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Makrostickysin Deinkingstoffen

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese INGEDE-Methode dient der Bestim-
mung von Makrostickys in Deinkingstoffen.
Sie basiert auf einer Laborsortierung, deren
Ruckstand so aufbereitet wird, dass klebende
Verunreinigungen bildanalytisch ausgewertet
werden kénnen.

2 Gerateund Priufmittel

2.1 Desintegration

Zur Desintegration entwasserter Stoffproben
darf jedes Gerédt verwendet werden, welches
die Anforderungen nach 1SO 5263 erflllt.

2.2 Sortierung

Die Abtrennung von Makrostickys aus Alt-
papierstoffsuspensionen kann mit verschiede-
nen Laborsortierern vorgenommen werden.
Mogliche Sortieraggregate sind der Haindl-
Fraktionator (ZM V/1.4/86), der Somerville-
Fraktionator (TAPPI UM 242) oder der Pul-
mac MasterScreen. Empfohlen wird die Sor-
tierung mit geringen Schlitzweiten, z. B.
100 pm.

2.3 Entwasserung und
Trocknung des Ruckstands

Zur Entwésserung und Trocknung des Sor-
tierrickstandes darf jedes Gerd verwendet
werden, welches die Anforderungen nach
SO 5269/2 bzw. DIN 54358-T01 erfillt, z. B.
das Rapid-K 6then-Gerét. Bendtigt wird zu-
dem ein Trockenschrank, der die Anforderun-
gen nach |SO 287 erflillt.

2.4 Sticky-Visualisierung
Als Prafmittel finden Verwendung:

+ schwarze wasserbasierende Tinte: z. B.
Pelikan, Nr. 4001

o  Silikonpapier: mit sehr hoher Trennkraft

o Filterpapier: mittel- bis weitporig, mittel-
schnell filtrierend, maschinenglatt, nass-
fest, weil3, z. B. Ederol Nr. 12, 240 mm
Durchmesser

» Korundpulver: EK weif3, Korngréfie 220
(Bezugsguellen siehe Kapitel 10)

2.5 Bildanalytische Auswertung

Zur Messung wird ein Bildanalysesystem aus
Flachbettscanner und Personalcomputer mit
geeignetem Steuer- und Auswerteprogramm
verwendet. Der Flachbettscanner soll nach
dem Reflexionsprinzip mit einer Mindestauf-
[6sung von 600 x 600 dpi arbeiten. Die Soft-
ware mussin der Lage sein, weil3e Partikel vor
schwarzem Bildhintergrund zu detektieren.

3 Probenahmeund
Probenvorbereitung

Stoffsuspensionen bis zu einer Stoffdichte
von 10 % koénnen direkt ohne weitere Vor-
behandlung der Sortierung zugefiihrt werden.
Deinkingstoffe hoherer Konsistenz mussen
dagegen vor der Sortierung suspendiert wer-
den. Die Desintegration wird in Anlehnung
an 1S0O 5263 durchgefihrt, wobei die Des
integration auf funf Minuten begrenzt wird.
Eine langere mechanische Beanspruchung
soll vermieden werden, um Veranderungen
der Stickygrofienverteilung der Ausgangs-
probe zu vermeiden.

4 Durchfihrung

Das gesamte Ablaufschema geht aus Abb. 1
hervor.

4.1 Sortierung

Bei Verwendung des Pulmac MasterScreen
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werden 50 g otro Deinkingstoff dem Vorla
gebehdlter zugefuhrt. Die anschlief3ende Sor-
tierung verlauft automatisch. Vor dem Sor-
tiervorgang muss auf das Stitzsieb der Ent-
wasserungseinheit  (Autofilter) ein  ange-
feuchtetes Filterpapier gelegt werden, auf
dem bei Beendigung der Sortierung der
Ruckstand zurlickgehalten wird.

Bei Verwendung des Haindl-Fraktionators
verlauft die Sortierung in Anlehnung an das
Verfahren zur ,Gleichzeitigen Bestimmung
des Gehalts an Splittern und Faserfraktionen®
gemald ZM V/1.4/86, jedoch ohne Kopplung
mit dem McNett-Gerdt. Zur Gewahrleistung
einer stérungsfreien Sortierung von 50 g otro
Deinkingstoff sind die Sortierbedingungen,
abweichend von ZM V/1.4/86, wie folgt ein-
zustellen: Die Hubfrequenz der Membran ist
auf 480 Doppelhibe/Minute (Maximalhub)
zu erhdhen. Wegen der damit verbundenen
erhdhten Turbulenz in der Sortierkammer
muss die Wand des zylindrischen Vorlagebe-
halters von 130 mm auf 370 mm erhéht wer-
den. Die Verlangerung des Behdlters kann
mit einem Plexiglasaufsatz erfolgen. Der
Waschwasser-Volumenstrom  betragt  wéh-
rend der gesamten Sortierzeit zehn Liter pro
Minute. Nach einem kontinuierlichen finf-
mindtigen Stoffeintrag wird der Deinking-
stoff flnf Minuten weitersortiert, bevor die
Sortierung beendet wird.

Anmerkung 1. Bel Verwendung einer Schlitz-
platte aus Kunststoff kann die mechanische
Beanspruchung der Platte infolge des erhoh-
ten Hubs zu einer Materialermidung fuhren,
die eine Zerstbrung der Platte bewirken kann.
Aus diesem Grund wird die Verwendung
einer Metallplatte empfohlen.

Um eine statistisch sichere Aussage zum
Gehalt an Makrostickys treffen zu kénnen,
wird die Sortierung von insgesamt drei Ein-
zelproben mit je 50g otro Stoff aus einer
Probe empfohlen.

Anmerkung 2: Eine weitere Erhohung der
Versuchsanzahl verbessert die Genauigkeit
des Messergebnisses nur noch unwesentlich.

4.2 Entwasserung des Rickstands

Nach jeder Sortierung im Haindl-Fraktiona-
tor wird der Rickstand vollsténdig mit etwa

einem Liter Wasser von der Schlitzplatte in
ein Gefalk gesplilt und anschlief3end im Blatt-
bildner (Bauart Rapid-K&then) nach Einstel-
lung des Luftwirbels bei einem Wasserstand
von zwei Litern Uber einem angefeuchteten
wei3en Papierfilter entwassert. Nach der Ent-
wasserung wird das gebildete Préparat mit
der Unterseite des Filters (rlckstandsfreie
Seite) auf einen Gautschkarton gelegt.

Bei Verwendung des Pulmac MasterScreen
erfolgt die Entwasserung des Rickstandes
auf einem Filterpapier gleicher Spezifikation
im Gerdt, so dass nach Ablauf der Sortierung
ein entwassertes Préparat enthnommen werden
kann, welches ebenfalls mit der Unterseite des
Filters auf einen Gautschkarton gelegt wird.

4.3 Trocknung

Die Oberseite des Prdparats wird anschlie-
[3end mit der beschichteten Seite des silikoni-
sierten Papierblatts abgedeckt. Danach wird
die Probe zehn Minuten im Blattbildungs-
trockner (Bauart Rapid-K6then) getrocknet.
Die Trocknungsbedingungen entsprechen
dann einer Temperatur von 94 °C und einem
Druck von 95 kPa.

4.4 Sicky-Visualisierung

Im Anschluss an die Trocknung werden die
Stickys unter Ausnutzung ihrer adhésiven
Eigenschaften visualisiert, um den fur die
Bildanalyse notwendigen Kontrast zum Pré-
parat-Hintergrund zu schaffen. Dazu ist nach
der Trocknung das Silikonpapier zu entfer-
nen. Das getrocknete Praparat wird dann
durch ein Tauchbad mit schwarzer wasserba-
sierender Tinte gezogen, so dass die gesamte
Oberflache benetzt wird. Das eingeférbte
Préparat wird anschliefend mit der Unter-
seite auf einen Loschkarton (gebleichter Zell-
stoffbogen) gelegt, damit von diesem Uber-
schiissige Tinte aufgenommen werden kann.
Danach wird das Préparat erneut zehn Minu-
ten lang getrocknet (entsprechend Kapi-
tel 4.3), dabei wird die Oberseite mit dem
schon benutzten Silikonpapier abgedeckt.
Das Préparat sollte zur Vermeidung von Ver-
farbungen der Trocknungseinrichtungen wéah-
rend der Trocknung auf einem Gautschkarton

liegen.
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Anschlief?end wird das Préparat dick und
vollsténdig mit weiffem Korundpulver be-
streut, die Ober- und Unterseite mit Gautsch-
karton abgedeckt und zur Verbesserung der
Fixierung des Pulvers an den klebenden Fl&
chen zehn Minuten lang in einem Trocken-
schrank bei 105 °C gelagert. Dabei wird das
Préparat mit einem Druck von 950 Pa be-
lastet (6 kg schwere Metallplatte, Durchmes-
ser: 28 cm). Die Platte sollte standig im Tro-
ckenschrank gelagert werden, um die hohe
Temperatur zu erhalten. Nach dem Trocknen
ist das Préparat aus dem Trockenschrank zu
nehmen und Uberschiissiges, nicht haftendes
Pulver mit einem weichen Kosmetikpinsel
ohne Druck vom senkrecht gehaltenen Prépa-
rat zu entfernen.

Nach der Kontrastierung der Stickys erfolgt
eine visuelle Kontrolle, um alle hellen hydro-
phoben, aber nichtklebenden Verunreinigun-
gen wie z. B. Folienstiickchen zu entfernen.
Dazu werden die zu eiminierenden Kompo-
nenten entweder mit einer Pinzette entfernt
oder mit einem wasserfesten Stift schwarz
angefarbt, so dass sie bei der nachfolgenden
bildanalytischen Auswertung nicht erfasst
werden. Da der Antell derartiger Teilchen
erfahrungsgemald gering ist, geht dieser
manuelle Eingriff schnell.

5 Bildanalytische Auswertung

Das aufbereitete Praparat wird anschlief3end
mit Hilfe eines scannerbasierenden Bildana-
lysesystems ausgewertet. Bei der Auswahl
der Messfléche sollte man sich an der Prépa-
ratflache orientieren, um maoglichst ale bel
der Sortierung zurtickgehatenen Stickys zu
bewerten. Stehen lediglich kleinere Messfl&
chen as die Praparatflache zur Verflgung, ist
die maximal mogliche Messflache auszu-
wahlen.

Bei der Einstellung der Klassengrenzen kann
als untere Messgrenze die Schlitzweite der
bei der Sortierung verwendeten Schlitzplatte
(z. B. 100 um) eingesetzt werden. Kleinere
Stickys sind wegen der mit der Trocknung
verbundenen VergrofRerung der Stickyflachen
nicht zu erwarten. Alle anderen Klassen kon-
nen beliebig variiert werden. Lediglich die

letzte Klasse darf keine Obergrenze aufwei-
sen, damit auch alle Stickys erfasst werden.

6 Prufbericht

Das Messergebnis der bildanalytischen Aus-
wertung ist in mm? Stickyflache pro m? Pra
paratflache auszuweisen. AbschlieRend wird
der Wert auf mm? Stickyflache pro kg Dein-
kingstoff umgerechnet. Dabel sind die tat-
sachlich mit dem Bildanalysesystem ausge-
messene Préparatfléache in Relation zur be-
deckten Filterpapierflache (oder Innendurch-
messer des Blattbildners) und die bei der Sor-
tierung verwendete Stoffmenge (empfohlen:
50 g otro) zu berticksichtigen.

2
, Stickyflache in MM

.~ X Praparatflache in m?
mm m

Sticky flache in = -
kg Stoffmenge in kg

Bei Verwendung von 50 g otro Deinkingstoff
und Entwéasserung mittels  Rapid-Kothen-
Gerét ergibt sich ein Umrechnungsfaktor der
flachenbezogenen Stickyflache in die ge-
wichtsbezogene Stickyflache von 0,634.

Die Einzelergebnisse der von jeder Stoff-
probe hergestellten drei Prdparate sind ab-
schliefRend arithmetisch zu mitteln.

Die Messwerte konnen sowohl separat fir die
ermittelten Grélenklassen als auch als Ge-
samtstickyflache aller GroRenklassen ange-
geben werden.

Im Prufbericht ist auf3erdem zu vermerken:
» verwendetes Sortiergerét

» verwendete Schlitzplatte

* engesetztes Bildanalysesystem.

7 Quédlen

In dieser Methode wird auf folgende Normen
Bezug genommen:

» ZM V/1.4/86: Gleichzeitige Bestimmung
des Gehalts an Splittern und Faserfrakti-
onen.

e 1S0O 5263: Pulps— Laboratory wet
disintegration.

* IS0 5269/2: Pulp — Preparation of
laboratory sheets for physical testing —
Part 2: Rapid-Koethen method
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e DIN 54 358-TO1: Herstellung von Labor-
bléttern fur physikalische Prifungen — Ra
pid-K éthen-Verfahren

*  TAPPI UM 242: Shive content of me-
chanical pulps (Somerville fractionator).

* SO 287: Paper and Board — Determina-
tion of moisture content — Oven drying
method.

8 Erlauterungen

Die INGEDE-Methode basiert auf dem
INGEDE-Projekt 3894 PTS/IfP ,,Entwicklung
von Methoden zur quantitativen Analyse von
Mikro- und Makrostickys".
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10 Bezugsquellen

Korundpulver: Bezug Uber Institut fir
Papierfabrikation, TU Darmstadt, Alexander-
stralie 8, 64283 Darmstadt, Deutschland,
E-Mail pmv@papier.tu-darmstadt.de
Silikonpapier: Fa. Herma, Sparte Haftpapier,
Abt. Verkauf, Fabrikstrale 16, 70794 Fil-
derstadt, Deutschland

Filterpapier: Fa. Binzer & Munktell Filter
GmbH, Typ Ederol Nr. 12

Tinte: Fa. Pelikan, Typ Nr. 4001, oder Fa.
Parker Quink
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Deinkingstoff

Deinkingstoff
(Stoffdichte > 10 %) l

(Stoffdichte < 10 %)

Desintegration |

Entwéssern auf weildem Filterpapier

v

Abdecken mit Silikonpapier

Trocknen

v

Silikonpapier entfernen

Einfarben mit schwarzer Tinte

Abdecken mit Silikonpapier

Trocknen

v

Silikonpapier entfernen

Bestreuen mit Korundpulver

v

Abdecken mit Gautschkarton

Trocknen im Trockenschrank

v

Gautschkarton entfernen

Korundpulveriberschuss entfernen

v

Eliminierung weil3er hydrophober,
nichtklebender Verunreinigungen

Bildanalytische Auswertung

Abb. 1
Ablauf der Methode
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