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8.5 Evaluacion fisico-mecanica de las pulpas blanqueadas.

KRAFT SECUENCIA KRAFT SECUENCIA SOSA SECUENCIA SOSA SECUENCIA
CON CLORO LIBRE CLORO CON CLORO LIBRE CLORO

| |
vV ‘
> DESINTEGRACION <

.

REFINACION

|

MEDICION DEL GRADO
DE REFINACION

FORMACION DE HOJAS
ESTANDAR
v
PRUEBAS EN LAS HOJAS
FORMADAS

v

GRAMAJE
BLANCURA
OPACIDAD

LARGO DE RUPTURA
iINDICE DE RASGADO
INDICE DE EXPLOSION
CALIBRE
POROSIDAD

Diagrama 7.- Evaluacion de pruebas fisico-mecanicas para las pulpas
blanqueadas.

Esta etapa se lleva a cabo de la misma forma que para la evaluacién de pruebas fisico-
mecanicas para la pulpa café.
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8.6 Analisis de los licores residuales kraft y a la sosa

Diagrama 8.- Analisis licores de coccion.

El método utilizado para analizar los licores residuales, es el potenciométrico.

43



9 RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacién se muestra el analisis estadistico de los resultados obtenidos en las
etapas de coccion, en cada caso se muestra el analisis de varianza, las graficas de
interaccién para las tres combinaciones de variables, tiempo-carga, tiempo-zona,
carga-zona, ademas la prueba de rangos multiples y grafica de medias en cada
combinacién.

9.1.- Pulpeo kraft y a la sosa
Pulpeo kraft

Primera etapa de coccidn diseno factorial 2X2X2 con una replica.

RENDIMIENTO
Tabla 29.- ANOVA para el rendimiento de la pulpa kraft.

Analysis of Variance for RENDIMIENTO - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS

A:TIEMPO 9.9225 1 9.9225 12.13 0.0069
B:CARGA 14.8225 1 14.8225 18.13 0.0021
C:ZONA 13.69 1 13.69 16.74 0.0027
INTERACTIONS

AB 0.4225 1 0.4225 0.52 0.4905
AC 1.21 1 1.21 1.48 0.2548
BC 6.25 1 6.25 7.64 0.0219
RESIDUAL 7.36 9 0.817778

TOTAL (CORRECTED) 53.6775 15

All F-ratios are based on the residual mean square error.

Analizando los datos que se muestran en la tabla 29 de ANOVA en la columna de p-
Value, todas las variables presentan un valor menor a 0.05, por lo que se demuestra la
hipotesis planteada demostrando que tiempo, carga y zona son estadisticamente
significativos en el rendimiento.

Interaction Plot Interaction Plot Interaction Plot
2 SIF 3 CARGA g SO0F ] CARGA g S0F 7 ZoNA
o B Sob o T S T N -
e E E
Z F 9 Z 8 Z
o =) o o48f
S uf ] S w1f =
E ot \ ] % 46k % a3
2 ok 3 2 st ? B2 sk
120 150 ABAJO  ARRIBA 120 150
TIEMPO ( min ) ZONA TIEMPO ( min )
Figura 15.- Interaccion Figura 16.- Interaccion Figura 17.- Interaccién
tiempo-carga vs rendimiento zona-carga vs rendimiento tiempo-zona vs rendimiento
pulpa kraft. pulpa kraft. pulpa kraft.
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En las figuras 15, 16 y 17 se presenta la interaccion de las diferentes combinaciones de
variables sobre el rendimiento y se apoya lo obtenido en el ANOVA, ya que tiempo-
carga y tiempo-zona no tienen efecto sobre la variable de respuesta, zona y carga si
presentan aunque pequefa una influencia en el rendimiento.

Tabla 30.- Prueba de rangos multiples para rendimiento de la pulpa kraft por
tiempo.

Multiple Range Tests for RENDIMIENTO by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

50 s 1.5 x
120 8 49.225 X

Contrast Difference  +/- Limits
120 150 s1sis 1.2

* denotes a statistically significant difference.

En la tabla 30 se aprecia la interaccién del tiempo de coccién, ya que el rendimiento se
ve afectado al mover la variable tiempo, el rendimiento es mayor a un tiempo menor
(120 min) esto se apoya con lo existente en la literatura ya que se demuestra que
mientras se incrementa el tiempo de coccion se asegura mas la deslignificacién, pero
se tiene un limite ya que llega un momento en el que se afecta al material celulésico ya
que se degrada, esto sucede en el valor de 150 min ya que el rendimiento fue menor
(47.65 %) (Casey 1990), la figura 18 apoya lo anterior.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals

0F ]

49.5F

48.5F
475F :

RENDIMIENTO ( % )

47k

120 150
TIEMPO ( min )

Figura 18.- Grafica de medias para tiempo-rendimiento pulpa kraft.
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Tabla 31.- Rangos multiples rendimiento por carga pulpa kraft.

Multiple Range Tests for RENDIMIENTO by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

55 s aras x
14 8 49.4 X

contrast Difference  +/- Limits
14155 ses  1.oz2ss

* denotes a statistically significant difference.

En el caso de la variable carga, la tabla 31 explica que a valores menores de carga (14
%), el rendimiento es mayor, en este caso coincide con el hecho reportado de que
existe un valor 6ptimo para la carga de reactivos, ya que el rendimiento se incrementa
cuando la carga se incrementa pero hasta ese punto 6ptimo, después de ahi se
degradan los materiales celul6sicos(Casey 1990), la figura 19 es el complemento de

este andlisis.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals

o SOF —
® % 5
O 49f ]
= _
Z [ ]
=y ]
= [
A 47 ]
o2 46t 3
14 15.5
CARGA (% )

Figura 19.- Grafica de medias para carga-rendimiento pulpa kraft.

En la tabla 32 y figura 20, encuentra el efecto de zona sobre rendimiento, en este caso
se puede decir que los valores de rendimiento mayores encontrados en la parte
superior, son atribuibles a la edad del arbol, en la zona de abajo el rendimiento es de

47.5 % y arriba de 49.3 %.

46



Tabla 32.- Prueba de rangos rendimiento por zona pulpa kraft.

Multiple Range Tests for RENDIMIENTO by ZONA

Method: 95.0 percent LSD

47.5125 X
49.3625 X

ZONA Count
ABAJO 8
ARRIBA 8
Contrast

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals

w
(e}

47F

RENDIMIENTO ( % )

46

I
f

ABAJO  ARRIBA
ZONA

Figura 20.- Grafica de medias zona-rendimiento pulpa kraft.

RECHAZOS

En la variable de respuesta rechazos, el andlisis de varianza, s6lo muestra
estadisticamente significativo el efecto de la variable carga (tabla 33), las figuras 21, 22
y 23 muestran como al momento de combinar las variables tiempo-carga, tiempo-zona
y carga-zona si existe un efecto estadistico sobre los rechazos, ésto lo apoya el

resultado de la p-Value en la tabla 33.
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Tabla 33.- ANOVA para lo rechazos de pulpa kraft.

Analysis of Variance for RECHAZOS - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS
A:TIEMPO
B:CARGA
C:ZONA

INTERACTIONS
AB
AC
BC

RESIDUAL

0.04
0.2916
0.0064

0.3721
0.6889
0.9025

0.0274222

F-Ratio P-Value
1.46 0.2579
10.63 0.0098
0.23 0.6406
13.57 0.0050
25.12 0.0007
32.91 0.0003

TOTAL (CORRECTED)

All F-ratios are based on the residual mean square error.
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Figura 21.- Interaccion
tiempo-carga vs rechazos
pulpa kraft.

La variable tiempo, no presenta efecto estadistico sobre los rechazos lo podemos ver
en la tabla 34 y la figura 24, la tabla 36 y figura 26 muestran el mismo resultado para la
variable zona, en el caso de la carga, si se tiene efecto estadistico que se aprecia en la
tabla 35 y figura 25. En este caso los rechazos pueden disminuirse, de acuerdo con el
analisis estadistico, Unicamente con la carga de reactivos ya que para una carga de 14

Figura 22.- Interaccion

Zona-carga vs rechazos

pulpa kraft .

% se tuvieron rechazos de 0.61 % y para 15.5 % 0.31 %.
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Tabla 34.- Prueba de rangos multiples para los rechazos por tiempo pulpa kraft.

Multiple Range Tests for RECHAZOS by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

120 8 o.3:5 x
150 8 0.5325 X

Contrast pifference - Limits
120 150 o1 oas70s

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
063 3
X 058 .
o 053} 1
@)

N 048+ .
<
T 043+
Q
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033k g

120 150
TIEMPO ( min )

Figura 24.- Grafica de medias para el tiempo sobre rechazos pulpa kraft.

Tabla 35.- Prueba de rangos multiples de rechazos por carga pulpa kraft.

Multiple Range Tests for RECHAZOS by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

55 8 0.4 x
14 8 0.6175 X

Contrast bifference  +/- Limits
14 -15.5 w27 o.asmes

* denotes a statistically significant difference.
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Means and 95.0 Percent LSD Intervals
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Figura 25.- Grafica de medias para los rechazos por carga pupa kraft.

Tabla 36.- Prueba de rangos multiples para los rechazos por zona pulpa kraft.

Multiple Range Tests for RECHAZOS by ZONA

Method: 95.0 percent LSD

ZONA Count LS Mean Homogeneous Groups
a0 8 o.a625 x
ARRIBA 8 0.5025 X

contrast bifference - Limits
aaco - aRRIEA 004 o.s7303

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
__ 06F — -
X 056F — .
o 052F 1
3 X ]
E% 0.48 ? * E
T 044 .
Q : A1 ]
M 04r b
~ i 1 ]

0.36 & =
ABAJO ARRIBA
ZONA

Figura 26.- Grafica de medias para rechazos por zona pulpa kraft.
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NUMERO DE KAPPA

En el analisis de varianza, ANOVA, correspondiente al numero de Kappa mostrado en
la tabla 37, se encuentran estadisticamente significativas los tres variables, tiempo,
carga y zona sobre el numero de kappa, la combinacion de variables carga-zona es la
unica que tiene un nivel de significancia menor a 0.05.

Tabla 37.- ANOVA para kappa pulpa kraft.

Analysis of Variance for KAPPA - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS

A:TIEMPO 44.5556 1 44.5556 58.03 0.0000
B:CARGA 5.88063 1 5.88063 7.66 0.0218
C:ZONA 26.7806 1 26.7806 34.88 0.0002
INTERACTIONS

AB 0.105625 1 0.105625 0.14 0.7193
AC 1.38062 1 1.38062 1.80 0.2128
BC 35.1056 1 35.1056 45.72 0.0001
RESIDUAL 6.91063 9 0.767847

TOTAL (CORRECTED) 120.719 15

All F-ratios are based on the residual mean square error.

Interaction Plot Interaction Plot Interaction Plot
NE 2 CARGA 23F 9 ZONA 22F 7 ZONA
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17 1
17 k| 17F |
16 e ISt = 16
120 150 14 155 120 150
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Figura 27.- Interaccion Figura 28.- Interaccion Figura 29.- Interaccion
tiempo-carga vs kappa zona-carga vs kappa tiempo-zona vs kappa
pulpa kraft. pulpa kraft. pulpa kraft.

En la figura 27, se puede apreciar la interaccién entre tiempo-carga y numero de kappa
y no se tiene efecto de esta interaccion sobre la variable de respuesta, en cambio zona-
carga vs numero de kappa que se encuentran en la figura 28, si presenta efecto sobre
numero de kappa y la interaccion tiempo-zona vs numero de kappa mostrada en la
figura 29 no tiene efecto significativo.
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Tabla 38.- Prueba de rangos multiples para kappa por tiempo pulpa kraft.

Multiple Range Tests for KAPPA by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

50 s 173875 x
120 8 20.725 X

Contrast bifference /- Limits
120 150 3335 o.om1m

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals

2f ]
21F 3
< 20 % 3
o f _
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16k E
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Figura 30.- Grafica de medias para el numero de kappa por tiempo pulpa kraft.

La tabla 38, muestra que para un valor de tiempo igual al 120 min, se tiene un nimero
de kappa de 20 y, a 150 min, el valor es de 17, la figura 30, apoya el hecho de que es
importante el tiempo de la coccidn para la deslignificacion, mientras el tiempo es mayor
se tiene una separacion de lignina mayor del material celulésico (Casey 1990). La
carga de reactivos analizada en la tabla 39, indica que si se modifica el valor de esta
variable, se tendra una afeccién en el numero de kappa, la figura 31 asi lo indica
también, y es que, para cuando la carga toma su mayor valor la deslignificacion es mas
efectiva y viceversa.
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Tabla 39.- Prueba de rangos multiples para kappa por carga pulpa kraft.

Multiple Range Tests for KAPPA by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

s s 1845 x
14 8 19.6625 X

contrast bifference oo Limits
14155 sl o.eeum

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals

2f ]
21F :
< 20F :
A 195— % E
y; 18F * ;
17k :
16E ]

14 15.5

CARGA (%)

Figura 31.- Grafica de medias para el numero de kappa por carga para pulpa kraft.

Tabla 40.- Prueba de rangos multiples para kappa por zona pulpa kraft.

Multiple Range Tests for KAPPA by ZONA

Method: 95.0 percent LSD

ZONA Count LS Mean Homogeneous Groups

aRIER 8 17.7625 x
ABAJO 8 20.35 X

contrast bifference oo Limits
aAJO - aRRIEA  s2.5875  o0.981131

* denotes a statistically significant difference.
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Means and 95.0 Percent LSD Intervals
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20F % .
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Figura 32.- Grafica de medias para el numero de kappa por zona pulpa kraft.

La zona de ubicacién del material de coccion en el arbol, si tiene influencia en los
resultados de numero de kappa, la tabla 40 y la figura 32, muestran que en la zona de
arriba se tiene mejor nimero de kappa que en la zona de abajo considerando que las
demas variables presentes en esta investigacion se mantuvieron constantes, esto
pudiera explicarse al atribuir que en la zona de abajo el material tiene mas edad que en
la zona superior.

54



En la segunda etapa de coccién del proceso kraft, se empled un disefio experimental
2% los resultados se encuentran a continuacion.

RENDIMIENTO

Tabla 41.- ANOVA para rendimiento segunda etapa de coccion kraft.

Analysis of Variance for RENDIMIENTO

Source Sum of Squares Df Mean Square F-Ratio P-Value
A:TIEMPO 2.08333 1 2.08333 0.15 0.7101
B:CARGA 0.48 1 0.48 0.04 0.8577
AB 0.963333 1 0.963333 0.07 0.7998
blocks 13.605 2 6.8025 0.50 0.6318
Total error 82.2683 6 13.7114

Total (corr.) 99.4 11

R-squared = 17.2351 percent
R-squared (adjusted for d.f.) = 0.0 percent

La tabla 41, presenta el andlisis de varianza ANOVA y de acuerdo con el nivel de
significancia preestablecido de 0.05, ninguna de las variables es estadisticamente
responsable de los valores de rendimiento.

Interaction Plot for RENDIMIENTO
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Figura 33.- Interaccién tiempo-carga sobre rendimiento pulpa kraft seqgunda etapa
de coccion.

Ahora bien, en la figura 33 se presenta la interaccion tiempo-carga con rendimiento, el
rendimiento mayor se obtiene cuando se realiza la coccién con un tiempo de 120 min, y
una carga de 15.5 % de reactivos ya que presenta un valor de 47.9 % y un valor
minimo se obtiene cuando la carga es de 15.5 % y 150 min, esto es apoyado con el
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hecho de que a mayor tiempo y mayor carga de reactivos se degrada el material
celulésico (Casey 1990).

Main Effects Plot for RENDIMIENTO
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Figura 34.- Principales efectos de tiempo-carga sobre rendimiento pulpa kraft
segunda etapa de coccion.

En la figura 34, se tienen los principales efectos de tiempo-carga sobre rendimiento y
es muy notorio el hecho de que en este caso, el rendimiento disminuye drasticamente
al momento de incrementar el tiempo, para carga de reactivos se observa que se
elimina mayor cantidad de lignina.

El analisis de regresion aplicado, arroja una ecuacién que define el RENDIMIENTO en

funcion de tiempo y carga, la cual se encuentra en la tabla 42, para esta, el coeficiente
de correlacion R? tiene un valor de 17.2 %, un valor aceptable es del 70 %, en este
caso lo que indica es que solo el 17.2 % del resultado en el rendimiento es atribuible a
los factores carga y tiempo, esto es apoyado por los resultados de la ANOVA (tabla
41).

Tabla 42.- Analisis de regresion para rendimiento segunda etapa de coccion kraft.

Regression coeffs. for RENDIMIENTO

constant = -3.33333
A:TIEMPO = 0.343704
B:CARGA = 3.66667
AB = -0.0251852

This pane displays the regression equation which has been fitted to
the data. The equation of the fitted model is

RENDIMIENTO = -3.33333 + 0.343704*TIEMPO + 3.66667*CARGA -
0.0251852*TIEMPO*CARGA
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Estimated Response Surface
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Figura 35.- Grafica de superficie de respuesta del modelo para rendimiento pulpa
kraft segunda etapa de coccion.

En la figura 35 y tabla 43, se encuentran los valores de las variables que maximizan la
respuesta rendimiento, siendo éstos de 120 min para el tiempo y 15.5 % para la carga
de reactivos, obteniendo un rendimiento con valor de 47.9 %.

Tabla 43.- Optimizacion de variable de respuesta rendimiento pulpa kraft
segunda etapa de coccion.

Optimize Response

Optimum value = 47.9

Factor Low High Optimum
TIEMPO 120.0 150.0 120.0
CARGA 14.0 15.5 15.5
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RECHAZOS

Al momento de analizar estadisticamente los rechazos, se encuentra en la tabla 44,
que para carga e interaccion tiempo-carga si se encuentran resultados inferiores a 0.05
de p Value.

Tabla 44.- ANOVA para rechazos segunda etapa de coccion kraft.

Analysis of Variance for RECHAZOS

Source Sum of Squares Df Mean Square F-Ratio P-Value
A:TIEMPO 0.00333333 1 0.00333333 0.12 0.7396
B:CARGA 0.213333 1 0.213333 7.76 0.0318
AB 0.403333 1 0.403333 14.67 0.0087
blocks 0.221667 2 0.110833 4.03 0.0777
Total error 0.165 6 0.0275

Total (corr.) 1.00667 11

R-squared = 83.6093 percent
R-squared (adjusted for d.f.) = 77.4627 percent

En la interaccién de tiempo-carga para rechazos, se obtienen los menores valores para
una carga de 15.5 % y tiempo de 120 min, la literatura comenta que en la medida que
la carga de reactivos se incremente, se asegura una mejor coccion (Casey 1990), lo
que se ve reflejado en la disminucién de rechazos tal como sucede en este caso.

Interaction Plot for RECHAZOS
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Figura 36.- Grafica de interaccion tiempo — carga vs rechazos segunda etapa de
coccion pulpa kraft.
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Main Effects Plot for RECHAZOS
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Figura 37.- Efecto de tiempo y carga sobre rechazos segunda etapa de coccién
kraft.

En este caso, la ecuacion obtenida del analisis se presenta en la tabla 45, el coeficiente
de correlaciéon es de 83.7, es un valor aceptable ya que podemos interpretar que el
83.7 % de el valor de la variable de respuesta rechazos es atribuible a las variables
carga y tiempo.

Tabla 45.- Analisis de regresion para rechazos segunda etapa de coccidn kraft.

Regression coeffs. for RECHAZOS

constant = 35.6556

A:TIEMPO = -0.241481
B:CARGA = -2.37778
AB = 0.0162963

This pane displays the regression equation which has been fitted to
the data. The equation of the fitted model is

RECHAZOS = 35.6556 - 0.241481*TIEMPO - 2.37778*CARGA +
0.0162963*TIEMPO*CARGA
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Figura 38.- Grafica de superficie de respuesta de la variable rechazos segunda
etapa de coccion kraft.

Tabla 46.- Optimizacion de la variable rechazos segunda etapa de coccidn kraft.

Optimize Response

Optimum value = 0.133333

Factor Low High Optimum
TIEMPO 120.0 150.0 120.0
CARGA 14.0 15.5 15.5

La gréfica de superficie de respuesta (figura 38) en conjunto con la tabla 46, muestran
los valores a los cuales se minimizan los rechazos, que para este caso en particular,
nos daria el proceso mas eficiente, y son tiempo de 120 min y 15.5 % de carga de

reactivos.
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NUMERO DE KAPPA

Para el numero de kappa, la tabla 47 que contiene el analisis de varianza ANOVA vy la
figura 39, que muestra la grafica de interacciones, indican que existe significancia
menor a 0.05 solamente para el tiempo, el cual cuando toma valores mayores,
minimiza a carga de 15.5 % de reactivos el nimero de kappa.

Tabla 47.- ANOVA para numero de kappa segunda etapa de coccion kraft.

Analysis of Variance for KAPPA

Source Sum of Squares Df Mean Square F-Ratio P-Value
A:TIEMPO 20.0208 1 20.0208 7.16 0.0368
B:CARGA 13.0208 1 13.0208 4.66 0.0743
AB 1.54083 1 1.54083 0.55 0.4860
blocks 1.22 2 0.61 0.22 0.8101
Total error 16.78 6 2.79667

Total (corr.) 52.5825 11

R-squared = 68.0882 percent
R-squared (adjusted for d.f.) = 56.1213 percent

Interaction Plot for KAPPA
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Figura 39.- Interaccion tiempo — carga vs numero de kappa segunda etapa de
coccion kraft.
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Main Effects Plot for KAPPA
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Figura 40.- Efectos de tiempo y carga sobre numero de kappa.

Tabla 48.- Analisis de regresion para el numero de kappa segunda etapa de
coccion kraft.

Regression coeffs. for KAPPA

constant = 115.111
A:TIEMPO = -0.555926
B:CARGA = -5.68889
AB = 0.0318519

This pane displays the regression equation which has been fitted to
the data. The equation of the fitted model is

KAPPA = 115.111 - 0.555926*TIEMPO - 5.68889*CARGA +
0.0318519*TIEMPO*CARGA

Para este caso, la figura 40, muestra que los principales efectos en el nimero de
kappa, se presenta en el momento que el tiempo se incrementa y al momento de
aumentar la carga de reactivos, la ecuacion de regresion obtenida y que se muestra en
la tabla 48, tiene un coeficiente de correlaciéon de 68 (tabla 47), muy cercano al 70 que
es el valor fijado para establecer una considerable aportacién en el resultado de la
variable de respuesta de las variables independientes.
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Figura 41.- Grafica de superficie de respuesta tiempo — carga vs numero de kappa
segunda etapa de coccion kraft.

Tabla 49- Optimizacion de la variable numero de kappa en la segunda etapa de
coccion kraft.

Optimize Response

Goal: minimize KAPPA

Optimum value = 17.6

Factor Low High Optimum
TIEMPO 120.0 150.0 150.0
CARGA 14.0 15.5 15.5

En este caso el numero de kappa presenta los valores 6ptimos al ser minimizado,
leyendo en la grafica de superficie de respuesta figura 41 se puede leer que los
valores de 15.5 % de reactivos, 150 min en tiempo arrojan un 17.8 de numero de
kappa, esto es apoyado por los resultados de la tabla 49.

En el pulpeo kraft durante la primera etapa de coccion, el rendimiento se maximizé
(49.2%) a 120 min, 14% de reactivos y en la zona de “arriba”; para la segunda etapa de
coccion el rendimiento mayor fue de 47.9% a 120 min y 15.5% de reactivos, ambas
etapas a 160°C, estos datos de rendimiento, son mayores que los reportado por:
Villalvazo(1973), rendimiento 31.5% para E. gigantea a 300 min de coccién, 165°C y
20% de reactivos, Chavez(1996) reporta 42.8% de rendimiento en E. globulbus labell a
90 min con 19% de reactivos y 175°C, Fernandez(1998), 46.7% para E globulus ssp
con 90 min de coccién y 20.5% de reactivos, temperatura de 170°C, Ortega et all(2005)
35.1% para E. camaldulensis (150 min y 15.5% de reactivos) a 160°C y Gabriel et
all(2005) 39.5% para E. saligna con 160 °C, 150 min y 15.5 % de reactivos. Se
encuentran en literatura rendimientos de 52% para E. dunni (Fernandez 1998) a 90
min, 19.6% de reactivos y 170°C y Patt et al(2005) reporta que en E. globulus obtiene
54.6% de rendimiento pero no indica las condiciones de coccion.
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4.1.2.- Pulpeo sosa

Los resultados de la etapa de coccidn utilizando el proceso a la sosa se presentan a
continuacién.

RENDIMIENTO

Tabla 50.- ANOVA para rendimiento proceso de coccion sosa.

Analysis of Variance for RENDIMIENTO - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS

A:CARGA 534.125 2 267.063 2165.37 0.0000
B:TIEMPO 2.43 1 2.43 19.70 0.0044
INTERACTIONS

AB 16.305 2 8.1525 66.10 0.0001
RESIDUAL 0.74 6 0.123333

TOTAL (CORRECTED) 553.6 11

All F-ratios are based on the residual mean square error.

Al analizar la influencia de las variables independientes carga de reactivos y tiempo de
coccion sobre el rendimiento, la tabla 50 que presenta el analisis de varianza (ANOVA),
indica que ambas variables tienen influencia en la variable de respuesta desde el punto
de vista estadistico, la figura 42 que expone la interaccion de carga-tiempo sobre
rendimiento, apoya los resultados de la tabla 50.

Interaction Plot
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Figura 42.- Interaccidén carga-tiempo vs rendimiento coccion a la sosa.
En la prueba de rangos multiples para carga mostrados en la tabla 51, indica que para

cada valor de carga, 28, 24 y 18 % se tiene un efecto estadisticamente significativo
sobre el rendimiento, la figura 43, muestra los valores de medias para la variable carga,
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encontrando en todos los casos la interaccion sobre la variable de respuesta
rendimiento, se aprecia que a valores mayores de carga el rendimiento tiende a
disminuir y viceversa, ya que para 18 % de carga el rendimiento es de 50.3 % Yy para
24 y 28 % de carga, el rendimiento es de 43.7 y 34.1 % respectivamente, este
resultado se apoya con lo que se menciona en la literatura, ya que el rendimiento
resulta maximo hasta cierto nivel de reactivos y en adelante lo que se logra Unicamente
es degradar el material celuldsico (Casey 1990).

Tabla 51.- Prueba de rangos multiples para rendimiento por carga pulpa sosa.

Multiple Range Tests for RENDIMIENTO by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

28 4 34.075 X

24 4 43.7 X

18 4 50.325 X

Contrast Difference +/—- Limits
18 - 24 *6.625 0.607638
18 - 28 *16.25 0.607638
24 - 28 *9.625 0.607638
* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
51F 3 7
48 .
iyt ]
N :
oA2r 1
Eol ]
=39 :
5)36 . .
3L * h
18 24 28
Carga ( % )

Figura 43.- Grafica de medias para el rendimiento a diferentes valores de carga
coccion a la sosa.

Para la variable independiente tiempo, la cual toma dos valores 120 y 180 min, la
prueba de rangos multiples de la tabla 52, indica que si son significativos
estadisticamente, la figura 44 que es la grafica de medias también apoya el analisis
anterior.
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Tabla 52.- Prueba de rangos multiples para rendimiento por tiempo pulpa sosa.

Multiple Range Tests for RENDIMIENTO by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

20 s 225 x
180 6 43.15 X

contrast Difference  +/- Limits
120 180 s o.9613a

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
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|

120 180
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Figura 44.- Grafica de medias para rendimiento vs tiempo coccion a la sosa.

Los valores de tiempo de 120 y 180 min, tienen asociados los rendimientos de 42.3 y
43.1 % respectivamente, indicando que a mayor tiempo existe mayor posibilidad de
deslignificacion, esto se explica por que se tienen mayor oportunidad de que la
reaccion se verifigue cabalmente (Casey 1990), entonces si se quiere incrementar el
rendimiento los tiempos de coccion deberan ser mayores, pero, considerando que se
manipulan variables tiempo y carga, se puede encontrar la combinacién de valores
idoneos.
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NUMERO DE KAPPA

Para el numero de kappa, se tiene la tabla 53 con el analisis de varianza (ANOVA) y en
la columna de p Value se encuentran estadisticamente significativos los factores tiempo
y carga, el efecto de su interaccion se muestra en la figura 45 y para minimizar el valor
de kappa se tiene la opcidén de 180 min y 28 % de reactivos.

Tabla 53.- ANOVA para el numero de kappa coccion a la sosa.

Analysis of Variance for KAPPA - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS

A:CARGA 2894.42 2 1447.21 9867.35 0.0000
B:TIEMPO 13.6533 1 13.6533 93.09 0.0001
INTERACTIONS

AB 5.32167 2 2.66083 18.14 0.0029
RESIDUAL 0.88 6 0.146667

TOTAL (CORRECTED) 2914.28 11

All F-ratios are based on the residual mean square error.

Interaction Plot
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Figura 45.- Grafica de interaccion carga — tiempo vs numero de kappa coccion a
la sosa.
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Tabla 54.- Prueba de rangos multiples para numero de kappa por carga pulpa
sosa.

Multiple Range Tests for KAPPA by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

28 4 11.8 X

24 4 19.075 X

18 4 47.775 X

Contrast Difference +/—- Limits
18 - 24 *28.7 0.662629

18 - 28 *35.975 0.662629

24 - 28 *7.275 0.662629

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
OF * ;
40F :
§:30 — .
20t * :
10f * :
ok 3

18 24 28
Carga (% )

Figura 46.- Grafica de medias para numero de kappa vs carga coccion a la sosa.

La prueba de rangos mdultiples para la variable carga mostrada en la tabla 54 y la
grafica de medias de la figura 46, presenta el hecho de que a mayores cargas, en este
caso de 24 y 28 %, los niveles en el numero de kappa son menores 19 y 11.8 %,
cerrando el rango para encontrar mejores niveles de deslignificacion.
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Tabla 55.- Prueba de rangos multiples para numero de kappa por tiempo coccién
ala sosa.

Multiple Range Tests for KAPPA by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

o0 s 2515 x
120 6 27.2833 X

contrast Difference /- Limits
120 ~180 213333 o.sa03a

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
28F ]
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Figura 47.- Grafica de medias para numero de kappa vs tiempo coccion a la sosa.

Con respecto al tiempo, la tabla 55 y figura 47, muestran lo interpretado en la ANOVA
donde se expresa que la variable tiempo es estadisticamente significativa, tiempos
mayores en este caso de 180 min, tienen valores de kappa de 25, mientras que con
valores de 120 min el nUmero de kappa se incrementa a 27.2.
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RECHAZOS

Tabla 56.- ANOVA para rechazos coccion a la sosa.

Analysis of Variance for RECHAZOS - Type III Sums of Squares

MAIN EFFECTS

A:CARGA 0.0816667 2 0.0408333 1.00 0.4219
B:TIEMPO 0.0408333 1 0.0408333 1.00 0.3559
INTERACTIONS

AB 0.0816667 2 0.0408333 1.00 0.4219
RESIDUAL 0.245 6 0.0408333

TOTAL (CORRECTED) 0.449167 11

All F-ratios are based on the residual mean square error.

Interaction Plot
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Figura 48.- Grafica de interaccion carga — tiempo vs rechazos coccion a la sosa.
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Tabla 57.- Prueba de rangos multiples para rechazos por carga coccion a la sosa.

Multiple Range Tests for RECHAZOS by CARGA

Method: 95.0 percent LSD

CARGA Count LS Mean Homogeneous Groups

24 4 0.0 X

28 4 0.0 X

18 4 0.175 X

Contrast Difference +/—- Limits
18 - 24 0.175 0.349633

18 - 28 0.175 0.349633

24 - 28 0.0 0.349633

* denotes a statistically significant difference.

Means and 95.0 Percent LSD Intervals
0.42F 3
~ 032} .
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022+ .
w2
Q 0.12F .
=
S 002 .
Q
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0.18E =
18 24 28
Carga (% )

Figura 49.- Grafica de medias para rechazos vs carga coccidn a la sosa.

Tabla 58.- Pruebas de rangos multiples para rechazos por tiempo coccioén a la
sosa.
Multiple Range Tests for RECHAZOS by TIEMPO

Method: 95.0 percent LSD

TIEMPO Count LS Mean Homogeneous Groups

90 & oo x
120 6 0.116667 X

Contrast bifference /- Limits
120 180  o.1e667  o0.285474

* denotes a statistically significant difference.
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Means and 95.0 Percent LSD Intervals
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Figura 50.- Grafica de medias para tiempo vs rechazos coccidn a la sosa.

Para la variable rechazos la tabla 56 del ANOVA, indica que no es estadisticamente
significativa la influencia de la variable carga y tiempo, la figura 48 que presenta la
grafica de interaccion tiempo-carga vs rechazos, apoya lo anterior. La tabla 57 y figura
49 apoyan los resultados del analisis de ANOVA ya que no importa cual sea el valor de
la carga para los rangos estudiados, el resultado de los rechazos no se ve afectado y
para el factor tiempo la tabla 58 y figura 50, que son la prueba de rangos multiples y
grafica de medias respectivamente, muestran que es independiente del valor que tome
el tiempo el resultado de los rechazos.

En el proceso de coccion a la sosa se reportan rendimientos de 38% (Rodriguez 1971)
con un tiempo de 180 min, 15.5% de reactivo y 173°C, el mismo autor también registra
28.57% de rendimiento a 210 minutos, 25% carga de reactivos y 172°C, en ambos
casos no se especifica la especie. El rendimiento obtenido en esta investigacién fue de
50.3% con 18% de carga, 120 minutos en el tiempo de coccién y 175 °C.

Ahora bien, comparando los resultados obtenidos en las cocciones tanto kraft como a
la sosa del E. citriodora con los rendimientos reportados referentes a Quercus
conspersa(Albarran 2004) que indican un valor de 46.97% a 90 minutos de tiempo
coccion, 17% de carga de reactivos y 3 semanas de biotratamiento (hongos de
pudricién blanca), podemos concluir que desde el punto de vista de proceso el
Eucalyptus citriodora es susceptible de ser utilizado en la fabricacién de papel al igual
que el Q. conspersa.
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9.2.-Evaluacién fisico-mecanica de la pulpa kraft y a la sosa

Curva de batido pulpa café kraft

Se muestran en la tabla 59 los resultados de la curva de batido.

Tabla 59.- Resultados curva de batido pulpa café kraft.

| Tiempo de refinacion || min |0 115 ][30 |45 |60 \
| Tiempo de drenado || seg 116 |42 |44 |49 | 52 \
| 2 Schopper Riegler | °SR 16 |l26 |[33 |[52 |73 |
| Canadian Estandard Freeness || ml 840 ][ 740 ||670 ] 480 | 270 |
| Gramaje | gr/m2 61.7 || 62.4 ||61.9 ||61.9 |[62.0 |
| Largo de ruptura | m | 1404 || 4301 || 7539 || 9155 | 9677 |
| indice de rasgado | mN-m2/g ][2.38 ||9.11 |[10.8 |[9.82 ||9.8 |
| Porosidad Gurley || seg/t00cc || 1 | 4.38 | 6.57 || 26.49] 110.02 |
| Volumen |lecm3/gr  ][2.81 |[1.72 |[1.68 |[1.59 | 1.52 |
| Opacidad | % 199.15]97 || 96.7 |[94.9 | 946 |
| Blancura | % UFV ][255 ][ 21.9 |[21.6 |[20.4 | 18.7 |

La figura 51, explica el comportamiento que tiene la drenabilidad de la fibra a diferentes
tiempos de refinacidén, en un inicio parece proporcional el incremento de tiempo con la
disminucion de drenabilidad, hasta llegar a un punto donde la disminucién de la
drenabilidad es mayor, aun y cuando el tiempo de refinacién sea poco, lo anterior
puede explicarse debido al trabajo mecanico que sufre la pulpa al ser refinada se fibrila
y obstruye el paso libre del agua a través de ellas (Casey 1990). Se presenta en la
figura 51 la ecuaciéon que describe mejor el comportamiento de los datos, dando como
resultado una ecuaciéon de segundo grado y con un coeficiente de correlacién de 0.99
siendo este un valor adecuado para poder confiar en ella.
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Figura 51.- Comportamiento del drenado pulpa café proceso kraft.

73




12000 -

~ 10000 -
=
® 8000 -
3
s
Z 6000
(]
S 4000 -
4 y = -4.0964x2 + 506.65x - 5613.7
— 2000 - R2 = 0.9733
0 T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

2 Shopper Riegler (2SR)

Figura 52.- Comportamiento de largo de ruptura pulpa café proceso kraft.

El largo de ruptura graficado en la figura 52, describe un comportamiento que se
explica en la literatura, ya que, conforme incrementa el tiempo de refinado la pulpa se
va fibrilando, logrando establecer enlaces entre ellas aumentando con esto la
resistencia expresada como largo de ruptura, pero, llega un punto maximo de
desarrollo de resistencias y a partir de ahi solamente se degrada la pulpa y se demerita
la resistencia lograda anteriormente (Casey 1990). La ecuacién que describe la curva
tiene un coeficiente de correlacién de 0.97 un valor aceptable para tomar como valida
dicha ecuacién. Lo anterior va directamente relacionado con el comportamiento de
indice de rasgado (figura 53) ya que al igual que el largo de ruptura la ecuacion que
mejor describe el conjunto de datos es una ecuaciéon de segundo grado, en este caso el
coeficiente de correlacion es de 0.78, representa un valor aceptable logrando
interpretar que el 78 % de los resultados en el indice de rasgado son atribuibles al
grado de refinacion.
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y = -0.0062x2 + 0.6477x - 5.0462
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Figura 53.- Comportamiento de indice de rasgado pulpa café proceso kraft.
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Figura 54.- Comportamiento de porosidad pulpa café proceso kraft.

La porosidad para esta pulpa, es congruente con lo que la literatura reporta (Casey
1991 b) ya que se encuentra que la resistencia del papel al paso del aire, aumenta en
la medida que incrementa la fraccién solida del papel, lo anterior se muestra en la
figura 54, la ecuacidn que describe esta grafica se muestra en la misma figura y tiene
un coeficiente de correlacién de 0.98, lo cual indica que describe con mucha certeza el
comportamiento de los puntos.
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Figura 55.- Comportamiento volumen pulpa café proceso kraft.
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Figura 56.- Comportamiento opacidad pulpa café proceso kraft.

El volumen para el Eucalyptus citriodora, figura 55, muestra que a mayor grado de
refinacion el volumen disminuye, esto, es congruente con la literatura (Casey 1991a),
mientras la fibra celulésica se refina mas, el espacio existente entre ellas va
desapareciendo obteniendo asi valores menores en el volumen, el coeficiente de
correlacién para el modelo matematico que describe mejor la serie de datos, tiene un
valor de 0.81 dando validez al modelo. La figura 56 indica como se comporta la
opacidad conforme el grado de refinacion aumenta la opacidad disminuye, esto puede
explicarse ya que la refinacion aumenta el area de contacto 6ptico entre las fibras al
aumentar el area de union entre ellas, razon por la cual la opacidad tiende a disminuir.
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La refinacién disminuye el grosor de la pared de las fibras, dando origen a que el papel
sea mas traslucido, disminuyendo la opacidad. En consecuencia, como el formado en
himedo no aumenta la superficie especifica, pero si la unién entre fibras la opacidad
disminuye. (Casey 1991 b). La ecuacion obtenida para esta gréfica tiene un coeficiente
de correlacién de 0.98 dato muy aceptable para tomar como valida la ecuacion.
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Figura 57.- Comportamiento blancura pulpa café proceso kraft.

La blancura describe una grafica que se encuentra en la figura 57, este
comportamiento coincide con lo reportado en la literatura (Casey 1991b), este dato
decae conforme se incrementa la refinacién, el coeficiente de correlacion de la

ecuacion presentada en la figura 57 es de 0.91, muy aceptable.

Curva de batido pulpa café sosa

Tabla 60.- Resultados curva de batido pulpa café a la sosa.

| Tiempo de refinacion | Min 0 10 J20 |30 |40 |
| Tiempo de drenado | Seg 113 ][44 |[57 |62 |67 |
| 2 Schopper Riegler || °SR 115 ||38 [[59 |78 |80 |
| Canadian Estandard Freeness | MI 1850 ||620 |[410 | 220 | 200 |
| Gramaje || gr/m2 161.23]/61.9 | 62.9 | I |
| Largo de ruptura M | 545 || 3016 || 3285 || I |
| indice de rasgado | mN-m2/g |[1.12 | 2.85 | 2.33 || I |
| Porosidad Gurley || Seg/100 cc || 1 |3.78 | 8.61 | I |
| Volumen || cm3/gr 13.81 ||2.15 |[1.66 | I |
| Opacidad | % 1 99.33 || 98.96 || 99.35 || I |
| Blancura || % UFV 1209 ||19.5 |[19.1 | I |
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La tabla 60, muestra los resultados del tratamiento de refinacién de la pulpa café
obtenida mediante el proceso a la sosa, para los puntos de refinacion de 30 y 40
minutos, ya no resulté practico elaborar hojas, debido a lo anterior los coeficientes de
correlacion de las ecuaciones que describen el comportamiento de largo de ruptura,
indice de rasgado, porosidad, volumen, opacidad y blancura es de 1 ya que sélo se
cuenta con 3 datos para cada prueba.
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Figura 58.- Comportamiento del drenado pulpa café a la sosa.

El grado de refinacion medido como °Shopper Riegler mostrado en la figura 58, tiene
un comportamiento acorde con lo reportado en la literatura (Casey 1991b), mientras
mayor es el tiempo al que se somete la pulpa celulésica, el drenado es mas dificil, esto
es apoyado por la ecuacidén que se presenta en la figura 58, es necesario hacer notar
que el coeficiente de correlacion es de 0.99, un valor muy aceptable.
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Figura 59.- Comportamiento del largo de ruptura pulpa café a la sosa.
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La figura 59, muestra la ecuacién que describe el comportamiento del grado de
refinacion y el largo de ruptura, el comportamiento esta acorde con la literatura (Casey
1991b), esta propiedad desarrolla conforme incrementa el grado de refinacidén hasta un
punto maximo, de ahi en adelante decae.
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Figura 60.- Comportamiento del indice de rasgado pulpa café a la sosa.

indice de rasgado (figura 60) es la otra propiedad que presenta un comportamiento
similar al largo de ruptura, este comportamiento es debido a que la pulpa se fibrila
hasta llegar a dar su maximo en cuanto a enlaces, a partir del punto maximo la pulpa
se degrada y en lugar de fibrilar se corta se vuelve mas pequena y el indice de rasgado
se demerita.
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Figura 61.- Comportamiento de porosidad pulpa café a la sosa.
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En la literatura se explica que la porosidad decae conforme el grado de refinacién
aumenta (Casey 1991b) y este es el comportamiento que se observa en la figura 61, la
explicacion es que a mayor fibrilacion menor capacidad para permitir el paso de aire y
por lo tanto la porosidad disminuye.
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Figura 62.- Comportamiento de volumen pulpa café a la sosa.
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Figura 63.- Comportamiento de opacidad pulpa café a la sosa
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Figura 64.- Comportamiento de blancura pulpa café a la sosa.

En la figura 62, 63 y 64 se presentan las graficas del comportamiento de las variables
volumen, opacidad y blancura de la pulpa obtenida mediante el proceso a la sosa sin
blanquear respectivamente, el volumen disminuye al momento de incrementar el
tiempo de refinacién esto puede explicarse ya que la longitud de las fibras disminuye y
al momento de formar la hoja, el espesor de esta disminuye conservando el gramaje
(Casey 1991a), el comportamiento de la opacidad (figura 63) es congruente con lo
reportado en la literatura (Casey 1991 b), la opacidad disminuye al momento de que se
incrementa el area de union entre fibras. La blancura (figura 64) presenta una
disminucién a medida que el grado de refinacién aumenta (Casey 1991 b).

Comparando los datos disponibles en la literatura de pruebas fisicomecanicas de Q.
conspersa que reportan un indice de rasgado en pulpa café de 4.8 mNm?g (Albarran
2004), se aprecia potencial en la pulpa de Eucalyptus citriodora para poder ser utilizada
en la fabricacion de papel.
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9.3.-Blanqueo de la pulpa kraft y a la sosa

En las siguientes tablas (61 y 62) se muestran los resultados de los blanqueos con
secuencias que incluyen cloro y libres de cloro para las pulpas obtenidas mediante el
proceso kraft y a la sosa.

Tabla 61.- Condiciones finales blanqueo de pulpa kraft incluyendo cloro.

| ETAPA [ CD [ Ep [ P L D |
| pH | 1.34 | 11.71 | 9.88 | 4.45 |
| Consumo de reactivos || I I I |
\ % Cl, || Consumo total || I I |
| % ClO, || Consumo total || | | 72.07 |
% NaOH 50.54 Consumo Consumo
total total
\ % Alcali total I I 48.34 I 59.4 | 558 |
\ % H,0, I | Consumototal | 99.98 || |
| Nimero de microkappa || 3.7 I 2.267 | 1.53 | 129 |
| % Blancura | I | | 872 |

En la tabla 61, se aprecia que el consumo de reactivo que incluye cloro en la primera
etapa fue total, pero en la Ultima etapa, pudo haberse reducido la aplicacion ya que se
consumio el 72 % unicamente. La aplicacién del peréxido fue adecuada ya que se tiene
consumo total.

Tabla 62.- Condiciones finales blanqueo de pulpa kraft libre de cloro.

| ETAPA L O ||l A || Z | Eop [ P || FAS |
\ pH | 869 | 3.08 | | 977 || 1008 | 9.41 |
Consumo de
reactivo
% NaOH Consumo Consumo 97.6 Consumo
total total total
% Alcali total 99.27 98.76 96.9 Consumo
total
% H202 Consumo || Consumo
total total
| %03 I I 1958 || I I |
% FAS No se
determino
Numero de 6.36 5.28 5.19 5.14 4.42
microkappa
|__%Blancura || | | | | L 713 |
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En la tabla 62 se muestra la relacién de consumo en los reactivos correspondientes a
cada etapa de blanqueo libre de cloro, es necesario mencionar que los consumos
fueron totales o muy cercanos, aun asi, en este caso el comportamiento de la pulpa
resulto muy peculiar, ya que la respuesta a cada etapa de blanqueo medida con el
namero de microkappa fue muy pobre, es decir, aun y cuando los consumos de
reactivos fueron adecuados, la pulpa presentd resistencia al blanqueo, este
comportamiento puede ser atribuible a la especie, y claro esta, se aprecia el potencial
de la investigacion para utilizar mayor cantidad de reactivos.

El blanqueo de la pulpa obtenida mediante el proceso kraft, el cual parte con una
blancura del 25.5 %, tuvo resultados mejores en la secuencia que incluye cloro, su
valor fue de 87.2 % en comparacién con 71.3 % en la secuencia libre de cloro, los
nuameros de microkappa finales fueron de 1.29 y 4.42 para las secuencias con cloro y
libre de el respectivamente.

Tabla 63.- Condiciones finales blanqueo de pulpa sosa con secuencia incluyendo
cloro.

| ETAPA | CD |l Ep | P || D |
\ pH I 1.43 | 1241 || 107 || 425 |
| Consumo de reactivos || I I I |
% Cl; Consumo
total
% CIlO, Consumo 93.11
total
% NaOH 99.2 99.4 Consumo
total
% Alcali total 97.3 98.9 Consumo
total
% H,0, 72.69 || Consumo
total
Numero de microkappa No se 1.149 0.68 0.495
determind
\ % Blancura | I I | 85.09 |
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Tabla 64.- Condiciones finales en el blanqueo de pulpa sosa con secuencia libre
de cloro.

| ETAPA Lo LA JZ ]| Eop || P || P |
\ pH | 11.72 ]| 3.04 || | 1054 | 11.02 || 10.26 |
Consumo de
reactivo
% NaOH 99.8 Consumo || 99.32 | Consumo
total total
| %Alcalitotal ][ 97.09 || | | 995 || 97.32 || 98.32 |
% H202 Consumo 99.8 99.8
total
| %03 I I 198.6 || I I |
Numero de 3.49 2.1 No se 2.6 2.21
microkappa determiné
| %Blancura || | I | | | 784 |

El blanqueo de la pulpa obtenida mediante el proceso a la sosa, se inicié6 con una
blancura de 20.9 % y en los resultados obtenidos se tiene una blancura de 85.09 % en
la secuencia que incluye cloro (tabla 63) y 78.4 % en la secuencia libre de cloro (tabla
64), los numeros de microkappa correspondientes son 0.495 secuencia incluye cloro y
2.21 de blanqueo libre de cloro.

Analizando las unidades que se incrementaron en blancura tanto en la pulpa kraft como
a la sosa, para ambos proceso de blanqueo, aquellos que incluyen cloro y los libres de
este, se encuentra que, para la pulpa kraft iniciando con un 25.5 % de blancura se
incrementaron 45 unidades en la secuencia libre de cloro y 61 en la secuencia que
incluye cloro. En la pulpa a la sosa iniciando con un 20.9 % de blancura se incrementan
en este caso 57 unidades en la secuencia libre de cloro y 65 en la que incluye cloro.

Se encuentran datos de blanqueo de pulpa obtenida mediante el proceso kraft en la
literatura para Eucalyptus saligna (Gabriel et all 2005) reportando un nivel de blancura
de 85.55 % en una secuencia que incluye cloro y 86 .9 % en secuencia libre de cloro,
Ortega et all (2005), reporta para Eucalyptus camaldulensis blancuras de 87.3 % con
secuencia que incluye cloro y 82 % para secuencia libre de cloro. Los niveles de
blancura para las secuencias con cloro son mayores que en las secuencias libres del
mismo, esto puede explicarse debido a que el cloro presente en forma de diéxido de
cloro en la primera etapa de blanqueo, se realiza a 60 °C y en este punto la velocidad
de reaccion entre la lignina y el cloro es mas rapida que con otros compuestos
presentes, en esta etapa se consumié todo el cloro presente, de esta forma se favorece
la deslignificacién (Eiras y Colodette 2003), se reporta en la literatura que, para pulpas
obtenidas mediante el proceso kraft de Eucalyptus spp , resulta favorable aplicar el
tratamiento con ozono en etapas intermedias (Colodette et all 2000).
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Se puede apreciar que los resultados de los procesos de blanqueo para la pulpa kraft
del Eucalyptus citriodora coinciden con los reportados en la literatura, con niveles de
87.2% en secuencia clorada, comparado con un 87.3 % para el E. camaldulensis,
(Ortega et all 2005) 85.55 % en E. saligna(Gabriel Et all 2005), en secuencia libre de
cloro 85.09 % en E. citriodora, 86.9 % E. salina(Gabriel et all 2005) y 82 % E.
camaldulensis(Ortega et all 2005). Puede entonces considerarse segun los resultados
obtenidos como una opcién para la fabricacién de pulpa blanqueada al Eucalyptus
citriodora.

9.4.-Evaluaciodn fisico-mecanica de las pulpas blanqueadas

Curvas de batido pulpa kraft blangueada con secuencia incluyendo cloro

Tabla 65.- Resultados curva de batido pupa kraft blanqueada secuencia con
cloro.

| Tiempo de refinacion || min |0 |10 |[30 |45 | 60 \
| Tiempo de drenado || seg |15 |25 |46 |50 | 66 \
| 2 Schopper Riegler | °SR |16 |[19 |[30 |71 | 82 \
| Canadian Estandard Freeness | ml | 840 |[810 ][ 700 | 290 | 180 \
| Gramaje | gr/m2 | 62.4 | 63.1 |[62.9 | 61.8 | 62.9 |
| Largo de ruptura | m | 1816 || 4332 || 6359 | 7335 || 7419 \
| indice de rasgado | mN-m2/gr ||3.45 |[6.21 |[7.79 | 8.25 | 6.23 \
| Porosidad Gurley || seg/100 cc || 1 1 0.07 | 3.44 |[5.33 | EXCESO |
| Volumen | cm3/gr |2.41 | 1.83 |[1.63 | 1.40 ][ 1.23 |
| Opacidad | % 180.33 || 77.25 || 72.38 || 70.12 ][ 61.37 |
| Blancura |l%UFV |/ 872 |[86.8 |[86.2 ||86 | 85.9 \

En la tabla 65 se muestra el comportamiento que tiene la pulpa kraft después de haber
sido blanqueada con una secuencia que incluye cloro, al momento de ser sometida a
refinacion, se puede apreciar como a un tiempo de 30 minutos aun se tienen niveles de
drenabilidad altos, pero a 45 minutos este se abate drasticamente (figura 65), este
comportamiento resulta congruente con lo reportado en la literatura (Casey 1990),
llega un punto maximo en el cual se tiene alta drenabilidad y méaximo desarrollo de
resistencia y de ahi en adelante la resistencia comienza a disminuir de manera
paulatina, en la figura 66 se presenta la curva que describe el comportamiento anterior,
la ecuacion mostrada en dicha figura presenta un coeficiente de correlacion del 0.88,
este, es un valor aceptable para poder considerar confiable dicha expresion.
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Figura 65.- Comportamiento de la drenabilidad en pulpa kraft blanqueada con
cloro.
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Figura 66.- Comportamiento de largo de ruptura en pulpa kraft blanqueada con
cloro.
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Figura 67.- Comportamiento del indice de rasgado pulpa kraft blanqueada con
cloro.

El indice de rasgado (figura 67), presenta un comportamiento congruente con el que
manifiesta el largo de ruptura, llega a un punto maximo y en adelante, los valores son
menores, en este caso el coeficiente de correlacion para la ecuacion obtenida es de
0.87 lo cual avala la confiabilidad de la misma.
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Figura 68.- Comportamiento de porosidad pulpa kraft blanqueada con cloro.

La figura 68 que describe el comportamiento de la porosidad, presenta una curva
normal (Casey 1991 b) indicando que la resistencia del papel al paso del aire se
incrementa a medida que el espacio disponible entre las fibras es menor, ya que la
friccibn aumenta. El coeficiente de correlacién asociado a la ecuacién en este caso es
de 0.84 por lo tanto, el nivel de confiabilidad es aceptable.
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Figura 69.- Comportamiento del volumen en pulpa kraft blanqueada con cloro.
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Figura 70.- Comportamiento de la opacidad en pulpa kraft blanqueada con cloro.
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Figura 71.- Comportamiento de blancura pulpa kraft blanqueada con cloro.

El volumen (figura 69) muestra que, a mayor grado de refinacién, este disminuye, lo
anterior, es apoyado con la literatura (Casey 1990), mientras la fibra tenga mayor
tiempo de refinacién, desaparece el espacio que existe entre ellas, dando valores
menores en el volumen, el coeficiente de correlacién para el modelo matematico que
describe mejor la serie de datos, tiene un valor de 0.81 dando validez al modelo. La
figura 70 se refiere a la opacidad, la opacidad disminuye al aumentar el grado de
refinacion, esto se explica por que la refinacion aumenta el area de contacto Optico
entre las fibras al incrementar el area de union entre ellas, razén por la cual la opacidad
tiende a disminuir. En consecuencia, como el formado en humedo no aumenta la
superficie especifica, pero si la unidén entre fibras, la opacidad disminuye. (Casey 1991
b). El coeficiente de correlacion de la ecuacidén obtenida para esta grafica tiene un valor
de 0.84 por lo que se puede considerar confiable para predecir resultados.

La blancura describe una grafica que se encuentra en la figura 71, este
comportamiento coincide con lo reportado en la literatura (Casey 1991b), este dato
decae conforme se incrementa la refinacién, el coeficiente de correlacion de la
ecuacion presentada en la figura 71 es de 0.91, muy aceptable.

89



Curva de batido pulpa kraft blanqueada con secuencia libre de cloro

Tabla 66.- Resultados de la curva de batido en pulpa kraft blanqueada libre de
cloro.

| Tiempo de refinacién || min |0

| Tiempo de drenado || seg | 18

| 2 Schopper Riegler | °SR | 15

| Canadian Estandard Freeness | ml || 850
| Gramaje | gr/m2 | 62.9

| mN-m2/gr || 3.89
|| seg/ 100 cc | 0.1

| indice de rasgado
| Porosidad Gurley

| Volumen | cm3/gr | 2.2
| Opacidad | % | 79.65
| Blancura | % UFV | 71.3

|
|
|
|
|
| Largo de ruptura M | 2120 |
|
|
|
|
|

Debido a que el blanqueo con la secuencia libre de cloro no fue exitoso en un inicio,
este tuvo que modificarse y con esto la cantidad de pulpa disponible para la
experimentacién disminuyd, razén por la cual no fue posible elaborar la curva de
refinacion.

Con los datos obtenidos para las diferentes caracteristicas, registrados en la tabla 66,
se observa que el nivel de drenabilidad es del orden de los valores de la pulpa kraft
blanqueada con secuencia incluyendo cloro a un tiempo 0, el largo de ruptura tiene
valores adecuados para considerarla como opcion en el proceso de fabricacion de
papel, aun que la blancura es baja.

Curva de batido pulpa sosa blanqueada utilizando cloro
Tabla 67.- Resultados de la curva de batido en pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.

Tiempo de refinacion min 0 2 4 5
Tiempo de drenado seg 15 38 60 53

2 Schopper Riegler °SR 16 26 47 53
Canadian Frenes Estandar ml 840 740 520 470
Gramaje Gr/m2 624 | 57.8 @ 56.9 | 57.9
Largo de ruptura m 1068 | 1153 | 1875 | 1727
indice de rasgado mN-m2/gr 1.88 | 203 | 1.89 | 1.52
Porosidad Gurley seg/100cc 1 0.96 1.06 @ 1.16
Volumen cm3/gr 242 | 2.16 1.8 1.81
Opacidad % 81.81 | 80.11  77.96 | 78.33
Blancura % UFV 85.09 | 84.4 @ 841 84
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La pulpa a la sosa obtenida de la secuencia de blanqueo incluyendo cloro mostrados
en la tabla 67, hace evidente el hecho de que los niveles de drenabilidad disminuyen de
manera rapida, ya que el tiempo en el cual se logra desarrollar la maxima resistencia y
disminuyendo la drenabilidad es de 4 minutos, esto indica que el dafio a la fibra
después de la secuencia de blanqueo es considerable ya que practicamente no se
puede lograr un desarrollo en las propiedades de la fibra al momento de someterlas a
un tratamiento mecanico, motivo por el cual esta curva de refinacion tiene Unicamente 4
puntos incluyendo el tiempo cero.
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Figura 72.- Comportamiento de la drenabilidad en pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.

La durabilidad o resistencia a la refinacion graficada en la figura 72, tiene una ecuacién
que la describe, la cual tiene asociado un coeficiente de correlaciéon de 0.98.
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Figura 73.- Comportamiento de largo de ruptura en pulpa a la sosa blanqueada
con cloro.
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La grafica de largo de ruptura ( figura 73), no alcanza a dibujarse completamente ya
que solo se cuenta con cuatro datos, pero se puede apreciar que no es una linea recta
y con pendiente la que se describe, ya que la ecuacion obtenida es cuadratica y con un
coeficiente de correlacion de 0.89.
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Figura 74.- Comportamiento del indice de rasgado en pulpa a la sosa blanqueada
con cloro.

La figura 74 y 75 de indice de rasgado y porosidad respectivamente, permiten
corroborar el hecho de que a mayor tiempo de refinacion el indice de rasgado
disminuye después de haber llegado a su maximo desarrollo y la porosidad tiende a
incrementarse ya que es mas dificil el paso del aire en la hoja formada. Los
coeficientes de correlacion asociados a las ecuaciones que describen el
comportamiento de las curvas en cada una de los figuras son de 0.93 para indice de
rasgado y 0.99 para porosidad, valores aceptables para considerar la ecuacién como
valida.
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Figura 75.- Comportamiento de la porosidad en pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.
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Figura 76.- Comportamiento de volumen en la pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.
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Figura 77.- Comportamiento de la opacidad en pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.

El volumen (figura 76) es la propiedad que de alguna forma esta indicando el espacio
que existe entre las fibras, disminuye al incrementar el tiempo de refinacion, el
coeficiente de correlacion de la ecuacion es de 0.99, en la opacidad (figura 77) el
coeficiente de correlacion es de 0.99 y en este caso también se aprecia el descenso de
la opacidad al incrementar la refinacion.
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Figura 78.- Comportamiento de la blancura en pulpa a la sosa blanqueada con
cloro.

Al momento que la fibra se somete a la refinacion, la blancura presenta disminucion
(figura 78), si este comportamiento se describe por medio de la ecuacién mostrada en

94



la misma figura, se tiene un coeficiente de correlacion del 0.97, respaldando asi la
confiabilidad de dicha ecuacioén.

Curva de batido para pulpa sosa blanqueada con una secuencia libre de cloro

Tabla 68.- Resultados curva de batido pulpa sosa blanqueada libre de cloro.

| Tiempo de refinacion | Min |0 | 3 |
| Tiempo de drenado || Seg 139 |44 |
| 2 Schopper Riegler | °SR 143 |74 |
| Canadian Estandard Freeness | MI 570 | 260 |
| Gramaje | gr/m2 166.9 | |
| Largo de ruptura M 1196 || |
| indice de rasgado | mN-m2/g ][ 1.76 || |
| Porosidad Gurley || seg/100cc ]| 0.28 || |
| Volumen || cm3/gr 11.89 || |
| Opacidad | % | 78.35 || |
| Blancura | % UFV 1 78.4 || |

La pulpa a la sosa blanqueada con secuencia libre de cloro, no fue manejable para
poder realizar la curva de refinacion, en el tiempo cero la drenabilidad fue baja, 570
CFS (tabla 68), con un tiempo de 39 segundos, debido a esto, no fue posible elaborar
hojas para el tiempo correspondiente a 3 minutos, pues la drenabilidad disminuyé a
niveles tan bajos que no resultd practico la elaboracion de las mismas, este
comportamiento puede ser debido al dafio que sufrié la fibra durante el blanqueo.

Otra variable importante para evaluar la funcionalidad de la fibra en un proceso de
fabricacién de papel es la viscosidad, en la tabla 70 se muestran los valores de las
pulpas en las diferentes etapas, en élla se aprecia que al momento de someter la
madera a un proceso de obtencion de pulpa kraft, se afecta menos que en un proceso
a la sosa (Casey 1990), ahora bien, los procesos de blanqueo también demeritan el
grado de polimerizacion (Casey 1990) de la pulpa celulésica, y en este caso, se
disminuye mas en los procesos de blanqueo libres de cloro.

Tabla 69.- Viscosidades diferentes pulpas.

VISCOSIDAD
(cps)
PROCESO CAFE BLANQUEADA BLANQUEADA
CON CLORO LIBRE DE CLORO
| KRAFT I 24.97 I 9.18 I 3.4 \
| SOSA | 3.48 | 2.98 | 2.2 |
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9.5.-Analisis de los licores residuales kraft y a la sosa

Los licores resultantes del proceso kraft y a la sosa, al ser analizados, arrojaron los
valores mostrados en la tabla 71 y 72.

Tabla 70.- Analisis del licor residual kraft.

DETERMINACION LICOR NEGRO
RESIDUAL KRAFT
| Alcali efectivo I 14.0 gr/lt |
| Alcali activo I 14.1 gr/lt |
| Alcali total I 37.7 gr/lt |
| % Sulfidez I 1.418 % |
| % so6lidos I 21.81 % |
| Ph | 10.94 |

Se consumioé un 85.3 % del reactivo en el licor medido como alcali activo, en el proceso
de coccion kraft.

Tabla 71.- Analisis del licor residual sosa.

[DETERMINACION | LICOR NEGRO RESIDUAL SOSA |
| Alcali activo I 6.4 gr/lt |
| Alcali total | 17.0 gr/lt |
| % so6lidos I 11.07 % |
| Ph I 10.83 |

Para la coccién a la sosa, se tiene un consumo del 98.6 % de alcali activo.
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10 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
CONCLUSIONES

PULPA OBTENIDA MEDIANTE EL PROCESO KRAFT

Primera etapa de coccion

= Se encontrd diferencia estadistica del factor tiempo sobre el rendimiento,
siendo el valor mayor (49.22 %) a un tiempo de 120 min.

= El factor carga (cantidad de reactivos) presenta diferencia estadistica sobre
el rendimiento, teniendo valores mayores (49.4 %) para una carga menor (14
%).

= Se encontrd diferencia estadistica del factor zona sobre el rendimiento,
siendo mayor (49.3 %) en la zona de arriba.

= No se encontrd diferencia estadistica del factor tiempo sobre cantidad de

rechazos.

= Se encontré diferencia estadistica de la variable carga sobre la cantidad de
rechazos, obteniendo su menor valor (0.34 %) con una carga de 15.5 %.

= La variable zona no presenta diferencia estadistica sobre la cantidad de

rechazos.
= La variable tiempo de coccién presenta diferencia estadistica sobre el

nuamero de kappa, obteniendo un valor menor en este ultimo (17.3) con un
tiempo de 150 min.
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= Se encontr6 diferencia estadistica de la variable carga de reactivos sobre el
namero de kappa, con una carga de 15.5 % el numero de kappa se minimiza
(18.4).

= Se encontrd diferencia estadistica para el numero de kappa de la variable
zona, siendo menor (17.7) en la parte superior.

Segunda etapa de cocciodn.

= La variable de respuesta rendimiento se maximiza (47.9 %) cuando el
proceso se lleva a cabo con una carga de reactivos del 15.5 % y un tiempo
de 120 minutos.

= Para minimizar los rechazos, el proceso debera de efectuarse con una carga
de reactivos del 15.5 % y un tiempo de 120 minutos.

= El nimero de kappa se minimiza con un tiempo de cocciéon de 150 minutos y

una carga de reactivos de 15.5 %.

Pruebas fisico mecéanicas de la pulpa café en la segunda etapa de coccién.

= El comportamiento encontrado en las propiedades de resistencia y 6pticas en

funcion del grado de refinacion fue normal.

= El valor maximo de largo de ruptura 9677 m, se obtuvo a 73 °SR y a 33 °SR

el maximo de indice de rasgado 10.8 mN-m2/g.

= La fibra tiene su punto 6ptimo de drenabilidad a 33 °SR.
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Proceso de blanqueo con secuencia incluyendo cloro

= Se logra un 87.2% en el nivel de blancura.

= La pulpa celulésica presenta buena reactividad con el proceso de blanqueo

= La pulpa tiene capacidad de respuesta favorable para ser blanqueada con

secuencia convencional incluyendo cloro.

= El nivel de blancura alcanzado es comparable con las blancuras de la pulpa
utilizada en la fabricacion de papel.

Proceso de blangueo con secuencia libre de cloro

= El nivel de blancura obtenido es de 71.3% .

= Se presentan resultados de menor calidad que la secuencia que incluye

cloro.

Pruebas fisico mecanicas de la pulpa blangueada con secuencia que

incluye cloro

= ElI comportamiento del desarrollo de propiedades mecanicas y Opticas en

funcion del grado de refinacion de la pulpa blanqueada es normal.

= El nivel éptimo de refinacion considerando la drenabilidad es de 30 °SR, el
maximo desarrollo de largo de ruptura esta a 82 °SR, con un valor de 7414
m, y a 71 °SR el indice de rasgado se encuentra en su maximo nivel con un
valor de 8.25 mN-m2/g.
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Pruebas fisico mecanicas de la pulpa blanqueada con secuencia libre de

cloro

= Los niveles de drenabilidad de la pulpa sin refinar son aceptables, el largo de
ruptura e indice de rasgado presentan valores bajos en la pulpa sin refinar.

PULPA OBTENIDA MEDIANTE EL PROCESO A LA SOSA

Etapa de coccién

= Se encontré diferencia estadistica para el rendimiento en los diferentes
valores de cargas de reactivos, siendo 18 % el que maximiza el rendimiento.

= Se encontrd diferencia estadistica para el rendimiento de la variable tiempo,
siendo mayor a un tiempo de 180 minutos.

= Se encuentra diferencia estadistica para el numero de kappa de la variable
carga, minimizando su valor (11.8) con una carga de 28%.

= Se encuentra diferencia estadistica para el numero de kappa de la variable
tiempo, obteniendo el menor valor a 180 minutos.

= No se encuentra diferencia estadistica sobre los rechazos de la carga de
reactivos.

= No se encuentra diferencia estadistica sobre los rechazos del tiempo de
coccion.

Pruebas fisico mecanicas de la pulpa café

= EI comportamiento del desarrollo de las propiedades 6pticas y de resistencia
en funcién del grado de refinacién es normal.

= El maximo valor de largo de ruptura se tiene a 59 °SR, el maximo valor de
indice de rasgado es a 30 °SR y el mayor grado de drenabilidad es a 30 °SR.

= El desarrollo de las propiedades mecanicas, es menor que en la pulpa
obtenida mediante el proceso kraft.
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Proceso de blanqueo con secuencia que incluye cloro

= La pulpa celuldsica alcanz6 una blancura de 85.09%.

= Es susceptible de mejorar el resultado ya que el valor obtenido es de buena
calidad.

Proceso de blanqueo con secuencia libre de cloro

= Se obtuvo un 78.4% de blancura.

= No presentdé mucha afinidad a la secuencia de blanqueo la pulpa celulésica.

Pruebas fisico mecanicas de la pulpa blanqueada con secuencia que
incluye cloro

= Se encontré un comportamiento normal en el desarrollo de las propiedades
Opticas y de resistencia en funcion del grado de refinacion.

= El mayor valor de largo de ruptura 1875 m, esta a 47 °SR, el indice de
rasgado mayor 2.03 mN-m2/g es a 26 °SR, la drenabilidad éptima es a 26
°SR.

= El desarrollo de propiedades mecanicas es inferior al que se obtiene con la

pulpa kraft blanqueada con secuencia que incluye cloro.

Pruebas fisico mecanicas de la pulpa blanqueada con secuencia libre de
cloro

= El nivel de drenabilidad de la pulpa sin refinar es bajo.
= El valor de las propiedades de la pulpa son inferiores que los obtenidos con

pulpa kraft blanqueada con secuencia libre de cloro.

Finalmente, considerando los resultados de la investigacidén, se comprueba la hipétesis,
es posible obtener pulpa de E. citriodora mediante proceso kraft y a la sosa con
caracteristicas similares al Q. conspersa.
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RECOMENDACIONES

= Realizar cocciones mediante los procesos kraft y a la sosa utilizando
antraquinona para el Eucaiyptus citriodoray realizar mezcla de especies.

= Cerrar los rangos en carga de reactivos y tiempo en las cocciones

= Realizar la secuencia de blanqueo libre de cloro para pulpa obtenida
mediante proceso kraft y a la sosa, incluyendo FAS.

= Realizar el analisis quimico basico de la madera de Eucalyptus citriodora.
= Aplicar blanqueo de la pulpa con secuencia libre de cloro elemental.

= Realizar un estudio sobre disponibilidad real de la madera de Eucalyptus
citriodora para evaluar su potencial.
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