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NIR-Bild eines Filterblatts

aus der INGEDE-Methode 4 mit
farbkodierter Visualisierung

der klebenden Partikel (Makro-
stickys, magenta) und der
Kunststoffpartikel PE/EVA (griin),
PS (gelb) und PET (blau)

Neues Messverfahren zur

direkten Makrosticky-Bestimmung

Anwendung der NIR-Imaging Messtechnik zur Stickyanalyse

Das neue NIR-Imaging-Messverfahren ermoglicht
die direkte Bestimmung von Makrostickys.
Makrostickys werden ohne Abtrennungsschritt
direkt in Laborblattern von Stoffproben oder

in Proben des Fertigpapiers quantitativ nach
Anzahl, GroBe und Flache bestimmt und chemisch
identifiziert. Die Steuerung der Messung und die
Auswertung erfolgt automatisch tiber ein Modul
des PTS Bildanalysemesssystems DOMASmultispec.
Eine Messung von 40 x 40 cm Fertigpapier oder
vier Laborblattern (9 20 cm) inklusive der Auswertung
dauert ca. 5 min.
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Das neue Messverfahren ermoglicht die Makrosticky-
Analyse an wesentlich mehr Probenmaterial, in
kiirzerer Zeit und mit weniger Personalaufwand als
bei den bisher angewendeten Methoden, wie z.B.
der INGEDE Methode 4.

Einleitung

Klebende Verunreinigungen, Stickies genannt, stellen eines der we-
sentlichen Probleme in der altpapierverarbeitenden Papierindustrie
dar. Man unterscheidet die Stickys nach der Grofe in Makrostickys
>100 pm und Mikrostickys <100 pm. Daneben liegen Sticky-Verbin-
dungen auch in kolloidaler Form vor, die als potentielle Stickys unter
bestimmten Bedingungen zu Partikeln agglomerieren kénnen.
Chemisch bestehen die meisten Stickies aus Verbindungen, die fur
Klebstoffe eingesetzt werden, wie Acrylate, Isoprene und Butadiene
fur Haftklebstoffe oder wie Polyethylenverbindungen und Ethylen
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Abb. 2: Chemical-lmaging Messprinzip (nach *)

vinylacetat (EVA) fur Schmelzklebstoffe. Des Weiteren konnen
Verbindungen aus Streichfarben, wie Styrenbutadiene oder Styren-
acrylate, klebende Partikel bilden.

Diese Sticky-Verbindungen werden mit dem Altpapier in die Stoff-
aufbereitung eingetragen und fuhren durch Ablagerungen zu Bahn-
abrissen und anderen Stérungen in der Papierproduktion sowie zu
Qualitatsproblemen im Papierprodukt selbst und bei dessen Weiter-
verarbeitung. Dabei werden Makrostickys als die Stérstoffe mit dem
hochsten Schadenspotenzial betrachtet'. Die Messung und Kontrolle
der Makrosticky-Belastung ist deshalb wichtig.

Zur quantitativen Makrosticky-Bestimmung wurden standardisierte
Labormethoden entwickelt, wie die Methoden INGEDE 42, TAPPI
T277 om73 oder ISO 15360-24. Das prinzipielle Vorgehen ist bei allen
drei Methoden gleich. Eine Laborsortierung mit 100 pm oder 150 pm
Schlitzplatten separiert grobdisperse Partikel aus einer Faserstoff-
suspension. Uber die weiteren Schritte Trocknen, Pressen und
Einfarben werden nur die klebenden Partikel auf einem Filterblatt
selektiv sichtbar gemacht und bildanalytisch nach Anzahl, Gréf3e und
Flache bestimmt. Dieses Vorgehen ist sehr zeitaufwandig (150 bis
200 min/Probe), personalintensiv und eignet sich nicht fir eine
kontinuierliche Prozessiiberwachung.

Es gab und gibt Versuche zur Entwicklung von einfacheren bzw.
schnelleren Messverfahren. Das PMV Darmstadt entwickelte 2007
einen potenziell online-fahigen Sensor ,Impactor” firr die Bestim-
mung von Makrostickys in Faserstoffsuspensionen®. Eine kommer-
zielle Umsetzung oder praktische Anwendung des Konzepts ist nicht
bekannt.

Bei dem Messverfahren des FPAutoSpeck-Gerats der Fa. Technidyne®
wird in der Stoffaufbereitung eine Suspensionsprobe vollautomatisch
entnommen und in einem Sortierschritt aufbereitet. Dann erfolgt eine
bildanalytische Auszahlung aller Partikel auf einem Filterblatt. Proben
koénnen aller 15 min genommen werden. Damit ist generell auch ein
kontinuierliches Monitoring mdglich. Jedoch ist das Verfahren nicht
spezifisch, da es samtliche Partikel bestimmt und die klebenden
Eigenschaften nicht berlcksichtigt.

Das Centre Technique du Papier (CTP) aus Grenoble (Frankreich) hat
ein Messverfahren entwickelt mit dem vorher aussortierte Makro-

stickys auf einem Filterblatt ber eine laserbasierte Triangulations-
messung detektiert und deren Anzahl, Lage auf dem Blatt und dreidi-
mensionale Form (3D) bestimmt werden. In einem weiteren Schritt
wird dann jedes Partikel mit einer nahinfrarot(NIR)-spektroskopischen
Sonde angefahren und chemisch analysiert”. Mit der NIR-Messung
wird bestimmt,
ob das Partikel eine polymere Verbindung ist und ob es klebend ist.
Es wird angegeben, dass 300 Partikel auf einem 25 x 25 cm Filterblatt
in ca. 20 min analysiert werden kénnen. Das Messverfahren wird
bereits Uber die Fa. Techpap unter dem Namen , 3D Stick” angebo-
tens.

Das hier vorgestellte Messverfahren der PTS zur Makrosticky-Bestim-
mung beruht ebenfalls auf einer NIR-spektroskopischen Messung®.
Im Gegensatzzum 3D Stick”-Verfahren werden nicht einzelne Punkte
angefahren, sondern es wird mit einem sogenannten NIR-Imaging
Messverfahren die gesamte Flache der Probe kontinuierlich abge-
scannt und analysiert. Zur Detektion und Quantifizierung der Makro-
stickys ist kein Sortierschritt notwendig. Die Leistungsfahigkeit und
die Anwendungsméglichkeiten des neuen Messverfahrens werden
im Folgenden demonstriert.

NIR-Imaging Messprinzip

Die NIR-Spektroskopie wird in vielen Bereichen fiir die qualitative und
quantitative Analyse von Stoffsystemen angewendet. Das Messprin-
zip beruht auf der Absorption von Lichtstrahlung im nahen Infrarotim
Wellenlangenbereich von 1000 bis 2500 nm. Die Lage und die In-
tensitat der Absorptionsbanden im NIR-Spektrum enthalten chemi-
sche Informationen, die zur Detektion von Stoffen und deren Identifi-
zierung genutzt werden kénnen.

Abbildung 1 zeigt Beispiele von charakteristischen NIR-Spektren von
Klebstoffverbindungen, wie sie in Makrostickys vorkommen.

Erst seit relativ kurzer Zeit sind NIR-spektroskopische Messverfahren
auch als sogenannte Chemical-Imaging-Techniken anwendbar™.
Die Chemical-Imaging-Technik ermdglicht die Kombination der
chemischen Information aus der spektroskopischen Messung mit der
ortlichen Information zur Verteilung von chemischen Substanzen
bzw. Partikeln. In Abbildung 2 ist das Prinzip des Chemical Imagings
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Abb. 3: NIR-Imaging
Messsystem der PTS

dargestellt. Jeder Punkt des Bildes enthalt ein Spektrum. Anhand der
chemischen Information jedes Spektrums kénnen Partikel oder Stoffe
detektiert und visualisiert werden (siehe auch Titelbild).

Die NIR-Messtechnik besitzt dabei gegentiber anderen spektroskopi-
schen Methoden wesentliche Vorteile. Die Messung ist bertihrungslos
und sehr schnell und erméglicht so das Abscannen von grofSen Fla-
chen bzw. vielen Proben in kurzer Zeit. Des Weiteren besitzt die NIR-
Strahlung eine relativ hohe Eindringtiefe von bis zu 200 pm, die es
ermoglicht, auch Partikel und chemische Substanzen im Innern des
Papiers zu detektieren.

NIR-Imaging Messsystem

Das NIR-Imaging Messsystem der PTS ist in Abbildung 3 dargestellt.
Es besteht im Wesentlichen aus einer NIR-Zeilenkamera uniSpec2.2
HSI (LLA Instruments GmbH & Co. KG) mit Beleuchtung, einem x-y-
Probentisch (45 x 45 cm) und der Rechentechnik flr die Ansteuerung
der Kamera und des Probentisches sowie zur Auswertung der NIR-
Imaging-Messung.

Die wichtigsten Parameter der Kamera sind:

Detektor: 2D InGaAs, 320 Orts- und 256 spektrale Pixel
Spektralbereich: 1230-2160 nm, spektrale Auflésung 4 nm

Messfrequenz: 160 Hz
Durch das Bewegen des Probentisches wird die Probe von der
feststehenden Kamera in einem Streifen von 5 cm kontinuierlich
abgescannt. Die Ortsauflésung betragt Gber den Messstreifen 170 pm
und in Bewegungsrichtung 80 pm. Damit kénnen alle Makrostickies
mit einer Grofse von >300 pm sicher detektiert werden.

Ablauf und Auswertung einer Messung

Die Steuerung der Messung und die Auswertung erfolgen automa-
tisch Uber ein Modul des PTS Bildanalysemesssystems DOMASmulti-
spec. Fir die Messung werden die Papierproben bzw. die Laborblatter
auf den Probentisch gelegt. Nach dem Starten der DOMASmultispec
Software wird das NIR-Makrosticky-Modul aufgerufen und ein
entsprechendes Parameterset eingelesen. Danach kann die Messung
Uber die Taste ,Starte Analyse” gestartet werden. Die Probe wird von
der NIR-Kamera abgescannt und die Auswertung erfolgt automatisch
sofort nach der Messung (Abb. 4). Die Gesamtanalysezeit fur
40 x 40 cm Fertigpapier oder 4 Laborblatter (& 20 cm) inklusive der
Messung und Auswertung betragt ca. 5 min.

Als Auswerteparameter werden wie bei der bildanalytischen Aus-
wertung von Filterblattern aus der INGEDE-Methode 4 die Anzahl, die
Flache und die GroRBenklassen der Makrostickys ausgegeben?.
Zusatzlich kdnnen mittels eines speziellen NIR-Klassifikationsmoduls
die detektierten Makrostickys bzw. polymeren Partikel in die Stan-
dard-Kunststoffe Polyethylen (PE), Polypropylen (PP), Polystyren (PS),
Polyvinylchlorid (PVC) und Polyethylenterephthalat (PET) und in
klebende Verbindungen, wie Polyacrylate, Polyisopren und Polyvinyl-
acetat unterteilt werden.

Anwendungsbeispiele und Vergleichbarkeit mit der
INGEDE-Methode 4

Im Folgenden werden erste Ergebnisse von Untersuchungen zur
Makrosticky-Analyse mit dem neuen NIR-Imaging Messverfahren
vorgestellt. Das Messverfahren ist sowohl fiir die Bewertung von
Stoffproben aus Deinkinglinien (DIP) als auch fiir Proben aus der Pro-
duktion von Verpackungspapieren anwendbar.

Bewertung von DIP-Stoffproben

Mit dem NIR-Imaging Messverfahren wurden Makrosticky-Bestim-
mungen an DIP-Stoffproben durchgefuhrt, die entlang der Stoff-
aufbereitung genommen wurden. Von den Stoffproben wurden je

Abb. 4: Visualisierung
der Makrostickys in der
DOMAS-Auswertung

£+ ammsasscin

82 Wochenblatt fir Papierfabrikation 2/2018



MESSTECHNIK

6000

-m-WeiRgrad 80

q‘; ==Weikgrad 70

5000 +

&
o
o
=

Anzahl / kg

3000 +

2000 +

1000 +

Abb. 5: Anderung der Makrosticky-Beladung in DIP-Stoffproben

=e=Weilgrad 70

~=-Weilgrad 80

Fldche [mm¥kg]

vier Laborblatter mit einem Flachengewicht von ca. 50 g/m? gebildet
und gemessen. Die Messungen erfolgten an Proben aus zwei ver-
schiedenen DIP-Produktlinien miteinem Zielweif3grad von 70 bzw. 80.
Die Ergebnisse bezuiglich der Anzahl und der Flache entsprechen dem
zu erwartenden Anderungsverlauf der Makrosticky-Beladung (Abb.
5). Deutlich wird, dass es keinen signifikanten Unterschied zwischen
den beiden Produktlinien gibt. Fur eine weitergehende Bewertung der
Makrosticky-Beladung missen und konnen in Zukunft mit dem
schnellen Messverfahren problemlos mehr Messungen durchgefiihrt
werden. Dies war jedoch nicht Ziel dieser ersten Untersuchung.

Untersuchung von Wellpappenrohpapieren

Zur Abschatzung der durchschnittlichen Anteile verschiedener
polymerer Partikel in Wellpappenrohpapieren wurden NIR-Imaging-
Messungen an 12 verschiedenen Testliner- und 8 Wellenstoffpapieren
durchgeflihrt. Es wurden jeweils Flachen von 20 x 20 cm analysiert
(Tabelle 1 und Abb. 6).

Es zeigte sich, dass neben den klebenden Sticky-Partikeln der Anteil
der nichtklebenden Kunststoffpartikel mit ca. 44 % relativ hoch ist.
Die einzelnen Anteile der verschiedenen Kunststoffe entsprechen in
etwa dem Vorkommen, das in der Recyclingwirtschaft angenomme-

nem wird'". Bei den Sticky-Verbindungen Uiberwiegen die Anteile der
Haftkleber-Verbindungen Polyacrylat (Poly-2-ethylhexylacrylat) und
Polyisopren deutlich. Dies ist in Ubereinstimmung mit anderen Unter-
suchungen, u.a. von Fabry et.al. ™.

Vergleichbarkeit mit der INGEDE-Methode 4

Die Makrosticky-Bestimmung wird in der europdischen Papierindus-
trie hauptsachlich mit der anerkannten INGEDE-Methode 4 durch-
geflihrt2. Ein wesentlicher Vorteil der Methode ist, dass sie sichin allen
papiertechnischen Labors unter Verwendung von Standard-Laborge-
raten durchfihren ldsst. Des Weiteren ermdglicht die in der INGEDE-
Methode beschriebene standardisierte Vorgehensweise eine
Vergleichbarkeit der Ergebnisse mit eigenen friiheren Messungen und
mit Messungen anderer Papierfabriken. Es ist daher wiinschenswert,
die Vergleichbarkeit der Ergebnisse des neuen NIR-Messverfahrens
mit Ergebnissen aus der INGEDE-Methode 4 zu betrachten. Ein erstes
Ergebnis einer parallelen Makrosticky-Bestimmung mit beiden Mess-
verfahren wird im Folgenden dargestellt und diskutiert. Dabei sollen
die konkreten einzelnen Werte nicht naher bewertet werden, sondern
nur der Vergleich der Ergebnisse aus beiden Messmethoden.

Mit Stoffproben aus einer Stoffaufbereitung mit Deinkingstufe wurde

Tab.1 Anteile polymerer Partikel in Wellpappenrohpapieren

Polymerverbindung Anteil in [%]

Klebend (Makrostickys) 52,7
Pac Polyacrylat 25,0
PVA Polyvinylacetat 17,5
Piso Polyisopren 7,6
SB Strichbinder 2,6
Nicht klebend 44,3
PE/EVA  Polyethylen/Ethylenvinylacetat 18,9
PS Polystyren 12,7
PP Polypropylen 6,5
PVC Polyvinylchlorid 5,2
PET Polyethylenterephthalat 1,0
unb unbekannt 3,0
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Abb. 6: Anteile verschiedener polymerer Partikel in Wellpappenrohpapieren
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Abb. 7: Vergleich der Ergebnisse zur Makrosticky-Bestimmung mit dem NIR-Messverfahren und mit der INGEDE-Methode 4

die Makrosticky-Bestimmung nach der INGEDE-Methode 4 durchge-
fuhrt. Parallel dazu wurden von jeder Stoffprobe je 4 Laborblatter mit
einem Flachengewicht von ca. 120 g/m? gebildet. Diese Laborblatter
wurden mit dem NIR-Imaging Messsystem gemessen und ausgewer-
tet.

Die Abbildung 7 zeigt den Vergleich der Ergebnisse aus beiden
Messverfahren bezlglich der Anzahlund der Flache der Makrostickys.
Es zeigt sich, dass der relative Verlauf der Anderungen fiir beide Mess-
verfahren im Wesentlichen gut tibereinstimmt. Das gilt insbesondere
fur die Flachenanderung. GrofRere Abweichungen gibt es bei den
Werten fur die absolute Anzahl der Makrostickys der Proben PO5 und
P06. Diesist moglicherweise auf Einfllisse der Probennahme und -auf-
bereitung bei der Durchfuhrung der INGEDE-Methode zurtickzufih-
ren, da die Werte der NIR-Messung den zu erwartenden kontinuierli-
chen Verlauf zeigen.

Generell wurde festgestellt, dass mit der NIR-Messung bezliglich der
absoluten Anzahl wesentlich mehr Makrosticky-Partikel als mit der
INGEDE-Methode 4 detektiert wurden. Die Reproduzierbarkeit die-
ses Ergebnisses und die konkreten Ursachen daflir missen noch
detailliert untersucht werden. Als eine Arbeitshypothese wird an-
genommen, dass beim Sortierschritt der INGEDE-Methode relativ
viele Klebstoffpartikel trotz einer nominalen Grof3e von >100 ym

doch den Sortierschlitz passieren, insbesondere die elastischen Par-
tikel der Haftklebstoffe und flachige Kleberfilme mit Filmdicken un-
terhalb der Schlitzweite. Weiterhin gibt es Hinweise darauf, dass bei
der INGEDE-Methode ein Teil der kleinen Makrostickys nicht aus-
reichend angefarbt wird, um sicher detektiert zu werden (siehe
auch®).

Das wichtigste Ergebnis im Methodenvergleich zeigt die Abbildung 8.
Bei der Bewertung der flir Prozessanalysen mafgeblichen relativen
Effizienz der Makrostickyreduzierung einzelner Teilprozesse wie Sor-
tierung, Flotation und Dispergierung sowie in der Gesamt-Prozesseffi-
zienz ergab sich eine sehr gute Ubereinstimmung beider Messmetho-
den. Lediglich bei der Dispergierung war ein grofSerer Unterschied
sichtbar, wobei die generell zu erwartende Makrostickyreduzierung
bei beiden Methoden eindeutig gezeigt wurde.

Ein weiteres interessantes Ergebnis zeigt sich beim Vergleich der aus
der Flache und der Anzahl berechneten Werte flr die mittlere Grofse
der Makrostickys (Abb. 9). Die Werte aus beiden Messverfahren liegen
dicht beieinander. Dies ist ein Hinweis darauf, dass sich moglicher-
weise eine direkte Korrelation zwischen den Ergebnissen beider Mess-
methoden herstellen lasst. Zur Beantwortung dieser Frage sind jedoch
noch wesentlich mehr Messungen mit verschiedenen Stoffsystemen
erforderlich.
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Abb. 8: Methodenvergleich: Ergebnis zur Prozesseffizienz beziiglich Makrostickys
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Abb. 9: Mittlere GroRe der Makrostickys, berechnet aus der bestimmten Anzahl
und Flache mit dem NIR-Messverfahren und mit der INGEDE-Methode 4
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Zusammenfassung

Mit den hier vorgestellten Ergebnissen wurde die Anwendbarkeit

und Aussagekraft des neuen NIR-Imaging Messverfahrens zur Makro-

sticky-Bestimmung demonstriert. Die wesentlichen Vorteile des NIR-

Messverfahrens gegenlber den bisher angewendeten Bestimmungs-

methoden sind:

| Signifikante Zeit- und Personalersparnis bei der Probenpraparation.
Der Aufwand besteht nur noch in der Probennahme und der Labor-
blattbildung. Im Fall der ausschlieRSlichen Bewertung von Fertig-
papier entfallt die Probenpraparation véllig.

B Wesentliche Kostenersparnis fir Makrosticky-Bestimmungen,
auch bei externer Vergabe von entsprechenden Prifleistungen.

B Es kdnnen mehr Stoffproben in kiirzerer Zeit bewertet werden. Die
Bewertung von Fertigpapier kann praktisch permanent erfolgen.

Ein NIR-Klassifizierungsmodul liefert zusatzliche Informationen zur

chemischen Zusammensetzung der Makrostickys bzw. der polymeren

Partikel. Diese Informationen kénnen zur Ursachenfindung und

zur gezielten Bekdmpfung nicht nur von Makrostickys sondern letzt-

endlich von verschiedensten polymeren Storstoffpartikeln genutzt

werden, wie z.B. UV-Lack-Partikel oder Wachsflecken.

Weitere Anwendungsmoglichkeiten sind u.a.:

m Schnelle und umfassende Bewertung der Effektivitat von Maf3nah-
men zur Stickybekampfung

m Vergleich und Bewertung von Sortieraggregaten, insbesondere
was die Sortierrate von verschiedenen Klebstoffen betrifft.

Das neue NIR-Imaging-Messsystem kann ab jetzt fur die Makrosticky-
Bestimmung eingesetzt werden, parallel zur INGEDE Methode 4 oder
separat. Des Weiteren steht das Messsystem fiir die beschriebenen
Anwendungen zur Verfligung.
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