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Przygotowanie arkusikow laboratoryjnych z mas
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Ponizszy dokument zostat opracowany oraz wydany przez INEGDE
przy partnerskim udziale wspotpracujgcych jednostek badawczych.
W ramach projektu EcoPaperLoop INGEDE Methoda 1 dokument
ten zostat przettumaczony na jezyki obce. Jednakze, w przypadku
jakichkolwiek rozbieznosci, wersja angielska pozostaje jedynag
potwierdzong oficjalnie i obowigzujgcy.
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Wprowadzenie

Masa wytworzona z makulatury zawiera zwykle farby drukarskie wptywajgce na jej wlasciwosci
optyczne. Oczyszczanie i flotacja usuwajg drobne zanieczyszczenia i farby drukarskie, przy czym
efektywnos¢ usuwania zalezy réwniez od zastosowanego procesu drukowania. Okreslenie
resztkowej zawartosci farby wykorzystuje pomiary wspétczynnika odbicia swiatta bliskiej
podczerwieni. Wspotczynnik odbicia swiatta wskazuje zawarto$¢ frakcji drobnej i wypetniaczy,
ktére wpltywajg na wspotczynnik rozpraszania swiatta, a takze zawarto$¢ farby, ktéra wptywa na
wspotczynnik absorpcii $wiatta. Obliczanie wspotczynnikdw rozpraszania swiatta wymaga prébek
papieru, ktorych nieprzezroczystos¢ jest mniejsza niz 95% (ISO 9416). Wymdg ten spetnia
wiekszo$¢ papierow maszynowych. Probki masy pobranej podczas procesu odbarwiania lub
prébki masy z badan odbarwialnosci (Metoda INGEDE 11) muszg by¢ poddane obrébce. Ta
Metoda INGEDE opisuje przygotowanie warstw filtracyjnych, podczas ktérego utrata frakcji
drobnej i farby jest pomijalna. Probki warstw filtracyjnych sag nieprzezroczyste co utrudnia
obliczenia wspotczynnika rozpraszania Swiatta s. Przyjmowanie statego wspétczynnika
rozpraszania Swiatta nie jest zalecanym podejsciem z uwagi na to, ze rozpraszanie Swiatta jest
rézne dla roznych mas, na przyktad przy zmianach zawartosci popiotu. Metoda 1 INGEDE opisuje
wiec przygotowanie arkusikow laboratoryjnych z uzyciem wody zawracanej. Ta metoda moze by¢
wykorzystywana zaréwno do probek przemystowych, jak i laboratoryjnych.

1 Zakres

Ta metoda INGEDE jest stosowana do przygotowania arkusikéw laboratoryjnych i warstw
filtracyjnych z mas z proces6w odbarwiania oraz z probek laboratoryjnych.

2 Zasada

Do badania warstwy filtracyjne sg przygotowywane z prébek przemystowych lub laboratoryjnych
przy uzyciu lejka Buchner i okreslonego papieru filtracyjnego. Arkusiki laboratoryjne sag
przygotowywane przy uzyciu urzgdzenia Rapid-Kéthen z masy przemystowej w okreslonych
warunkach. Proébki filtratu sg przesaczane nad filirem membranowym i poréwnywane z
wzorcowymi warstwami filtracyjnymi utworzonymi przy zastosowaniu wody wodociggowe;.

Pomiary wiasciwosci optycznych sg prowadzone zgodnie z Metodg 2 INGEDE.
3 Wyposazenie oraz sprzet pomocniczy

3.1 Wyposazenie
o Rozwtdkniacz (pojemnosc: 10 1)

e Lejek Buchnera z odpowiednim urzgdzeniem ssgcym zapewniajgcym roznice cisnien
2 60 kPa

e Papier filtracyjny: Munktell typ 1289
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e Waga analityczna do 3000 g o doktadnosci co najmniej £ 0,1 g

e Standard aparat do formowania arkusikéw laboratoryjnych (model: Rapid-Kéthen) z
suszarkg (podcisnienie 95 kPa, 94 °C), zgodnie z ISO 5269-2

o Papier pokryciowy i podktadkowy zgodnie z ISO 5269-2
Ciemnienie filtratu:

o Filtr membranowy z azotanu celulozy: Sartorius typ 11306-050N, g 50 mm, pory
2 0,45 pm

e Podcisnieniowe urzgdzenie filtrujgce o srednicy wewnetrznej rownej 39 mm na dole
lejka
o Pompa strumieniowa lub pompa prézniowa

e Eksykator

3.2 Srodki chemiczne

o Poliakryloamid kationowy (CPAM) — wysoka masa czgsteczkowa, niski tgdunek
kationowy — polimer stosowany na przyktad do odwadniania osadu. Stosuj CPAM w
postaci roztworu o stezeniu 1 g/l (proszek rozpuszczony w wodzie wodociggowej).

e Siarczan glinu

4 Prébki

4.1 Probki masy

Prébka powinna by¢ analizowana w laboratorium po pobraniu reprezentatywnej ilosci materiatu
na odpowiednim etapie obrébki makulatury lub z laboratoryjnego badania odbarwiania. Stezenie
materiatu powinno zosta¢ zmierzone zgodnie z ISO 4119.

Po pomiarze stezenia materiatu, probka zostaje poddana rozcienczaniu i homogenizacji do
stezenia 8 g/l w rozwtdkniaczu. Po ponownym pomiarze stezenia, mozna pobra¢ prébke do
przygotowania arkusika laboratoryjnego. Zadna korekta pH nie jest wymagana.

Zawiesiny masy o stezeniu do 10% moga by¢ uzyte do formowania arkusika od razu bez dalszego
przygotowania. Masa odbarwiona o wyzszym stezeniu musi zosta¢ rozwitdkniona przed
formowaniem arkusika. Rozwtdknianie jest prowadzone zgodnie z ISO 5263-2, co ogranicza czas
rozwitékniania do 5 minut. Przy stezeniu 2% czas oddziatywania naprezen mechanicznych
powinien byC ograniczony w celu unikniecia zmian w rozkfadzie rozmiarow czastek
niepozadanych, np. farb i zanieczyszczen lepkich.

4.2 Prébki filtratu

Podczas przygotowywania warstw filtracyjnych do pomiaréw wtasciwosci optycznych wytwarzane
sg filtraty, ktére pézniej wykorzystywane sg do tworzenia probek na filtry membranowych. Poprzez
przygotowanie dwoch warstw filtracyjnych otrzymuije sie dwie prébki filtratdw z obu prébek masy.
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5 Procedura

5.1 Warstwy filtracyjne
Co najmniej dwie warstwy filtracyjne sg przygotowywane z danej prébki masy.

Warstwa filtracyjna jest formowana przy uzyciu lejka Biichnera, ktéry zostat przykryty zwilzonym
papierem filtracyjnym. Przygotowane warstwy filtracyjne majg gramature 225 g/m2. Papier
filtracyjny o srednicy 150 mm i $rednica lejka w wysokosci maksymalnie 160 mm sg zalecane. W
takim przypadku nalezy uzy¢ 4,0 g bezwzglednie suchej masy i uzupetni¢ zawiesine woda
wodociggowa do objetosci 1 litra.

Inne $rednice filtra mogg zostaé uzyte zgodnie z tabelg 1. Srednica lejka Biichnera jest powigzana

ze $rednicg filtra i nie powinna przekraczaé maksymalnej wartosci podanej w tabeli 1. Zwykle
kupowane sg lejki Buchnera o nominalnej Srednicy identycznej ze srednica filtra.

Jezeli wymiary lejka Blchnera i papieru filiracyjnego sg rézne, to objeto$¢ prébki musi zostac
dostosowana zgodnie z tabelg 1. Stezenie probki masy pozostaje na poziomie 0,4%.

Tabela 1: Objeto$¢é masy do filtrowania w lejku Blichnera

Srednica papieru Waga masy

Max $rednica lejka filtracyjnego bezwzglednie suchej Objeto$¢ probki przy

Biichnera w mm (Munktell 1289) W g stezeniu 0,4 % w ml
w mm

120 110 2,15 538

135 125 2,75 688

160 150 4,00 1000

195 185 6,10 1525

Po przefiltrowaniu i ostroznym wyjeciu papieru filtracyjnego, mokra warstwa filtracyjna zostaje
utozona miedzy dwoma nowymi arkuszami papieru filtracyjnego przed suszeniem. Czas suszenia
w suszarce Rapid-Kéthen wynosi 10 minut. Wysuszony papier filtracyjny nie powinien by¢
,odtgczany” od warstwy filtracyjnej do momentu bezposrednio przed wykonywaniem pomiaréw
wiasciwosci optycznych.

Doswiadczenia pokazaly, ze podparcie cienkim sitem nylonowym pomaga zapobiegac
powstawaniu uszkodzen powierzchni. Do tego celu nalezy zastosowac sito o szerokosci oczka
ok. 140 um i przekatnej oczka ok. 190 um i umiescic¢ je pod papierem filtracyjnym. To rozwigzanie
jest dozwolone przy przygotowywaniu warstw filtracyjnych, ale nie moze by¢ uzyte, jezeli filtrat
bedzie poddany pomiarom ciemnienia. Do optycznej oceny jakosci filtratu zgodnie z rozdziatem
5.5 nalezy pobra¢ filtrat uzyskany bezposrednio z warstwy filtracyjnej przygotowanej z jednym
papierem filtracyjnym.
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5.2 Formowanie arkusikow laboratoryjnych — Ogélna procedura

Nalezy pobraé odpowiednig ilos¢ materiatu z rozwtdkniacza do utworzenia kazdego arkusika. Po
standardowym formowaniu arkusika laboratoryjnego, wysusz arkusik w suszarce Rapid- Kéthen
miedzy papierem podktadkowym i pokryciowym. Czas suszenia powinien wynosi¢ 7 minut. Papier
podktadkowy i pokryciowy nie powinny by¢ odtgczane od arkusika laboratoryjnego do momentu
bezposrednio przed wykonywaniem pomiaréw wtasciwosci optycznych.

5.3 Arkusiki do okreslania powierzchni cetek A

Do okreslania powierzchni cetek (A) nalezy przygotowac¢ co najmniej dwa arkusiki laboratoryjne z
uzyciem Swiezej wody dla uzyskania lepszego kontrastu w analizach optycznych. Gramatura ma
powinna wynosic 42,6 + 1,6 g/m?, w odniesieniu do masy bezwzglednie suchej substancji.

5.4 Arkusiki do okreslania parametréw Kubelka Munk

Arkusiki do oznaczania jednostkowego wspotczynnika absorpcji swiatta (k) i jednostkowego
wspotczynnika rozpraszania Swiatta (s) wedtug modelu Kubelka Munk sg przygotowywane z
uzyciem wody zawracanej. Ich nieprzezroczystos¢ nie powinna przekracza¢ 95% dla bliskiej
podczerwieni.

Jednorodna zawiesina o zawartosci bezwzglednie suchej substancji 1,35 g zostaje pobrana z
naczynia rozwtdkniacza do przygotowania arkusika laboratoryjnego zgodnego z 1SO 5269-2. Po
odwadnianiu zostaje on zdjety z sita i zostaje usuniety lub wykorzystany jako arkusik do
utworzenia stosu w badaniu wspotczynnika R.. Filtrat uzyskany w procesie (woda podsitowa)
zostaje zachowana i wykorzystana do rozczyniania nastepnego arkusika. Aby zwigekszyc¢ stezenie
wody podsitowej ta procedura zostaje powtdrzona cztery razy bez zmiany ilosci bezwzglednie
suchej substancji. Pigty arkusik zostaje zdjety z sita i jest suszony miedzy papierem
podktadkowym i pokryciowym w suszarce Rapid-Kéthen przez minimum 7 minut. Zmierz
gramature arkusika.

llos¢ zawiesiny potrzebna do formowania arkusika jest dostosowana za pierwszym razem w celu
uzyskania arkusika laboratoryjnego o gramaturze ma 42,6 g/m? + 1,6 g/m? w odniesieniu do masy
substanciji bezwzglednie suche;.

Uwaga: Powyzsza gramatura odpowiada wadze arkusika laboratoryjnego 1,35 + 0,05 g po
suszeniu RK.

Dopasowana ilos¢ zawiesiny jest nastepnie wykorzystana przy tworzeniu nastepnych dwoch
arkusikow (arkusiki 6 i 7) ze stezonym filtratem, ktére sg nastepnie suszone miedzy papierem
podktadkowym i pokryciowym w suszarce Rapid-Kothen przez minimum 7 minut. Aby umozliwi¢
dalsze pomiary optyczne zaleca sie oznaczenie strony wierzchniej i sitowej.

Przed pomiarami optycznymi, oba arkusiki laboratoryjne muszg by¢ poddane klimatyzowaniu
zgodnie z 1SO 187. Gramatura probek po kondycjonowaniu w warunkach normalnych powinna
wynosi¢ 45 g/m?. Warto$¢ ta jest zaokrgglana do 0,1 g/m2.
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5.5 Proébki filtratu

Gotowy filtrat otrzymany przez odwadnianie masy widknistej na jedng warstwe filtracyjng jest
homogenizowany. 100 ml filtratu zostaje catkowicie odwodnione przy uzyciu filtra membranowego
z azotanu celulozy w podcisnieniowym urzgdzeniu filtrujgcym. Jakakolwiek obecnos¢ materiatu
widknistego widoczna na filtrze membranowym moze wskazywaé na to, ze cze$¢ masy
przedostata sie pomijajac saczek podczas przygotowywania warstwy filtracyjnej. W takim
przypadku filtr membranowy i filtrat muszg zosta¢ odrzucone. Nalezy przygotowac¢ nowg warstwe
filtracyjng i filtrat zgodnie jak opisano w rozdziale 5.1.

Filtrat otrzymany po przesgczeniu dwéch oddzielnych warstw filtracyjnych (rozdziat 5.1) jest
nastepnie filtrowany. Zasadniczo filtrowanie jest prowadzone bez zastosowania s$rodkéw
retencyjnych. Rezultatem przeprowadzonego filtrowania musi by¢ bezbarwna, przezroczysta
ciecz.

Wyiatek:

W przypadku, gdy otrzymany filtrat po filtrowaniu filtrem membranowym w dalszym ciggu jest
zabarwiony nalezy powtdrzy¢ procedure z nowg probkg (100 ml). Dodaj roztwér srodka
retencyjnego (rozpoczynajac od 5 ml) przed filtrowaniem filtrem membranowym, siarczanu glinu
lub poliakryloamidu kationowego (CPAM) o wysokiej masie czgsteczkowej i stabym tadunku
kationowym. W raporcie okresl czy filtrat po filtrowaniu filtrem membranowym i zastosowaniu
Srodka pomocniczego byt zabarwiony, a jezeli tak to w jakim stopniu.

Filtry membranowe zostajg usuniete z urzgdzenia filtrujgcego i wysuszone w eksykatorze.

Jako wzorzec stosowane sg filtry membranowe przygotowane w ten sam sposob, ale przez uzycie
wytacznie 100 ml wody wodociggowej bez masy widknistej. Nalezy przygotowac filtry
membranowe do kazdej serii badan lub co najmniej raz dziennie.

6 Raport
- Typ przygotowanych arkusikow
- Srednica lejka Biichnera

- Fotografie arkusikéw i warstw filtracyjnych, filtratu z filtracji filtrem membranowym oraz filtra
membranowego

- Przygotowanie probki filtratu z lub bez srodka retencyjnego, dozowanie

- Wszelkie odchylenia od metody
7 Odniesienia

7.1 Cytowane Normy i metody

o INGEDE Method 2: Measurement of optical characteristics of pulps and filtrates from
deinking processes.

e |SO 187: Paper, board and pulps — Standard atmosphere for conditioning and testing
and procedure for monitoring the atmosphere and conditioning of samples (1990).

e SO 4119: Pulps — Determination of stock concentration (1995).
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e SO 5263-2: Pulps — Laboratory wet disintegration - Part 2: Disintegration of mechanical
pulps at 20 °C (2004)

o IS0 5269/2: Pulp — Preparation of laboratory sheets for physical testing, Part 2: Rapid-
Kdéthen method.

e SO 9416: Paper — Determination of light scattering and absorption coefficients (using
Kubelka-Munk theory) (2009)

7.2 Zrédia

Ta metoda zostata opublikowana po raz pierwszy w 1997 roku. Dokonano zasadniczej weryfikacji
w zgodnie z definicjami okreslonymi w Projekcie 85 02 CTP/PMV/PTS INGEDE — European
Deinkability Test Method. W 2006 roku do tej metody przeniesiono réwniez elementy Metody 3 i
10 INGEDE. W 2014 roku zdefiniowano bibute filtracyjng na podstawie wynikéw Projektu 140 13
INGEDE.

Kontakt:
INGEDE e.V. (International Association of the Deinking Industry)

Office
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74321 Bietigheim-Bissingen, Germany
Tel. +49 7142 7742-81

Fax +49 7142 7742-80

E-Mail office@ingede.org
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