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La industrial de la pulpa y el papel es una de las mas antiguas y grandes en el
mundo. La versatilidad de esta industria, 0 mejor dicho la de sus productos, la han
colocado en lugares privilegiados en cuanto a investigacion y desarrollo se refiere.
En Colombia PROPAL S.A. es el Unico productor de papeles para imprenta,
escritura y de oficina, que utiliza la fibra de la cafia de azicar como principal
materia prima. El proceso de la pulpa y papel se inicia en los ingenios azucareros
en donde se recolecta el bagazo que resulta de la trituracion de la cafia azicar en
uno o varios molinos. Este bagazo es pretratado para remover parte de la médula,
o el polvillo, que no es idénea para la fabricacién del papel. Una vez la fibra de
bagazo es transportada a PROPAL, se inicia el proceso de desmedulado y lavado
en la planta de fibra, garantizando asi, la produccion de una fibra de bagazo limpia

y lista para la conversion a pulpa.

Cuando la fibra es pretratada entra en la planta de pulpa, es sometida a un
proceso de coccién con soda caustica y vapor a alta presion y temperatura,
conocido como "proceso a la soda", el mas limpio de todos los procesos de
pulpeo. Su objetivo es eliminar parte de la lignina contenida en la fibra de cafa de
azicar. Es en este aspecto, es en que se viene innovando técnicas
experimentales y procesos para la competitividad del producto. A pesar de
toda investigaciéon que ha demandado la quimica del papel, queda mucho por
estudiar y en concreto, es poco lo que se avanzado quimicamente por

experimentar se refiere. En la industrial del papel, Anuales se produce millones de



toneladas de lignina y en la industria del pulpeo los residuos de diversos
procesos. Lo que mas ha entorpecido su estudio es la dificultad de aislarla .es por
eso cuando la lignina ha pasado por los digestores para su degradacion se
determina el nimero de Permanganato para establecer, la lignina residual
presente en ella y el grado de cocimiento de la pulpa por lo tanto la capacidad
potencial para ser blanqueada. Después que se haya establecido lo anterior se
podra pasar a la region de blanqueo cuya funcion principal es retirar toda la
lignina residual que le confiere el color café a la pulpa, cuando esta ha sido

blanqueada sera utilizada para la produccion de papel y cartulinas finas.



2. JUSTIFICACION

En PROPAL S.A. es una planta integrada para la fabricacion de pulpa y papel,
usando como materia prima la fibra de cafia de azlcar, el propdsito principal de
planta es la produccién y venta de papeles finos esmaltados y no esmaltados para
la impresion, para el mercado nacional e internacional. Por el cual se viene
innovando técnicas experimentales y procesos para la competitividad del
producto y el mejoramiento a la calidad del papel. Es por ello que se busca
determinar un método que sea eficiente que permita establecer el grado de
deslignificacion logrado durante la coccién, (como ensayo de control para la
coccion) y también que indique los requerimientos de productos quimicos para el
blanqueo. Este trabajo esta enfocado en la elaboracion e implementacién de
métodos encaminados al mejoramiento de técnicas que permitan establecer la

calidad y altos estandares por el cual se hace una verdadera empresa.

3. OBJETIVOS



3.1 GENERAL

Implementar el método para la determinacién del nimero del Permanganato en
la pulpa de bagazo en Propal S.A., mediante una técnica que me permita
establecer el grado de cocimiento de la pulpa, la lignina residual presente en ella

y por lo tanto la capacidad potencial para ser blanqueada.

3.2 ESPECIFICOS

B Determinar el método para encontrar el factor de permanganato que sirva
para corregir a este en la normalizacion de las soluciones.

B Preparaciones de las soluciones como: Permanganato de Potasio,
Sulfato Ferroso Amoniacal, acido Sulfurico, Oxalato de Sodio, tiosulfato de
sodio, yoduro de potasio, dicromato de potasio para la realizacion de los
analisis.

B Estandarizacion de soluciones para la implementacion de la técnica.

B Analizar los resultados después del ensayo para la determinacion del
grado de cocimiento de la pulpa y la lignina que esta presente en ella.

4. MARCO TEORICO



4.1 ELABORACION DEL PAPEL A APARTIR DEL BAGAZO DE LA CANA DE

AZUCAR

4.1.1 PREPARACION DE MATERIA PRIMA.

El bagazo obtenido en los ingenios después de un proceso de molienda de la
cafia, para la obtencion del azlcar, es usado como materia prima en Propal S.A.
para la fabricacion de la pulpa y papel, este es almacenado en los patios de
bagazo donde mantiene en constante rotacién para evitar la degradacion debido a
los largos periodos de almacenamiento; posteriormente el bagazo se somete al
proceso de desmedulado el cual consta de dos etapas, una etapa en seco y otra
etapa en himedo, donde se retira la mayor cantidad de medula o polillo, que es
un producto indeseable para la elaboracion del papel ya que posee caracter no
fibroso, en este proceso también se eliminan metales, arena y demas materiales
indeseables; obteniendo de esta forma fibra apta como el principal producto del

proceso.

4.1.2 PROCESO DE COCCION.

El bagazo limpio que se recibe de desmedulado pasa inicialmente por un
mecanismo de prensado en el tornillo alimentador (screw feeder) donde se le retira
el agua de exceso que trae como consecuencia del lavado en la seccién anterior y
es alimentado por chutes a los digestores donde propiamente se lleva a cabo la

cocciéon del bagazo para la obtencion de la pulpa cocida. La funcion de retirar el



agua es muy importante porque lo que se busca es formar el taco. El bagazo en el
digestor se mezcla con Soda Caustica al 7.0 %, que se obtiene mediante la
dosificacién de licor de cocimiento proveniente del area de caustificacién, se aplica
vapor de media con lo cual se consigue tener alta presion (60 bar. - 65 bar.) y alta
temperatura 160 °C en el sistema, y se le da un tiempo de retencion dentro de los
tubos digestores que puede variar entre 20 minutos, después de los cuales se
obtiene la pulpa cocida que sera enviada al proceso de lavado y de blanqueo .El
objetivo en los digestores ademas de cocinar es retirar la lignina, es que la Soda
Caustica ayude a retirar la lignina que viaja con el bagazo y que mantiene unida la
celulosa dentro de la fibra, separada la lignina de la celulosa, ésta pasa a ser un
elemento indispensable para la fabricacion del papel.

De la reaccion de la Soda con el bagazo se obtiene un liquido de color café oscuro
conocido como licor negro débil, el cual posteriormente se envia al area de

evaporadores para iniciar el proceso de recuperacion de la Soda.

4.1.3 REACCIONES EN EL PROCESODE COCCION
Es generalmente conocido que la mayor cantidad de lignina se encuentra
combinada con otros compuestos, pero la manera exacta de como la lignina se
encuentra incorporada ha sido muy controversial por mucho tiempo. Algunas de
las posibilidades como ha sido sugerido son:

B Una mezcla fisica de lignina y celulosa.

H Una adsorcion de la lignina por parte de la celulosa.



B Una combinacion quimica de la lignina con los carbohidratos de la fibra.

B Aln podria decirse que los conceptos son muy empiricos y que
particularmente el periodo de reaccién de la lignina seria:

B Consumo de la Soda en reaccion con la lignina, en reacciéon con los
carbohidratos y en reaccién con varios acidos organicos y también es
probable que con algunos alcoholes que sean arrastrados por el bagazo
desde el proceso de extraccion de jugos en la fabricacion de azucar. El

tema aun es de discusion abierta.

4.1.4 LAVADO DE PULPA CAFE.

La pulpa que se obtiene en la etapa de coccidn se lleva a un proceso de lavado,
cuyo objetivo es remover los soélidos y el licor residual que contaminaria la pulpa
en las etapas posteriores, este proceso también permite la recuperacion de una
gran cantidad de los quimicos utilizados anteriormente.

El proceso de lavado es llevado a cabo mediante un sistema de contracorriente lo
gue permite el uso de licor menos concentrado en cada una de las lavadoras,
dejando la capa de pulpa con un menor contenido de licor, este proceso se realiza
generalmente en una serie de tres (3) o cuatro (4) lavadoras, cada lavadora consta
de tres etapas, iniciando con una dilucién de la pulpa en el vat, lo que permite
bajar la consistencia obteniendo mejores resultados en el lavado de la pulpa, en la
segunda etapa se genera un vacio en la parte interna del tambor formando una

capa de pulpa que con unas duchas pertenecientes a una tercera etapa se le



retira el licor remanente en ella, al finalizar cada serie de lavado hay un sistema
repulpador cuyo objetivo es volver a bajar la consistencia de la pulpa para poder

ser transportada a la alimentacién del siguiente filtro.

4.1.5 PREBLANQUEDO.

Planta 1 cuenta con un sistema de preblanqueo ubicado entre la tercera y la
cuarta lavadora de pulpa café lo que permite un menor uso de quimicos en la
etapa de blanqueo, en esta etapa se usa oxigeno como continuacién de la etapa
de coccion con el objetivo de maximizar la deslignificacion y minimizar la
degradacion de la pulpa.

Este proceso empieza en el repulpador de la tercera lavadora donde se lleva
acabo una mezcla con soda caustica y vapor para pasar al mezclador de
preblanqueo, donde se aumenta la temperatura con vapor de baja, favoreciendo el
grado de deslignificacion. Posteriormente la pulpa se deposita en la bomba kamiry
se bombea al mezclador de oxigeno para la oxidacion de la misma, y de esta
forma continuar su recorrido a través de la torre de oxigeno donde se lleva a cabo
el proceso de deslignificacion, la pulpa sale por la parte superior donde se diluye
con licor para su paso al desaireador, donde se homogeniza y se envia al vat de la
cuarta lavadora para retirar la soda remanente lavando con condensados y de

esta forma obtener una pulpa apta para el siguiente proceso.

4.1.6 DEPURACIONY LIMPIEZA.



La pulpa obtenida en la etapa anterior no es apta para llevarle a cabo un proceso
de blanqueo ya que contiene fracciones de incocidos y otros componentes
indeseables como la arenilla e impurezas no blanqueables, lo cual hace necesario
un proceso de depuracién y limpieza, que inicia en una zaranda plana y termina en
los deckers (espesadores), pasando por diferentes clasificadores de pulpa que
tienen como objetivo la separacion de las particulas sobredimensionadas que
causan problemas y se encuentran contenidas en las buenas fibras; para este fin
se utilizan diferentes tipos de clasificadores basados en una barrera perforada que
permite el paso de las fibras aceptadas y rechaza el material no deseado, entre
estos se encuentran depuradores rotatorios a presion, por donde la pulpa
atraviesa una camara cilindrica de ranuras milimétricas por accidn centrifuga,
depuradores y limpiadores centrifugos de tipo cénico aplicando la diferencia de
densidades para la separacién de arenilla y otras impurezas, finalmente en los

espesadores se aumenta la consistencia de la pulpa para su almacenamiento.

4.1.7 PROCESODE BLANQUEO DE LA PULPA.

El objetivo de la etapa de blanqueo es eliminar la lignina contenida en la pulpa,
que ocasiona un color pardo en la misma, esto se lleva acabo en las primeras
etapas de blanqueo consideradas como la continuacion del proceso de
deslignificacion que se inicia durante la coccion, las etapas finales de este proceso

emplean agentes oxidantes para penetrar y destruir el color residual.



El proceso de blanqueo consta de tres etapas que son clorinacién, extraccion
alcalina, reforzada con oxigeno y peréxido y una ultima etapa de hipoclorito de

sodio.

4.1.8 CLORINACION.

Esta etapa trabaja con pulpa café resultante del proceso de depuraciény limpieza,
donde es mezclada con cloro gaseoso, proveniente de los vaporizadores de cloro,
posteriormente la pulpa entra a la torre de cloracion donde recircula por un tiempo
aproximado de 45 minutos que corresponde al tiempo de retencién de la torre,
permitiendo la reaccion con el cloro, formando cloroligninas pasandolas de
insolubles a solubles, en agua de filtrados clorados, con la que se diluye la pulpa a
la salida de la torre y de esta forma continuar con el proceso de deslignificacion.
La pulpa diluida llega al vat de la lavadora de cloro donde se lleva a acabo un
lavado con agua caliente Yy filtrados de la lavadora de soda.

En esta etapa es de gran importancia llevar a acabo un lavado eficiente debido a
gue un alto residual de cloro ocasiona un mayor consumo de soda en la siguiente

etapa.

4.1.9 EXTRACCION ALCALINA.



La etapa de extraccion recibe la pulpa con cloroligninas, continuando con el
proceso de deslignificacién aplicando soda caustica, lo que aumenta el pH vy
genera el medio alcalino que favorece la reaccion de la pulpa con el peréxido y el
oxigeno, que actian como agentes oxidantes y blanqueadores, ademas se usa
vapor de baja para el aumento de temperatura y de esta forma lograr una buena
reaccion de los quimicos.

A la pulpa obtenida se le adiciona oxigeno gaseoso y peroxido de hidrogeno al
4%, pasando luego al reactor de oxigeno seguido de la torre de caustica, después
de un tiempo de retencion aproximado de dos (2) horas, las duchas de la torre
diluyen la pulpa que posteriormente es enviada al vat de la lavadora de caustica,
donde se hace un lavado con agua caliente y filtrados que provienen del tanque de
sello de hipoclorito, el producto obtenido en esta fase debe ser apto para alcanzar

un nivel optimo de blancura en la siguiente fase de blanqueo.

4.2 HIPOCLORINACION.

En el repulpador de la lavadora de soda céustica se adiciona acido sulfamico a la
pulpa y luego esta se mezcla con hipoclorito de sodio, que es el verdadero agente
blanqueador, cuyo objetivo es destruir la lignina residual remanente en la pulpa.
Después del paso por el mezclador, la pulpa es descargada a la torre de
hipoclorito donde cumple un tiempo de retencién aproximado de dos (2) horas, a la
salida de dicha torre la pulpa recibe una dilucion mediante las duchas del anillo

proveniente de la lavadora de hipoclorito y posteriormente se hace el lavado de la



pulpa con agua caliente en la lavadora; en esta fase se obtiene una pulpa blanca

apta para el almacenamiento y su posterior proceso.

4.3 PROCESO DE FABRICACION DEL PAPEL.

La pulpa apta obtenida en el proceso de blanqueo es sometida al proceso de
formacion de papel, donde se le adicionan diferentes quimicos como carbonato de
calcio, encolantes y aditivos diversos, de acuerdo con la formulacién especifica de
cada grado de papel a ser producido, lo que depende de su uso final.

La mezcla obtenida de fibras, aditivos quimicos, colorantes y gran cantidad de
agua, se deposita sobre una malla que gira a alta velocidad y mediante una
combinacion de efectos de gravedad y vacio, se retira el agua remanente,
quedando en la malla una estructura himeda de fibras entrelazadas que es en si
el principio de la hoja de papel, posteriormente se pasa la hoja por un sistema de
prensas y secadores de vapor para eliminar el exceso de himedad que aun le
queda.

Finalizando el proceso de formacion la hoja se prensa pasandola por un sistema
de rodillos, llamado calandria, cuyo objetivo es dar mejores propiedades de

apariencia como lisura, calibre y porosidad.

5. EL BAGAZO



La cafa de azlcar crece en climas tropicales. El bagazo es el residuo fibroso que
gueda de la cafia de azlcar, después de ser exprimida y de pasar por el proceso
de extraccion. Por lo general el bagazo se utiliza en los ingenios azucareros como
combustible, sin embargo para la industria papelera representa una de las
materias primas mas importantes.

El bagazo, subproducto de la industria azucarera, conserva una posicién unica
entre las fibras no lefiosas para la manufactura de papel, debido principalmente a
disponibilidad en grandes cantidades. Su notable ventaja sobre otras fibras de
plantas lefiosas consiste en que el costo de su recoleccion, la extraccion de su

jugo y su limpieza. Son a cargo del ingenio azucarero.

5.1 COMPOSICION QUIMICA DEL BAGAZO DE CANA DE AZUCAR
Desde el punto de vista de la composicion quimica el bagazo de cafa de azlcar
esta integrado por los siguientes constituyentes:

v celulosa
v hemicelulosa
v'lignina

v’ extractivos

5.1.1 CELULOSA:EnN las plantas fibrosas es la celulosa la que determina el
caracter de la fibra y permite su utilizacion en la fabricacién de papel. La celulosa

es un hidrato de carbono, lo que significa que esta compuesta de carbono,



hidrogeno y oxigeno, con dos Ultimos elementos en la misma proporcién en el
agua. La celulosa es también un polisacarido, lo que indica que contiene muchas

propiedades de azlcar.

5.1.2 ESTRUCTURAMOLECULAR DE LA CELULOSA.

Desde el punto de vista bioquimico, la celulosa (CeH100s)n con un valor minimo de
n = 200, es un polimero natural, constituido por una larga cadena de carbohidratos
polisacéaridos. La estructura de la celulosa se forma por la union de moléculas de
B-glucosa a través de enlaces 3-1,4-glucosidico, lo que hace que sea insoluble en
agua. La celulosa tiene una estructura lineal o fibrosa, en que se establecen
multiples puentes de hidrégeno entre los grupos hidroxilo de distintas cadenas
yuxtapuestas de glucosa, haciéndolas muy resistentes e insolubles al agua. De
esta manera, se originan fibras compactas que constituyen la pared celular de las
células vegetales, dandoles asi la necesaria rigidez. La unidon en cadena de “n’

moléculas de R-glucosa forma un polisacarido. Mayor sea “n”’, mayor sera la

longitud de la fibra de celulosa



Figura 1. Estructura de la celulosa
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5.1.3 HEMICELULOSA:

La hemicelulosa es el segundo componente del bagazo representando entre el
15-25% del peso seco. A diferencia de la celulosa, que esta constituida so6lo por
glucosa, la hemicelulosa consta de glucosa mas otros azlcares solubles en agua
producidos en la fotosintesis. El grado de polimerizacion, es decir, el numero de
moléculas de azUcar conectadas entre si, es menor que en la celulosa y en
consecuencia, las moléculas de hemicelulosa tienden a formas cadenas
ramificadas en vez de estructuras rectas. La hemicelulosa rodea los filamentos de
celulosa y ayuda en la formacion de microfibrillas. Durante el tratamiento quimico
para producir pulpa, localizadas estructuras de las diversas hemicelulosas
cambian en general, considerablemente. Siendo facilmente degradada y

disueltas. Porlo que general es siempre menor en la pulpa original.



5.1.4 LIGNINA:

El tercer elemento del bagazo es la lignina. Es un producto quimico complejo,
totalmente diferente de la celulosa. La lignina constituye entre el 15-30% del peso
seco. En el bagazo se concentra principalmente en las paredes de las células,
ayudando a pegar las microfibrilas entre si. La lignina es un polimero
tridimensional, cuya estructura exacta aun no es totalmente conocida. Las plantas
gue contienen lignina, como los arboles, por ejemplo, son rigidas y pueden crecer
a gran altura. Ademas de otorgar resistencia mecéanica a las paredes de las
células del bagazo y por lo tanto, la lignina juega un rol crucial en la conduccién
del agua a través del xilema. Los componentes polisacaridos de las paredes de las
células de las plantas, particularmente la celulosa, son altamente hidrofilicas, y por
lo tanto permeables al agua. La lignina permite la formacion de vasos que
transportan el agua eficientemente. La lignina es la union de varios anillos de

fenilpropano.

5.1.5. FORMACIONES DE LAS UNIDADES DEL FENILPROPANO DE LA

LIGNINA

La glucosa que se genera en la fotosintesis se transforma primero en fosfato,

heptosa derivado que luego paso acido 5-dihidroquinico las reacciones conducen



por dltimo a fenilalanina teniendo como compuesto intermediarios a los acidos
shikimico vy fenilpiravico. La fenilalanina es deaminada a acido cinamico que luego

tiene adquiere grupos aromaticos hidroxilo y metoxilo.

Después se reducen los grupos carboxilo a tres alcoholes, p-hidroxicinAmicos:
Sinapilico, Coniferilico, Cumarilico Cuyas estructuras  que son los compuestos

decisivos para la biosintesis de la lignina:

Figura 2. Componentes estructurales de la lignina
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Fgura 3. Vias de sintesis de los bloques estructurales de la lignina

co, cooH COOM
l GLICOUSIE

HCOH
GLUCOSA CHO E
\H&ﬂ“ 1
OH

H ! ACIDD 2-CETO-3 DEORY

[
ACIDO FOSFONIL PIRUAWIC O HO‘I:H GLUCOHEPTONICO

CHyOPO

FPEHTOSASG-PO,

O-ERITROSASFO,

ACIDO PIRUVICO 2H"
COOH
]
Onte ?- cua-—c-cmu
CHy o CHa Hy0
? coo "
'@j‘
Y 0POgHy
{oH) OH
F-HID ROXIF ENIL acipO PROFENICO  AFIPD SHIKIMICD 54 PO,
'I:Haﬂi'l CHz0H
& EH
5 @ REOUCCION DE COOH
METILACION CH. Y ADICIGN
My I CHy0 Y~ OCHg
o DE LAMET IDNINA
B C

la estructura del dimero que se forma sera diferente ,segun el carbono que se una
a el segundo radical si se une el carbono 8 se une con un enlace eter B arilo , que

se representa  -O4 otro enlace importante de la lignina o -O4, como puede



cumplirse es similar al primero solo que la unién es el carbono alfa las uniones
carbono-carbono se forma cuando dos anillos bencénicos se combinan con sus
carbonos de posicion 3 y 5.también puede formarse enlaces entre las partes
alifaticas fenilpropano con el que resulta un enlace B - B o una unién a - a

También es posible que el carbén B se conecte al carbono 5 de un segundo lugar
fenilpropano lo que se forma un enlace B sigma con radicales arilo también
pueden formar un radical metilo con lo que se forma un enlace eter metil arilo, o

incluso formar un enlace eter o diarilo.

Figura 4. Estructura de la Lignina
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Obviamente las proporciones de estos compuestos son diferentes dependiendo
de la clase de planta, y no solo esto, sino que ademas la lignina de diversas
plantas pude tener estructura diferente incluso dentro de sus capas de pared

celular.

los alcoholes que se muestran en la figura 5 polimerizan para formar la lignina
hecho que han sido demostrado por diferentes estudios. para establecer la
formacion y estructura de este polimero fueron de gran importancia las
investigaciones que se realizaron , que mediante el proceso de deshidrogenacion
del grupo OH , fendlico de las unidades CeCs insaturadas, (fenilpropano) , se
forman radicales con estructuras mesomeéricas las cuales se unen por diferentes
enlaces entre las partes alifaticas (cadenas laterales) , y/ o aromaticas de las
unidades fenilpropanicas. Las ligninas pueden dividirse en varias clases de
acuerdo a sus elementos estructurales, la llamada lignina guayacilo, que se
encuentra en todas las maderas blandas es un producto de polimerizaciéon del
alcohol coniferilico a su vez, la lignina sirigilo es un polimero de alcohol sinapilico.

La lignina guayacil siringilo es propicio de las maderas duras.



Figura 5. Estructura del polimero de la lignina
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5.1.6 TIPOS DE ENLACES Y ESTRUCTURAS DIMERICAS

Una vez que los alcoholes p-dihidroxicinamicos han deshidrogenado su radical

OH fendlico, el atomo de oxigeno puede enlazarse con otro radical, con lo que se

forma un enlace eter, aunque los radicales también puede unirse por enlaces

carbono —carbono.
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fendlicos) y oxidacion de las cadenas laterales (incremento en COOH)

Suponga que el oxigeno en la posicion cuatro de unos de los radicales fenilos se
combinan con un atomo de carbono de las partes alifaticas y otra unidad

fenilpropano.

En resumen se puede concluir que en las plantas contienen una sustancia amorfa
altamente polimérica su principal funcion es formar la media que une las fibras
entre si. La lignina brinda a la madera fuerza estructural. , con un elevado peso
molecular, que resulta de la unién de varios acidos y alcoholes fenilpropilicos
(cumarilico, coniferilico y sinapilico). ElI acoplamiento aleatorizado de estos
radicales da origen a una estructura tridimensional, polimero amorfo, caracteristico

de la lignina.

La lignina es el polimero natural mas complejo en relacién a su estructura y
heterogenicidad. Por esta razon no es posible describir una estructura definida de
la lignina; sin embargo, se han propuesto numerosos modelos que representan su

estructura.

Pero debe eliminarse de la fibra celulosa para la obtencién de una buena calidad
de papel. En su estado natural. La lignina es un polimero complejo y altamente
insoluble, el cual debe de descomponerse hasta el punto en que su peso

molecular y caracteristicas estructurales permitan su disolucién. La degradacion



de la lignina se logra mediante un tratamiento quimico .dando muchas de las
propiedades del papel dependen del peso molecular de la celulosa en el producto,
resulta de fundamental importancia el hecho de que las reacciones de

degradacion se limiten a la lignina.

5.2 REACCIONES DE LA LIGNINA EN LOS DIVERSOS PROCESOS EN LA
ELABORACION DEL PAPEL

Figura 7. LA DELIGNIFICACION INICIAL DE LA LIGNINA
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5.2.1 REACCIONES CON AGENTES NUCLEOFILOS EN EL BLANQUEO

B NUCLEOFILOS:
JUPAC: un reactivo nucledfilo es aquel que forma un enlace por donacion de
ambos electrones de enlace”. El grupo nucleofiico de los agentes blanqueantes ,
es el atomo de oxigeno.
Los nucledfilos reaccionan con las estructuras carbonilicas de los cromoforos,

como las quinonas Y las quinonas estilbénicas(REACCION SELECTIVA)

Figura 8. Reacciones nucleofiicas en dos etapas con estructuras carbonilicas

conjugadas.

Lignina Lignina Lignina Lignina

T e

1. Etapa: adicion nucleofilica

2. Etapa: eliminacién de grupos

Figura 9. Reacciones electrofilicas con ligninas
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5.3 EXTRACTIVOS:

El resto de los componentes del bagazo se agrupan genéricamente en una
categoria denominada extractivos. Se trata de una serie de productos quimicos
organicos e inorganicos de las células, que no son componentes estructurales del
bagazo. Oscilan entre un 2-15% del peso seco del bagazo. Como su nombre lo
indica, se pueden extraer del bagazo con agua caliente, alcohol u otros solventes.
Los extractivos de tipo organico contribuyen a darle a la madera propiedades tales
como: color, olor, sabor, resistencia a la descomposicion, densidad,

higroscopicidad (capacidad para absorber el agua) y combustibilidad. Algunos



ejemplos de extractivos son: taninos, aceites, grasas, resinas, ceras, goma,

almidon y terpenos

6. LA DETERMINACION CUANTITATIVA DE LA LIGNINA

6.1 ANALISIS VOLUMETRICO.

Es el andlisis cuantitativo que busca medir el volumen de una solucién estandar o
solucién normal, necesaria para completar la reaccién especifica en una muestra
sometida a examen. La solucion normal o estandar es aquella cuya concentracion

o valor de reaccion por unidad de volumen es conocido.

Para un andlisis volumétrico se requiere:
B El equipo para medir el volumen de la muestra sea seguro, balanza o pipeta
volumétrica.

H Tener una solucion estandar de concentracion conocida.

B Un indicador que muestre cuando se consigue el punto final

Estequiométrico.

B Una bureta bien calibrada para medir el volumen de la solucion

estandarizada gastado en la consecucion del punto final estequiométrico.



6.1 .2 SOLUCIONES NORMALES O EQUIVALENTES.

Solucion normal es la que contiene un equivalente gramo de una sustancia por litro.

Tabla 1.

PE=PM/Z Z: nUmero de oxidaciéon del lon.

PESOS EQUIVALENTES DE ALGUNOS AGENTES OXIDANTES Y

REDUCTORES COMUNES.
NATURALEZA [ AGENTE CONDICION[Z [PE
OXIDANTE KMnO, [ ACIDA 5 | PM/5
OXIDANTE KMnO, BASICA 3 | PM/3
OXIDANTE K,Cr,0, | ACIDA 2x3 | PM/6
OXIDANTE | ACIDA 1 [PAN
REDUCTOR Na,C,0, |ACIDO 2 | PM2
REDUCTOR KI ACIDO 1 |PM1
REDUCTOR Na,S.O, [ACIDO 1 | PmA
REDUCTOR | Fe(NH,),(SO,) | ACIDO 1 |[PMA




6.2 ESTANDAR PRIMARIO.

Para estandarizacion de soluciones patron se utilizan reactivos cuya pureza

sea conocida. Son acidos o sales de acidos de alta pureza.

6.3 ESTANDAR SECUNDARIO.

Una solucion estandarizada con un estandar primario se considera un estandar

secundario.

H SELECCION DE INDICADORES.
Para andlisis volumétrico es necesario conocer cuando se llega al punto final
estequiométrico y para esto se usan indicadores de varios tipos, electrométricos,
de color, de precipitacion, de adsorcion etc. Algunos indicadores se basan en la
adsorcion para desarrollar su cambio de color cuando la reaccion de
oxidorreduccion llega a su punto estequiométrico de equilibrio, un ejemplo de éste
proceso es el indicador de almidén para titular el I, yodo con tiosulfato de sodio.
Cuando la solucion esté en un color amarillo palido se le agrega unas gotas de

almidén y cambia a color azul fuerte que cuando llega al punto final pasa a ser



incoloro. El yodo es adsorbido en las particulas coloidales de almidén y cuando

termina la reaccion desaparece el color.

7. REDUCCIONES Y OXIDACIONES.

TITULACIONES REDOX

En una titulacién de oxidacién-reduccion el analito debe encontrarse en un Unico
estado de oxidacion. Sin embargo con frecuencia los pasos que preceden a la
titulacion (disolucién de la muestra y separacion de interferencias) convierten el

analito en una mezcla de estados de oxidacion.

Las reacciones en que transfiere electrones de un atomo, con una molécula a
otro se llaman reacciones de oxidacién en el proceso en que un atomo, lon o
molécula pierde uno o mas electrones. La reducciones cambio implica ganancia
de unos o mas electrones por parte atomo, lon o molécula. Por ello un agente
reductor es una o mas sustancia que pierde uno o mas electrones y con ello se
reduce, es decir un agente reductor es un donador de electrones y un agente
oxidante es aquella sustancia que gana uno o mas electrones, es decir un acepte
oxidante es una sustancia receptora de electrones. Por ello la oxidacion vy la
reduccion no puede tener Ilugar de forma independiente sino simultanea por
transferencia de electrones desde el linador al receptor, pero considerando cada

proceso por separado.



Algunos compuestos organicos presentan la propiedad de oxidarse o reducirse

modificando su color. Estos indicadores son sistemas tipicos redox.

El enorme campo de aplicacion del permanganato es debido a que es un oxidante
muy fuerte y autoindicador. En la mayor parte de sus aplicaciones, se utiliza en
disolucion acida dando Mn () como producto de su reduccion. No obstante, en
algunas aplicaciones se utiliza en medio casi neutro o incluso alcalino, dando
MnO2 como producto de reducciéon. En presencia de (F) se forman complejos de
manganeso (ll). La reduccion de MnOs- a Mn2+ es un poseso muy complejo que
implica la formacion de estados intermedios de oxidacién del manganeso; sin
embargo, si se ajustan las condiciones para que el producto final sea Mn++, se
puede establecer la estequiometria entre el permanganato y el agente reductor,
independientemente del mecanismo de la reaccion. En disolucién neutra, el
permanganato se descompone lentamente y las disoluciones acidas son aun
menos estables. La reaccidén esta autocatalizada por el biéxido de manganeso.
Las trazas de sustancias reductoras presentes en el agua destilada utilizada en la
preparacién de la disolucién reducen permanganato a biéxido de manganeso, que
cataliza la descomposicion. La descomposicion de las disoluciones de

permanganato resulta también catalizada por la luz.



7.1 DETERMINACIONES DIRECTASER disolucién &cida. La mayor parte de las
valoraciones con permanganato se verifican en disolucion acida con formaciéon de
manganeso (Il como producto de reduccion. La determinacion de sustancias
siguientes puede llevarse a cabo en disolucion acida: lon oxalato, lon ferrocianuro,
En disolucion aproximadamente neutra. En estas condiciones el producto de

reduccién del permanganato es el MnO2

En disolucién alcalina. Gran parte de las oxidaciones con permanganato, aunque
estequiométricas, son demasiado lentas para servir de base a valoraciones
directas; se utiliza un exceso de permanganato patron y se valora este exceso al
cabo de 15-20 minutos, después de completada la reaccion. Por este método, los

estados mas bajos de oxidacion del azufre se oxidan a sulfato

Los métodos analizar son el nUmero de permanganato y el nimero kappa por

consiguiente  hablaremos de ellos.

7.1.2 EL NUMERO KAPPA
7.1.2.1 DETERMINACION DEL GRADO DE DESLIGNIFICACION
El grado de deslignificacion, indica que cantidad de lignina a través del proceso de

coccion se logro retirar. Este grado se determina de manera indirecta sobre el



contenido de lignina aun presente en la muestra y es asi mismo un valor indirecto

del valor remanente de lignina en las fibras analizadas.

El numero Kappa es medido siguiendo la norma Tappi T-236 o DIN 54 327
utilizando celulosa hiumeda en su medicion. Con este método se determina el
consumo de KMnOs4 en una solucion de &cido sulfrico. Primero se adiciona un
exceso de una solucién de KMnOa4 a la suspension de celulosa.

Con este procedimiento una parte de la lignina presente sera reducida mediante la

siguiente reaccion:

Lignina + 4KMnOg4 + 6H2SOs  — Oxilignina + 4MnSO4 + 2K2S04 + 3H20

Después de 10 minutos se deja interactuar una solucion de ioduro de potasio Ki
(en exceso). El ioduro de potasio actia reduciendo uUnicamente el exceso de

perganmanato produciendo como consecuencia yodo (I2).

2Kl + 2KMnOs + 4H2S04 — Io + 2MnSO4 + 2K2S04 + 3H20

La cantidad de lodo es determinada por titulacion con tiosulfato (Na2S203) previa
adicion de almidon. En este caso el almidén actia como un catalizador ya que se
une al yodo formando un complejo coloreado azul.

l2 + 252032 — 2l + S4067?



Cuando el L se consume totalmente, desaparece el color azul producto del
complejo iodo-almidén.
Se reporta la cantidad de mililitros consumidos de una solucién de KMnO4 (0,02

m) que 1 g de muestra consumid. Ese nimero es conocido como Numero Kappa.

7.1.3 EL NUMERO DE PERMANGANATO
Por definicibn el ndmero de permanganato, es el nimero de mililitros de
permanganato de potasio 0.1N que son absorbidos por un gramo de pulpa seca
Mediante una valoracion en retroceso. El ensayo se utilizan cominmente para
determinar el contenido en lignina (material celulésico) de las pulpas y cuantificar
la porcion celulosica con relacional al grado de polimerizacion medio y el
contenido en alfa celulosa. Los compuestos no celulésicos especialmente la
lignina reacciona facilmente con una solucion de permanganato en medio acido
esta reacciona suministra las bases para el nimero de permanganato. En ambos
casos, la pulpa reacciona con un volumen conocido de solucion de permanganato
bajo condiciones controladas, y la cantidad consumida se determina lineal con el

contenido de lignina.

También Indica el grado de deslignificacion logrado durante la coccién y el
requerimiento de productos quimicos para el blanqueo virtualmente, los dos
objetivos nunca se combinan en el mismo ensayo, debido a la gran separacion

existente entre los procesos de coccién blanqueo. Al mismo tiempo, como



ensayos de control en fabricas para determinar la demanda de agentes de
blanqueo. EIl punto final con el permanganato no es permanente, la decoloracion
de las soluciones acidas se debe a la reaccién entre el ligero exceso Del lon MnO4

y la relativa elevada concentracion de manganeso que existe en el punto final



8. METODOLOGIA

La preparacion de los reactivos y estandares de las diferentes concentraciones
requeridas en el desarrollo de la metodologia, se realizo siguiendo los
procedimientos de control y almacenamiento establecidos por el sistema de
calidad.
En cada uno de los casos se preparo el conjunto de muestras, blancos de
reactivos para obtener la informacion completa sobre el desarrollo de la técnica
bajo las condiciones establecidas. Las muestras fueron preparadas, preservadas
y almacenadas de acuerdo a lineamientos establecidos para dicho fin.
En la determinacion del método de lignina se utilizé pulpa café y pulpa semiblanca,
ejecutando Primero una comparacién de los procedimientos de PROPAL S.A.
con los respectivos estandares, los procedimientos a comparar fueron:

B NUMERO DE PERMANGANATO DE PROPAL

B NUMERO DE PERMANGANATO TAPPI

B NUMERO KAPPADE PROPAL

H NUMERO KAPPATAPPI.
Consecuentemente se realizo la determinacion del nimero de Permanganato y
nimero Kappa estandar, comparandolos con residual en el siguiente proceso:
DIGESTORES A, B ,C ,.D, BLOW TANK , LAVADORAS 3,4y LAVADORA DE
EXTRACCION |, en la ilustracion se puede observar parte el proceso, en donde se

aplicaron los métodos .



Figura 10. Esquema del proceso de pulpa
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8.1.CONSIDERACION GENERAL
En PROPAL S.A es una empresa que vela por el bienestar de sus trabajadores

es por ello , que los procedimientos que se ejecutaron bajo las condiciones de

las politicas de seguridad , calidad y ambiental .

8.1.1SEGURIDAD:

Durante la toma de la muestra y el desarrollo del analisis se utilizd los implementos de
seguridad adecuados:

Gafas de seguridad.

Guantes de caucho.

Mondgafas de ventilacion indirecta.

Casco.

Botas de seguridad.

Tapones para oidos, en los desplazamientos a los sitios de muestreo.

8.1.2 AMBIENTAL:
El manejo de las muestras sobrantes, los residuos de los analisis y el tratamiento del

recipiente utilizado, se debe efectué de acuerdo al procedimiento para tratamiento de

residuos de laboratorios 992010016.

8.2 NUMERO DE PERMANGANATO DE PROPAL
8.2.1 EQUIPOS Y MATERIALES:

Embudo buchner



Frasco para filtracion al vacio 1000 ml.
Horno microondas.

Balanza digital +/- 0.01 g .

Erlenmeyer de 2000 ml.
Desintegrador Tappi .

Erlenmeyer 1000 mL.

Buretas de 50 ml.

Bureta de 25 ml.

Papel filtro cualitativo

8.2.2 REACTIVOS
Permanganato de potasio 0.1 N.
Sulfato ferroso amoniacal 0.1 N
Acido sulfurico 0.28 N.

Agua desmineralizada.

8.2.3 PROCEDIMIENTO:
8.2.4 LAVADO DE LA MUESTRA:
Se tomdé una muestra del digestor, depositandola en el tamiz de lavado,

abundante agua, homogenizandola por un tiempo aproximado de 10 minutos.



8.2.5 ELABORACION DE LA GALLETA:
Una vez lavada la pulpa se hizo una suspension de 100 g hdmedos
aproximadamente en agua desmineralizada teniendo en cuenta que la galleta no

debié exceder 2.0 g secos.

Primero se realizd una suspension homogénea de la pulpa lavada y
depositandola en el embudo con el papel filtro, luego aplico el vacio

correspondiente, drenando el agua.

8.2.6 PESO DE LA MUESTRA:
Una vez asegurado el peso constante de la muestra, se pesa en caliente,

exactamente un gramo seco.

8.2.7 DESINTEGRACION DE LA GALLETA:
B La muestra se redujo a pedazos pequefios de aproximadamente 1cm? para
garantizar una facil desintegracion del material.
B La cantidad pesada se transferi6 al vaso del desintegrador adicionando
1000 ml de agua desmineralizada.
B se cerr6 el vaso del equipo, ajustandé al set-point a 900 rpm(equivalente a

tres minutos) y presionar el boton START.



8.2.8 ADICION DE REACTIVOS:
B Se vacid en un Erlenmeyer de 250 ml y usando las buretas 25 ml de la
solucién de permanganato de potasio 0.1 N .

H A continuacion se adiciond 25 mL de &cido sulfurico 0.28 N

B se vacié el contenido del Erlenmeyer a la suspensién homogenizada de

pulpa.

H Adicionando 25 ml de la solucién del sulfato ferroso.

8.2.9 TITULACION:

se depositd toda la suspensiéon del vaso metalico en un erlenmeyer . Titulando
con la solucidon de Permanganato de potasio 0.1 N por medio de la bureta agitando
lenta y constantemente el contenido del frasco hasta obtener una coloracion
violeta palida que indica el punto final de la titulacién y que debe permanecer por

30 segundos aproximadamente.

# CALCULODERESULTADOS:

NO. KMnO, = V(mL)KMnO, =+ Factor



8.3 DETERMINACION DEL FACTOR DE CORRECCION PARA EL NUMERO

DE PERMANGANATO

8.3.1 EQUIPOS:

Pipetas volumétricas de 25 ml.
Pipeta graduada de 5y10 ml
Erlenméyer de 250 ml.

Bureta automética de 50 ml.

Plancha (horno microondas).

8.3.2 REACTIVOS:

Acido Sulftrico concentrado.

Soluciéon de permanganato

Solucion de Sulfato Ferroso Amoniacal 0.1 N
Solucién de Oxalato de Sodio 0.1 N

Agua desmineralizada.

8.3.3 PROCEDIMIENTO
B Con La pipeta volumétrica de 25 mL se midieron de Oxalato de Sodio y
2 mL de Acido Sulfirico concentrado calentando bien la solucion evitando
ebullicion fuerte .titulandose con la Solucién de KMnO4 0.1 N. y se .

Nombré A a la lectura de esta medicion.



B al Sulfato Ferroso Amoniacal se deposité en el Erlenmeyer, previamente
lavado con agua desmineralizada. Cargando la bureta automatica con la
solucién de Permanganato de Potasio y titulando con sulfato ferroso

hasta coloracion violeta palida.se Nombré B ala lectura de la bureta.

8.34 CALCULODERESULTADOS:

Normalidad del KMnO, = %

Normalidad del KMnO, *B

Normalidad del Sulfato Ferroso = %

Factor =(Normalidad de KMnO, —Normalidad del Sulfato) * 250

8.4 ESTANDAR DEL NUMERO DE PERMANGANATO
8.4.1 EQUIPOS:
Plancha con agitador magnético.
Erlenmeyer de 500 mL.
Buretas de 25 ml
Embudo buchner.
Cronémetro.

Probeta de 200 mL.



Papel de filtro cualitativo.
Frasco lavador.

Pipeta aforada de 5ml.
Embudo para filtracion al vacio
Balanza digital + 0.0001g

Horno de microondas

8.4.2 REACTIVOS:

Agua desmineralizada.

Solucién de Permanganato de Potasio estandarizado a 0.1N. +0.0005
Solucién de Tiosulfato de Sodio estandarizado 0.1N. +0.0005
Solucion de Yoduro de Potasio 1.0N.

Acido sulfarico 4N.

Solucién indicadora de Almidén 2%

8.4.3 PLAN DE MUESTREO:

Se Tomaron muestra de la descarga de los digestores

8.4.4 PREPARACION DE LA MUESTRA:



B secogi6 muestra de pulpa himeda necesaria, para la obtencion de 1 g
de pulpa seca.

B Diluyendo la muestra en 200 mL de agua destilada y mediendo 50 mL de
Acido Sulfrico 4N y 50 mL de Permanganato de Potasio 0.1N y
adicionando a la muestra. Colocando con una agitacion a la muestra
durante 5 min. y A los 5 min. adicionando 10 mL de Yoduro de Potasio 1N.

B Titulando el yodo libre con solucién de tiosulfato de Sodio 0.1N, y
afladiendo 5 gotas de almiddn, cuando el yodo se consume totalmente,
desaparece el color azul producto del complejo yodo-almidén. punto final
de la reaccion

B Reporte la cantidad de mililitros consumidos de una solucién de
Permanganato de Potasio 0.1N que consumié la muestra (a)

B serealiz6 el ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimiento de la

prueba, pero sin  pulpa.(b)

8.4.5 CALCULO DE RESULTADOS:

*
K- V*F

P
Donde:

K = ndmero permanganato
F = la titilacién en blanco

P = Peso de la pulpalibre de humedad en gramos



V = Volumen de permanganato 0.1N realmente consumidos por la

muestra.

8.5 NUMERO DE KAPPA PROPAL
8.5.1 EQUIPOS:
Plancha con agitador magnético.
Erlenmeyer de 2000 mL.
Bureta de 50 mL
Embudo buchner.
Cron6metro
Probeta de 100 mL
Probeta de 25 mL.

Papel de filtro cualitativo.

8.5.2 REACTIVO:

Agua desmineralizada.

Solucién de Permanganato de Potasio 0.1N.
Solucién de Tiosulfato de Sodio 0.2N
Solucion de Yoduro de Potasio 1.0N.

Acido sulfirico 4N.

Solucién indicadora de Almidén.



8.5.3 PREPARACION DE LA MUESTRA:

B se Tomo wuna muestra de aproximadamente 6 g de pulpa seca. y
diluyendo la muestra en 900 mL de agua destilada, dividio en dos
muestras de 450 mL cada una. y La otra muestra de 450 mL, vertiéndola
en un erlenmeyer de 2000 mL y colocandola sobre una plancha con
agitador magnético.

B Acido Sulfirico 4N y Permanganato de Potasio 0.IN se adiciondé a la
muestra. Colocando con agitacion la muestra durante 10 min.A los 10 min.

se adicionar 10 mL de Yoduro de Potasio 1N.

B se Titulé el yodo libre con solucién de tiosulfato de Sodio 0.2N, afadiendo
4 gotas de indicador de almidén al final de la reacciéon. y se Realiz6 un

ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimiento de la prueba, pero sin

pulpa.

854 CALCULODE RESULTADOS: k -+~ v =G-8

K = Nimero Kappaen mL.
f = Factor de correccion para un consumo de 50% de permanganato

p = Peso de la pulpalibre de humedad en gramos



v = Volumen de permanganato O0.1N realmente consumidos por la
muestra.

b = Volumen de tiosulfato consumido en el ensayo del blanco en mililitros.

N = Normalidad de la solucion de tio sulfato

a = Volumen del tiosulfato consumido en el ensayo en mililitros.

8.6 NUMERO KAPPA TAPPI
8.6.1 EQUIPOS:
Plancha con agitador magnético.
Erlenmeyer de 500 mL.
Buretas de 25 ml
Embudo buchner.
Cronometro.
Probeta de 200 mL.
Papel de filtro cualitativo.
Frasco lavador.
Pipeta aforada de 5ml.
Embudo para filtracién al vacio
Balanza digital +0.0001g

Horno de microondas



8.6.2 REACTIVOS:

Agua desmineralizada.

Solucion de Permanganato de Potasio estandarizado a 0.1N. +0.0005
Solucion de Tiosulfato de Sodio estandarizado 0.1N. +0.0005
Solucién de Yoduro de Potasio 1.0N.

Acido sulftrico 4N.

Solucién indicadora de Almidon 2%

8.6.3 PLAN DE MUESTREO:
B Se Tomaron muestra de la descarga de los digestores, Lavadoras,
pulpa entrando a clorinacion y caustica y se lavd con una malla hasta

gue el agua estuviese bien limpia.

8.6.4 PREPARACION DE LA MUESTRA:

B Secogid6 muestra de pulpa himeda necesaria, para la obtencion de 5 g
de pulpa seca.

B Diluyendo la muestra en 400 mL de agua destilada, en dos muestras de
200 mL cada una. Filtrando una de las muestras de 200 mL. En papel de
filtro cualitativo, secando y pesando

B Laotra muestra de 200 mL, se vertié6 en un Erlenmeyer de 500 mL y se

coloco sobre una plancha con agitador magnético. Mediendo 25 mL de



Acido Sulftrico 4N y 25 mL de Permanganato de Potasio 0.1N y
adicionando a la muestra. Colocando con una agitacién a la muestra
durante 10 min. Y A los 10 min. Adicionar 5 mL de Yoduro de Potasio 1N.

B Titulando el yodo libre con solucién de tiosulfato de Sodio 0.1N, y
afiadiendo 5 gotas de almidén, cuando el yodo se consume totalmente,
desaparece el color azul producto del complejo yodo-almidén. Punto final
de la reaccion

B Reporte la cantidad de mililitros consumidos de una solucién de
Permanganato de Potasio 0.1N que consumié la muestra (a)

B serealizd un ensayo en blanco siguiendo el mismo procedimiento de la

prueba, pero sin pulpa. (b)

8.6.5 CALCULO DE RESULTADOS:

V*F :(b—a)*N
P 0.1

K =

Donde:
K = Nimero Kappaen mL.
F = Factor de correccién paraun consumo de 50% de permanganato

P = Peso de la pulpalibre de humedad en gramos



V = Volumen de permanganato 0.1N realmente consumidos por la
muestra.

b = Volumen de tiosulfato consumido en el ensayo del blanco en
mililitros.

N = Normalidad de la solucién de tiosulfato

a =Volumen del tiosulfato consumido en el ensayo en mililitros.

8.7 DETERMINACION DE SODA RESIDUAL EN UNA MUESTRADE PULPA
8.7.1 EQUIPOS:
Erlenmeyer de 250 mL.
Pipeta volumétrica de 25 mL.
Pera de succion
Bureta automéatica de 25 mL.
Toma muestra- vaso metalico.
Malla plastica
8.7.2 REACTIVOS:
Agua desmineralizada.

Solucion de Acido Sulfarico 0.033 N.

8.7.3 PROCEDIMIENTO
B Se Tomaron un volumen de filtrados de 25 ml medidos volumétricamente y

adicionando 10 mlde cloruro de bario (BaCl2) al 10 % (p/v).



B En la bureta con el 4cido sulfdrico (H2SO4) al 0.033 N llevandola el menisco a 0
mly Introduciendo el electrodo del pHmetro en la solucion.
B La titulacion con el acido gota a gota y cuando el pH de la solucién esté en 8.3.

Registrar el volumen del acido gastado en la titulacién como (V).

8.7.4 CALCULO DERESULTADOS:
Se determinar el contenido de soda residual en una solucion mediante la siguiente

V*N*40

formula: SodaResidual(g/l) = o5

Donde:

V = Volumen de acido sulfurico gastado en La titulacion.
N =Normalidad del &cido sulfarico

De forma ma simplificada:

Soda Residual (g/l) =V *0.0528

8.8 ESTANDARIZACION DE SOLUCION CON DICROMATO DE POTASIO
8.8.1 EQUIPOS:

Balanza analitica de precision 0.001 g.

Bureta automatica de 50 mL.

Beaker de 250 mL.

Pipeta graduada de 5 mL.

Probeta de 50 Ml



8.8.2 REACTIVOS:

Solucion de dicromato de potasio 0.1 N.
Solucion indicadora de almidon.

Solucién de loduro de potasio (KI) al 10%.
Acido clorhidrico concentrado.

Agua desmineralizada.

Erlenmeyer con tapa esmerilada.

8.8.3 PROCEDIMIENTO:

B Solucion de dicromato de potasio de 0.1N se tomé 50 mL. Afadiendo 30
mL de Kl al 10% 6 su equivalente a 3 g de Kl, 2.5 mL de &cido clorhidrico
concentrado y 50 mL de agua desmineralizada.

B Se agitd suavemente, tapando con una tapa esmerilada o vidrio de relojy
estabilizando en un lugar oscuro durante 5 min. Se afiadié 200 mL de agua
desmineralizada y se valoro con la solucion de tiosulfato de sodio hasta
que el color amarillo del yodo este ligeramente desvanecido. Y
posteriormente se afiadi6 5 mL de indicador de almidén hasta que se
observe un cambio de color del complejo azul violeta del yodo almidén al

color verde marino del i6n cromico.



8.8.4 CALCULO DE RESULTADOS:

La normalidad del tiosulfato de sodio se calcula mediante la siguiente formula:

V (mL) * N (tiosulfato) / 1000 =V (mL) * N (Dicromato) / 1000
N tiosulfato = 50*0.1*1000/ A*1000

N Tiosulfato = A*5

8.9 PREPARACION DE LA SOLUCION DE PERMANGANATO DE

POTASIO

B En el Beaker de 2000 mL se pesaron 47.41 g de permanganato grado

reactivo adicionar aproximadamente 1500 mL de agua desmineralizada y

se hirvi6 por una hora, con agitador magnético. (Con esto se asegura la
oxidacion de materia organica presente).

B En el tarro de 20 L se afadié 5 L de agua desmineralizada y se deposit6

la solucion preparada anteriormente hasta completar los 15 litros con agua

desmineralizada.
8.9.1 CALCULO DE RESULTADOS:
Peso molecular del KMnOg4
# equivalente KMnOs = # equivalente KMnOg4
wg KMnO4 = V(ML KMnOg4) * N (KMnOa)

Pm KMnQa/5



wg KMnOs =V(mL KMnOz4) * N (KMnOg4) * Pm KMnO4 /5
wg KMnO4 =15.0 * 0.10 * 158.04/5
wg KMnOg4 = 0.3*158.04

wg KMnO4 = 47.41 gramos de KMnOg

9. ESTANDARIZACION CON EL OXALATO DE SODIO
9.1 EQUIPOS:
Balanza analitico
Beaker de 50 mL
vidrio relo;j.
Espéatula.
Varilla de agitacion.
Beaker de plastico de 4 litros.

Estufa para secado a 105°C.

9.1.2 REACTIVOS:
Oxalato de Sodio (Na2C204) del 99.9% de pureza.

Agua desmineralizada.

9.1.3 PROCEDIMIENTO:



El oxalato de sodio de pureza garantizada se secé previamente (una cantidad
cualquiera) en la estufa a 105 °C durante una hora y se peso6 20.1 gramos de la

muestra seca y llevd a tres litros con agua desmineralizada.

9.1.4 CALCULO DE RESULTADOS:

Peso molecular del oxalato de sodio 134.10 g/l

# equivalente gramo = # equivalente gramo

wg NaC204=V (mL de Oxalato) * N (oxalato)

Pm NaCOs

wg NaC204=V (mL de Oxalato) * N (oxalato) * Pm NaC204/ 2
wg NaC204 = 3.0 * 0.10 N* 134.10/2

wg NaC204 = 20.1 gramos de oxalato.

9.2 PREPARACION DE SOLUCION DE DICROAMTO DE POTASIO
9.2.1 EQUIPOS:

Balanza analitica con precision 0.0001 g.

Vaso de precipitados de 250 mL.

Recipiente de vidrio de 1L.

Matraz aforado de 1000 mL.

Desecador.

9.2.2 REACTIVOS:



Agua desmineralizada.

Dicromato de Potasio (K2Cr207).

9.2.3 PROCEDIMIENTO:

B se pesar6n 0.4903 g en la balanza analitica de Dicromato de Potasio
previamente secado, durante 2 horas a 150 - 200 °C, y enfriado en un
desecador.

B Depositando en un vaso de precipitados de 250 mL y diluyendo con agua
desmineralizada.

B Trasvasando el Dicromato ya diluido a un matraz aforado de 1 L enrasando

con agua desmineralizada.

9.2.4 CALCULO DE RESULTADOS:

Para calcular los gramos necesarios para preparar la solucion se debe conocer la

semireaccion correspondiente al Dicromato en los métodos Redox.

Cr207 = +6e~+ 14H+ > 2Cro>+3+ 7 H20

O sea que el peso equivalente es igual a su peso férmula (molecular) dividiendo
por 6, ya que es el numero de electrones transferidos.

Tenemos entonces: Equiv. Dicromato = Equiv. Dicromato



Wg Dicromato

V (Dicromato) *N(Dicromato) = -
Peso equiv.

El volumen a preparar es de 1 litro y la normalidad 0.01 se conoce el peso
equivalente:

—292'19 =49.03

O sea Wg Dicromato =1* 0.01 * 49.03 Wg =0.4903 g de dicromato de potasio

9.3 PREPARACION DE LA SOLUCION DE F.A. S.
9.3.1 EQUIPOS:

Balanza analitica de 3001 g.

Beaker de 4000 mL.

Espatula.

Recipiente para almacenamiento de 20 L.

Varilla de agitacion.

Probeta de vidrio de 100y 1000 mL.

9.3.2 REACTIVOS:
Sulfato ferroso amoniacal grado reactivo.
Acido sulfirico concentrado 96.8% de pureza y 1.84 de gravedad especifica.

Agua desmineralizada.



9.3.3 PROCEDIMIENTO:

B Para preparar 15 litros de una solucion 0.1 N de sulfato ferroso amoniacal
(FAS ) se sigui6 los siguientes pasos:

B En el recipiente plastico de 4 L, se afiadié 2000 mL de agua desmineraliza,
en la probeta mediendo 75 mL de &cido sulfurico concentrado y
depositdndolos en el agua lentamente y con agitacion constante.

B En otro beaker pesar 588.21 g de FAS y agregarlos a la solucién de acido
sulfarico preparada anteriormente. Agitando hasta que todos los cristales
de sulfato ferroso se hayan disuelto adicionar 337.5 mL de &cido sulfirico
concentrado y se enrazd hasta completar 4 litros.

B En el tarro de 20 L afiadir 5 L de agua desmineralizada y depositandola la
solucién preparada anteriormente hasta completar los 15 L con agua
desmineralizada, agitar durante 30 minutos y dejar reposar hasta el dia

siguiente.

9.3.4 CALCULO DE RESULTADOS:
Peso molecular del FAS 392.16 g/L

# Equivalente FAS =# Equivalente FAS

wg FAS =V (mL FAS ) * N (FAS)



Pm FAS/1
wg FAS = V(mL FAS ) * N (FAS) * Pm FAS/ 1
wg FAS = 15.0 *0.10 N* 392.16

wg FAS = 588.24 gramos de FAS.

9.4PREPARACION DE LA SOLUCION YODURO DE POTASIO
9.4.1 EQUIPOS:

Varilla de agitacion.

Balanza analitica con precisionde 0.01 g.

Recipiente plastico de 20 L.

Beaker plastico de 4 L.

Tarro plastico de 20 L.

9.4.2 REACTIVOS:
Yoduro de Potasio.

Agua desmineraliza

9.4.3 PROCEDIMIENTO:
se Pesaron 1500 g del reactivo yoduro de potasio y depositandolo en un beaker
de 4 L y disolviendo con agua desmineralizada hasta completar 15 L y guardar en

un recipiente de 20 L.



9.4.4 CALCULO DE RESULTADOS:

Wg soluto *100
mlISLN

% P/N =

WgKI

%10= 100
1500ml

9.4.5 PREPARACION DE LA SOLUCION DE ACIDO SULFURICO
9.4.6 EQUIPOS:

Beaker graduado de 4L.

Probeta graduada de 250 mL

Bureta de 25.0 mL 6 50.0 mL.

Balon aforado con tapa de 100 mL,

Pipetas volumétricas de 5.0 mL,

Erlenmeyer de 250 mL.

Pera de succién para pipetas.

Frasco lavador

Recipientes plasticos o de vidrio para almacenar.

Campana extractora de gases.

9.4.7 REACTIVOS:

Acido sulfirico (H2S04), grado reactivo (96.8 % p/p).



9.5 PREPARACION DEL EL ALMIDON
9.5.1 EQUIPOS:

Varilla de agitacion.

Balanza analitica con precision de 0.0001 g.
Beaker plastico de 4 L.

Beaker de vidrio de 2000 mL.

Hot-plate con agitacion.

9.5.2 REACTIVOS:
Indicador de almidén grado reactivo.

Agua desmineralizada.

9.5.3 PROCEDIMIENTO:

B Se Pesar6n 6.0 g de almidén grado reactivo y depositando en un beaker de
vidrio de 2000 mL, con agitacién constante adicionando 1000 mL de agua
desmineralizada y colocando a hervir con agitacion hasta que la solucion se
torne clara. Enfriando y enrasando hasta tres litros, y se guardo en frasco

con tapa por un tiempo maximo de ocho dias.



10. ANALISIS Y RESULTADOS

TABLA 2. COMPARACION DE LOS METODOS

PERMANGANATO | PERMANGANATO | KAPPA KAPPA
DATOS TAPPI PROPAL TAPPI PROPAL
promedio 11.25 7.93 8.19 11.71
desviacion estandar 0.25 0.44 0.11 0.38
Y%coeficiente de variacion 2.26 55 1.35 3.28
valor maximo 12.42 8.67 8.36 12.63
valor minimo 10.94 8.47 8 10.69

Se tomo cierta cantidad de muestra café de un digestor a la cual se le realizaron

40 ensayos a cada uno de los siguientes métodos:

A los cuales se le ejecutaron los analisis estadisticos como: la desviacion estandar
y coeficiente de varianza, en el cual se puede observar, que el mejor repetibilidad,
reproducibilidad y menor coeficiente de varianza es para el método representado

por en NUMERO KAPPA TAPPI, ya que este me esta representando el de mayor

NUMERO DE PERMANGANATO DE PROPAL

NUMERO DE PERMANGANATO TAPPI

NUMERO KAPPA DE PROPAL

NUMERO KAPPA TAPPI.

confiabilidad de los datos respecto a los otros métodos. Ver (Anexo A)




Los datos que se presentan a continuacién son el resultado del nimero de 40
ensayos que se realizaron a una muestra semiblanca de la lavadora de
extraccion, los datos fueron realizados por los métodos KAPPA TAPPI Y
PERMANGANATO PROPAL, representando la presicion expresada con la
desviacién estdndar en la muestra. Este grupo de muestras analizadas se
reportaron desviaciones estandar muy bajas, las cuales se pueden observar en la
tabla 3. Entre los dos métodos el que mejor me representa es el KAPPA TAPPI.
Ver (Anexo By C)

Tabla 3. Pulpa semiblanca de la lavadora de extraccion

PARAMETRO N° KAPPA
PROMEDIO 0,722
DESVIACION 0,024
%COEFICIENTE DE
VARIACION 3,357
VALOR MAXIMO 0,750
VALOR MINIMO 0,680

Tabla 4. Pulpa semiblanca de la lavadora de extraccion

PARAMETRO N° KMNO4
PROMEDIO 1,788
DESVIACION 0,092
%COEFICIENTE DE VARIACION 5,119
VALOR MAXIMO 1,810
VALOR MINIMO 1,500




Los datos mostrados a continuacion son el resultado de 40 ensayos que se
realizaron para cada uno de los métodos de KAPPA TAPPIy N° KMNO4

Estos ensayos fueron ejecutados en muestra de pulpa café de un digestor
escogido aletoriamente, en el cual se puede observar que el método que mejor
representa la desviacion estdndar de las muestras , es el método KAPPA TAPPI,
arrojando valores bajos que confirman la confiabilidad de los datos.

Ver (Anexo DyE)

Tabla 5. Pulpa café de digestor con el Ne KMNO4

PARAMETRO N° KMNO4
PROMEDIO 8,983
DESVIACION 0,099
%COEFICIENTE DE VARIACION 1,098
VALOR MAXIMO 9,200
VALOR MINIMO 8,83

Tabla 6. Pulpa café de digestor NekappA

PARAMETRO N° KAPPA
PROMEDIO 9,526
DESVIACION 0,169
%COEFICIENTE DE VARIACION 1,778
VALOR MAXIMO 9,900
VALOR MINIMO 9,400




B COMPARACION DE LOS METODOS KAPPA TAPPI Vs N° KMNOg4

y = 1.0279x - 0.4471

KMNO4 Vs KAPPA R? = 0.9291
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Grafica 1. KAPPATAPPI Vs N° KMNOa4

En la implementacién del método KAPPA en PROPAL S.A es necesario comparlo
con el Numero de Permangnato de PROPAL , para encontrar una relacion
existente entre los maximos y los minimos , esta comparacion se realizo en los
digestores A, B, C, D, la lavadora 1 ,3 y lavadora de extraccién con diferentes
muestras ,y en diferentes dias, esto sirve como parte para controlar el proceso
con la lignina, ya que este método me esta determinando cuanta soda debo

adicionar o disminuir en el proceso de coccién a la vez me indica la cantidad



de lignina que a través del proceso de coccién se logro retirar. Este grado se
determina de manera indirecta sobre el contenido de lignina aun presente en la
muestra y es asi mismo un valor indirecto del valor remanente de lignina en las
fibras analizadas y el requerimiento de productos quimicos para el blanqueo, los
dos objetivos nunca se combinan en el mismo ensayo, debido a la gran
separacion existente entre los procesos de coccién blanqueo. Al mismo tiempo.
Entonces se puede afirmar que en el proceso de coccidon el maximo a controlar
es 10 y el minimo 9.5 y en la lavadora de extracciéon el maximo 1 y el minimo 0.5

Ver (Anexo Fy G)

Tabla 7. Comparacion del N° KAPPA'Y N° KMNO4

KAPPA |05 |08 |1 |21 (32 |43 |54 |65 |76 |88 [99

KMNO4 |15 |18 (2 3 4 5 6 7 8 9 10

10.1 PERFIL CON N° KMNO4 Y N° KAPPA

Se llama perfil al seguimiento que se realiza con un método establecido para
determinar el contenido de lignina en el proceso de pulpeo. .En este caso se
realiz6 una comparacion entre el método Numero KAPPA TAPPI con el Numero
Permanganato de PROPAL S.A. . A los digestores A, B, C, D y a la lavadora 1y
3, en el cual se realizaron 250 ensayos para cada uno de los métodos , esto se

hace con el fin de encontrar la variabilidad del proceso , como se puede observar



en la grafica del perfil con Permanganato y con KAPPA TAPPI . El proceso de
coccion a la lavadora 1 hay un deslignificacion significativa, esto se puede
explicar ya que la lignina al estar en la etapa de coccion con el material
lignocelulésico, Fisicamente. en un digestor continuo se estan adicionando los
liguidos de coccién. Para revolver la mezcla y para drenar la celulosa. El rango de
temperatura de coccién varia entre 130° C y 170° C, siendo mas alta en la parte

superior del digestor (etapa inicial).

Al final de la coccion, ademas de la celulosa, se genera un residuo denominado
Licor Negro, que estd compuesto por el Licor Blanco mezclado con la lignina y
otras sustancias. Al llegar a la parte inferior del digestor, la celulosa es sometida a
un lavado a altas temperaturas, donde flujos de agua a contracorriente le van
eliminando el Licor Negro. Luego, tanque de soplado, cuya funcidon es reducir
bruscamente la presion, con el objeto de liberar las fibras que aun permanecen
compactas. El proceso de soplado se realiza a menores temperatura, con el fin de
bajar su temperatura al rango 75-80° C.se podria afirmar que en esta parte del
proceso donde la lignina esta interactuando no solo con los cambios de
temperatura y presion sino que también con lignatos de sodio que ayudan a
delignificar la pulpa , ya que el hidroxido fendlico es el Unico grupo acido que ha
sido claramente demostrado,y la solubilidad maxima de la lignina alcalina exige la
presencia de aproximadamente 4 moles de hidroxido de sodio por unidad de

lignina. Esto se atribuye de diversas maneras a reacciones con otros grupos



hidroxilos que sélo tienen propiedades ligeramente acidas, o a la hidrélisis del
grupo fenolato en alcalinidades bajas. Esta es la explicacion mas sencilla. Sea
como fuere, cuando el pH disminuye apreciablemente por debajo de 11,5 o
cuando existen menos de 4 equivalentes de hidroxido de sodio por unidad de
lignina, esas soluciones presentan viscosidades crecientes y su solubilidad es mas
sensible a la presencia de otras sales. Con sélo un equivalente de hidroxido de
sodio, la lignina alcalina es soluble en agua caliente, pero no en agua fria ni en
soluciones calientes de sales de sodio. Y por tal razbn es mas facil la
deslignificacion de la pulpa, por lo tanto en los dos métodos realizados se observa
que hay habia una delignificacion significativa en la parte del proceso.. A
continuaciéon se muestran las graficas. Ver Anexo (Fy G)

DIGESTOR A: A

DIGESTOR B: B

DIGESTOR C: C

DIGESTOR D : D

LAVADORA 1: L1

LAVADORA 3: L3
LAVADORA 4: L4

Grafica 2. Perfil con N° KMNOa
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10.2 LICOR RESIDUAL CON N° KMNOs4 Y N° KAPPA

El andlisis residual de soda se realiza en proceso de coccion a los DIGESTORES
A, B, C, D con el fin de determinar la concentraciéon de soda en el proceso de
pulpeo, en este caso se realiza una comparacion entre los métodos KAPPA TAPPI
y PERMANGANATO , en donde se realizaron 100 ensayos a cada método , la
soda residual se le hace al licor negro .Este es un residuo generado en el proceso
de coccidn quimica, que sale del digestor con una concentracion del 15 al 20 % de
sélidos, es procesado en un Sistema de Recuperacion para obtencién de
productos quimicos y energia. En primer lugar se concentra mediante la
evaporacion de agua y se extraen algunos componentes con los que se obtienen
(después de ser tratados y condensados
Luego pasa a una etapa en gue su concentracion es del 75%. Su parte organica
(lignina y hemicelulosas) es quemada en calderas produciendo energia por
combustion y generando el vapor necesario para la produccion de energia
eléctrica de la planta. La parte inorganica (sales minerales) que se obtienen luego
del proceso mencionado son utilizadas en una etapa denominada de
"caustificacion” donde con cal viva y el agregado de quimicos se vuelve a generar

Licor Blanco,



Como se puede observar en grafica el residual frente a los métodos de KAPPA
TAPPI Y PERMANGANATO la relacién existente es que cuando presenta mayor
concentracion de soda la pulpa va estar mayor deslignificada esto se explica por
que la lignina presenta grupos hidroxilicos que al estar en contacto con el licor
me va ayudar a oxidar la pulpa., ademas en este analisis

se ve afectado por El pH lo se debe de mantener en valores superiores a 9 para
evitar degradacion de carbohidratos. y también por la temperatura usualmente
empleado abarca entre 30 y 50 °C.. las siguientes son las graficas representadas

por los dos métodos.Ver (Anexo H)

Gréfica 4. Residual N° KAPPA
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11. RECOMENDACIONES

La solucién de permanganato de potasio no debe permanecer en las buretas
mas tiempo del necesario, puesto que, puede tener lugar la descomposicion a
MnO2. Esto es ayudado por la accion de la luz. La catélisis fotoquimica de la
descomposicién es observada por que el diéxido de manganeso forma una
mancha parda, la cual nos muestra que ha sido alterada la concentracién del

reactivo.

La solucion debe protegerse de la accién de la luz y del oxigeno del aire, por eso
se debe guardar la solucion desde el momento en que se prepara, en un botellon

plastico de color oscuro y guardado en un sitio protegido de la luz.

Asegurese siempre de agregar las cantidades de solucién indicadas y no menos;
ya que las buretas pueden contener burbujas de aire. Al titular el liquido
debe tomar una coloracién ligeramente violeta y no muy intensa lo cual haria
aparecer el Numero permanganato como un valor erroneo. Al realizar la titulacion
esta debe ser lo mas rapido posible para evitar la precipitacion de la pulpa, que

conlleva a datos errados.



En disolucion neutra el permanganato se descompone lentamente:4MnO4 +2H20
— 4MnO2 + 40H+ 302Las trazas de sustancias reductoras presentes en el agua
desmineralizada utilizada en la preparacion de la disolucién reducen el i6n

permanganato a Bidxido de manganeso que cataliza la descomposicion.

Las soluciones de sal de moho o sulfato ferroso amoniacal no son muy Inés
estables debido a la tendencia del ferroso a reaccionar con el oxigeno
atmosférico: La velocidad de esta reaccion diminuye en soluciones 0.5 a 1.0 N de

acido sulfarico.



12. CONCLUSIONES

El numero de Kappa se realizé siguiendo la norma Tappi T-236 utilizando
celulosa humeda en su medicién. Con este método se determina el consumo de
KMnO4 en una solucion de acido sulfarico. Primero se adiciona un exceso de una
solucion de KMnO4 a la suspension de celulosa Tappi T-236 utilizando celulosa

himeda en su medicion.

El tiempo de reaccion N° KAPPA debe ser 10minutos (+0-) 10segundos, ya como
la reaccion depende el tiempo y la agitacion, no se debe exceder, ya que causar

un error en la determinacion del numero kappa.

Si el permanganato se adiciona rapidamente se puede formar dioxido de
manganeso, dando lugar a una disoluciéon de color café .esto no es un problema
mientras haya suficiente oxalato para reducir el dioxido de manganeso a
magnesio, simplemente hay que esperar a que desaparezca este color ,para
asegurarnos que la si solucion este libre de dioxido manganesio en el punto final

de la valoracion.



La decoloracion del permanganato es lenta al principio de la valoracién, por lo

gue es necesario esperar la decoloracion tras la adicion de las primeras porciones
del lon manganato . Posteriormente la decoloracion es mas rapida debido a la
accion catalitica de los iones de(Mn++) que se originan en la reaccion entre el

permanganato y oxalato.

En la estandarizacion del permanganato la temperatura en las proximidades del
punto final no debe descender de 60 grados centigrados si la valoracién ha
requerido mucho tiempo considerable es conveniente volver a calentar la
disolucion antes de llegar al punto final. En la titulaciones deben de tomarse con
precauciéon contra la pérdida de yodo por evaporacion y también contra ganancia
de yodo por oxidacién atmosférica las soluciones de tiosulfato se descompone por

reposo prolongado originando un error en el valor determinado.

El permanganato de la disolucién preparada por este procedimiento esta
sometido a un lento proceso de reduccion por trazas de sustancias reductoras

Presentes en el agua y descomposicion catalizada por el diéxido de manganeso
por ello es imprescindible determinar nuevamente la normalidad de la solucion
antes de su utilizacion si transcurre mucho tiempo desde la fecha

de su reparacion .



Las titulaciones con tiosulfato de pueden se pueden efectuar en acido siempre y
cuando las soluciones se mantengan bien agitadas durante la adicion del
tiosulfato la formacion del complejo yodo almidon depende la temperatura a 50°C
el color tiene una intensidad 10 veces menor que a 25 °C .

Si requiere maxima sensibilidad, se le recomienda enfriar en agua hielo.la
solucién de ioduro de potasio en exceso, actla reduciendo Unicamente el exceso

de permanganato de potasio produciendo (I2)
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ANEXO A

VALIDACIONDE LA TECNICA

PERMANGANATO PERMANGANATO KAPPA KAPPA
DATOS TAPPI PROPAL TAPPI PROPAL
1 12.42 8.67 8.36 12.63
2 11.63 8.67 8.35 12.21
3 11.43 8.67 8.35 12.14
4 11.43 8.50 8.35 12.13
5 11.43 8.50 8.32 12.11
6 11.43 8.50 8.32 12.01
7 11.43 8.50 8.31 11.99
8 11.43 8.30 8.30 11.97
9 11.43 8.30 8.29 11.97
10 11.33 8.30 8.28 11.96
11 11.33 8.17 8.28 11.91
12 11.33 8.17 8.26 11.89
13 11.33 8.10 8.23 11.86
14 11.33 8.00 8.23 11.84
15 11.33 8.00 8.23 11.84
16 11.33 8.00 8.22 11.78
17 11.33 7.96 8.22 11.77
18 11.33 7.96 8.22 11.77
19 11.33 7.86 8.21 11.76
20 11.13 7.86 8.21 11.75
21 11.13 7.86 8.21 11.75
22 11.13 7.86 8.21 11.75
23 11.13 7.80 8.21 11.75
24 11.13 7.80 8.21 11.74
25 11.13 7.70 8.19 11.73
26 11.13 7.70 8.18 11.72
27 11.13 7.70 8.17 11.71
28 11.13 7.70 8.17 11.67
29 11.03 7.70 8.14 11.64




A continuacion del Anexo A

VALIDACIONDE LA TECNICA

PERMANGANATO PERMANGANATO KAPPA | KAPPA

DATOS TAPPI PROPAL TAPPI | PROPAL

30 11.03 7.60 8.12 11.62

31 11.03 7.60 8.10 11.59

32 11.03 7.50 8.07 11.58

33 11.03 7.40 8.05 11.51

34 11.03 7.40 8.05 11.43

35 11.03 7.30 8.04 11.23

36 11.03 7.26 8.02 11.22

37 11.03 7.26 8.00 10.96

38 11.03 7.20 8.00 10.89

39 11.03 7.20 8.00 10.87

40 10.94 8.47 8.00 10.69
promedio 11.25 7.93 8.19 11.71
desviacionestandar 0.25 0.44 0.11 0.38
%coeficientede variacion 2.26 5.5 1.35 3.28
valor maximo 12.42 8.67 8.36 12.63
valor minimo 10.94 8.47 8 10.69




Anexo B

VALIDACIONDE LA TECNICA CON PULPA SEMIBLANCA

DATOS GRAMOS BLANCO voL KMNO4 TIOSULFATO F FACTOR KAPPA
1 2.49 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
2 2.49 25.00|  22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
3 2.48 25.00| 2150 0.10 0.10| 3.50 0.90 1.27
4 2.47 25.00|  22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.09
5 2.49 25.00| 23.10 0.10 0.10| 1.90 0.90 0.68
6 2.50 25.00| 23.10 0.10 0.10| 1.90 0.90 0.68
7 2.51 25.00| 23.00 0.10 0.10| 2.00 0.90 0.72
8 2.49 24.90| 23.10 0.10 0.10| 1.80 0.90 0.65
9 2.50 24.90| 23.00 0.10 0.10| 1.90 0.90 0.68

10 2.48 24.90| 23.00 0.10 0.10| 1.90 0.90 0.69
11 2.50 24.90| 22.80 0.10 0.10| 2.10 0.90 0.76
12 2.50 24.90| 22.90 0.10 0.10| 2.00 0.90 0.72
13 2.50 24.90 | 22.95 0.10 0.10| 1.95 0.90 0.70
14 2.50 24.90| 22.90 0.10 0.10| 2.00 0.90 0.72
15 2.50 24.90| 22.80 0.10 0.10| 2.10 0.90 0.75
16 2.50 24.90 | 22.00 0.10 0.10| 2.90 0.90 1.04
17 2.50 24.90| 21.00 0.10 0.10| 3.90 0.90 1.41
18 2.50 24.90| 22.00 0.10 0.10| 2.90 0.90 1.04
19 2.50 24.90| 21.00 0.10 0.10| 3.90 0.90 1.40
20 2.50 25.00 | 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
21 2.51 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
2 2.51 25.00| 21.80 0.10 0.10| 3.20 0.90 1.15
23 2.51 25.00 | 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
24 2.51 25.00| 21.00 0.10 0.10| 4.00 0.90 1.44
25 2.51 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
26 2.49 25.00| 21.00 0.10 0.10| 4.00 0.90 1.45
27 2.49 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
28 2.48 25.00| 21.00 0.10 0.10| 4.00 0.90 1.45
29 2.47 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.09




A continuacion del Anexo B

VALIDACIONDE LA TECNICA CON PULPA SEMIBLANCA

DATOS GRAMOS BLANCO VoL KMNO4 TIOSULFATO F FACTOR KAPPA
30 2.49 25.00( 21.80 0.10 0.10| 3.20 0.90 1.16
31 2.50 25.00( 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
32 2.51 25.00( 22.20 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.00
33 2.49 25.00( 22.10 0.10 0.10| 2.90 0.90 1.05
34 2.50 25.00| 22.00 0.10 0.10| 3.00 0.90 1.08
35 2.48 25.00f 22.00 0.10 0.10] 3.00 0.90 1.09
36 2.51 24.80( 22.00 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.00
37 251 2480 22.00 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.00
38 2.49 24.80( 22.00 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.01
39 2.49 24.80 [ 22.00 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.01
40 2.50 24.80| 22.00 0.10 0.10| 2.80 0.90 1.01

PROMEDIO 1.016

DESVIACION 0.232
%COEFICIENTE DE VARIACION 22.825
VALORMAXIMO 0.750
VALORMINIMO 0.680




Anexo C

VALIDACIONDE LA TECNICA

DATOS KMNO4 LEC.A LEC.B N°KMNO4

1 1.80 25.00 25.00 1.80

2 1.81 25.00 25.00 1.81

3 1.80 25.00 25.00 1.80
4 1.90 25.00 25.10 1.80

5 1.91 25.00 25.10 1.81

6 1.92 25.00 25.10 1.82

7 1.60 25.00 24.80 1.80

8 1.61 25.00 24.80 1.81

9 1.50 25.00 24.70 1.80
10 1.50 25.00 24.70 1.80
11 1.80 25.10 25.00 1.79
12 1.80 25.20 25.00 1.79
13 1.50 25.30 25.00 1.48
14 1.70 25.00 24.90 1.80
15 1.60 24.90 24.80 1.81
16 1.61 24.90 24.80 1.82
17 1.50 24.90 24.80 1.71
18 1.63 24.90 24.80 1.84
19 1.60 24.90 24.80 1.81
20 1.60 24.90 24.80 1.81
21 1.80 24.90 24.80 2.01
22 1.60 24.90 24.80 1.81
23 1.60 24.90 24.80 1.81
24 1.61 24.90 24.80 1.82
25 1.50 25.00 24.70 1.80
26 1.50 25.00 24.70 1.80
27 1.51 25.00 24.70 1.81
28 1.49 25.00 24.70 1.79
29 1.48 25.00 24.70 1.78
30 1.50 25.00 24.70 1.80




A continuacion del Anexo C

VALIDACIONDE LA TECNICA

DATOS KMNO4 LEC.A LEC.B N°KMNO4

31 1.50 25.00 24.70 1.80
32 1.50 25.00 24.70 1.80
33 1.50 25.00 24.70 1.80
34 1.52 25.00 24.70 1.82
35 1.52 25.00 24.70 1.82
36 1.52 25.00 24.70 1.82
37 1.81 25.00 25.00 1.81
38 1.80 25.00 25.00 1.80
39 1.80 25.00 25.00 1.80
40 1.50 25.00 25.00 1.50

PROMEDIO 1.792

DESVIACION 0.079

%COEFICIENTE DE VARIACION 4.428

VALORMAXIMO 1.810

VALORMINIMO 1.500




Anexo D

VALIDACION DE LA TECNICA CON PULPA CAFE

DATOS

© 00 ~NO UL~ WNP

W NDNNDNNNMNMNNNNNRPRPRPRPPRPERPRPRPEPRPRPRPERPRRE
QWO ~NOOUPWNREPOOONOOUOULPA, WDNEO

GRAMOS
2.50
2.50
2.50
2.49
2.49
2.40
2.49
2.40
2.49
2.40
2.50
2.49
2.40
2.40
2.40
2.49
2.49
2.47
2.47
2.47
2.48
2.48
2.49
2.50
2.49
2.48
2.49
2.49
2.50
2.50

BLANCO
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00
25.00

VoL

1.30
1.30
1.20
1.20
1.40
1.50
1.40
1.60
1.50
1.70
1.30
1.30
1.40
1.40
1.60
1.50
1.50
1.60
1.60
1.70
1.70
1.30
1.20
1.20
1.20
1.20
1.20
1.20
1.20
1.30

KMNO4

0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10

0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10
0.10

23.70
23.70
23.80
23.80
23.60
23.50
23.60
23.40
23.50
23.30
23.70
23.70
23.60
23.60
23.40
23.50
23.50
23.40
23.40
23.30
23.30
23.70
23.80
23.80
23.80
23.80
23.80
23.80
23.80
23.70

FACTOR

0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94
0.94

KAPPA
8.92
8.92
8.96
9.00
8.92
9.21
8.92
9.17
8.88
9.13
8.92
8.96
9.25
9.25
9.17
8.88
8.88
8.91
8.91
8.87
8.83
8.99
9.00
8.96
9.00
9.03
9.00
9.00
8.96
8.92




A continuacion del Anexo D

VALIDACION DE LA TECNICA CON PULPA CAFE

DATOS GRAMOS BLANCO VOL  KMNO4 FACTOR KAPPA
31 2.49 25.00 1.30 0.10 0.10 23.70 0.94 8.96
32 2.49 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 9.00
33 2.48 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 9.03
34 2.49 25.00 1.30 0.10 0.10 23.70 0.94 8.96
35 2.48 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 9.03
36 2.50 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 8.96
37 2.51 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 8.92
38 2.51 25.00 1.20 0.10 0.10 23.80 0.94 8.92
39 2.48 25.00 1.10 0.10 0.10 23.90 0.94 9.07
40 2.51 25.00 1.10 0.10 0.10 23.90 0.94 8.96
PROMEDIO 8.988
DESVIACION 0.103
%COEFICIENTE DE VARIACION 1.150
VALORMAXIMO 9.200
VALORMINIMO 8.83




Anexo E

VALIDACION DE LA TECNICA

DATOS KMNO4 LEC.A LEC.B N°KMNO4
1 9.7 25 25.1 9.60
2 9.6 25 25.1 9.50
3 9.5 25 25.1 9.40
4 9.6 25 25.1 9.50
5 9.5 25 25.1 9.40
6 9.6 25 25.1 9.50
7 9.5 25 25.1 9.40
8 9.6 25 25.1 9.50
9 9.5 25 25.1 9.40
10 9.5 25 25.1 9.40
11 9.4 25 24.8 9.60
12 9.3 25 24.8 9.50
13 9.7 25 24.8 9.90
14 9.6 25 24.8 9.80
15 9 25 24.8 9.20
16 9.4 25 24.8 9.60
17 9.1 25 24.8 9.30
18 9.2 25 24.8 9.40
19 9.4 25 24.8 9.60
20 9.2 25 24.8 9.40
21 9.3 24.9 24.8 9.54
22 9.2 24.9 24.8 9.44
23 9.2 24.9 24.8 9.44
24 9.2 24.9 24.8 9.44
25 9.2 24.9 24.8 9.44
26 9.3 24.9 24.8 9.54
27 9.2 24.9 24.8 9.44
28 9.7 24.9 24.8 9.94
29 9.5 24.9 24.8 9.74
30 9.5 24.9 25.1 9.44




A continuacion del Anexo E

VALIDACION DE LA TECNICA
DATOS KMNO4 LEC.A LEC.B N°KMNO4
31 9.5 24.9 25.1 9.44
32 9.6 24.9 25.1 9.54
33 9.5 24.9 25.1 9.44
34 9.6 24.9 25.1 9.54
35 9.4 24.9 25.1 9.34
36 9.5 24.7 24.8 9.82
37 9.2 24.7 24.8 9.51
38 9.2 24.7 24.8 9.51
39 9.2 24.7 24.8 9.51
40 9.4 24.7 24.8 9.72
PROMEDIO 9.516
DESVIACION 0.155
%COEFICIENTE DE VARIACION 1.633
VALORMAXIMO 9.900
VALORMINIMO 9.400
Anexo F
DIGESTOR A: A
DIGESTOR B: B
DIGESTOR C: C
DIGESTOR D : D
LAVADORA 1: L1
LAVADORA 3: L3
LAVADORA 4: L4
PERFIL CON EL NUMERO KAPPA
N°DATOS PERFIL GRAMOS BLANCO VOL KMNO4 TIOSULFATO F FACTOR KAPPA
1 A 2.50 24.90 2.10 0.10 0.10 22.80 0.94 8.57
2 B 2.90 24.90 1.40 0.10 0.10 23.50 0.94 7.62
3 D 2.81 24.90 1.40 0.10 0.10 23.50 0.94 7.87




4 A 2.68 24.90 0.80 0.10 0.10 24.10 0.94 8.47
5 C 2.89 24.90 1.00 0.10 0.10 23.90 0.94 7.79
6 A 2.65 24.90 1.40 0.10 0.10 23.50 0.94 8.34
7 B 2.90 24.90 2.10 0.10 0.10 22.80 0.94 7.38
8 C 2.80 24.90 1.70 0.10 0.10 23.20 0.94 7.79
9 A 3.07 24.90 1.30 0.10 0.10 22.69 0.94 6.94
10 B 2.83 24.90 0.80 0.10 0.10 23.17 0.94 7.70
11 C 2.80 24.90 1.30 0.10 0.10 22.69 0.94 7.61
12 A 291 24.90 2.00 0.10 0.10 22.90 0.94 7.39
13 B 2.87 24.90 1.90 0.10 0.10 23.00 0.94 7.53
14 B 2.50 24.90 1.20 0.10 0.10 23.70 0.94 8.92
15 D 2.49 24.90 1.35 0.10 0.10 23.55 0.94 8.90
16 L3 2.49 24.90 7.00 0.10 0.10 17.90 0.93 6.68
17 L4 2.50 24.90 9.50 0.10 0.10 15.40 0.92 5.69
18 A 251 24.90 0.80 0.10 0.10 24.10 0.94 9.04
19 B 2.50 24.90 1.50 0.10 0.10 23.40 0.94 8.80
20 C 2.49 24.90 0.90 0.10 0.10 24.00 0.94 9.08
21 D 2.48 24.90 0.90 0.10 0.10 24.00 0.94 9.11
22 B 2.50 24.90 0.50 0.10 0.10 24.40 0.94 9.20
23 C 2.50 24.90 0.70 0.10 0.10 24.20 0.94 9.12
24 D 2.50 24.90 1.40 0.10 0.10 23.50 0.94 8.84
25 L3 2.50 24.90 0.90 0.10 0.10 24.00 0.94 9.04
26 B 2.49 24.90 0.50 0.10 0.10 24.40 0.94 9.23
27 C 2.48 24.90 1.30 0.10 0.10 23.60 0.94 8.95
28 D 2.49 24.90 1.80 0.10 0.10 23.10 0.94 8.72
29 A 2.49 24.90 3.00 0.10 0.10 21.90 0.94 8.24
30 C 2.49 24.90 0.60 0.10 0.10 24.30 0.94 9.19
31 D 2.50 24.90 1.00 0.10 0.10 23.90 0.94 9.00
32 L1 2.48 25.00 6.00 0.10 0.10 18.62 0.93 6.99
33 L> 2.49 25.00 7.70 0.10 0.10 16.95 0.93 6.32
34 L4 2.50 25.00 7.50 0.10 0.10 17.15 0.93 6.37
35 A 2.50 23.70 1.00 0.10 0.10 22.25 0.94 8.35
36 B 2.50 23.70 1.00 0.10 0.10 22.25 0.94 8.35
37 C 2.50 23.70 2.50 0.10 0.10 20.78 0.94 7.77
38 D 2.50 23.70 3.40 0.10 0.10 19.89 0.93 7.43
39 L1 2.50 23.70 4.70 0.10 0.10 18.62 0.93 6.93
40 L3 2.50 23.70 6.00 0.10 0.10 17.35 0.93 6.44
41 L4 2.50 23.70 9.00 0.10 0.10 14.41 0.92 5.32
42 L4 2.50 23.70 9.30 0.10 0.10 14.11 0.92 5.20
43 A 2.50 24.00 1.00 0.10 0.10 22.54 0.94 8.46
44 C 2.50 24.00 0.50 0.10 0.10 23.03 0.94 8.66
45 D 2.50 24.00 1.00 0.10 0.10 22.54 0.94 8.46
46 L1 2.50 24.00 3.50 0.10 0.10 20.09 0.93 7.50




47 L3 2.50 24.00 6.70 0.10 0.10 16.95 0.93 6.29
48 L3 2.50 24.00 5.50 0.10 0.10 18.13 0.93 6.74
49 L4 2.50 24.00 9.40 0.10 0.10 14.31 0.92 5.28
50 L4 2.48 24.00 9.30 0.10 0.10 14.41 0.92 5.36
51 E 2.47 24.00 22.00 0.10 0.10 1.96 0.90 0.71
52 E 2.48 24.00 22.00 0.10 0.10 1.96 0.90 0.71
53 R3 2.47 24.00 9.60 0.10 0.10 14.11 0.92 5.27
54 R3 2.48 24.00 9.20 0.10 0.10 14.50 0.92 5.40
55 A 2.47 24.25 1.80 0.10 0.10 22.00 0.94 8.35
56 A 2.47 24.25 1.80 0.10 0.10 22.00 0.94 8.35
57 B 2.47 24.25 1.30 0.10 0.10 22.49 0.94 8.55
58 B 2.47 24.25 1.30 0.10 0.10 22.49 0.94 8.55
59 D 2.47 24.25 1.30 0.10 0.10 22.49 0.94 8.55
60 D 2.47 24.25 1.30 0.10 0.10 22.49 0.94 8.55
61 L1 2.47 24.25 3.00 0.10 0.10 20.83 0.94 7.89
62 L1 2.47 24.25 3.70 0.10 0.10 20.14 0.93 7.61
63 L3 2.47 24.25 4.20 0.10 0.10 19.65 0.93 7.42
64 L3 2.47 24.25 4.00 0.10 0.10 19.85 0.93 7.50
65 L3 2.47 24.25 4.20 0.10 0.10 19.65 0.93 7.42
66 L3 2.47 24.25 4.30 0.10 0.10 19.55 0.93 7.38
67 L4 2.47 24.25 5.20 0.10 0.10 18.67 0.93 7.04
68 L4 2.47 24.25 5.40 0.10 0.10 18.47 0.93 6.96
69 E 2.47 24.25 22.30 0.10 0.10 1.91 0.90 0.69
70 E 2.47 24.25 22.00 0.10 0.10 2.21 0.90 0.80
71 A 2.47 23.90 0.80 0.10 0.10 22.82 0.94 8.68
72 A 2.47 23.90 0.90 0.10 0.10 22.72 0.94 8.64
73 B 2.47 23.90 1.50 0.10 0.10 22.13 0.94 8.40
74 B 2.47 23.90 1.50 0.10 0.10 22.13 0.94 8.40
75 D 2.47 23.90 1.20 0.10 0.10 22.43 0.94 8.52
76 D 2.47 23.90 1.30 0.10 0.10 22.33 0.94 8.48
77 L1 2.47 23.90 1.60 0.10 0.10 22.03 0.94 8.36
78 L1 2.47 23.90 1.60 0.10 0.10 22.03 0.94 8.36
79 L3 2.47 23.90 5.40 0.10 0.10 18.28 0.93 6.88
80 L3 2.47 23.90 5.60 0.10 0.10 18.08 0.93 6.81
81 L4 2.47 23.90 7.40 0.10 0.10 16.30 0.93 6.11
82 L4 2.47 23.90 7.30 0.10 0.10 16.40 0.93 6.15
83 E 2.47 23.90 21.90 0.10 0.10 1.98 0.90 0.72
84 E 2.47 23.90 21.30 0.10 0.10 2.57 0.90 0.93
85 A 2.47 25.00 1.30 0.10 0.10 23.70 0.94 9.03
86 A 2.47 25.00 1.30 0.10 0.10 23.70 0.94 9.03
87 B 2.47 25.00 0.80 0.10 0.10 24.20 0.94 9.23
88 B 2.47 25.00 0.80 0.10 0.10 24.20 0.94 9.23
89 C 2.47 25.00 0.80 0.10 0.10 24.20 0.94 9.23
90 C 2.47 25.00 0.80 0.10 0.10 24.20 0.94 9.23




91 D 2.47 25.00 2.00 0.10 0.10 23.00 0.94 8.75
92 D 2.47 25.00 2.00 0.10 0.10 23.00 0.94 8.75
93 L1 2.47 23.90 1.40 0.10 0.10 22.23 0.94 8.44
94 L1 2.47 23.90 1.30 0.10 0.10 22.33 0.94 8.48
95 L3 2.47 23.90 4.00 0.10 0.10 19.66 0.93 7.43
96 L3 2.47 23.90 3.80 0.10 0.10 19.86 0.93 7.50
97 L4 2.47 25.00 5.20 0.10 0.10 19.80 0.93 7.48
98 L4 2.47 25.00 6.20 0.10 0.10 18.80 0.93 7.09
99 A 2.47 23.80 2.20 0.10 0.10 21.77 0.94 8.26
100 A 2.47 23.80 1.80 0.10 0.10 22.18 0.94 8.42
101 B 2.47 23.80 1.60 0.10 0.10 22.38 0.94 8.50
102 B 2.47 23.80 1.60 0.10 0.10 22.38 0.94 8.50
103 C 2.47 23.80 1.60 0.10 0.10 22.38 0.94 8.50
104 C 2.47 23.80 1.60 0.10 0.10 22.38 0.94 8.50
105 D 2.47 23.80 1.10 0.10 0.10 22.88 0.94 8.70
106 D 2.47 23.80 1.20 0.10 0.10 22.78 0.94 8.66
107 L1 2.47 23.80 3.80 0.10 0.10 20.16 0.93 7.62
108 L1 2.47 23.80 4.30 0.10 0.10 19.66 0.93 7.42
109 L3 2.47 23.80 3.30 0.10 0.10 20.66 0.93 7.82
110 L3 2.47 23.80 3.30 0.10 0.10 20.66 0.93 7.82
111 L4 2.47 23.80 8.00 0.10 0.10 15.93 0.93 5.97
112 L4 2.47 23.80 8.00 0.10 0.10 15.93 0.93 5.97
113 E 2.47 24.50 22.80 0.10 0.10 1.69 0.90 0.61
114 E 2.47 24.50 22.70 0.10 0.10 1.79 0.90 0.65
115 E 2.47 24.50 22.70 0.10 0.10 1.79 0.90 0.65
116 E 2.47 24.50 22.50 0.10 0.10 1.99 0.90 0.72
117 E 2.47 24.50 22.70 0.10 0.10 1.79 0.90 0.65
118 E 2.47 24.50 22.60 0.10 0.10 1.89 0.90 0.69
119 L3 2.47 24.50 4.70 0.10 0.10 19.88 0.93 7.51
120 L3 2.47 24.50 4.50 0.10 0.10 20.08 0.93 7.59
121 L3 2.47 24.50 4.30 0.10 0.10 20.28 0.93 7.67
122 L3 2.47 24.50 4.70 0.10 0.10 19.88 0.93 7.51
123 L4 2.47 24.50 5.80 0.10 0.10 18.77 0.93 7.08
124 L4 2.47 24.50 6.00 0.10 0.10 18.57 0.93 7.00
125 L4 2.47 24.50 5.30 0.10 0.10 19.28 0.93 7.27
126 L4 2.47 24.50 5.10 0.10 0.10 19.48 0.93 7.35
127 R3 2.47 24.50 10.00 0.10 0.10 14.27 0.92 5.33
128 R3 2.47 24.50 10.50 0.10 0.10 13.78 0.92 5.14
129 R3 2.47 24.50 10.40 0.10 0.10 13.87 0.92 5.18
130 R3 2.47 24.50 10.60 0.10 0.10 13.68 0.92 5.10
131 R3 2.47 24.50 10.30 0.10 0.10 13.97 0.92 5.21
132 R3 2.47 24.50 10.30 0.10 0.10 13.97 0.92 5.21
133 R3 2.47 24.50 10.50 0.10 0.10 13.78 0.92 5.14
134 R3 2.47 24.50 10.50 0.10 0.10 13.78 0.92 5.14




135 A 2.47 24.30 0.70 0.10 0.10 23.41 0.94 8.91
136 A 2.47 24.30 0.70 0.10 0.10 23.41 0.94 8.91
137 C 2.47 24.30 0.60 0.10 0.10 23.51 0.94 8.95
138 C 2.47 24.30 0.60 0.10 0.10 23.51 0.94 8.95
139 D 2.47 24.30 1.10 0.10 0.10 23.01 0.94 8.76
140 D 2.47 24.30 1.00 0.10 0.10 23.11 0.94 8.79
141 L3 2.47 24.30 3.50 0.10 0.10 20.63 0.93 7.81
142 L3 2.47 24.30 3.70 0.10 0.10 20.44 0.93 7.73
143 L4 2.47 24.30 5.40 0.10 0.10 18.75 0.93 7.07
144 L4 2.47 24.30 5.30 0.10 0.10 18.85 0.93 7.11
145 E 2.47 24.30 21.80 0.10 0.10 2.48 0.90 0.90
146 E 2.47 24.30 22.00 0.10 0.10 2.28 0.90 0.83
147 A 2.47 24.00 3.20 0.10 0.10 20.76 0.94 7.86
148 A 2.47 24.00 3.80 0.10 0.10 20.16 0.93 7.62
149 B 2.47 24.00 2.30 0.10 0.10 21.65 0.94 8.21
150 B 2.47 24.00 2.30 0.10 0.10 21.65 0.94 8.21
151 C 2.47 24.00 2.30 0.10 0.10 21.65 0.94 8.21
152 C 2.47 24.00 2.20 0.10 0.10 21.75 0.94 8.25
153 L3 2.47 24.00 4.30 0.10 0.10 19.66 0.93 7.42
154 L3 2.47 24.00 4.30 0.10 0.10 19.66 0.93 7.42
155 L4 2.47 24.00 4.80 0.10 0.10 19.16 0.93 7.23
156 L4 2.47 24.00 4.80 0.10 0.10 19.16 0.93 7.23
157 E 2.47 24.00 22.00 0.10 0.10 2.00 0.90 0.73
158 E 2.47 24.00 21.30 0.10 0.10 2.69 0.90 0.98
159 A 2.47 24.50 1.00 0.10 0.10 22.84 0.94 8.69
160 A 2.47 24.50 0.90 0.10 0.10 22.94 0.94 8.73
161 C 2.47 24.50 3.50 0.10 0.10 20.41 0.93 7.72
162 C 2.47 24.50 3.50 0.10 0.10 20.41 0.93 7.72
163 D 2.47 24.50 1.00 0.10 0.10 22.84 0.94 8.69
164 D 2.47 24.50 1.00 0.10 0.10 22.84 0.94 8.69
165 L3 2.47 24.50 3.70 0.10 0.10 20.22 0.93 7.65
166 L3 2.47 24.50 3.70 0.10 0.10 20.22 0.93 7.65
167 L4 2.47 24.50 4.80 0.10 0.10 19.15 0.93 7.22
168 L4 2.47 24.50 4.80 0.10 0.10 19.15 0.93 7.22
169 E 2.47 24.50 22.50 0.10 0.10 1.94 0.90 0.71
170 E 2.47 24.50 22.70 0.10 0.10 1.75 0.90 0.64
171 A 2.47 24.60 2.00 0.10 0.10 22.69 0.94 8.63
172 C 2.47 24.60 1.70 0.10 0.10 22.99 0.94 8.75
173 D 2.47 24.60 1.40 0.10 0.10 23.29 0.94 8.87
174 L1 2.47 24.60 6.20 0.10 0.10 18.47 0.93 6.96
175 L3 2.47 24.60 7.10 0.10 0.10 17.57 0.93 6.61
176 L4 2.47 24.60 7.50 0.10 0.10 17.17 0.93 6.45
177 E 2.47 24.60 22.80 0.10 0.10 1.81 0.90 0.66
178 E 2.48 24.90 22.90 0.10 0.10 2.01 0.90 0.73




179 A 2.47 24.90 0.30 0.10 0.10 24.70 0.94 9.43
180 A 2.50 24.90 0.50 0.10 0.10 24.50 0.94 9.24
181 B 2.49 24.80 0.60 0.10 0.10 24.30 0.94 9.19
182 C 2.50 24.80 0.70 0.10 0.10 24.20 0.94 9.12
183 D 2.51 24.80 0.70 0.10 0.10 24.20 0.94 9.10
184 D 2.48 24.80 0.70 0.10 0.10 24.20 0.94 9.19
185 L1 2.47 24.80 6.60 0.10 0.10 18.27 0.93 6.88
186 L3 2.49 24.80 7.30 0.10 0.10 17.57 0.93 6.56
187 L4 2.49 24.80 9.30 0.10 0.10 15.56 0.92 5.79
188 E 2.49 24.80 23.00 0.10 0.10 1.81 0.90 0.65
189 E 2.49 24.80 22.90 0.10 0.10 1.91 0.90 0.69
190 R3 2.49 24.80 11.00 0.10 0.10 13.86 0.92 5.13
191 A 2.49 24.80 0.20 0.10 0.10 24.70 0.94 9.36
192 A 2.49 24.80 0.20 0.10 0.10 24.70 0.94 9.36
193 B 2.49 24.80 0.30 0.10 0.10 24.60 0.94 9.32
194 B 2.49 24.80 0.10 0.10 0.10 24.80 0.94 9.40
195 D 2.49 24.80 0.50 0.10 0.10 24.40 0.94 9.24
196 D 2.49 24.80 0.50 0.10 0.10 24.40 0.94 9.24
197 L1 2.49 24.80 6.50 0.10 0.10 18.37 0.93 6.87
198 L3 2.49 24.80 9.40 0.10 0.10 15.46 0.92 5.74
199 L3 2.49 24.80 9.70 0.10 0.10 15.16 0.92 5.63
200 L4 2.49 24.80 10.00 0.10 0.10 14.86 0.92 5.51
201 L4 2.49 24.80 10.10 0.10 0.10 14.76 0.92 5.47
202 E 2.49 24.80 22.80 0.10 0.10 2.01 0.90 0.72
203 E 2.49 24.80 22.80 0.10 0.10 2.01 0.90 0.72
204 R3 2.49 24.80 11.00 0.10 0.10 13.86 0.92 5.13
205. R3 2.5 24.8 11.2 0.1 0.1 13.7 0.9 51
Anexo G
PERFIL CON EL KMNO4
DATOS PERFIL KMNO4 LEC.A LEC.B

1 A 9.5 24.8 25.5

2 B 8.5 24.8 25.5

3 D 8.9 24.8 255

4 A 9.5 24.8 255

5 C 8.7 24.8 255

6 A 9.0 24.8 255

7 B 8.5 24.8 255

8 o 8.9 24.8 25.5

9 A 7.4 24.8 255
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L1
L3
L4
L4

L1
L3
L3
L4
L4

7.5 24.8 25.5
8.0 24.8 25.5
8.0 24.8 25.5
8.0 24.8 25.5
9.4 24.8 25.5
9.5 24.8 25.5
6.3 24.8 25.5
6.1 24.8 25.4
9.2 24.8 25.4
8.1 24.8 25.4
8.8 24.8 25.4
9.7 24.8 25.4
10.4 24.8 25.4
10.2 24.8 25.4
9.5 24.8 25.4
7.5 24.8 25.4
9.9 24.8 25.4
9.0 24.8 25.4
9.5 24.8 25.4
9.5 24.8 25.4
9.1 24.8 25.4
8.5 24.8 25
7.5 25 25
6.9 25 25
7 25 25
8.8 24.5 25
8.7 24.5 25
8.2 24.5 25
8.2 24.5 25
7.4 24.5 24.7
7 24.5 24.7
5.8 24.5 24.7
5.8 24.5 24.7
8.9 245 25
9.2 24.5 25
9.2 24.5 25.2
24.5 25.2

24.5 25.2

7.2 24.5 25.2
5.8 24.5 25.2
5.9 24.5 25.2
1.7 24.5 25.2
1.7 24.5 25.2
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71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
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85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96

5.8 24.5 25.2
5.5 24.5 25.2
9.2 24.5 25.2
9.3 24.5 25.2
9.4 24.5 25.2
9.5 24.5 25.2
9.3 24.5 25
9.4 24.5 25
7.7 24.5 25
7.6 24.5 25
6.8 24.5 25
6.9 24.5 25
6.8 24.5 25
6.8 24.5 25
6.1 24.5 25
6.0 24.5 25
1.8 24.5 25
1.8 24.5 25
9.5 24.7 25
9.3 24.7 25
8.5 24.7 25
8.4 24.7 25
9.5 24.7 25
9.4 24.7 25
7.5 24.7 25
7.6 24.7 25
5.7 24.7 25
5.8 24.7 25
5.2 24.7 25
5.2 24.7 25
1.7 24.7 25.5
1.8 24.7 25.5
9.4 25.0 25.5
9.5 25.0 25.5
9.1 25.0 25.5
9.1 25.0 25.5
9.0 25.0 25.5
8.8 25.0 25.5
8.3 25.0 25.5
8.2 25.0 25.5
7.5 25.4 25.5
7.4 25.4 25.5
7.5 25.4 25.5
7.5 25.4 25.5
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7.0 25.0 25.5
6.8 25.0 25.5
8.8 255 25.4
8.9 25.5 25.4
8.6 25.5 25.4
8.6 25.5 25.4
8.0 25.5 25.4
8.1 25.5 25.4
9.0 25.5 25.4
9.1 25.5 25.4
7.2 25.5 25.4
7.1 25.5 25.4
7.0 25.5 25.4
7.0 25.5 25.4
5.7 25.5 25.4
5.8 25.5 25.4
1.8 24.9 25.0
18 24.9 25.0
1.8 24.9 25.0
1.8 24.9 25.0
1.8 24.9 25.0
1.8 24.9 25.0
7.6 25.1 25.0
7.5 25.1 25.0
7.8 25.1 24.7
7.7 25.1 24.7
6.0 25.1 24.7
6.1 25.1 24.7
6.1 25.1 25.0
6.0 25.1 25.0
5.8 24.6 25.2
5.8 24.6 25.2
5.8 24.6 25.2
5.8 24.6 25.2
5.8 24.6 25.2
5.9 24.6 25.2
5.9 24.6 25.2
5.9 24.6 25.2
9.5 24.8 25.2
8.6 24.8 25.2
9.5 24.8 25.2
8.6 24.8 25.2
8.6 24.8 25.2
10.0 24.8 25.2




141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
151
152
153
154
155
156
157
158
159
160
161
162
163
164
165
166
167
168
169
170
171
172
173
174
175
176
177
178
179
180
181
182
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7.0 24.8 24.2
7.0 24.8 24.2
6.0 24.8 24.2
5.9 24.8 24.2
1.9 24.8 24.2
1.8 24.8 24.2
7.5 24.7 26.0
7.5 24.7 26.0
8.5 24.7 26.0
8.4 24.7 26.0
8.5 24.7 26.0
8.4 24.7 26.0
7.0 24.7 26.0
6.9 24.7 26.0
6.3 24.7 25.2
6.0 24.7 25.2
1.5 24.7 25.2
1.6 24.7 25.2
9.1 24.3 25.2
9.0 24.3 25.2
7.8 24.3 25.2
7.8 24.3 25.2
9.3 24.3 24.9
9.2 24.3 24.9
7.0 24.3 24.9
7.0 24.3 24.9
6.0 24.3 24.9
6.0 24.3 24.9
1.6 24.3 24.9
15 24.3 24.9
9.0 25.1 24.9
9.0 25.1 24.9
9.0 25.1 24.9
7.2 25.1 24.9
7.0 25.1 24.9
6.0 25.1 24.9
1.7 25.1 24.9
1.8 25 24.9
9.9 25 24.9
9.7 25 24.9
9.7 25 24.9
9.6 25 24.9
9.7 25 24.9
9.8 25 24.9
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188
189
190
191
192
193
194
195
196
197
198
199
200
201
202
203
204
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L4
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R3
R3

7.2 25 24.9

7 25 24.9
6.1 25 24.9
1.7 25 24.9
1.8 25 24.9
5.6 25 24.9
9.8 25 24.9
9.8 25 24.9
9.9 25 24.9
9.9 25 24.9
10.1 25 24.9
10.3 25 24.9
7.5 25 24.9
6.8 25 24.9
6.9 25 24.9
6.1 25 24.9
6.2 25 24.9
18 25 24.9
1.8 25 24.9
5.6 25 24.9
5.7 25 24.9




Anexo H

RESIDUAL Vs KAPPA, KMNO4

DATOS PERFIL RESIDUAL KMNO4 KAPPA
1 A 7.6 95 8.92
2 B 7.8 8.5 8.92
3 D 7 8.9 8.96
4 A 8 95 9.00
5 C 76 8.7 8.92
6 A 8 9.0 9.21
7 B 6.8 8.5 8.92
8 C 7 8.9 9.17
9 A 6.8 7.4 8.88
10 B 7.1 75 9.13
11 C 6 8.0 8.92
12 A 8 8.0 8.96
13 B 7 8.0 9.25
14 B 8.7 9.4 9.25
15 D 9.0 95 9.17
16 L3 8.0 6.3 8.88
17 L4 7.0 6.1 8.88
18 A 9.1 9.2 8.91
19 B 8.8 8.1 8.91
20 C 8.3 8.8 8.87
21 D 8.0 9.7 8.83
22 B 6.9 10.4 8.99
23 C 7.9 10.2 9.00
24 D 6.7 95 8.96
25 L3 1.9 75 9.00
26 B 9.0 9.9 9.03
27 C 6.1 9.0 9.00
28 D 5.8 95 9.00
29 A 8.7 95 8.96
30 C 9.6 9.1 8.92
31 D 7.0 8.5 8.96
32 L1 75 9.00
33 L 6.9 9.03
34 L4 6 7 8.96
35 A 10 8.8 9.03
36 B 8.2 8.7 8.96
37 C 8 8.2 8.92
38 D 75 8.2 8.92
39 L1 35 7.4 9.07




40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85

9.1
8.5
9.6

7.5

8.3
7.0
8.3
7.0
8.1
8.0
8.0
8.0
8.0
7.8
7.8
8.0
7.2
7.0
5.8
6.0
8.5
8.8
8.3
8.5
8.2
7.2
7.0
7.8
6.0
6.5
6.8
7.0
7.5
8.0
5.7

5.8
5.8
8.9
9.2
9.2

7.2
5.8
5.9
1.7
1.7
5.8
55
9.2
9.3
9.4
9.5
9.3
9.4
7.7
7.6
6.8
6.9
6.8
6.8
6.1
6.0
18
1.8
9.5
9.3
8.5
8.4
9.5
9.4
7.5
7.6
5.7
5.8
5.2
52
17
18
9.4

8.96
8.3
7.8
7.4
6.9
6.4
53
5.2
8.5
8.7
8.5
7.5
6.3
6.7
5.3
5.4
11
12
53
54
8.4
8.4
8.5
8.5
8.5
8.5
7.9
7.6
7.4
7.5
7.4
7.4
7.0
7.0
12
1.0
8.7
8.6
8.4
8.4
8.5
8.5
8.4
8.4
6.9
6.8




86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
100

6.0
7.5
6.8
7.5
8.0
8.3
8.0
8.5
8.6
9.0
8.7
8.0
8.1
8.3
6.3

9.5
9.1
9.1
9.0
8.8
8.3
8.2
7.5
7.4
7.5
7.5
7.0
6.8
8.8
8.9

6.1
6.2
1.0
0.9
9.0
9.0
9.2
9.2
9.2
9.2
8.7
8.7
8.4
8.5
7.4










