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Tassd menetelmisss keitamalla valmistetulle lignoselluloo-
samassalle suoritetaan perjilkeen seuraavat kisittelyt: a)
delignifiointikésittely hapella, sen jilkeen b} kisittely jolla-
kin transitiometailien kompleksointi- tai sekvestrausaineel-
la, mitd seuraa pesu ja sitten c) késittely vetyperoksidilla,
jonkin alkalimetallisilikaatin t4isndollessa ja limpétilassa,
joka on korkeampi kuin 100 °C, ja 5 - 200 baarin paineessa.

Vid detta forfarande utsattes en genom kokning framstalid
lignocellulosahaltig massa successivt for fbljande behand-
lingar; a) en delignifieringsbehandiing med oxygen, déref-
ter b) en behandling med ett komplexerings- efler sek-
vestreringsmedel av transitionsmetaller fljd av tvittning,
och sedan ¢) en behandling med hydrogenperoxid, i ndrvaro
av en alkalimetallsilikat vid en temperatur pi hogre an 100
°C och under en pression av 5 - 200 bar.
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Menetelma delignifioitujen ja valkaistujen kemiallisten paperimassojen valmistami-
seksi — Forfarande for framstillning av delignifierade och blekta kemiska pappers-
massor

Keksinto koskee menetelmaa delignifioidun ja valkatstun kemiallisen paperimassan
valmistamiseksi.

Kemialliset paperimassat eli seliut ovat massoja, jotka saadaan keittdmalti lignosellu-
loosaa siséiltavid aineita, etenkin puuta. Kemiallisissa massoissa erotetaankin:

- kraftmassat eli sulfaattisellut,

- sulfiitti- ta1 bisulfiittiseliut,

- puolikemialliset tai neutraalisulfiittimassat,

- massat, jotka on keitetty yhden linotteen kanssa, kuten organosolvmenetelmalla
valmistetut (Ullmann's Encyclopedia of Chemical Industry, 5. painos, vol. A.18,
1992, sivut 568 ja 569),

- neutraalisulfiitti-antrakinonimassat,

- "Superbatch"-massat.

Kaikentyyppiset puulajit sopivat:
- havupuut, kuten eri ménty- ja kuusilajit,
- lehtipuut, kuten esimerkiksi koivu, poppeli, py6kki ja eukalyptus.

Klassisesti keittimalld valmistetuille kemiallisille massoille suoritetaan useita lignii-
ninpoisto- ja/tai valkaisukésittelyvatheita.

Ensimmaisissi vaiheissa keiton jilkeinen delignifiointi tiydennetaan. Sita seuraavat
vaiheet ovat vaikaisuvaiheita.

Niiden delignifiointi- ja valkaisukisittelyjen jalkeen massojen ISO-standardin mu-
kaisen valkaisuasteen tulee tavallisesti olla vahintdsn 88 - 190° ja kappaluvun erittdin
pieni ja samalla sen mekaanisten ominaisuuksien tulee olla hyvit eli selluloosa ei saa
olla kovin hajonnutta. T4ma hajoaminen saadaan selville mittaamalla massan viskosi-
teetti tai sen polymeroitumisaste (DP). DP:n tulee pysyd mahdollisimman korkeana.

Alla ja seuraavassa kdytettyjen termien méairitelméit vastaavat seuraavia standardeja:
valkoisuus: standardi ISO 2470
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kappaluku: standardi SCAN C1-59
polymeroitumisaste (DP): standardi SCAN C 15-12.

Ensimmaiset delignifiointivaiheet suoritetaan tavallisesti kasittelemalla kaasumaisel-
la kloorilla tai klooridiokstditla.

Massan valmistamiseksi klooritta on ehdotettu kloorattujen reagenssien korvaamista
muilia hapettavilla aineilla. C.L. Forberin artikkelissa "Chlorine and chlorine dioxide
replacements in kraft pulp bleaching: Emerging technologies or Laboratory curiosi-
ties?", TAIPPI PRESS, Atlanta, Georgia 1993, tullaan johtopéétokseen, etti on ole-
massa useita yhdisteit, joiden valkaisukyky on riittiva korvaamaan kloorin deligni-
fioinnissa, mutta etti klooridioksidin korvaaminen valkaisussa ei néyti toteuttamis-
kelpoiselta, silla mikain reagenssi ei pysty kilpailemaan klooridioksidin tehon ja hin-
nan kanssa,

Tuossa artikkelissa vertaillaan erityisesti joukon reagensseja, kuten kloorin, kiooridi-
oksidin, hapen, otsonin ja vetyperoksidin, delignifiointi- ja valkaisukykyi ja siina
mainitaan myos saadut tulokset yleensd kappalukuna, valkoisuutena ja viskositeetti-
na.

Sen mukaan amoastaan hapelia on delignifiointikykya, mutta €i juurikaan valkaisu-
kykyd. Sen kloorin korvauskerroin (CRF) on 5 ja sen kiytt6 aiheuttaa kappaluvun
pienenemisen noin puolella (17:4an 35:sti), saadun viskositeetin ollessa 980 dm’/kg
(noin 37 ¢Ps) ja ISO-valkoisuuden 34°,

Sen sijaan vetyperoksidin kaytt6 on tunnettua seka delignifioinnissa ettd valkaisussa.

Ligniinin poistossa kappaluku pienenee vihén alle puolella (20:een 35:sti), saatu
viskositeetti on yli 900 dm*/kg (noin 37 cPs) ja ISO-valkoisuus 45°% 1SO-valkoi-
suudeksi saadaan 91° viskositeetin ollessa noin yli 600 dm’/kg.

Kappaluvun laskemiseksi arvon, joka on tavallisesti 7 - 14, alapuolelle joudutaan
kayttdmian toista ligniininpoistovaihetta, joka voidaan toteuttaa otsonia kéyttden (C.
Chirat ja Lachenal, Proceedings TAPPI, Pulping Conference 1993, s. 717) tai pere-
tikkahappoa kéyttien tai vield peroksomonorikkihappoa kiyttien (F. Desprez, S. De-
venyns, N. Troughton. Proceedings TAPPI, Pulping Conference 1993, s. 443).

Vetyperoksidikésittelylld, jollaista kuvataan EP-patenttihakemuksessa 0578304 Al,
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saadaan valkaistuksi voimakkaasti ainoastaan massat, joiden kappaluku on pienempi
kuin 5 ja joiden mangaanipitoisuus on pienempi tai yhta kuin 3 ppm ja joiden sakeus
on vihinti4n 25 paino-% kuiva-ainetta massan kokonaispatnosta laskettuna. Tami
H,0,-kisittely suoritetaan vaatimuksissa esitetyssi lampdétilassa S0 - 140 °C.

Tami mangaanipitoisuus, joka on pienempi tai yhtd kuin 3 ppm, saadaan jollakin
hapolla tai jollakin kompleksointi- ta1 sekvestrausaineella happamassa viliaineessa
suoritetulla esikésittelylla.

Esimerkkeind mainitut Jmpatilat ovat 80, 90 ja 120 °C. Mainittua lampétilaa 120 °C
vastaavaa mainintaa reaktioviliaineessa vallitsevasta paineesta el ole.

Tama paine voisi olla mainitussa l4mpétilassa kyllastyvin vesihoyryn paine.

Teoksessa: "American Institute of Physics Handbook, Third Edition, McGraw-Hill
Book Company, sivu 4-309" mainitaan lampétiloille 100 °C - 374,15 °C absoluuttiset
kylkistyviin hoyryn paineet, erityisesti noin 2 bar 120 °C:lle ja 3,6 bar 140 °C:lle.

Lisaksi julkaisun EP-0578304-A1 esimerkit 18 - 21, joissa kdytetddn sakeudeltaan
30 %:n kemiallista massaa, osoittavat, ettd polymeroitumisaste DP laskee 1180:std
1030:een, kun lopullinen ISO-valkoisuus nousee 89,8°:sta 92,6 seen.

Patenttthakemuksessa EP-0577157-A2 kuvataan menetelm#i massan, jonka sakeus
on 5 - 20 %, valkaisemiseksi vetyperoksidilla alkalisessa viliaineessa ja paineessa,
Joka on alle 25 bar ja edullisesti alle 14 bar.

Téassa menetelmissi tarvitaan kuitenkin otsonilla paineessa suoritettava esikisittely.

Selityksess4 ja kuvioissa ei esitetd kuumennuslaitteita, ja voidaan olettaa, ettd kisitte-
ly H,O;:lla suoritetaan samassa ympiriston lampétilassa kuin esikasittely otsonilla.

P. Tibblingin ja B. Dillnerin artikkelissa, joka esitettiin 25. EUCEPA -konferenssissa
Wienissd 1993, osoitetaan, ettd valkaisemalla H,0,:1la alkalisessa viliaineessa

90 - 100 °C:n Iampotilassa ja 5 baarin paineessa saadaan massat, joiden kappaluku
on 12, valkaistuiksi 1SO-valkoisuuteen 85 - 86°, ja massat, joiden kappaluku on 7,
ISO-valkoisuuteen 90°.

Valkoisuuden paraneminen tuo kuitenkin mukanaan naiden massojen viskositeetin
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4
(dm*/kg) huomattavan laskun. Kuvio 2 osoittaa, etta viskositeetti laskee 890:st4
760:een, kun ISO-valkoisuus nousee noin 78,3°%sta noin 84,7%:seen. Lisaksi lampoti-
lan nostamisella 100 °C:sta 110 °C:seen ei ndyté olevan mitdiin merkittdvaa vaikutus-
ta.

B. Dillnerin asiakirja DUOPLAN OY, KVAERNER "Chemicals dry solids and solid
waste in a low effluent bleach mill, Study review meeting, Helsinki, February16,
1994" osoittaa, ettd PO-valkaisut, jotka suoritetaan 105 °C:ssa 5 - 10 baarin painees-
sa, eivit johda merkittdviin painevaikutuksiin. Viskositeetti kuttenkin alenee 970:sti
800:an, kun ISO-valkoisuus nousee 73°:sta 87°:seen.

Esills olevan keksinnon tarkoituksena on tuoda kéyttoon delignifioitujen ja valkais-
tujen kemiallisten paperimassojen, joiden polymeroitumisaste DP on korkea, valmis-
tusmenetelmd, jossa kéytetiin happea ja vetyperoksidia hapetusaineina ja kaikki
menetelmén kisittelyvaiheet suoritetaan reaktiovaliaineessa, jonka pH on emaksinen.
Taman menetelmén tarkoituksena on myos valttad kaikki sellaiset vaiheet, joissa
kaytetadn kloorijohdoksia, kuten esimerkiksi klooria tai klooridioksidia, ja vilttaa
myo0s kaikki sellaiset késittelyvaiheet, joissa kdytetdan muita hapetusaineita ja eten-
kin otsonia tai perhappoja.

Téhén tavoitteeseen paastidn esilld olevan keksinnén mukaisesti delignifioitujen ja
valkaistujen kemiallisten paperimassojen valmistusmenetelmilia, jossa keittamalla
saadulle lignoselluloosapitoiselle massalle suoritetaan peréjilkeen seuraavat kasitte-
Iyt:

a) delignifiointikasittely hapella, sen jilkeen

b) kasittely jollakin transitiometallien kompleksointi- tai sekvestrausaineella, miti
seuraa pesu ja sitten

c) kasittely vetyperoksidilla,

ja tille menetelmalle on tunnusomaista, etts kisittely vetyperoksidilla suoritetaan
Jjonkin alkalimetallisilikaatin lasnéaollessa ja limpotilassa ¢, joka on yli 100 °C, ja pai-
neessa p, joka on enemman kuin 1,5 kertaa limpétilassa ¢ kyllastyvin vesithyryn
paine.

Talla menetelmalla voidaan valmistaa ECF- ja TCF-massoja tarvitsematta muita ha-
petusaineita kuin happea ja vetyperoksidia.

Happikasittely4 (a) tai ligniinin poistoa hapella kidytetasin nykyisin yleisesti paperi-
teollisuudessa ja erityisesti valmistettaessa TCF- ja ECF-massoja, kuten mainitaan
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esimerkiksi artikkelissa "Van Lierop, B, Oxygen Delignification, Workshop on
Emerging Pulping and Chlorine-free Technology, RALEIGH N.C., March 14,
1993".

Ligniininpoisto rajoitetaan yleensa 50 %:iin (kappaluvulla mitattuna), silla timéan
rajan yldpuolella hapen selektiivisyys emé#ksisessé pH:ssa huononee voimakkaasti ja
se vaikuttaa sydvyttivasti selluloosaan, jolloin polymeroitumisaste (DP) laskee hai-
tallisesti. Keksinnon mukaisen menetelmén vaiheen (a) olosuhteet ovat sellaiset, jot-
ka tunnetaan ja joita kédytetisin paperiteollisuudessa.

Hapella emiksisissd pH-oloissa suoritetun kéasittelyn loppuun voidaan liséta yksi tai
useampia massan pesuvaiheita.

Hapella kisittely voidaan suorittaa my6s useina perikkiisind happikésittelyvaiheina,
joiden vélissa on pesuvaiheet.

T4man keksinnén mukainen kompleksointi- tai sekvestrauskisittely (b) suoritetaan
jonkin alkalimetallien kompleksointi- tai sekvestrausaineen avulla, kuten esimerkiksi
DTPA:lla (natriumdietyleenitriamiinipenta-asetaatilla) EDTA:1la (natriumetyleeni-
diamiinitetra-asetaatilla), tai fosfonithappojen suoloilla.

Useampia aineita voidaan yhdistia késittelyn tehon parantamiseksi useampien me-
tallien suhteen.

Kompleksointi- tai sekvestrausaineen miéri on edullisesti 0,1 - 1 paino-% massan
kuiva-aincesta laskettuna. Edullisesti tam# méira on 0,25 - 0,5 paino-%.

Tuotteiden ja reagenssien mi4rit ilmoitetaan aina, jollei muuta mainita, painopro-
sentteina massan kuiva-ainepainosta eli kysymyksessa olevasta massasta kuivana.

Massan sakeus ilmoitetaan painoprosentteina kuiva-ainetta massan kokonaispainos-
ta.

Kasittely b) suoritetaan edullisesti alkalisissa pH-oloissa.

Massan pH on edullisesti kisittelyn b) aikana suurempi kuin 7 ja pienempi tai yhta
kuin 12,5.
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Vaiheessa b) pH on edullisesti 8,5 - 9,5. Eméksinen pH saadaan kisittelyn b) aikana
joko massan jadnnosemiksisyydesti happikésittelyn jalkeen tai kompleksointi- tai
sekvestrausaineen eméksisyydesté tai sitten lisdamalla jotakin emésts, esimerkiksi
NaOH:ta.

Useimmissa massoissa massan jainndsalkalisuus yhdessa DTPA:n alkalisuuden
kanssa tuottaa lahelld 9:3 olevan pH:n natriumia lisadmétta.

Massan mangaanipitoisuus ennen vetyperoksidikésittelya c) on edullisesti enintidn
5 ppm tdmén massan kuiva-ainepainosta laskettuna.

Kisittelyn b) lampétila on yleensi 20 - 100 °C ja edullisin ldmpétila on 60 - 90 °C.
Kisittelyn b) kestoaika on yleensi 1 - 30 minuuttia ja edullisesti 5 - 15 minuuttia.

Massan sakeus kasittelyn b) aikana on yleensi 2 - 25 % ja edullisin sakeus on
4-12%.

Kompleksointikésittelyn jalkeen massa pestiin vedelld. Pesu suoritetaan paperiteolli-
suudessa tunnetuilla menetelmilia kuumalla tai kylmalli vedella.

Yilattavasti se, etta kasittely c) suoritetaan paineessa, antaa mahdollisuuden mini-
moida massan selluloosa-aineen hajoaminen ja s#ilyttis korkea DP-arvo toisin kuin
tunnetulla tekniikalla saaduissa tuloksissa.

Massan kappaluku on edullisesti ennen vetyperoksidikisittelya enintiin 17. Mene-
telmalld voidaan nimittéin talloin saada loppuvaiheessa P delignifioitu ja erittiin val-
koinen massa, jota voidaan kayttii suoraan paperin valmistukseen.

Absoluuttinen paine p on edullisesti 5 - 200 bar. T#llaisen painealueen voidaan ha-
vaita olevan eduksi korkean DP:n sdilyttimiselle keksinnon mukaista menetelmas
toteutettaessa.

Kaytinnon syistd absoluuttinen paine p on edullisesti 25 - 50 bar.

Alkalimetallisilikaatti on edullisesti natriumsiltikaatti.

Kun kiytetidn natriumsilikaattia, kitevyyssyisti kdytetdsn mieluummin 0,5 - 10 pai-
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no-% kaupallista 38°Bé:n liuosta kuivapainosta laskettuna ja vield mieluummin
4 - 8 paino-% t4t4 huosta.

Reaktiolampétila ¢ on edullisesti 110 °C - 180 °C. Edullisin z-alue on 130 - 160 °C.

Massan sakeus on vetyperoksidikasittelyn aikana edulhsesti 4 - 35 pamno-% kuiva-
ainetta méran massan kokonaispainosta. Menetelmé voidaan toteuttaa tehokkaasti
matalilla, noin 4 - noin 10 %:n sakeuksilla ja reaktiovaliaine on erittdin juoksevaa ja
se voidaan helposti siirt4a pumppaamalia vilttyen mahdollisilta tukkeumilta.

Sakeus on edullisesti 10 - 20 %. Taméin sakeusalueen avulla saadaan optimoiduksi
menetelmén saanto.

Vetyperoksidikasittelyssa viipymisaika on edullisesti 1 minuutista 3 tuntiin. Viipy-
misaika muuttuu péinvastaiseen syuntaan lampétilan noustessa.

Edullisesti viipymisaika on 15 minuutista 1 tuntiin. Nama suhteellisen lyhyet viipy-
misajat antavat mahdollisuuden lisitd delignifioidun ja valkatstun massan valmistuk-
sen saantoa tunnissa.

Kiytetysts 1ahtomassasta ja menetelmén lampdtilasta riippuen vetyperoksidia kayte-
tadn edullisesti 0,5 - 10 paino-% massan kuiva-aineen painosta laskettuna.

Keksinnon mukainen delignifiointi- ja valkaisuvaihe ¢) tapahtuu jatkuvatoimisena tai
erdajona (batch) laitteilla, joita kaytetdan yleisesti paperiteollisuudessa massojen
keittoon ja joiden avulla vetyperoksidin ja natriumsilikaatin vesiliuoksella impreg-
noitu massa saadaan pidetyksi paineessa ja korkeassa l4mpétilassa valitun viipymis-
ajan. T4man késittelyn c) jalkeen massan paine alennetaan, se jadhdytetiin ja pes-
ta4n vedella.

Erttain sakean (20 - 30 %) massan erdvalkaisu voidaan esimerkiksi suorittaa seuraa
vasti:

massaan sekoitetaan kylm#na vetyperoksidia ja natriumsilikaattia ja vettd niin, etti
saadaan valittu sakeus, sitten se ohjataan ruostumatonta tersisti olevaan autoklaaviin
siten, ettd autoklaavi tulee mahdollisimman tiyteen. Autoklaavin sulkemisen jilkeen
sithen pumpataan pieni méar4 vettd, kunnes saadaan noin kymmenen baarin paine,
sitten lampotila nostetaan valittuun limpétitaan valitun ajan kuluessa. Lampotilan
nostovaiheen aikana nesteiden laajeneminen aiheuttaa paineen nousua. Titd nousua
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voidaan saadella valuttamalla hieman nestefaasia ulos kuumennuksen aikana.

Matalasakeuksisen (8 - 10 %) massan jatkuvatoimisesti tapahtuva valkaiseminen
voidaan suorittaa esimerkiksi seuraavasti;

DTPA:lla esikésitelty massa pestadn ja sithen sekoitetaan vetyperoksidi, silikaatti ja
vettd, jotta saadaan 8 - 10 %:n sakeus, joka tekee massasta pumpattavan.

Sitten seos paineistetaan korkeapainepumpulla reaktorissa limmoénvaihtimen vilityk-
selld, joka kuumentaa seoksen valittuun Limpatilaan, Putkireaktorista, jonka pituus
lasketaan sellaiseksi, ettd valkaisuun saadaan valittu viipymisaika, tulevan valkaistun
massan paine alennetaan ja se jazhdytetian laimentamalla se vedelld ja sitten se pes-

Menetelmitin litttyvid laitteita, kuten ldmmonvaihtimia ja hdyryn talteenottosyklone-
ja, voidaan lisat4 valkaisusta tulevan massan lammon ja paineen talteenottamiseksi ja
kayttimiseksi hyodyksi.

Tamin keksinnon edullisin toteutusmuoto koskee uutta jaksoa O-Q.makcinen-P, jOSsa
vaihe P on sininsi uusi.

Tama edullinen jakso sisaltds teknisid etuja, silld tunnetun teknitkan mukaisissa me-
netelmissé joudutaan suorittamaan metallien kompleksointi tai sekvestraus happa-
missa oloissa korkea-asteisen valkaisun suorittamiseksi vetyperoksidilla.

Patenttihakemuksessa EP-578304-A, joka jo mainittiin edelld, osoitetaan, ettd ennen
lopullista vetyperoksidivaihetta tarvitaan kasittely happamassa valiaineessa, jonka
pH on sédidelty. Kaikissa hakemuksen EP-578304 esimerkeissi mainitaan komplek-
sointikésittely happamassa pH:ssa tai hapan pesu pH 5:ssa ennen lopullista valkaisua.

Lisaksi D. Lachenal ty6tovereineen "Optimization of bleaching sequences using pe-
roxide as first stage, 1982, International Pulp Bleaching Conference, TAPPI Pro-
ceedings, s. 145-150, osoittaa (taulukko 4, s. 147), ett4 happaman esikésittelyn avulla
voidaan myos parantaa massan delignifioitumista peroksidivalkaisun aikana.

Téaman keksinnén parhaalla toteutusmuodolla voidaan saada erinomaisia tuloksia
valkaisussa tarvitsematta kéytta4 hapanta viliainetta vaiheessa b) pdinvastoin kuin
tunnetussa teknitkassa yleensd mainitaan,
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Se, etti kasittely b) voidaan suorittaa emiksisissi oloissa, on teollisuuden kannalta
erittdin mielenkiintoista, sill4 sen avulla véltytian kahdelta pH:n muuttamiselta jak-
son aikana. Alkalisen hapella késittelyn jilkeen massan pH on nimittdin emédksinen
jopa useamman vesipesun jalkeen, ja talla valtetdin kompleksointikéisittelyn happa-
muuden toinen neutralointi soodalla.

Lopuksi viela talld edullisella jaksolla voidaan padstd happamuuden atheuttamista
korroosio-ongelmista terdksestd valmistetuissa laitteistoissa ja se vihentds myds on-
gelmia, jotka koskevat jadnndshappojen ja -suolojen késittelyd ympdériston suojelemi-
seksi.

Vaiheen c), joka suoritetaan keksinnén tunnusmerkkien mukaisesti, voidaan paineen
D, joka on korkeampi kuin paine, jossa vesihoyry kyllastyy, kiyttimisen ansiosta
vilttid nestemdéisten reagenssien huomattava haihtuminen.

Klassisissa menetelmissd, joissa kiytetdan yli 100 °C:n lampétiloja, paine on tulosta
neste-hdyrytasapainosta, joka muodostuu osan nestefaasista hdyrystyttyd kuumen-
tamisen aikana. Yhdisteimalla silikaatti/korkea ldmpotila/paine p voidaan odottamat-
tomasti pisstd huomattavaan ligniinin poistoon massan DP:n sdilyessi silti hyvana.
Ligniini siis liukenee talla tavoin selektiivisyydelld, joka on verrattavissa kaasumai-
sen kloorin tai klooridioksidin selektiivisyyteen.

Esilld olevan keksinnén mukaisella menetelmalla voidaan siis pa4sti kemiallisten
massojen jokseenkin tiydelliseen delignifiointiin ja valkaisuun keiton jalkeen vain
3 vaiheessa ja kayttdimalla vain huokeita hapetusaineita eli happea ja vetyperoksidia.

Keksinto selvidd paremmin seuraavista esimerkeistd, taulukoista 1 - 10 ja kuvioista
1 - 8 arkeilla 1/8 - 8/8.

Esimerkit

Esimerkit 1 - 46, jotka nakyvit taulukoissa 1 - 10, toteutettiin lihtien kolmesta teolli-
suudesta perdisin olevasta kemiallisesta massasta, jotka oli valmistettu kraftkeitolla ja
happikasittelylla.

Massojen happikdsittely oli suoritettu klassisissa oloissa 10 %:n sakeudessa,
3,5 baarin hapen paineessa, 95 °C:n lampétilassa ja 60 - 90 minuutin viipymisajalla
puun Jaadusta riippuen.
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Niiden massojen ominaisuudet on ilmoitettu alla taulukossa A:
Taulukko A

Massan laatu keiton ja Massan Sakeus Kappa- Dp ISO-

happikisittelyn jilkeen pH % luku valkoisuus-
aste
Havupuukraftimassa (HK) 9.4 27 13,1 1010 345
Lehtipuukraftmassa (LK) 8,7 31 9,2 1160 53,7
Lehtipuukraftmassa (LKIT) 9.6 28 7.4 1170 44,9

Yleismenettelytapa kaikissa esimerkeissi (jollei muuta mainita):

a) Kompleksointikiisittely
Valittu taulukon A massa lietetdan 10 %:n sakeuteen 0,5 % DTPA:lia (kaupallinen

liuos, natrium-DTPA 40 paino-% vedessi) ja kuumennetaan 15 minuuttia

(0,25 tuntia) 90 °C:ssa.

Lopuilinen pH on 9 - 9,6 valitusta massasta riippuen.

Sitten kysymyksessi oleva massa suodatetaan ja pestadn demineralisoidulla vedell.

b) Valkaisu paineessa

Kohdasta a) talteenotettuun massaan sekoitetaan ympariston lampdétilassa vetyper-
oksidi-, natriumsilikaatti- ja demineralisoitu vesipanos, joka tarvitaan kokeeseen vali-
tun sakeuden aikaansaamiseksi, sitten ndin saatu reaktioviliaine pannaan ruostuma-
tonta teréistd olevaan autoklaaviin, joka tiytetisin kokonaan massalla jattden mahdol-
lisimman vihén tyhjés tilaa. Autoklaaviin pumpataan muutamia kuutiosenttimetreja
demineralisoitua vettd valitun paineen aikaansaamiseksi. Sitten autoklaavia kuumen-
netaan lampdtilassa ¢ valitun ajan.

Kuumennuksen vaikutuksesta siséiinen paine kasvaa. Paineen saamiseksi pysymain
valitussa reaktioarvossa autoklaavin sulkuventtiili avataan ajoittain muutaman kuu-
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tiosenttimetrin nestetti piastimiseksi ulos. Reaktion jilkeen autoklaavi jashdytetdin
ja avataan, massa otetaan talteen suodattimella ja pestdan demineralisoidulla vedella.
Sitten mitataan valkoisuus, kappaluku ja DP edelld mainittujen paperiteollisuuden
ISO-standardien mukaisesti.

Saatujen tulosten pohdinta:
1) Natriumsilikaattimfdriin vaikutus saatuun valkoisuuteen ja DP:hen
Taulukossa 1 esitetdin vertailukoe 1 ja kokeet 2, 3, 4 ja 5, jotka tehtiin massalla LKI.

Taulukossa 2 esitetdin kokeet 6,7, 8,9, 11, 10, 12 ja 13, jotka tehtiin massalla LKII.

Edelld mainittuihin kokeisiin perustuvat kuviot 1, 2 ja 3 osoittavat hyvin natriumsili-
kaatin erittdin merkittdvin suotuisan vaikutuksen ja tAma vaikutus on sitd suurempi,
miti korkeampi on valkaisun limpétila.

Esimerkiksi kdyri 2 osoittaa, ettéi 150 °C:n lampétilassa ja 25 baarin paineessa 2 %:n
natriumsilikaatin lisdédminen voi tuottaa 10 pistettd paremman [SO-valkoisuuden.

Kokeen 1 (vertailu, jossa 0 % silikaattia) ja kokeen 4 (8 % silikaattia) vertailu osoit-
taa, etta sen lisiksi, ettd ISO-valkoisuus paranee erittdin paljon (73,5%sta 89,2%seen),
massan polymeroitumisaste kdytannollisesti katsoen siilyy silikaattia kaytettdessd
(DP = 1100), kun sen sijaan samoissa oloissa, mutta ilman silikaattia massan DP
putoaa 148:aan. Lisaamalld 2 % silikaattia (koe 2) saadaan ISO-valkoisuus parane-
maan paljon (85,4%), mutta DP jaa heikoksi (DP = 372). 4 %:lia silikaattia DP putoaa
hieman vahemman (koe 3, DP = 720).

2) Paineen ja limpdtilan vaikutus valkoisuuteen
Taulukossa 3 esitet4an kokeet 14, 15, 16, 17, 18, 19, 4, 20 ja 21, jotka suoritettiin
LKI-massalia.

Taulukoissa 4 ja 10 esitetiiin kokeet 13, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 45 ja 46, jotka tehtiin
LKIl-massalla.

Kuviot 4, 5 ja 6, jotka perustuvat edelld mainittuihin kokeisiin, osoittavat hyvin pai-
neen suotuisan vaikutuksen.

Todetaan, etta etenkin 5 - 50 baarilla vaikutus on huomattavin. On siis edullista
kédyttdd yli 5 baarin painetta. TAm4 vaikutus on havaittavissa 110 - 150 °C:n lamp6ti-
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loissa.

Kiyrit 5 ja 6 osoittavat myos, ettd kdytettiessd samaa massaa ja muutoin samoja olo-
suhteita lampétilan kohottaminen lisda valkoisuutta.

Kaiyttamalla erittétin korkeita valkaisuldmpdétiloja, kuten 170 °C, voidaan passta erit-
t4in korkeisiin ISO-valkoisuusasteisiin. TAmi tulos on piinvastainen kuin mekaanis-
ten massojen valkaisusta havaitut, joissa parhaat valkoisuudet saadaan 60 - 90 °C:n
1ampétiloissa.

3) Vetyperoksidiméiirin vaikutus
Taulukossa 5 esitetédn kokeet 28, 4, 29 ja 30, jotka tehtiin LKI-massalla.

Kuvio 7, joka perustuu edelld mainittuihin kokeisiin, osoittaa merkittdvin vaikutuk-
sen, joka aikaansaadaan reaktioviliaineeseen lisitylld H»O,:1la aina 8 paino-%e:iin
saakka.

4) Valkoisuuden ja DP:n villinen suhde

Taulukon 1 kokeiden avulla voidaan piirt4s kaava, joka esittdd DP:a ISO-valkoisuus-
asteen funktiona. Huomataan, etti viskositeetti kasvaa valkoisuuden lisé4ntyessd,
kun kéytetasn 130 °C:n lampétilaa ja 100 baarin absoluuttista painetta. Tama tulos
on uusi ja odottamaton edella mainittuun tunnettuun tekniikkaan verrattuna. Ei ni-
mittéin ollut ennalta ndhtdvissa, ettd silikaatin ldsnéollessa natriumsilikaatilla saa-
taisiin séilym#an hyvi DP korkeissa limpatiloissa ja suuressa paineessa.

Taulukko 6 esittdd kokeita, jotka tehtiin LKII-massalla (kokeet 31, 32, 33, 34, 35).
Taulukko 7 esittaa kokeita, jotka suoritettiin LKI-massalla (kokeet 36, 37, 20, 38).

Taulukko 8 esittd4 kokeita, jotka tehtiin LKI-massalla (kokeet 39, 21, 40, 2, 41, 45,
46).

Taulukko 9 esitt#d kokeita, jotka tehtiin HK-massalila (kokeet 42, 43, 44).
Muiden esimerkkien pohdinta

Taulukon 6 kokeet 34 ja 35 osoittavat, etth magnesiumin lisaamisella (1 % magne-
siumsulfaattia) on haitallinen vaikutus valkoisuuteen.
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Taulukon 6 kokeet 31 ja 32 osoittavat, ettd natriumin (1 % NaOH) lisaédmiselld on
haitallinen vaikutus valkoisuuteen.

Taulukon 7 koe 36 ja taulukon 10 koe 46 osoittavat, etté lisaméaran DTPA:a lisaa-
minen H,O;-vaiheen b) aikana parantaa hyvin vihin valkoisuutta.

Taulukon 8 vertailukoe 39, joka suoritettiin normaalissa ilmakehén paineessa ja ma-
talassa lampdtilassa (90 °C), johtaa paljon pienempién valkoisuuteen (79,2° ISO)
kuin mika saadaan samoilla ma4ritls kokeen 31 reagensseja (88,6° [SO).

Taulukon 7 koe 38, joka suoritettiin matalassa lampétilassa, mutta korkeassa pai-
neessa, antaa samoilla reagenssimérilla paremman valkoisuuden (81,9° ISO), mutta
paljon huonomman kuin mik4 saadaan esilia olevan keksinnén olosuhteilla (taulukon
7 koe 31, 150 °C, 100 bar, 88,6° ISO).

Taulukon 8 koe 41, joka tehtiin samoissa koeolosuhteissa kuin taulukon 1 koe 4,
mutta 9,5 %:n sakeudessa 20 %o:n sakeuden sijasta, osoittaa, ettd jopa matalassa sa-
keudessa (pumpattava massa) valkaisu pysyy tehokkaana, kuten ei ole asianlaita
H,0,:n vaikutuksella normaalipaineessa.

Taulukko 9 esittdd kokeita, jotka suoritettiin havupuukrafimassalla HK, jonka 13ht6-
valkoisuus oli erittdin pieni 34,5° ISO.

Koe 44 osoittaa, ettid keksinnon olosuhteilla (lampétila 150 °C, paine 100 bar ja 8 %
silikaattia) voidaan saada voimakas valkoisuus (89,0° ISO) eli 54,5:n ISO-asteen pa-
rannus ja lahes téydellinen ligniinin poisto (kappaluku 1,2). Koe 43 osoittaa, ettia

4 %:lla HyO, saadaan vield 43,8 ISO-asteen parannus.

Kokeet 23, 26 ja 45 osoittavat, ettd samalla massalla valkaisuteho kasvaa lampatilan
noustessa. 170 °C:ssa saadaan valkoisuudeksi 88,3° ISO ainoastaan 20 minuutin
kuumennuksella.




SOANELDA o

9°68 #601 £0°'v 9] 001 Zl ¥ - 0T 0g1l iQq
- - - 88 - - -~ $‘0 vdld 01 06 szo(e S
< :
— '68 0011 £y A 001 g ¥ - 0T O£l 1{(q
- - - 6'8 - - - ¢°0 vd1ld ot 06 ¢z'o(® ¥
8°L8 0ZL S'€ $'9 001 ¥ ¥ - 0T o€l 1(q
- - - I's - - - $‘0vdla ol 06 sZo(e £
¥'c8 ZLE 61 'y 001 rd 14 - 07 1] | I(q
- - - 88 - - - $°0 vdld 01 06 sT'o (e z
S'cL 8yl Sl e 001 0 4 - 0T o€l 1(q
- - - 68 - - - $°0 Vd.Ld 01 06 sTo(e N |
ase m®q % %
~sunsioy[eA Hd sured 94 8¢ % aure % o Bupuny o
-OSI da eddey | uwsummdoy | -omyesy | weeqS O'H -gutosyejdwios SRS ) eIy 20}
1 opnnE ],




117394

15

QONN[IBUSA

%1 §‘c 6 S 8 14 - 0z 011 z(g

- - $'6 - - - $‘0 vdlLd 01 06 sz'o(e £l
0°Z8 9'c 9'L S ¥ ¥ - 0z 011 (g

- -- $6 - - - ¢‘0 vdla 01 06 sz'o(® Z1
0°08 67 99 S 4 14 - 0z o171 z(q

- - ¢'6 - - - $°0 vdia ol 06 §T'0(® 11
9L 61 Sy < 0 14 - 0z 011 z(q

- - ¥'6 - -- - $‘0vdla o1 06 sz'o(e «01
508 8C S'L ST 8 b - 0z 051 0s'0(q

- - £6 -- - - $‘o vd.Ld o1 06 sTo® 6
$‘s8 A4 L §T 14 ¥ - 0T 051 0s‘0(q

- - v'6 - - - $'0 vdia 01 06 sTo(e 8
Lb8 Al 1's 4 4 ¥ - 0T 0s1 0s'0(q

- - £'6 - - - §°0 vd1d 01 06 cZoe L
YL 11 1 44 0 14 - 07 0S1 os‘0(a

- - £'6 - -- - $'0 vdld o1 06 ¢Z0(e «9
ol58 nBq % %

-SNAsioN[BA Hd oured 74 8¢ % aure % Do v ) ol

-OSI1 vddey voulindor] | -omesy | mEeNIS | ZO°H | -mwosys[dwioy snayes ) 22 137 20}

zopnme ],




117394

16

S'L8 01L S0‘c 79 001 ¥ 14 - 0T 0g1 1(q

- - 6 - - - $°0 Vd1d 01 06 AL 1Z
9'sg 976 'y L i) ¥ % - 0T o€l 1(q

- - - I'6 - - - ¢‘0 vdlLa 0l 06 sz'o(e 0T
7’68 0011 €' ] 001 8 14 - 0z 0tl 1(q

- - - 68 - - - $°0 vdid 01 06 szo(e ¥
6'88 - A 6L 0s 8 12 - 0z o€l 1(q

- - - 6'8 - - - $'0 vdlLd 01 06 stoe 6l
9'g8 - 'y 8L 0T 8 14 - 0T 0gl 1Qq

- - - 6'8 - - - $°0 vdld 01 06 sz'o(e g1
9'L8 - vy 6L 61 8 ¥ - 0T OET i(q

- - - 68 - - - $‘0 vdid 01 06 sToe L1
£'L8 - T 2 8 4| 8 ¥ - 0T ol 1(q

- - - 68 - - - ¢'0 vdld 01 06 szo(e 91
698 - by 8 g 8 ¥ - 0T 0gl 1(q

- - - 88 -~ - - $‘0 vdlid 01 06 szole 9
1°L8 0LTI A 6'L €67 8 ¥ - 0z o€l 1(9

- - - 68 - - - $‘0 vdlLa o1 06 AL 1
sjse eq % %

~SINSION[BA Hd sured ?d 8¢ % sure % o R BUIaUN) o

-0S$1 da eddey; | uounndo] | -omjeay | mEeNIS | fO'H | -Burosyeqduwioy] snAYBS 1 By 20

€ opnme |,




117394

17

6'L3 LC $‘L 0s 8 ¥ - 174 0s1 s'o(q

- - 96 - - -- §$'0 vdid o1 06 szo(e Lz
0'88 L L'L (43 8 12 - 0T 0s1 so(q

- - 96 - - - $°0vdld 0l 06 szo(e 9T
1°L8 8T 8L Sl g 12 - 0T 0st s0(q

- ~ 96 - - - $‘o0 vdld 01 06 YA ¥4
9'¢g 6T 9°L S 8 v - 0T osI 1(q

- - 96 - - - $'0 vdld o1 06 sz0 (e A
0'98 £¢ 6 0S 8 12 - 0z o1l rA (|

- - $'6 - - - $'0vdld 01 06 sz’ (e £
1's8 ¢'c 6's §T 8 14 - 0z ol 1l z(q

- - 96 - - - $‘0 vdld 01 06 A 7z
$'e8 $°E 6 g 8 ¥ - 0T 011 z(q

- - $‘6 - - = ¢‘ovdid 01 06 sz0(e £l

0,
S8 Jeq % %
-SNNSION[eA gd oured 74 8¢ % oure % Do Ry | om
~0Si eddey woundo] | -oBYEY meENHIS | ZO'H -nuosye|duroy| snayeg ) ety 20y
p Oynme,




117394

18

Ti6 6L 1'¢ 1L 001 8 A | - 07 o€l 1(q
- -- - 88 - - - $'0 vdld 01 06 sT'o(® 0€
T'6 0€8 £'c ¥L 001 8 8 - 0z o<l 1(q
- - - 16 - -- - §0vdla 01 06 sTo(e 62
7'68 0011 £y '8 001 8 t - 0z (1Y | 1(qQ
- - -- 68 -- -- -~ 0 vdLa oL 06 szoe ¥
¥'98 9671 'y I's 001 8 z - 0z 0€1 1(q
- - - 88 - - - ¢‘0 vdla 01 06 sZ'o(e 14
ase IBq % %
~SINSION[eA Hd sured 34 8¢ % oure % Do rulojun | om
-0Sl1 da eddey] |uowmdo | -omyesy | mweyis | OH -nuiosyarduwoyy] snayeg ) eIy 20y
S oOpnne],




117394

19

I

‘ ‘ YOSIN ‘

1°Z8 - - v's 001 ¥ - ¥ - 0t 0s1 | os‘0(q

- - - L9 Y*OS*H -- - - - $‘0 vdILd £ 06 | os'oCe | sg
7’68 - L1 ¥'s 001 4 i v - 114 oSt | os'0o(q

- - - £1-9 *OS*™H - - - - §'0 VdLa 9 06 | os‘o(e | #¢
8°38 - £7 1‘9 001 4 - 14 - 07 0s1 | os'o(q
- - - Lo oddeyexpe - - -- - s'ovdid L€ 06 [ os'o(® | ¢g
9'¢8 - - 6 - 001 ¥ I ¥ - 0z 0s1 s0(q
- - - 6'8 - - - - - $‘0 vdla 0l 06 sz'o(e | z¢
9'88 019 | 9 Z'9 - 001 4 - ¥ - 0z 0S1 s0(q
- - - 6 - - -- - - $°0 Vd1a 01 06 ¢zo(® | 1¢
9158 % Teq % %
-STNSION[EA Hd monom oumed ?d 8¢ % % 1111 % Do euopm) | om
-OSI dq | eddey | uaurndo] gmp -omeay | WEeNIIS | HOBN | “O°H | -uwosyaidwoy | snoyeg | 3 oy | 903
9 oypnne ],




117394

20

Q0NIIEUDA
6'18 - p's $‘g 001 t ¥ - 0z 06 rAC|
- - - 6 - - - s‘0vdlLd 01 06 ¢to(® *8€
9'68 976 Iy L 01 4 14 - 0z 0€1 1(q
- -- - I - -- - $°0 vdld 01 06 sz'o(e 0z
£'68 0601 S 'L 001 1 4 ¥ - 0z 0El s'0(q
- - - 1'6 - - - ¢'0 vdLa 01 06 sT0(e LE
L'88 - 87 'L 001 v ¥y 0 0T 0SI s‘0(q
- - - 6 - - - $‘0vdld 01 06 sZ0(® 9f
a)se g %% 0%
-STNSION[BA Hd oured od ,8€ % oure % Do vuuUm) ou
-0SI dd uddey | usar[ndo] | -owyesy | meeqps | TOH -nuosyajdwoy snoxyes 1 ey 20y
L opnine,




117394

21

20YN[TBPA ,
7'L8 - Si'¥ 9'g 001 8 ¥ - §'6 0£1 1(q
- - - 8's -- -~ - S0 vVdla 01 06 sZo(e 184
p's8 UE 6'1 'y 001 4 14 - 0z o€l 1{(q
- - - 88 - - - ¢'ovdla 01 06 sz'o(e ré
0°68 0101 L€ 9'L o1 8 4 - 0z 0s1 s'0(q
- - - 6 - - - $'0 vdld o1 06 sTo(e ov
§°L8 0L $0°c 9 007 4 14 - (174 O£l 1(q
- - - 6 - - - ¢'0 vdia o1 06 sZ'o(e |4
6L - £'s L8 1 4 v 0T 06 z(q
- - - 6 - - - ¢‘0ovdla 01 06 §z0 (e #6E
Q)58 Ieq % %
-SnNSI0}[eA Hd oured 96 8¢ % aure % Do vty | oiu
-OSI dd vddey |uaunndo]| -omfeey | WEEYIS | O'H | -hutosyejdwoy snaxyes } 2 Wd 20y




117394

22

8°L8 - L'L g 8 ¥ $0 0T 051 s‘o(q

- - $6 - - - 0 o1 06 szo(e oF
£88 - L g€ 8 4 - (174 oLl s'0(q

- - $6 - - -- <0 (] 06 sz'0 (B St
ase I8q % %

-SINSIOH[EA Hd sured 9d 8¢ % oure % Do suRUy | o
-0Sl eddey usu[ndor -O1BaY meeygis [ °O'H -hutosyoduioy] snayeg } BTy 20y
01 oWnIne],

0’68 Tl #'9 001 8 8 - (174 0s1 s‘0{q
- - 9'6 - -- - g0 01 06 sZ'0(e 144
£8L 97 1L 01 ] ¥ - 0z 01 s‘o(q
- - ¥'6 - - - $°0 o1 06 sTo(e £
€18 r4 99 001 8 8 0¢ 0€t 1(q
- - ‘6 - - - $0 o1 06 sTo (e w

)58 Bq % %
-SINSIOY[BA Hd gured oq 8¢ % ure % Dy Buau o
-0SI eddey; usunmdoy | -ouEey meeqis [ O'H -puiosye[dioy] snayes } eIy a0y
6 opnine |,

e Wea
- - .
* ..




.
LYY
.

10

15

20

25

30

35

23 117394

Patenttivaatimukset

1.  Menetelmi delignifioidun ja valkaistun kemiallisen paperimassan valmistami-
seksi, jonka menetelmian mukaan keittimilla valmistetulle lignoselluloosamassalle
suoritetaan perikkdin seuraavat kisittelyt:

a)  delignifiointikisittely hapella, sitten

b) Kkiisittely jollakin transitiometallien kompleksointi- tai sekvestrausaineella, mitd
seuraa pesu ja sitten

¢) kasittely vetyperoksidilla alkalimetallisilikaatin 1dsni ollessa,

tunnettu siitéd, ettd kisittely vetyperoksidilla suoritetaan lampétilassa ¢, joka on kor-
keampi kuin 100 °C, ja paineessa p, joka on suurempi kuin 1,5 kertaa ldmpétilassa ¢
kyllastyvin vesihdyryn paine, ja ettd menetelmin kaikki kisittelyvatheet suoritetaan
reaktioviliaineessa, jonka pH on alkalinen.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmé, tunnettu siti, ettd massan alka-
linen pH on kisittelyn b) aikana pienempi tai yhtd kuin 12,5,

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelmé, tunnettu siité, ettd kasittelyn b)
alkalinen pH on 8,5 - 9,5.

4, Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 3 mukainen menetelmi, tunnettu siiti, etti
kompleksointi- ta1 sekvestrausaine on DTPA,

5. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 4 mukainen menetelma, tunnettu siitd, ettid
kompleksointi- tai sekvestrausainetta kiytetian kasittelyssia b) 0,1 - 1 paino-%:n
mairind tdlld tavoin kasitellyn massan kuivapainosta laskettuna.

6.  Patenttivaatimuksen 5 mukainen menetelmé, tunnettu siitd, ettd mainittu
maird on 0,25 - 0,5 %.

7. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 6 mukainen menetelmé, tunnettu siitd, ettd
massan mangaanipitoisuus ennen vetyperoksidikasittelyd on enintdén 5 ppm kuiva-
painosta laskettuna.

8.  Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 7 mukainen menetelmé, tunnettu siitd, ettd
absoluuttinen paine p on 5 - 200 bar.
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9.  Patenttivaatimuksen 8 mukainen menetelma, tunnettu siiti, ettd absoluuttinen

paine p on 25 - 50 bar.

10. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 9 mukainen menetelmd, tunnettu siitd, etti
alkalimetallisilikaatti on natriumsilikaatti.

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen menetelmi, tunnettu siita, ettd natriumsili-
kaatti lisitdsn 0,5 - 10 paino-%:na 38° Bé:n vesiliuosta kuivapainosta laskettuna.

12. Patenttivaatimuksen 11 mukainen menetelmi, tunnettu siitd, etti 38° Bé:n
vesiliuoksen paino on 4 - 8 paino-% kuivapainosta laskettuna.

13, Jonkin patenttivaatimuksen ! - 12 mukainen menetelmi, tunnettu siiti, ettid
Yampotila 1 on 110 - 180 °C.

14.  Patenttivaatimuksen 13 mukainen menetelmi, tunnettu suti, ettd limpétila ¢
on 130 - 160 °C.

15. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 14 mukainen menetelmi, tunnettu siiti, etti
massan sakeus on vetyperoksidikisittelyn aikana 4 - 35 paino-% kuiva-ainetta.

16. Patenttivaatimuksen 15 mukainen menetelmi, tunnettu siiti, etti sakeus on
10 - 20 paino-% kuiva-ainetta.

17.  Jonkin patenttivaatimuksen | - 16 mukainen menetelmi, tunnettu siiti, etti
viipymisaika vetyperoksidikasittelyssd on 1 minuutista 3 tuntiin.

18. Patenttivaatimuksen 17 mukainen menetelmé, tunnettu siiti, ettd viipymisai-
ka on 15 minuutista 1 tuntiin.

19.  Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 18 mukainen menetelmd, tunnettu siiti, ettd
vetyperoksidia kiytetddn 0,5 - 10 paino-% kuivapainosta laskettuna.
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Patentkrav

1.  Forfarande for framstillning av en delignifierad och blekt kemisk pappersmassa

enligt vilket forfarande en lignocellulosamassa erhillen medelst kokning utsittes for

foljande successiva behandlingar:

5 a) en delignifieringsbehandling med syre, sedan

b) en behandling med ett komplexbildnings- eller sekvestreringsmedel for

overgingsmetaller foljt av tvittning och, sedan

¢) en behandling med viteperoxid 1 ndrvaro av ett alkalimetallisilikat,

kinnetecknat av att behandlingen med viteperoxid utfores vid en temperatur /, som
10 ar hogre dn 100 °C, och vid ett tryck p, som ér storre dn 1,5 gdnger mitingsang-

trycket for vatten vid temperaturen 4, och att samtliga behandlingssteg i forfarandet

utfores 1 ett reaktionsmedium som har ett alkaliskt pH.

2. Forfarandet enligt patentkrav 1, kiinnetecknat av att massans alkaliska pH
15 under behandlingen b) dr mindre én eller lika med 12,5,

3.  Forfarandet enligt patentkrav 2, kinnetecknat av att det alkaliska pH under
behandlingen b) ar 8,5 - 9,5.

20 4. Forfarande enligt nagot av patentkraven 1-3, kiinnetecknat av att komplex-
bildnings- eller sekvestreringsmedlet &r DTPA.

[T}
- - -
See wayw
-

5.  Forfarande enligt nagot av patentkraven 1-4, kiinnetecknat av att komplex-

-
- o &

LI BT 'L Y Y
i ' -

bildnings- eller sekvestreringsmedlet anvinds i behandlingen b) i en mangd av 0,1 -
25 1 vikt-% riknat pa torrvikten hos den pé detta sitt behandlade massan.

L d
.
-

»e
" s
* wee

oo 6.  Forfarande enligt patentkrav 5, kiinnetecknat av att naimnda mangd #r 0,25 -
0,5 %.

30 7. Forfarande enligt nagot av patentkraven 1-6, kiinnetecknat av att massans

manganhalt fére behandlingen med viteperoxid icke Gverstiger 5 ppm riknat pa
torrvikten.

ree 8.  Forfarande enligt nigot av patentkraven 1-7, kinnetecknat av att det absoluta
trycket p 4r 5 - 200 bar.
35
| 9.  Forfarande enligt patentkrav 8, kiinnetecknat av att det absoluta trycket p 4r

25 - 50 bar.
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10. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 1-9, kiinnetecknat av att alkalimetall-
silikatet 4r natriumsilikat.

11. Forfarande enligt patentkrav 10, kiinnetecknat av att natriumsilikatet tillsatts 1
form av 0,5 - 10 vikt-% av en 38" Bé vattenlosning riknat pa torrvikten.

12. Forfarande enligt patentkrav 11, kinnetecknat av att vikten hos 38° Bé vatten-
16sningen 4r 4 - 8 vikt-% riknat pa torrvikten.

13. Forfarande enligt nagot av patentkraven 1-12, kiinnetecknat av att temperatu-
ren / dr 110 - 180 °C.

14. Forfarande enligt patentkrav 13, kiinnetecknat av att temperaturen / 4r 130 -
160 °C.

15. Forfarande enligt nigot av patentkraven 1-14, kinnetecknat av att massan
under behandlingen med viteperoxid har en konsistens av 4 - 35 vikt-% av torr-

substans.

16. Forfarande enligt patentkrav 15, kiinnetecknat av att konsistensen ir 10 —
20 vikt-% av torrsubstans.

17. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 1-16, kiinnetecknat av att behandlin-
gen med viteperoxid har en varaktighet fran 1 minut till 3 timmar.

18. Forfarande enligt patentkrav 17, kiinnetecknat av att varaktigheten ir fran 15
minuter till 1 timme.

19. Forfarande enligt nigot av patentkraven 1-18, kiinnetecknat av att viteperoxid
anvénds 1 en méngd av 0,5 - 10 vikt-% riknat pa torrvikten.
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