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Fallung anionischer Inhaltstoffe

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese INGEDE-Methode dient der Bestim-
mung feindisperser und kolloidaler Inhalts-
stoffe in Altpapierstoffen und Wassern der
Altpapieraufbereitung sowie der Papierma-
schine mittels Fallung derselben durch katio-
nische Polymere. Das entstehende Féallpro-
dukt ist ein Summenparameter fur alle anio-
nischen Inhaltstoffe sowie Faserfeinstoff,
Flllstoff- und Pigmentpartikel, klebende und
nichtklebende Polymerteilchen und Elektro-
lyte. Fir eine konkrete Altpapieraufberei-
tungsanl age und Papiermaschine kann bei be-
kannten Randbedingungen ein indirekter Zu-
sammenhang zum Mikrostickygehalt beste-
hen.

2 Gerateund Priufmittel

Als Geréte und Prifmittel werden bendtigt:

*  Probenahmebehalter
e Becherglaser

* Mahlgradsieb in Filtrationsbehdtnis
(z. B. Mahlgradpriifer)

e Kartoffelpresse

* Mahlgradsieb oder Filterblétter
* Nutsche

e Trockenschrank

*  Waage

e (Verascher)

3 Probenahmeund
Probenvor bereitung

3.1 Probenahme

Es ist genligend Probe zu entnehmen, um im
Ergebnis der Probenvorbereitung mindestens
einen Liter Filtrat mit feindispersen und kol-
loidalen Inhaltstoffen zu erhalten.

3.2 Probenvorberetung

Ziel der Probenvorbereitung ist die Herstel-
lung von mindestens einem Liter Filtrat mit
ausschlieffdlich feindispersen und kolloidalen
Inhaltstoffen (Teilchen < 150 um). Zur Ab-
trennung der grobdispersen Teilchen dient
ein Mahlgradsieb gemai3 1SO 5267/1.

Bei der Probenvorbereitung ist zwischen
Stoff- und Wasserproben zu unterscheiden.

Wasser proben:

Filtration Uber Mahlgradsieb (z. B. in Mahl-
gradprifer).

Soffproben:

Die Abtrennung der feindispersen und kolloida-
len Inhatstoffe von den grobdispersen kann bel

o der Stoffdichte der Stoffproben (Untersu-
chung eines Prozesses)

» @ner Stoffdichte von 1% nach Verdin-
nung der Stoffprobe durch Zugabe von
destilliertem Wasser (Untersuchung eines
Verfahrenszuges)

erfolgen. Die Vorgehensweise 1 ist zu emp-
fehlen, wenn ausschliefdlich ein konkreter
Prozef? untersucht werden soll, da in diesem
Fall der Einfluss der Stoffdichte nicht rele-
vant ist und so der Arbeitsaufwand minimiert
werden kann. Sollen jedoch mehrere Pro-
zesse bzw. ein Verfahrenszug betrachtet wer-
den, so sollte die Abtrennung der feindis-
persen und kolloidalen Inhaltstoffe unter
identischen Bedingungen vorgenommen wer-
den (Fall 2). Hierzu ist durch Zugabe von
dedtilliertem Wasser eine Stoffdichte von
1% einzustellen. Die Verdinnung kann je-
doch moglicherweise infolge zu geringer
Konzentration der Inhaltstoffe eine sichtbare
Ausfalung verhindern. In diesem Fall ist die
Konzentration durch Verdampfung des Was-
sers zu erhéhen (vgl. Punkt 4).
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Die grobdispersen Partikel (Fasern u. a.) wer-
den an einem Mahlgradsieb (Mahlgradpriifer
nach SO 5267/1) durch Freifallentwésserung
abgetrennt. Danach verbleiben viele Inhalt-
stoffeim Filterkuchen, bei hohen Stoffdichten
kommt es zu keiner Entwasserung am Mahl-
gradsieb. Sowohl Filterkuchen als auch nicht
entwésserbare Stoffproben werden mecha-
nisch nachentwéssert bzw. entwassert. Fur
die Entwésserung wird eine handelsiibliche
Kartoffelpresse eingesetzt. Das entstehende
Filtrat wird ebenfalls Uber das Mahlgradsieb
gegeben.

4 Durchfihrung

4.1 Fallung anionischer Inhaltstoffe

Die anionischen Inhaltstoffe werden mit
einer 0,5-prozentigen Ldsung (bezogen auf
Handelsware) des Nalco-Produkts Nalco
74508 gefdllt. Unter Rihren (Magnetrihrer)
wird dem in einem Becherglas vorgelegten
Filtrat diese L6sung langsam und kontinuier-
lich zudosiert. Die Zugabe wird beendet,
wenn keine Zunahme des Fallproduktes (Ko-
azervat) mehr ersichtlich ist (subjektiver Ein-
fluR gegeben). Die GrofRenordnung an not-
wendigem Fallmittel kann durch entspre-
chende Vorversuche ermittelt werden. Sollte
es zu keiner Ausfdllung kommen, ist die
Menge der anionischen Inhaltstoffe pro
Volumeneinheit zu gering. In diesem Fall ist
das Filtrats (neues Filtrat) anteilig einzu-
dampfen (1. Stufe Halbierung) und anschlie-
Rend zu féllen.

4.2 Abtrennung des Fallprodukts

Nach der Falung ist der Niederschlag vom
Filtrat zu trennen. Fir die Abtrennung sollten
entweder ein ausgewogenes Mahlgradsieb
oder ein Papierfilter (maximale Porenweite)
herangezogen werden. Das Mahlgradsieb ist
Zu bevorzugen, da damit gewahrleistet ist,
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dass alle Teilchen bis 150 um berticksichtigt
werden. Bel Einsatz von Filterpapier werden
ale Teilchen, die groRRer ds die Porenweite
sind, auch ohne entsprechende Falung zu-
rickgehalten, so dass es nicht méglich ist,
zwischen Koazervat und Einzelteilchen zu
differenzieren.

5 Auswertung

Das abfiltrierte Koazervat wird im Trocken-
schrank bis zur Gewichtskonstanz getrock-
net. Von der otro-Masse des Koazervats wird
die otro-Masse des zudosierten Félmittels
abgezogen. Resultat ist die Masse der mit
kationischem Polymer féllbaren Inhaltstoffe.
Diese Masse kann entweder auf die otro-
Faserstoffmenge der Stoffprobe oder eine
entsprechende Volumeneinheit (z. B. bei
Waéssern) bezogen werden. Wird nur der
organische Anteil des Fallprodukts bendtigt,
so kann es anschlief’end verascht und der
Ascheanteil berlicksichtigt werden.

6 Prifbericht

Im Prufbericht aufzufihren sind die Herkunft
und Stoffdichte der Origina probe, die Proben-
vorbehandlung (z. B. Verdinnen oder Ein-
dampfen), die Stoffdichte der zur Fallung
herangezogenen Filtrate, die Fallmittelmenge,
die Masse des Koazervats und die Masse der
fallbaren Inhaltstoffe.

7 Qudlen

SO 5267/1: Pulps — Determination of drain-
ability — Part 1. Schopper-Riegler method.

8 Erlauterung

Die INGEDE-Methode basiert auf dem
INGEDE-Projekt 38 94 PTS/IfP  , Entwick-
lung von Methoden zur quantitativen Analyse
von Mikro- und Makrostickys®.
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