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Uvod

Lepljivi delci v papirni snovi so ostanki leplienih povrSin papirja za recikliranje, ki med
proizvodnjo in predelavo papirja povzro€ajo teZzave in zniZujejo kakovost konénemu proizvodu.

Z Metodo INGEDE 4 ugotavljamo koli¢ino makro lepljivih delcev v papirni snovi.

1 Podrocje uporabe

Metoda INGEDE 4 se uporablja za analizo makro lepljivih delcev v papirni snovi.

2 lzrazi in definicije
Makro lepljivi delci:

so lepljive komponente, ki izhajajo iz papirja za recikliranje, in jih lahko analiziramo na ostankih
laboratorijskega prebiranja (razvidno iz ustrezne tehni¢ne dokumentacije ZELLCHEMING).

3 Postopek

Metoda opisuje laboratorijski postopek prebiranja papirne snovi v postopku recikliranja papirja.
Ostanek po postopku prebiranja se pripravi na nacin, ki omogoca analizo makro lepljivih delcev
s pomocjo slikovne analize.

4 Oprema in pripomocki
41 Oprema

4.1.1 Razpuscanje

Za razpuS&anje vzorcev lahko uporabimo katero koli napravo, ki izpolnjuje zahteve standarda
SIST EN ISO 5263-1.

4.1.2 Prebiranje

Makro lepljive delce lahko na razliCnih laboratorijskih prebiralnikin lo¢imo od suspenzije
reciklirane snovi. Izbiramo lahko med naslednjimi napravami: Haindlova klasirna naprava (ZM
V/1.4/86), Somervillova naprava (TAPPI T 275 sp-07) ali Pulmac Master Screen (TAPPI
274 sp-08).
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4.1.3 Sito s podolgovatimi rezami

Za papirno snov v postopku razsivitve se priporo€a uporaba sita s podolgovatimi rezami Sirine
100 ym. Ce se velikost rez na uporabljenem situ razlikuje od navedene, odstopanja od metode
navedemo v porocilu.

OPOMBA:

Postopki prebiranja so pokazali, da tudi pri uporabi sit s priblizno enako Sirino rez pride do
precejSnjin razlik v rezultatih (glej Projekt INFOR 118). Maksimalna Sirina rez sovpada s
povrsino makro lepljivih delcev. Priporodljivo je, da izmerimo vse reze na situ. Na voljo je testna
metoda ZELLCHEMING, ki opredeljuje zahteve v zvezi z velikostjo rez na sitih laboratorijskih
prebiralnikov.

4.1.4 Odstranjevanje vode in susenje ostanka

Vsaka naprava, ki izpolnjuje zahteve standarda SIST EN ISO 5269-2, se lahko uporabi za
odstranjevanje vode in suSenje ostanka po odvodnjavanju, npr. Rapid-Kéthen. Poleg tega
potrebujemo tudi susilnik, ki izpolnjuje zahteve standarda SIST EN ISO 287.

4.1.5 Slikovna analiza

Za slikovno analizo potrebujemo optiéni Citalec in osebni racunalnik z ustrezno programsko
opremo. Opti¢ni ¢italec moramo predhodno kalibrirati, saj s tem zagotovimo ponovljivost meritev.

Tehni¢ne zahteve opti¢nega Citalca:
e obmodje skeniranja 2 ISO A4,
¢ |odljivost = 2000 dpi,
e 48-bitna barvna globina in
e opticna gostota Duax = 4,0.

Zahteve za natanCnost meritev opti¢nega Citalca po ogrevanju (glej navodila za uporabo) in
pogoji skeniranja (glej poglavje 5.6):

e ponovljivost povpre€ne sivinske vrednosti (8-bitne) £1 (vzorec ISO A4 je treba 10-krat
skenirati, ne da bi ga pri tem karkoli premikali. Povpre¢na sivinska vrednost celotnega
obmodja vzorca mora biti znotraj dveh sivinskih vrednosti).

e odstopanje barvnih vrednosti (RGB — 8-bitna) < 5 (odstopanje skenirane slike IT8-Target
po kalibraciji se od odstopanja, doloCenega v referenéni datoteki, ne bi smelo razlikovati
za vec€ kot £5 vrednosti v vsakem posameznem barvnem kanalu, tj. R,G,B).

Primerni opticni €italci: DOMAS ScannerAdvanced ali Techpap SIMPALAB
Opomba:

»ScannerAdvanced« je komercialni opti¢ni Citalec, ki ga je poimenoval in akreditiral PTS, na
voljo pa je s prilozeno programsko opremo DOMAS 3.0.
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S programsko opremo za slikovno analizo bi morali zaznati bele delce na ¢rnem ozadju. Za
slikovno analizo se priporo€a uporaba programskega paketa Domas 3.0 ali SIMPALAB podijetja
Techpap.

4.2 Preizkusne snovi
Za preizku$anje lahko uporabimo naslednje snovi:
e ¢rnilo na vodni osnovi, npr. Pelikan st. 4001,
e s silikonom enostransko premazan papir z gramaturo 60 g/m?,

e filtrirni papir: srednje velike pore, srednja hitrost filtriranja, strojno glajen, dobra
odpornost v mokrem, bele barve, npr. Munktell Filtrak 1289, s premerom 240 mm in

e na poseben nacin pripravljen aluminijev prah: bele barve, delci z ostrimi robovi, velikost
zrn po klasifikaciji FEPA = F220.

(Dobavitelji, glej seznam v tocki 7.4)
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5 Postopek

Slika 1: Preizkusna Metoda INGEDE 4
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5.1  Priprava in izdelava vzorcev

Suspenzijo papirne snovi s koncentracijo do 10 % lahko brez dodatne priprave takoj uporabimo
za prebiranje, medtem ko je papirno snov visje koncentracije potrebno pred prebiranjem Se
razvlakniti. Absolutno suho snov (50 g) razpustimo v 2000 + 25 ml vode. Postopek razpuscanja
poteka na ustrezni napravi, v skladu s standardom SIST EN ISO 5263-1, traja pa lahko najvec
5 minut. Dlje trajajoe mehanske obremenitve niso priporoCljive, saj lahko spremenijo
porazdelitev velikosti lepljivih delcev v vzorcu.

5.2 Prebiranje

5.2.1 Splosno

Za statisticno zanesljive rezultate je priporocljivo, da postopek prebiranja izvedemo v treh
ponovitvah, pri vsaki ponovitvi pa uporabimo 50 g absolutne suhe snovi iz enega vzorca. V
dolo€enih primerih lahko pride do teZav zaradi visoke vsebnosti dolgih vlaken ali visoke stopnje
onesnazenosti papirne snovi. V tem primeru lahko papirno snov razdelimo na manjSe deleze
(npr. 2 x 25 g) in/ali podaljSamo ¢€as prebiranja. Pri uporabi prebiralnika Pulmac Master Screen
se bolj priporo€a prva moznost, tj. manjSi delezi snovi. Koli¢ino vzorca zmanjSamo tudi v
primeru, ko je koli€ina lepljivih delcev tako velika, da se med seboj zaCnejo sprijemati.

Vsako odstopanje navedemo v porocilu.

Priporo€ljiva je uporaba kovinskega sita, saj se zaradi velike mehanske obremenitve sito iz
polimernih materialov lahko unici.

5.2.2 Pregled pogojev prebiranja

V spodnji preglednici so navedene naprave in pogoji prebiranja.

Preglednica 1: Pogoji prebiranja

Oprema Referenéna Pretok vode| Nihaji/vrtljaji  Trajanje (dodajanje
metoda snovi + nadaljnje
prebiranje)
Haindlova ZM V/1.4/86 10 I/min 480 dvojnih 5 min + 5 min
klasirna naprava nihajev na
minuto
Somervillova T 275 sp-07 8,6 I/min 700 vrtljajev 2 min + 18 min
naprava na minute
Prebiralnik T 274 sp-08 odvisno od nastavitve programa (nacin B)

Pulmac Master
Screen




Metoda
INGEDE 4 | Analiza makro lepljivih delcev v papirni snovi

stran 6

5.2.3 Haindlova klasirna naprava

Prebiranje s Haindlovo klasirno napravo se izvaja brez McNettove enote ter v skladu s
specifikacijami tehniCnega lista ZM V/1,4/86. Za brezhibno prebiranje 50 g absolutno suhe
papirne snovi je potrebno upostevati naslednje pogoje. Frekvenco nihajev membrane moramo
povecati na 480 dvojnih nihajev/minuto (najvecja hitrost). Zaradi povec¢anja turbulence v komori
za prebiranje je potrebno steno valjaste posode za dovajanje zviSati s 130 na 370 mm. Posodo
je mogocCe zviSati tako, da nanjo namestimo pokrov iz akrilnega stekla. Skozi celoten postopek
prebiranja je potrebno zagotoviti pretok vode za izpiranje s hitrostjo 10 litrov na minuto. Najprej
5 minut konstantno dodajamo papirno snov, potem 3e 5 minut poteka prebiranje, nato pa je
postopek koncan.

5.2.4 Somervillova naprava

Prebiranje v Somervillovi napravi se izvaja v skladu s specifikacijami metode Tappi T 275 sp-07.
V prvih dveh minutah prebiranja se v napravo dovaja 50 g absolutne suhe papirne snovi, celotni
postopek prebiranja pa nato traja $e dodatnih 18 minut.

5.2.5 Prebiralnik Pulmac Master Screen

Pri uporabi prebiralnika Pulmac Master Screen v napravo damo 50 g absolutno suhe papirne
snovi. Sam postopek prebiranja je avtomatiziran. Program mora biti nastavljen na »nacin B«.
Pred prebiranjem je treba na sito enote za odvodnjavanje namestiti vlazen filtrirni papir, na
katerem se potem nabira ostanek snovi — izmet.

5.3 Odstranjevanje vode iz ostanka

Ostanek snovi s priblizno enim litrom vode speremo s sita v posodo. Vlazen filtrirni papir bele
barve namestimo na sito oblikovalnika, tako da se v oblikovalniku listov (Rapid-Kéthen) odstrani
odpadna voda iz ostanka snovi. Priporocljivo je rocno upravljanje oblikovalnika., Pred za¢etkom
odvodnjavanja, ko sta vzorec ostanka snovi in dodatni liter vode Ze v oblikovalniku zazenemo Se
prezraCevanje. Vzorec, ki ostane po odvodnjavanju, s spodnjo stranjo filtra (kjer ni ostanka
snovi) poloZimo na karton za gavéanje. Ce je lepljivih delcev toliko, da se sprijemajo med seboj,
(poglavje 5.5), ostanek porazdelimo na vec filtrirnih papirjev. Sprijete lepljive delce je mogoce
tudi previdno lociti na filtru ali najvecje izmed njih prenesti na nov filter. Velike lepljive delce je
potrebno prestaviti na nov filter (v nadaljevanju bomo videli, da je manjSe delce najlazje prekriti
kar z aluminijevim prahom).

Na napravi Pulmac Master Screen je odpadna voda samodejno odstranjena iz ostanka, pri
¢emer se uporabi enaka vrsta filtrirnega papirja. Ko je prebiranje kon€ano, se suhi vzorec lahko
odstrani. Tudi v tem primeru ga poloZimo na ploS¢o za gav€enje s spodnjo stranjo na filter papir.

54  SuSenje

Zgornjo stran vzorca prekrijemo s premazano stranjo antiadhezivnega papirja. Nato vzorec
10 minut suSimo v susilniku (Rapid-Kéthen) pri temperaturi 94 °C in tlaku 95 kPa.
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5.5 Analiza lepljivih delcev

Po suSenju lepljive delce analiziramo na osnovi njihovih adhezivnih lastnosti. Za slikovno analizo
je potrebno zagotoviti dober kontrast med ozadjem in vzorcem. Pred odstranitvijo papirja,
premazanega s silikonom, vzorec za kratek ¢as ohladimo. Zelo lepljive delce, v kolikor se drzijo
silikonskega papirja, prenesemo nazaj na filtrirni papir.

Celotno povrsino posudenega vzorca potopimo v ¢rnilo na vodni osnovi, da se obarva, nato pa
ga poloZimo na kos vpojnega papirja (beljen celulozni papir ali tissue papir), v katerega se vpije
vsa odveCna barva. Zgornjo stran vzorca prekrijemo s prej uporablijenim antiadhezivnim
papirjem, premazanim s silikonom, in ga pustimo susiti e nadaljnjih 10 minut.

Ce zelimo prepregiti obarvanje susilnika, moramo vzorec med su$enjem vstaviti med dve plo$gi
za gavcCanje.

Po suSenju vzorec na kratko ohladimo, nato pa ga popolnoma prekrijemo z debelo, enakomerno
plastjo belega, na poseben nacin pripravljenega aluminijevega prahu. Znova ga vstavimo med
dva sloja kartona in ga e nadaljnjih 10 minut susimo v susilniku pri 105 °C. Ce Zelimo, da se
aluminijev prah dobro prime lepljivih delov vzorca, ga stisnemo s tlakom 950 Pa (6 kg tezko
kovinsko sito premera 28 cm). Kovinsko sito ves €as hranimo v suSilniku, da vzdrZzujemo
konstantno visoko temperaturo . Po konéanem postopku vzorec odstranimo iz susilnika. Odvecni
aluminijev prah odstranimo z mehkim &opi¢em, brez uporabe pritiska, vzorec pa pri tem drZzimo v
navpiénem polozZaju.

Ko je viden dober kotrast med lepljivimi delci, sledi vizualen pregled. Pomembno je, da se lepljivi
delci ne sprijemajo. Z vizualnim pregledom se tudi preveri, ¢e so vsi beli hidrofobni ostanki, kot
so npr. delci plastike, odstranjeni. Odstranimo jih lahko tudi s pinceto ali pa jih oznadimo s ¢rnim
flomastrom, da so vidni pri kasnejSi slikovni analizi.

56 Slikovna analiza

Pripravljeni vzorec skeniramo in analiziramo s slikovno analizo. Izberemo obmocje merjenja,
tako da zajamemo najvec lepljivih delcev.

S slikovno analizo ocenimo zgornjo stran treh preskuSancev na vzorec in iz treh izmerjenih
vrednosti izraCunamo aritmeti¢no sredino. Pomembno je, da pri skeniranju na vzorcu ni gub ali
pregibov in da je popolnoma izravnan. Za podlago uporabimo neprosojen ¢rn karton. Vsak
vzorec skeniramo v 8-bitnem sivinskem nacinu, z lo¢ljivostjo 600 dpi in odsevno svetlobo.

Ce optiéni bralnik miruje veé kot 15 minut, je potrebno pred naslednjo meritvijo izvesti
»skeniranje v prazno«.

Nastavitve programa za slikovno analizo: mejna vrednost in velikost slike sta definirana v
nadaljevanju. Kakrsne koli vrednosti, ki se razlikujejo od privzetih, pomenijo odklon od te metode
in morajo biti v poroCilu posebej navedene. Pri dolo€anju omejitev velikostnih razredov kot
spodnjo mejo vzamemo velikost podolgovatih rez na situ, ki smo ga uporabili za prebiranje
(100 pm). Lepljivih delcev, manjsih od 100 um, ni mogoce priCakovati, saj se lepljena povrSina
med postopkom susenja poveca. Zgornje meje ne dolo€imo, da lahko v meritev zajamemo vse
lepljive delce.




Metoda
INGEDE 4 | Analiza makro lepljivih delcev v papirni snovi

stran 8

Ce Zelimo v programu za slikovno analizo izmeriti povr§ino makro lepljivih delcev (postopek je
opisan v tocki 5.7), potrebujemo podatek o koli€ini vhodne snovi (obi¢ajno 50 g absolutno suhe
snovi). V programu za slikovno analizo DOMAS je priporocljivo uporabiti naslednje nastavitve:

e Sirino rez na situ (Slot Width) nastavite na » 100« (um),
e izberite moznost »Circular sample with border« (okrogel vzorec z obrobo),
e izberite moznost »Light contrasted stickies« (lepljivi delci s svetlim kontrastom),

e pri moznosti »Threshold method« izberite »fixed threshold« (fiksna zgornja meja) in
nastavite parameter na »95«,

e izberite »Size classification« in »Circle equivalent diameter« ter kliknite »ingede4.kls«,
e nastavite »Pulp mass depended» in »...g«,

e izberite »Image source« in »Scan series« ter kliknite »stickies_1.scn«,

¢ moznost »No. of samples« (St. presku$ancev) nastavite na »3« in

e izberite moznost »Average series of results«.

OPOMBA:

Kadar je lepljivih delcev zelo veliko, je bolj priporogljivo zmanjsati njihovo koli¢ino na filtrirnem
papirju, kot da spreminjamo nastavitev zgornje meje. V tem primeru je treba upostevati enake
postopke kot pri sprijetih delcih (to¢ki 5.3 in 5.5).

V primeru uporabe programa Techpap SIMPALAB:
¢ kliknite moznost Family (na meniju Parameter) in

e s seznama izberite datoteko »ingede4.cfg«.

Parametri za merjenje lepljivih delcev, kot so prag merjenja ali velikost delcev za klasiranje
(100-200 um), so ze predhodno dolo¢eni v datoteki »ingede4.cfg« in se samodejno upostevajo
pri nastavitvah.
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57 IzZracun deleza makro lepljivih delcev

Rezultati slikovne analize morajo biti navedeni v [mm? lepljivih delcev na [m?] vzorca. To
vrednost moramo nato pretvoriti v [mm?] povrSine lepljivih delcev na [kg] papirne snovi (glej
enacbo 1). UpoStevati je potrebno povrSino vzorca, ki je bila pri slikovni analizi dejansko
izmerjena, glede na povrsino prekritega filtrirnega papirja (0z. maksimum na notranji premer
oblikovalnika) in koli¢ino snovi, uporabljene za prebiranje (priporocljiva koli¢ina je 50 g absolutno
suhe snovi).

Enaéba 1: Povr§ina makro lepljivih delcev v mm?/kg

2

v. . mm v. 2
povrsina lepila 5—| x povrsina vzorca [m ]
m

Povrsina lepljivih delcev =

| mm?
koli¢ina materiala [kg] "| kg

Z uporabo 50 g absolutno suhe snovi in odstranjevanjem vode na napravi Rapid-Kéthen dobimo
faktor pretvorbe 0,634, s katerim pretvorimo povrSino lepljivih delcev v maso lepljive povrSine.
Nato izraunamo matemati¢no sredino posameznih rezultatov vsakega od treh preskusancev
papirne snovi.

Priporogljivo je izradunati variacijski koeficient. Ce ta presega 10 %, meritve ponovimo.

Meritve lahko prikazemo za vsak velikostni razred posebej ali pa kot celotno obmocje lepljenih
delcev za vse velikostne razrede skupa;.

6 Porocilo
V poro€ilu o preizkusu navedemo naslednje podatke:
e oznaka vzorca,
e vrsta naprave za prebiranje,
e vrsta sita s podolgovatimi reZzami,
e vrsta programa za slikovno analizo,
e nastavitev zgornje meje, ¢e ne uporabimo privzete vrednosti,

o povpre€ni delez makro lepljivih delcev v mm?kg od treh priporo€enih posameznih
vzorcev in variacijski koeficient,

e morebitno odstopanje od te metode.
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7 Literatura

7.1

7.2

7.3

Uporabljeni standardi in metode

Tehnic¢ni list ZELLCHEMING RECO 1, 1/2006, Terminology of Stickies;
www.zellcheming.com/service-center.html

ZM V/1.4/86: Prifung von Holzstoffen - Fur Papier, Karton und Pappe - Gleichzeitige
Bestimmung des Gehaltes an Splittern und Faserfraktionen;
www.zellcheming.com/service-center.html

Tehniéni list ZELLCHEMING RECO 1, Anforderungen an die Gite von Schlitzplatten fur
Labor-Sortieraggregate, http://www.zellcheming.de/service-center.html

TAPPI T 275 sp-07: Screening of Pulp (Somerville-Type Equipment)
TAPPI T 274 sp-08: Laboratory screening of pulp (Master Screen-type instrument)

SIST EN ISO 5263-1: Vlaknine - Laboratorijsko razvlaknjevanje v mokrem - 1. del:
Razvlaknjevanje kemijskih vlaknin (ISO 5263-1:2004)

SIST EN I1SO 5269-2: Vlaknine - 1zdelava laboratorijskih listov za preskusanje fizikalnih
lastnost - 2. del: Metoda na Rapid-Kéthenovem aparatu (ISO 5269-2:1998).
Razveljavljen 1. maja 2005

SIST EN ISO 287: Papir, karton in lepenka - DoloCevanje vlage v lotu - Metoda susenja
v susilniku (ISO 287:2009)

FEPA: www.fepa-abrasives.org
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Metoda INGEDE 4 temelji na projektu INGEDE 38 94 PTS/PMV »Razvoj metode za dolo€anje
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PTS (www.ptspaper.de), PMV (www.pmv.tu-darmstadt.de)
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7.4  Viri uporabljenih materialov in snovi
Silikonski papir:

e 60 g/m?, npr. podjetje Gieselmann Stanztechnik GmbH, Nemdija, spletna stran:
www.gieselmann-stanztechnik.de

Aluminijev prah:
e Elektrokorund Alodur SWSK 220, ki ga izdeluje podjetjeTreibacher Schleifmittel

o Oddelek PMV (Papierfabrikation und Mechanische Verfahrenstechnik), Tehniska
univerza v Darmstadtu, Alexanderstralle 8, 64283 Darmstadt, Nemdija

Filtrirni papir:

o Vrsta 1289, Munktell & Filtrak GmbH, Niederschlag 1, 09471 Barenstein, Nemcija,
www.munktell.com

Tiskarska barva:
e Pelikan No. 4001 ali Parker Quink

Programska oprema DOMAS
e Datoteka:
»ingede4 kls«: www.ingede.org
e Programska oprema
»DOMAS Calibration Tester«, PTS Heidenau and Munich
e Skener:
DOMAS ScannerAdvanced, PTS Heidenau and Munich
e Program za slikovno analizo:
DOMAS 3.0, PTS Heidenau and Munich

SIMPALAB
e Datoteka:
»ingede4.cfg«
e Program:

Simpalab, current version 3.02.00 Techpap SAS Grenoble
e Scanners:

Seznam primernih opti¢nih Citalcev je na voljo na spletni strani podjetja Techpap SAS Grenoble
(www.techpap.com, sales@techpap.com).
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Kontakt:
INGEDE e.V. (International Association of the Deinking Industry)

Office

Gerokstr. 40

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

Fax +49 7142 7742-80

E-Mail office@ingede.org



mailto:office@ingede.org
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Priloga A
Razvrséanje v velikostne razrede

Dolo&anje velikostnih razredov glede na premer delcev:

od (pm) do (um)
> 100 < 200
> 200 < 300
> 300 <400
> 400 < 500
> 500 < 600
> 600 <1000

> 1000 <1500

> 1500 <2000

> 2000 <3000

> 3000 < 5000

> 5000 <10000

> 10000 < 20000

> 20000 < 50000

> 50000 < 200000

Velikostni razredi za uporabo v programu DOMAS so doloCeni v datoteki »ingede4.kls«. Za
uporabo v program Techpap SIMPALAB je velikost dolo¢ena v datoteki »ingede4«.
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