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evaluación 
de diferentes métodos analíticos 
para la determinación de 
coloración en pulpas 
para disolver 

Sumario 

Se explica en este trabajo las 
ventajas de determinar la brillan­
tez de la materia prima inicial (ce­
lulosa) para la investigación de los 
derivados químicos de la misma. 

Se hace referencia a diferentes 
métodos de determinación de esta 
característica, entre éstos tene­
mos: el Fotométrico que se basa 
en la incidenca de un haz de luz 
sobre la superficie de la celulosa 
y medición de la cantidad de él 
reflejada; otro determinando la 
tramitancia a extractos de la celu­
losa tratada con ácido ac~tico v 
el de coloración en el cual se de-

Se ha analizado cada método 
citando las positividades e insufi­
ciencias del mismo. Se acompañan 
al trabajo las tablas siguientes: 

Tabla I Preparación del conteni­
do de las ámpulas en la escala 
Cromo-Coba) to. 

Tabla 2 Características de las ce­
lulosas usadas. 

Tabla 3 Resultado de la compara­
ción de la coloración de las celu­
losas usando los métodos ya cita­
dos. Además se muestran vistas y 
secciones de equipos usados en 
este trabajo. 

Como conclusión se recomienda 
el uso del método de determina-

termina la misma en soluciones de ción de coloración en los "Siro­
celulosa usando los métodos esca- pes" obtenidos de la acetilación 
la Cromo-Cobalto o Fotocolorimé- adiabática, como determinación de 
trico. brillantez en pulpas para disolver. 21 
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~ummary -Introducción 

The advantages to be obtained 
from determination of brightness 
of the initial raw material (cel­
lulose) in the investigation of it's 
chemical derivatives is considered. 

Reference is made to various 
methods of determining this pro­
perty including: Photometry in 
which a ray of light shines on the 
surface of the cellulose and the 
amount reflected is measured; 
the determination of the transmit­
tance of extracts of the cellulose 
with acetic acid; and the colouri­
metric method in which the colour 
of cellulose solutions is estimated 
using the Cobalt-Chromium scale; 
and the photocolourimetric meth­
od. 

Each of these methods has been 
analysed indicating their strong 
and weak aspects. The following 
tables are given: 

Table 1 Preparation of content of 
the ampules in the Cobalt-Chro­
mium scale. 

Table 2 Characteristics of the cel­
lulose used. 

Table 3 Results of the comparison 
of the colour of the celluloses 
using the methods mentiones. 
Views and sections of the instru­
ments used are given. 

Finally we recommend the use 
of the method of determination of 
colour in the "syrups" obtained 
from adiabatic acetylation for the 
estimation of brightness in dis­
solving pulps. 

En la investigación de los deri­
vados químicos de la celulosa, ocu­
pa un lugar de gran importancia 
el aspecto referente a la síntesis 
de los mismos. Hay sin embargo 
cuestiones que son también de in­
terés el conocer, como son las ca­
racterísticas químicas y físico-quí­
micas de los mismos. Entre las 
cualidades que pueden exigirse 
de estos compuestos en cuestión 
están: la coloración, la brillantez, 
la textura en la superficie del deri­
vado, la estructura de los mismos. 
por sólo citar algunas caracterís­
ticas. 

Cuando se trata de investigar un 
determinado derivado, se utilizan 
en algunos casos métodos de carác­
ter e~pecífico, en este caso parti­
cular nos detendremos para ana­
l izar los resultados obtenidos por 
la aplicación de tres de ellos para 
caracterizar a los derivados quí­
micos celulósicos, ya que es de ab­
soluta necesidad el determinar la 
brillantez o la coloración en el ma­
terial en cuestión. 

Para conseguir tal finalidad es 
necesario utilizar métodos que nos 
permitan tener cierto grado de 
confiabilidad en los resultados ob­
tenidos mediante sus aplicaciones. 
Como los métodos usados en este 
trabajo son de relativa exactitud, 
se ha decidido, sea necesario el 
determinar entre los mismos, el o 
los de mayor confiabilidad. En el 
presente estudio se trata y se ha 
conseguido el estudiar cada uno 
de los métodos, comparándolos en­
tre sí, mostrando las ventajas y 
desventajas en cada caso y visto 
el resultado de esta discusión se 
escogen y recomiendan, el o los 
métodos más factibles y útiles de 
usar. 
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Cuando se llega a esta fase, no 
significa que los demás métodos 
sean inservibles, sino que son me­
nos exactos en este caso dado o 
menos ventajosos para el rango 
o ámbito que se investiga. 

Desarrollo del traba jo 

Uno de los métodos más difun­
didos para la determinación de la 
coloración de las muestras celuló­
sicas, destinadas a la elaboración 
tanto de papel como de pulpas 
para disolver, con vistas a obtener 
fibras, películas y plásticos es, la 
determinación de la brillantez me­
dida sobre la superficie de hojas 

de celulosa especialmente forma­
das para esta finalidad. Aquí el re­
sultado que se obtiene es un pro­
ducto de la comparación entre los 
codicien tes de reflexión del refle­
jo azul del espectro de la muestra 
v el del patrón. Este estudio se 
realiza con ayuda de un instru­
mento fotométrico, en este caso el 
Elrepho (1.6) (figuras 1 y 2). Este 
método es el nombrado Fotomé­
trico. 

Otro de los métodos que se han 
usado en la determinación de co­
loración de la celulosa es el reco­
mendado por la firma francesa 
Rhodiaceta, este método es el usa­
do para analizar celulosas grado 

FIGURA No. 1 

MEDIDOR DE BRILLANTEZ 

2 

ASPECTO GENERAL DEL EQUIPO 

I '- INSTRUMENTO INDICADOR 2 '- VENTANILLA DE OBSERVACION 
3'- DESPLAZAMIENTO DE LA CUÑA GRIS 4 '- TAMBOR DE MEDICION 
!5~ PORTALAMPARA DE LA LAMPARA 6'- PLACA DE LA ABERTURA DE 

DE INCANDESCENCIA COMPARACION 

7._ PLATILLO PORTAPRUEBAS CON RESORTE 23 
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FIGURA No. 2 
EL ESQUEMA REPRESENTA DOS CORTES VERTICALES 
COLOCADOS RECIPROCAMENTE EN ANGULO RECTO 

13 

1- DIAFRAGMA 

1 2 4 !J 
3 

2~ LENTE DE CAMPO 

3,- FILTRO DE LUZ 

4,- CUÑA GRIS 

5,- LENTE 

6:- CELULA FOTOELECTRICA 

7,- LAMPARA DE INCANDESCENCIA 

9,- PANTALLA DE LA LAMPARA 
DE INCANDESCENCIA 

9,- PRUEBA 

acetato.~ En el mismo se efectúa 
la extracción de los cuerpos solu­
bles contenidos en la celulosa 
(aproximadamente 20 gramos) 
usando ácido acético (300 mis) a 
lOOºC durante 6 hrs, después de 
enfriar hasta temperatura ambien­
tal la masa, se mide la tramitancia 
del extracto con ayuda de un es­
pectrómetro usando longitudes de 
onda 440 m:i. y 640 m[J. (figura 3), 
el coeficiente de amarillez se cal-

x-11 
' 

10:- PANTALLA DE LA LAMPARA 
DE INCANDESCENCIA 

11 :- LAMPARA DE INCANDESCENCIA 

12:- ESFERA DEL FOTOMETRO 

13,. DIAFRAGMA 

14:- OBJETIVO 

15,.. ESPEJO DE DESVIACION 

16:- CELULA FOTOELECTRICA 

17,... DIAFRAGMA DE MEDICION 

18,. SUPERFICIE DE COMPARACION 

cula de acuerdo a la relación si­
L~ticnte: 

To4u-T.,.,., 
K=-----­

Tr,11, 

Donde: 

tramitancias 
en '.;, medi­
das a longi­
tudes de on­
da 440 m¡.,. y 
640 m¡i. 
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Figura NI 3 

MONTAJE PARA EL TRATAMIENTO DE LA 

CELULOSA CON ACIOO ACETICO 

En este caso se ha explicado el 
método determinativo Extracción­
Espectrométrico. 

Por último tenemos el método 
de Disolución-Acetilación donde se 
lleva la celulosa a disolución por 
medio de la acetilación con mez­
cla acetilante, posteriormente se 
efectúa la medición de las colora­
ciones por medio de diferentes 
instrumentos o equipos. 

Cuando se disuelve la celulosa 
directamente es necesario tener en 
cuenta que algui1<1.s soluciones son 
coloreadas (con el reactivo de 
Schüffer) o pueden resultar algo 
amarillosas a causa de la oxida­
ción parcial. En este caso se ha 
evitado la obtención y disolución 
de algunos éteres, ya que las solu­
ciones que se obtienen son colo­
readas debido a las reacciones co­
laterales, tales como tiocarbona­
tos, en el caso de la xantación de 
la celulosa. 

Un princ1p10 análogo ha sido 
usado en el trabajo de MittchelP 
pero se diferencia de este método 
en que éste permite paralelamen­
te a la determinación de colora­
ción medir la reactividad de la ce­
lulosa por el cambio de tempera­
tura de la mezcla durante el pro­
ceso de acetilación. 

En artículo anteriormente publi­
cado': la coloración se determina­
ba visualmente, comparando la 
muestra con los standards (solu­
ciones de cloroplatinato de potasio 
a distintas concentraciones). Se ha 
preferido efectuar las mediciones 
instrumentalmente, lo que es más 
exacto y nos evita los errores de 
medición tanto visual como ma­
nual. La acetilación se efectuó de 
acuerdo al método de Malm4 mo­
dificado en parte por nosotros en 
trabajos anteriores.~ Veamos algu­
nos aspectos interesantes del mé­
todo Disolución-Acetilación. Esta 
reacción se cf ectuó de la manera 
siguiente: la celulosa condicionada 
h;sta el 5.0-6.0'; de humedad (se 
ha mantenido en atmósfera de so­
lución saturada de NH 1NÜ:1) se ac­
tivó con ácido acético glacial a 
80ºC durante una hora usando un 
módulo de 1 :2. Enfriada a tempe­
ratura ambiental se le adicionó 
mediante agitación la solución ca­
talizadora, compuesta de H~so I en 
cantidad del 7.5'; del peso de la 
celulosa, en 20 gramos de ácido 
acético glacial. 

La celulosa así activada fue in­
troducida en el recipiente adiabá­
tico (de Dewar), (figura 4) el cual 
contenía un determinado volumen 
de ácido acético al 100'; . Antes de 
añadirse el anhídrido acético (ins­
tante que comienza la reacción) la 
temperatura de la suspensión de­
bió alcanzar 25ºC. El anhídrido 
acético (30 mis a 25ºC) se adiciona 
estando en funcionamiento el ero- 25 
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EQUIPO PARA ACETILAR 

A- SELLO HIBRAULICC, 

8-AGITADOR DE VIDRIO 

C-RECl~IENTE DEWAR 

0- CAPA MUL Tl~LE DE AISLAMIENTO 

E-MATERIAL AISLANTE 

F-TERMOMETRO 

G-EMIUDO BE SEPARA~ON 

FI G-4 

B 

D 

nómetro. La acetilación se realiza 
durante una hora, seguidamente el 
ácido sulfúrico catalizador es neu­
tralizado con un exceso de solu­
ción de acetato de sodio o de trie­
tanolamina disueltas en cada caso 
en solución de ácido acético al 
90';. En una segunda variante de 
activación se utilizó el tratamiento 
de la celulosa con ácido acético al 
80'; con un módulo de 1 :50 y la­
vados subsiguientes con ácido acé­
tico al 100';, la acetilación en este 
caso se realizó en 30 minutos. Uti­
lizando esta variante se obtuvieron 
"siropes" menos turbios, aunque 
los resultados en los valores de 
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coloración obtenidos en aquellos 
"siropes" centrifugados, práctica­
mente son iguales.'' 

Las soluciones fueron sometidas 
a la centrifugación por espacio de 
30 minutos a 300 RPM, las partícu­
las que se precipitan durante la 
centrifugación, en su mayoría se 
separan durante la filtración de 
las soluciones para hilar y no cau­
san influencias en la coloración de 
la fibra obtenida, además la centri­
fugación disminuye la influencia 
colateral de la turbidez. 

La coloración de los s1ropes 
centrifugados se determinó con la 
escala Cromo-Cobalto (figura 5) 
análogamente a las soluciones de 
diacetato de celulosa en acetona,º·' 
también con avuda del fotocolorí­
metro, usando ·el método recomen­
dado para soluciones de triacetato 
de celulosa en mezcla cloruro de 
metileno-alcohol.6 

En este caso usamos la fórmula 
que sigue: 

C (',;) = (V-A) -100 
V 

Donde: 

e = coloración 

V= tramitancia con el filtro 
verde (), - 540 mµ; cu­
beta de 20 mm) en ';. 

A= tramitancia con el filtro 
azul (i, - 434 m¡.,.; cube­
ta de 20 mm) en '; 

Las relaciones del contenido de 
reactivos en cada ámpula de la 
escala Cromo-Cobalto, las mostra­
mos en la tabla 1. 

En nuestro trabajo se utilizaron 
tres tipos de muestra, dos de celu­
losa del bagazo (prehidrólisis-sul­
fato y digestión nítrica). Estas ce­
lulosas fueron obtenidas en la 
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Solución* 

FIGURA-5 
ESCALA CROMO-COBALTO 

o - AMPULAS CON SOLUCIONES PATRONES 
b- ViSOR CONTENIENDO EL AMPULA PARA 

COMPARACION. 

TABLA 1 

/) 3 .¡. 5 6 7 8 9 10 

\;o. 1 (mis.) 2.5 5.0 1 O.O 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0 40.0 45.0 SO.O 

Solución;·,,, 

l\o. 2 (mis. aprux.) 47.5 45.0 4ll.O 35.ll 30.U 25.0 20.0 15.0 \O.O 5.0 O 

Mezcla de soluciones de Bicrnmato de Potasio v Sulfato de Cobalto llevado 
a un litro al cual se aiiadc un mi e.le Acido Sullúrico (esta solución representa 
el ámpula de 10 de la escala). 

·:,;·, Acic.lo Sulfúrico un mi llc\'ado a un litro con agua. Con ella se dilu~·e cada 
porción en mis de la Solución No. 1. 27 
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Planta Piloto para obtención de 
pulpas que el TCIDCA posee anexa 
a la fábrica "Rayonera" en Ma­
tanzas. Las características de las 
muestras se muestran en la tabla 2. 
La pulpa Prehidrólisis-Sulfato tie­
ne como se observa en la tabla 2 
más alto contenido en cenizas, hie­
rro pentosas (en particular xilano) 
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v una tercera celulosa en calidad 
de comparación se utilizó pulpa 
al sulfito de la madera para la pro­
ducción de viscosa. 

Los resultados de las determina­
ciones de la coloración en las mues­
tras celulósicas, usando los méto­
dos anteriormente citados se mues­
tra en la tabla 3. 

TABLA 2 

Celulosas 7.-Ce/ulusa Pe111uswws Lig11i11a Bri/la11tez 
(º (/) ("o) (%) (%) 

Digestión Nítrica 96.8 1.81 0.037 91.3 

Prehidrólisis Sulfato 92.4 2.15 0.060 85.2 

Rauma C 94.3 2.05 0.041 92j 

TABLA 3 

Comparación de la coloración de las muestras celulósicas. 
Determinación por distintos métodos 

Métodos de Deter111i1wció11 

Brillantez de la hoja formada -
medida en el Elrcpho (%) 

Coeficiente de amarillez de la ce­
iulosa, determinado en el extracto 
de la misma con ácido acético 

Coloración de los "siropes" ccntri­
f i.:gados, medido con la escala 
Cromo-Cobalto (en unidades) 

Coloración de los "siropcs" centri­
fugados, determinada en el foto­
colorímetro (%) 

Muestras Celulósicas 

Para S11/f ito 
(de la 111adera) 

92.7 

0.063 

0.5 

24.5 

Pulpa Diges/. 
Nítrica 

( del haga::.o) 

91.6 

0.058 

1.0 

22.6 

Pulpa Preh. 
Sulfato 

(del hagaz.o) 

82.5 

0.094 

3.5 

52.0 
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Análisis de los métodos 
cxperimen tales 

Primeramente veamos el méto­
do Fotométrico. 

Este método no es lo suficien­
tcmen te exacto, puede exceptuarse 
del caso de su uso en las determi­
naciones de la brillantez de las ce­
lulosas para fabricación del papel: 
aquello se explica ya que durante 
el proceso tecnológico de obten­
ción de la celulosa, ocurre la tri­
turación de las fibras y separación 
de las fibrillas que componen la 
misma, lo que altera en gran ma­
nera sus formas y sus superficies, 
p~ro en este caso no es influyente 
va que sólo se utiliza la superficie 
formada mediante aditivos v no la 
totalidad de la masa virgen'. 

En lo que se refiere a la celulosa 
para disolver, se introducen algu­
nas modificaciones, esto es porque 
la capa superficial de las fibras 
celulósicas parcialmente aparece 
más blanqueada que las capas inte­
riores. Cuando se efectúa el trata­
micn to químico en la etapa de ob­
tención de soluciones para hilar, 
la celulosa se homogeniza y con 
,,JJo da por resultado que la bri­
llantez del hidrato de celulosa o 
fibra acetato, observando una sec­
ción de esta última, sea práctica­
mente homogénea.s 

La falta de homogeneidad par­
cial en estas celulosas puede ser 
causada por otros factores que no 
están relacionados con la brillan­
tez de la celulosa inicial, por ejem­
plo: la no uniformidad de desulfu­
ración del rayón viscosa o pelícu­
la; la sorción de cuerpos coloran­
tes que puede ocurrir durante la 
formación del hilo; una reversión 
parcial del color durante el pro­
ceso de acabado debido a la pre­
sencia de sales de cobre e hierro. 

A más de las dificultades ante­
riormente citadas tenemos en este 
método lo que sigue: la variación 
de los resultados a causa de la su­
perficie de las fibras y las mues­
tras formadas para determinar el 
coeficiente de reflexión; la no su­
ficiente reproducción de los resul­
tados cuando se utilizan instru­
mentos o equipos de medición de 
diferentes modelos. El método con­
duce a la introducción de errores 
durante el estudio de las celulosas 
obtenidas a partir de distintas 
fuentes y diferentes métodos de 
cocción. 

En estudio recientemente ex­
pueston se muestra que las fibras 
de la celulosa Prehidrólisis-Sulfato 
del bagazo tienen formas tanto ci­
líndricas como de malla, la celu­
losa Digestión-Nítrica del bagazo 
presenta la forma cilíndrica, mien­
tras que la celulosa al Sulfito de 
la Madera sus fibras presentan for­
ma cilíndrica.~ Esto se entiende, 
influye en el coeficiente de re­
flexión que determina la brillan tez 
de la celulosa. 

En cuanto al método Extrac­
ción-Espectrométrico, tenemos que 
las insuficiencias de éste, entre 
otras son: la no completa extrac­
ción de los cuerpos que colorean 
la celulosa y además la gran dura­
ción de la determinación. 

Para el método Disolución-Acc­
tilación las deficiencias anterior­
mente señaladas para los otros mé­
todos, en éste no están presentes, 
no obstante es necesario el abun­
dar en el sentido de que cuando 
se disuelve la celulosa directamen­
te es imprescindible tener en cuen­
ta que algunas soluciones son co­
loreadas o pueden resultar algo 
amarillosas, producto de la oxida­
ción parcial de las mismas.n 29 
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Se ha descartado la obtención 
y disolución de algunos éteres, ya 
que las soluciones que se obtienen 
son coloreadas por los productos 
de las reacciones colaterales, como 
en el caso de la xantación del ál­
cali celulosa en la que se presenta 
la formación de tiocarbonatos. 

Discusión de los resuh::1dos 

Observando los resulta dos obte­
nidos pasemos pues a la discusión 
de los mismos, pero primeramen­
te es necesario el hacer referencia 
a las celulosas que se han usado 
en el trabajo; como anteriormente 
señalamos, son dos provenientes 
del bagazo y otra de la madera. 

La de mayor pureza de todas es 
la Digestión-Nítrica del bagazo si­
guiéndole en orden descendente la 
Sulfito y por último la Prehidróli­
sis-Sulfato. 

Este señalamiento respecto a las 
celulosas antes referidas, es nece­
sario ya que dependiendo de la 
calidad y pureza de cada una de 
ellas es que obtuvimos los resul­
tados en los diferentes métodos. 

Cuando analizamos los resulta­
dos obtenidos presentados en la 
tabla 3 notamos que existe cierta 
relación entre los índices determi­
nados por un mismo método, pero 
tal como esperábamos hay ausen­
cia de una completa corresponden­
cia entre los resultados obtenidos 
por diferentes métodos. Cabe se­
ñalar que es muy importante el 
recordar las características pro­
pias de cada método de determi­
nación, en base a ello notamos que 
el de Disolución-Acetilación carece 
de toda una serie de deficiencias 
presentes en los otros métodos, 
además es relativamente sencillo. 
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Conclusiones 

I. Se determinaron y compararon 
los resultados de las determi­
naciones de la coloración en 
pulpas obtenidas del bagazo y 
de la madera, usando diferen­
tes métodos de determinación 
y se comprobó la reproducibi­
lidad de los mismos. 

2. La eliminación de las deficien­
cias y la obtención de alta exac­
titud comparativa nos permite 
clasificar el método de deter­
minación de la coloración de 
los "siropes" celulósicos como 
el más adecuado para determi­
nación de la coloración en pul­
pas. 

3. Recomendamos el método de 
determinación de brillantez de 
las pulpas para disolver, me­
diante la medición de la colo­
ración de los "siropes" obteni­
dos por acetilación de la celu­
losa en recipiente adiabático 
determinando ésta después de 
su centrifugación. 

4. Se corroboró por medio de los 
resultados obtenidos que como 
se presumía la celulosa que me­
jores características en brillan­
tez y coloración presenta es la 
Digestión-Nítrica a partir del 
bagazo. 
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