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Formadlet med en kokningsprosess er & lgse celluloge-
fibrene fra veden, med minst mulig skade p& celluloseinnholdet. I
denne hensikt behandles veden i sulfatprosessen ved hgy températur
med en alkalisk kokeveske som i det vesentlige bestar av natrium-
hydroksyd og natriumsulfid for & ekstrahere ligninet fra vedeﬁ, og
derved lgse cellulosefibrene. Denne prosess kalles ligninutlgsning.
Ligninutlgsningen gjgr det ogsid mulig & oppnd en sterk cellulosemasse
med en hgy lyshetsgrad og varighet, etter at cellulosemassen er be-
handlet med blekende kjemikalier.

Graden av ligninutlgsning som er ngdvendig er avhengig °
av hva sulfatmassen skal brukes til, selv om omkostningene ved ra-
stoffene ogsd spiller en viktig rolle. Derfor er, ved fremstilling av
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helt bleket cellulosemasse, den ¢gnskede grad av ligninutlgsning delvis

bestemt av omkostningene for ved og blekekjemikalier, og delvis av

de tekniske egenskaper som kreves ved massens bruk, slik som f.eks.

i papirproduksjonen. Vanligvis trenges det desto mindre blekekjemi-

kalier for & oppn& en spesiell lyshetsgrad i massen, jo stgrre lig-

" ninutlgsningsgraden oppnéddd i kokeren er. Den resulterende reduksjon
i kjemikalieforbruket motvirkes imidlertid av et redusert masseutbytte
og en reduksjon i massens styrke. P& den annen side, hvis ligninut-
1gsningsgraden er mindre er resultatet en gkning i omkostninger for
blekekjemikalier, og samtidig en gkning i volumet av kjemikaliespill,
noe som er ugnsket med henblikk pd& pleie og beskyttelse av omgivelsene.

, Ved & ta med iregningen den gnskede massekvalitet, de

_aktuelle radstoffomkostninger og pleien og beskyttelse av omgivelsene,
er det mulig & bestemme den ligninutlgsningsgrad som er krevet for &
oppné den maksimale gkonomiske fordel ved massekokning. Ligninut-
lgsningsgraden er bestemt av vedkvaliteten, den mengde kjemikalier
sbm’chargeres til systemet pr. tonn tgrrved, forholdet ved/vaske og
intensiteten av kokebetingelsene, dvs. koketiden og koketemperéturen.

Med Vedens kvalitet menes fgrst og fremst hvor mye
alkali som trenges for 8 l¢se‘ut1igninet av massen”til en spesiell
kappaverdi under vanlige betingelser. Den ngdvendige mengde alkali
er avhengig av vedens tilstand, slik som forholdet av kvist og bark,
savel som vedens kjemiske sammensetning. Det er imidlertid vanskelig,
far méssekokingen 4 bestemme hvor mye alkali som er ngdvendig for &
koke en spesiell sats ved, og derav fglger at det er vanskelig pd
forhédnd & bestemme hvor mye alkali som er ngdvendig for & oppnd masse
med en gnsket kappaverdi. ’

Mengden kjemikalier som .chargeres til systemet pr. tonn
tgrr ved er fgrst og fremst bestemt av tre variable, nemlig mengden
‘t¢rr ved som chargeres til systemet, mengden hvitlut som chargeres
til systemet og sammensetningen og styrken av hvitluten. Av disse,
kan kvaliteten pd hvitluten som chargeres til systemet og styrken og
sammensetningen av vesken bestemmes med stor ngyaktighetsgrad, men
“kvantiteten av tgrrved i kokeren er meget Vanskeligere &4 bestemme ngy-
aktig. Det er forskjellige grunner for dette, den viktigste er vanske-
ligheten 1 a4 bedgmme fuktighetsinnholdet i flisen, og variasjoner i
den volumetriske vekten av veden, dvs. dens tetthet, og pakningsgraden
av flisen i kokeren. Som et resultat av dette er det praktisk talt
umulig med noen s®rlig ngyaktighetsgrad &4 bedgmme hver mye tgrr ved
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det er i kokeren for en gitt'kokesats, noe som betyr at man md ngye
seg med et grovt overslag. Fuktighetsinnholdet i vedflisen og kvan-
titeten av tgrrved i kbkeren byr ogsé pd store feilkilder ved be-

_stemmelse av forholdet ved til vzske. ' .

Intensiteten av kokeprosessen pivirker bgsé ligninut-
lgsningen sterkt. Det er derfor ngdvendig & holde godikontroll bade
med temperatur og tid ved kokingen. S&ledes er satskokingsprosesser
vanligvis utfgrt i henhold til en spesiell tids- og temperaturplan,
og ligninutlgsningsgraden som ble oppnddd med massen i et prgveforsgk
ved en spesiell kokeprosess ble brukt som et midl for & bestemme den
ngdvendige mengde allali ved et antall etterfglgende Satser for & opp-
nd en ¢gnsket ligninutlgsningsgrad. Denne fremgangsmite resulterte
imidlertid i masse av ikke enhetlig kvalitet, fordi veden ikke er en-
hetlig fra sats til sats..

Det er gjort forsgk for & forbedre enhetligheten ved
ligninutlgsningsgraden ved & opprettholde enhver kontroll oer de
variable som influerer ligninutlgsningen. Imidlertid er det funnet
at det er ekstremt vanskelig & mdle fuktighetsinnholdet i flisen ngy-
aktig, og det er ingen brukbar metode til méling av vedkvaliteten i

réstoffet. Indirekte metoder slik som & bestemme lignininnholdet i
kokevasken eller dennes pH har ikke vart vellykket, pd& grunn av ungy-
aktigheten ved de mdleinstrumenter som er tilgjengelige.

U.S.-patentar. 3.553.075 foresladr & regulere hydroksyd-
konsentrasjonen i massekokingsvasken ved & bestemme den forskjellige
ledningsevne i vasken pd forskjellige trinn i kokeprosessen, og jus-
tere hydroksydkonsentrasjpnen'etter en pd forhdnd oppsatt kurve over
' ledningsevne mot hydroksydionekonsentrasjonen. Malet er & overvake
élkalikonsentrasjonen 1 Igpet av kokingen. Ledningsevnen . méles
fgr og etter ngytralisering, og holdes pd et gnsket nivd gjennom kok-
ingen, ved tilsetning av‘hvitlut eller svartlut, eller ved & justere
koketemperaturen og/eller tiden. Imidlertid gir denne metode ved be-
stemmelse av den forskjellige ledningsevne ikke noe bedre resultat A
enn direkte ledningsevnemdlinger av den varierende kokevaske, og’ det
er ikke mulig & oppnd en enhetlig koking som kan frembringe masse med
en pa& forhidnd bestemt kappaverdi ved denne fremggngsméte.

I henhold:til foreliggende oppfinnelse frembringes_det
en fremgangsmdte hvor man med bebydelig n¢yaktighetvkan Hestemme de
betingdser som er ngdvendige for en hvilken som helst gnsket lighin-
utlﬁsningsgrad,Aog sdledes. gjgre det mulig 4 fremstille sulfatmasse av
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reproduserbar enhetllg kvalltet. T fremgangsmaten i henhold til fore-

llggende oppflnnelse, kokes veden £il en gnsket. kappaverdl under kokex
betingelser bestemt p& grunnlag av "H" faktoren bestemt fra et dia-
gram av "H" faktoren mot kappaverdien over et alkalitetsomrade (ut--
trykt'iugram/liter NaOH) som tilsvarer de alkaliteter som er ngdven-
dig fbf’kbking‘av_dén>vedﬁype som er valgt. En gruppe slike kurver,
en for hver av en rekke alkaliteter innen et slikt omréde, tjener som
referqnsediagram. Alkaliteten av en eller flere prgver tatt pd et
tidlig trinn av en kokevaeske brukt til & koke samme vedtype, bestemmes
ved titrefing med en syre til et sluttpunkt bestemt som lednings-
eynens relativt konstante grenseverdi i prgven, sdm'oppnés etterhvert
som lednlngsevnen minker i lgpet av syretltrerlngen. Séledes danner
alkaliteten i prgven, oppnéddd ved denne milingen, kurven i referanse-
diagrammet egnet for denne type ved, og fra denne kurve valgt pd denmne
mdte avleses WH" faktoren $om passer for & oppnd en sulfatcellulose-
masse med en forutbestemt kappaverdi. "Hn faktoren bestemmer pd sin
side koketlden og/eller koketemperaturen for den ¢nskede ligninutlgs-~
nlngsgrad.lr } ‘ ‘ .
I freméangsméten i henhold til foreliggende oppfinnelse,
for & oppna en prgve pa den alkdliske vaske til bestemmelse, begynnes
sulfatkokingen pa i og for seg kJent mite, ved chargering og grundig
blandlng av treflis og alkallsk kokevaeske 1 kokeren. Sulfatkokevaeske -
er, som i og for seg kJent en vandig oppl¢sn§ﬂg av alkali, vanligvis
NaOH og NaZS : ' o o :
. Koklngen settes deretter igang, og tillates a fonsette

for en f¢rste kokeperlode i lgpet av hvilken: minst 20 og opptil 85%,
helst fra 40 til 75% av det opprlnnellge tilsatte alkali er forbrukt,
hvoretter det tas en pr¢ve av kokevasken, og ‘denne itreres med en

syre til sluttpunktet bestemt 'som prgvens grenseledningsevne. S&-
ledes kan det ettér'behag Bkukes enten en gradvis eller hurtig gk~ -
‘nlng av temperaturen i lgpet av den f¢rste koking, men 'det bgr brukes’
omtrent den samme hastighet 1 gkningen etterpd. Bestemmelsen er -
vanllgv1s kun gyldlg for de fdrste oppvarmingshastigheter og for tem-
peraturer omtrent tllsvarende de da prgven ble tatt. -

- Ved preparerlng av massepr¢ver for titrering, kan
hastlgheten i temperatur¢kn1ngen vere innen omrddet fra omkrlng 0o, 1°¢
pr. mlnutt til omkrlng 25 C pr. mlnutt helst fra omkrlng 0 5 til
omkrlng lO C pr. minutt. = ' S :

I overensstemmelse med foreliggende: oppflnnelse er det
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funnet, at den kurve man oppnir ved & fgre ledningsevne som en funk-
sjon av kVantiteten'av>syre'chargert til prgven er asymptotisk, og
meget karakteristisk. Nar syre tilsettes minker ledningsevnen til &
begynne med raskt, men etter at en viss mengde syre er tilsatt (av-
hengig av prgvens alkalitet), blir forandringen i ledningseévné ved
ytterligere tilsething av syre meget liten, eller forsvinner helt.
Punktet hvor forandringen i ledningsevne blir ubetydelig eller for-
svinner, utgjgr sluttpunktet, og dette punktet betegnes av en foran<
dring i kurvens helling. Détte punkt betegnes som ledningsevnens -
grenseverdi, og er det punkt'hvof ledningsevnen blir relativt kon-
stant. Reproduserbar bestemmelse med god ngyaktighet av allklikonsen-
trasjonen i alkalisk kokevaske er meget vanskellg. Ved bestemmelsen
i henhold til foreliggende oppfinnelse er det Vesentllg a fastsla
at den alkallmengde som er forbrukt ved koklngen, 1nntll det tids-
punkt hvor prgvene tas, men det er 1kke mulig & gjgre dette direkte
ved bruk av en lednlngsevnemaler. En 1edn1ngsevnemaler gir ikke
noen ngyaktig avlesning som en absolittt verdi fordl mange ioner bi-
drar til ledningsevnen, uten at de hJelper eller 1nnv1rker pa koklngen
_Av denne grunn er det meget overraskende og uventet at denne bestem-
melse kan skje’ reproduserbart og n¢yakt1g ved syretltraagon £1l det
sluttpunkt hvor ledningsevnen ndr et tilnzrmet konstant nivd, og at
en slik alkalikonsentrasjon gjgr det mulig & bestemme “H"‘faktoreh
som er ngdvendig for & oppnd sulfatmasse med en hvilkén som helst
kappaverdi. Som en konsekvens av dette er syretltrasgonens frem-
gangsmate og det valgte sluttpunkt meget v1kt1ge trekk ved forellg—
gende oppfinnelse.
) Figurene lh‘til le viser typiske'Syretitreringskurver
oppnddd i overensstemmelse med.fremgangsmiten i henhold til forelig-
gende oppfinnelse, hvor ledningsevnen er fgrt mot.den mengde av syre
som er tilsatt,‘-Punktet'hvor lédningSevnén ndr eller tilnermer seg
en grenseverdi er valgt som sluttpunkt, og er betegnet P p& tegningene.
Det er en figure for ‘hvert av arbeidseksemplene la til 1€ og tallene-
i figurene-er tatt fra arbeidseksemplene 1 @atil 1@ som man Vil se
nedenfor. ; P : '

- Flgur 2 mser en kurve for mH" faktoren mot prosent al-
kﬂ;regwtsmnNdm ‘ o h

) Figur 3 viser en referansekurve, med en gruppe kurver
for "H" faktoren mot'kappaverdieh'fof en serie alkalikorisentras joner:
i omrddet fra 12,5 gram/liter til 40 gram/liter NaOH. A ’
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Figur 4 er en. skJematlsk tegnlng av en brukbar appara-
tur til utf¢relse av fremgangsmaten i henhold til forellggende opp-
finnelse: .

Innretnlng eller maleren til bestemmelse av lednlngs-
.evnen er 1kke vesentllg En hvilken som helst 1nnretn1ng eller méler
til lednlngsevnemallng kan brukes. -En brukbar lednlngsevnemaler er

~.utstyrt med en referanseelektrode, f.eks. "Kemotron", utstyrt med.

fire elektroder, som registrerer elektrisk lednlngsevne i forskgelllge
syrecharger. » .
‘ 'Syren>som brukes ved titreringen kan vere en uorganisk
eller organisk syre,-helst_en uorganisk syre, og'chelst en syre som
er ikke oksyderende ved titreringsbetingelsene. Syren brukes i for-
tynnet vandlg oppl¢sn1ng.v Normallteten til oppl¢sn1ngen er ikke ve-
sentlig, og kan vare. innen omradet fra omkrlng 0,1 til omkrlng 6 N.
Foretrukne syrer er svovelsyre og saltsyre Svovelsyre har fordelen
av et hgyt svovelinnhold, noe som stemmer overens med kokevasken.
Andre uorganiske syrer, slik som ortofosforsyre, bromhydrogensyre,
Jodhydrogensyre, metafosforsyre og pyrofosforsyre kan ogsa brukes,
savel som organlske syrer sllk som eddlksyre, maursyre trlklor-
eddlksyre og propionsyre. Sterkt oksyderende syrer sllk som per-
svovelsyre ogsalpetersyre kan brukes under spe31elle betlngelser ‘men )
bgr vanllgv1s unngas. ' .

Mengden av syre som tllsettes under tltrerlngen inn til
sluttpunktet tilsvarer mengden alkall som er tﬂstede, og 51stnevnte

" .kan derfor bestemmes ved beregnlng ut fra mengden av syre. Alkall-_

innholdet beregnes som NaOH i gram/llter

AlkallkonsentraSJonen gjgr det mulig, & velge den rlk-
tige kurve til bestemmelse av "H" faktoren for en gitt (gnsket) kappa-
verdi 1.referansekurven Releransekurven er sammensatt av en gruppe
kurver, en for hver alkalikonsentrasjon (NaOH i gram/liter); ved
hvilken en koking kan utf¢res i hele omradet av brukbare alkallkonsen-‘
trasjoner. En referansekurve settes opp for hver tresort som kan
kokes, fof eksempel for vanlig gran, edelgran, furu, b3¢rk eukalyp—
tus, bgk, ek, lgnn, poppel, seder, hemlokkgran, kirsebazr, kastanje,
Johannesbrgd-tre og alm, og kurvene er basert pa kappaverdiene som
er oppnéddAfor masser fremstillet med gitte WH" faktorér i den koker
som skal brukes. .Sdledes vil hvert anlegg lage sine egne referanse—
kurver empirisk, basert pa v1rke11g koklngserfarlng for det treslag

som skal kokes.
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wtter at den riktige kurve for den bestemte alkaliwon-
sunivras, on er fastslatt, kan "WH" faktoren for kappaverdien av den
gnskede masse avleses, og fra "H" faktoren kan koketemperaturen og
koketiden fastslids. '
nH" faktoren tilsvarer en kokeenhet, og representerer
antall timer av koking wved 100°C. Ved hgyere temperatur kan flere
kokeenheter gjdres ferdig i en gitt tid, og ved lavere temperatur
ferre. S&Aledes er "H" faktoren et md&l for hvor meget koking som er
ngdvendig - ved 100°6 eller ved temperaturer over eller under 100°C.
I virkeligheten kan en hvilken som helst koketempera-
tur benyttes i fremgangsmaten i henhold til foreliggende oppfinnelse,
innen omrédet fra omkring 150O til omkring 19090, og koketiden kan
ogsé varieres meget, fra omkring 1 minutt til omkring 10 timer, helst
fra omrking 160° til omkring 180°C i omkring 15 minutter til omkring
3 timer. WH" faktoren bestemmer hvor lang kokingen m& vare ved en
valgt temperatur og omvendt, for en gitt kappaverdi, ved den alkali-
konsentrasjon som ble bestemt ved titrasjon.
JMH" faktoren er beskrevet av Vroom, Pulp and Paper
. Magazine of Canada 1957, sidene 228 til 231.
) De fgrste trinn i utviklingen av "H" faktoren var &
fastsléd relative reaksjonshastighetsverdier tilsvarende omrédder av
tempefaturnivéer. Vroom fastsatte vilkdrlig reaksjonshastigheten
ved 100°C som enhet, og hastigheter ved alle andre temperaturer var
avhengig av denne standard. Arrheniusligningen ble brukt i formen
Ink =B - A/T

hvor '
K
T
B og A er konstanter.

Il

reaksjonshastigheten,

I

absolutt temperatur, og

Verdien for A ble basert pd arbeidet av Larocque og
Maass, Canadian Journal of Research, B19:1-16 (1941). Derav fglger
at ved den vilkirlige valgbte enhetshastighet ved 100°G, blir lig-
ningen '

.0=B - 16,113/3733

og den relative hastighet ved'enh#er annen temperatur er gitt ved
143,20 - 16,113/T). |
Tabeller over verdiene for disse reaksjonshastigheter

kan deretter settes opp for et hvilket som helst gnsket temperaturom-
réade:
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Tabell T.
Relative hastighetsverdier for WH" faktoren
ved sulfatmassekoking.
Relativ Tempgra— Relativ Tempgra— Relativ Tempgra-
hastighet tur “C hastighet tur ~C hastighet  tur ~C
5 .
1 100 23 130 401 160
1 101 2 131 435 161
1 15 % 133 T
. 2 104 37 134 563 164
]-O .
2 10 1 1 610 16
2 10 -is 1%2 661 .16
2 - 10 49 13 716 16
2 10 4 13 77 16
15 3 109 0 139 55 169
3 110 66 140 927 170
3 111 73 141 1005 171
4 112 9 142 . 1089 172
4 113 g 143 1180 173
20 5 114 9 144 1279 174
5 11 105 145 1387 17
6 11 11 145 1503 17
7 11 12 14 1 22 17
: g 11 138 14 176 o 17
25 119 150 149 1914 179
9 120 165 150 2042 180
10 121 182 151 2213 181
11 122 197 152 239 182
12 123 21 153 2600 183
PN 14 124 23 151 2818 184
1 12 260 155 05 18
15 126 281 156 %25 182
1 12 305 .. 15 3531 18
20 128 38 15 3827 18
» 22 . 129 364 159 4082 189

Ved bruk av disse relative hastighetsverdier, kan en
kurve med hastighet mot tiden 1 timer settes opp for en hvilken som
helst kokesyklus, og arealer under en slik kurve betegner "H" faktoren.

"Hn faktoren representerer antall kokeenhet:sr pr. time
ved 100°C. Det totale antall av kokeenheter som tranges, "H" faktor-
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verdien fra referansekurven, kan oppnds ved bruk av tabellen oven-
for som et flerdobbelt av de lavere antall enheter -pr. time ved
lavere temperaturer eller som en del av de hgyere antall enheter pr.
time ved hgyere temperaturer. ’

N\

‘Som et forenklet eksempel kan man anta at "H" faktoren
fra referansekurven er 40L. Derav.fglger at den gnskede kappaverd1
kan oppnés etter ekvivalenten for en times.koking ved 160° C, eller
to timers koking ved 152 C, eller tre timers koking ved 147 C, eller
en halv times koking ved 168°C.,»Dette er et overforenklet cksempel
fordi kokingen i praksis ikke utfgres kun ved temperaturen i. tabellen,
men over en gradvis oppVarmlng til koketemperaturen, og "H" faktoren
representerer kokeenhetene over hele kokesyklusen Derfor ‘er bereg-
ningen noe mer komplisert, og i virkeligheten representerer "H" fak-
toren for en hvilken som helst kokesyklus arealet under en kurve for.
den relative hastighet mot tiden. S&ledes bestemmer "H" faktoren
formen p& en hvilken som helst av et uendelig antall kurver som kan
brukes - for en- gitt koking. Som ytterligere et eksempel kan det antas
at "H" faktoren er 1594. For.& oppnd en slik "H" faktorverdi, kan

_man bruke en kokesyklus pd 1 1/2 time mens temperaturen stiger fra
80°c til 170 C og 1 1/2 time ved 170 C i det siste koketrinn. Dette
er vist ved fglgende beregning:

. - - Tabell IT,
Tid fra Temp. Relativ "~ Gjennom- Tids-
start (timer) C reaksjons- snittelig intervall 1
__hastighet hastighet x (timer) = “WH" faktor
5 0,00 80 0 0 x 1/4 = 0
0,25 95 . ; . 2 b'd 1/4 = 1
10 0,50 110 3 9 x . 1/4 - >
R T B A
© 123 I 504 x _1/4 = 149
| 380 wo e - 9T x 1 1/2 = 1391 .
83 . . ) ' " R ) Sm veee e = 1594.

lBeregnet til nermeste hele tall.

I beregnlngen overfor, i den delen av syklusen med
stigende temperabur, er det benyttet ggennomsnlttet av de relatlve
hastlghetsverdler i perloder pa et kvarter. ‘Selv om dette er en til-
nerming, er det tllstrekkellg for de fleste formil. Mere n¢yakt1ge
tllnermelser kan oppnés ved a benytte mindre t1d51ntervaller, eller
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man kan benytte andre fremgangsmiter, slik som Slmpsmns regel eller
den trap9201dale regel.

~ Sdledes kan hvilke som helst betingelser for koketempe-
ratur og tid som gir den "H"™ faktor som er bestemt, brukes.

‘ Det kan benyttes en computer for beregning av "H" fak-
toren og kokebetingelsene ut av "H" faktoreﬁ, og computeren kan ogsé
tilpasses automatisk regulering av kokingen ved & sende direkte sig-
naler til reguleringstavlen for & etablere kokebetingelsene.

I en kontinuerlig eller i en satsprosess, er det mulig
&4 tilpasse prpvetakingen til den spesielle koker som brukes, f.eks,
ved bruk av kontinuerlige sulfatkokere av den type som har to koke-
sdner, med kokesekvensen regulert i nevnte soner. Til og med i til-
felle satskoking, kan det tas mer enn en prgve hvis det passer, for
& ha stgrre kontroll over kokesekvensen. Imidlertid er det funnet at
kokesekvensen fullt ut kan etableres ut fra de resultater som frem-
kommer fra en enkelt prgve mdlt i henhold til foreliggende oppfinnelse.

Ved vanlig massekokning brukes samme. temperatur og
tidsplan for alle kokingene i en satsdrift, eller kontinuerlig, fra
dag til dag, ved kontinuerlig drift. Ved fremgangsmdten i henhold
til foreliggende oppfinnelSe, varieres i motsetning.til dette kokebe-
tingelsene for hver sats ved satsvis drift, eller kontinuerlig ved
kontinuerlig drift, i henhold til den "H" faktor sofm er bestemt for

“den spe31elle sats som kokes, ut fra prgven. Slik variasjon ! kan ut-

fgres pa koketemperaturen eller koketiden, eller begge deler, og denne
type variasjon er den vanlige, men det er ogsd mulig & justere alkali-

' konsentrasjonen ved tilsetning av enten vann, svartlut eller alkali

for a flytte over pd en annen alkallkonsentraSJonskurve 1 referanse-

_diagrammet, og- pa den mdten oppnad en. gunstlgere eller mere passende

nyn faktor. Det kan vere gnskelig, men det er 1kke n¢dvend1g, a ta .
en.hy.pr¢ve, hv;s det tilsettes mere alkali, fprdl nerveret av en
h¢yefe alkalikonsentrasjon kan pdvirke veden pd en forskjellig mite.
Hvis det ytterligefé'alkali tilsettes pad et senere trinn av kokingen,
er imidlertid virkningen minimal, . og en ny pr¢ve er un¢dvend1g
Apparaturen vist i flg 4 er tegnet for en kontlnueﬂ_lg
kokeprosess Fllsen mates gJennom en forvarmer 2 hvor de oppvarmes
ved damp og varmgass t11f¢rt ved r¢rledn1ngene 25 og'22 og fgres’
deretter kontlnuerllg over h¢ytrykksmateren 10 og r¢rledn1ngen 3 tll
kokeren l ved hJelp av kokevaske som sirkulerer i r¢rledn1ngen 11.
Kokeren er en lang reaktor gJjennom hvilken flisen og “vasken beveger
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seg ved fast hastighet, mens temperaturen justeres ved de dampopp-
varmede oppvarmere 4 for vasken som sirkuleres gjennom rgrledningene
6, 7, 8 og 9 for 4 oppnd den gnskede hastighet i temperaturstigning
og koketemperatur. BRgrledninger for.veskeprgver gér fra rgrledningene
8 og 9 til analysatoren (ikke vist) for alkali, som virker pd& samme
mdte som ovenfor nevnt. Maleren styrer en computer (ikke vist) som
er programmert til &4 justere temperaturen ved de dampoppvarmede opp-
varmere 4, og pd denne mite regulere kokingen ved hjelp av foreskrevne
varlaSJoner i koketemperaturen.

Forholdsregler er ogsa tatt for & justere alkalikonsen-
trasjonen ved tilsetning av hvitlut og svartlut gjennom rgrledningene
14 og 15 hvis dette viser seg & vare ¢nskelig;f

Massen fjernes fra bunnen-av kokeren og fgres til blase-
tanken gjennom rgrledning 17. Brukt svartlut fgres til gjenvinnings-
anlegget_gjenném rgrledningene 18 og 19 og fordamperene 20 og 21,
mens de varme gasser fra fordamperene fgres gjennom rgrledningene 22,
23 og24 til kondensatqqene og forvarmeren. ..

Massen har en i det vesentlige konstant kappaverdi, pa
Cgrunn av reguleringen av kokebetingelsene i henhold til foreliggende
oppfinnelse. .
: Foreliggende eksempler viser foretrukne utf¢ringsformer
av foreliggende oppfinnelse.
Eksempel 1. - i

Fem forskjellige satser, A til E, med furuflis ble
chargert til en satskoker sammen me d vanlig NaOH- NaQS sulfatkokevwske
Mengdene av ved og kJemlkaller som ble chargert til kokeren i hver
sats ble ngyaktig bestemt og mdlt. -Varkasjoner i vedkvaliteten ble
ikke tatt med i betraktning. ‘

" Alkaliclarge - 20% aktivt alkali (som NaOH)
“.8ulfiditet 30%
Forhold ved/veske 1:3,5 kg/liter

Hastighet for temperatur-
gkning i bggynnelsegtrln- o
net fra 80° til 170°C 0,5°C pr. minutt.

Etter at kokeren var oppvarmet til en temperatur pa om-
trent 140 G ble det tatt en 100 ml prgve -av kokevasken, og denne e
titrert med 2,5 N vandig svovelsyre, mens mdling av 1edn1ngsevneh ble
mélt med en ledningsevneméler..,Syretilsetningen ble fortsatt inntil
ledningsevnen ndddeé en konstant verdi. Ledningsevnene ble fgrt opp
‘1 diagrammet og grenseverdien ble vist som en forandring i stigningen
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. da endéﬁﬁnktet ble nédd ved P, slik som vist i figurene 1A til 1E.
Alkaliteten (som NaOH, gram/liter) bestemt i de fem
kakevaeskené var som fglger: ‘

Satsnr.  _A B C D _E
NaOH g/l . 21,0 19,7 17,5 16,6 15,0

Denne satskoker var tidligere brukt £il & opprette
referansediagrammene vist i figurene 2 og 3, .ved 4 utfgre en serie
. kokinger, ved bruk av furuflis, ved de samme kokebetingelser, dvs.
et forhold mellom kokevaske og ved pad 3:5, en hastighet for tempera-
turstigningen fra 80°C til koketemperaturene pd 0,5°C pr. minutt, og
en endelig koketemperatur pa l7OOC og kappaverdiene til de oppnéddde
masser ble notert. Kappaverdiene ble oppfgrt M"H" faktoren, for hver
alkalikoﬂsenﬁrasjon fra 12,5 gram pr. liter til 40 gram pr. liter
NaOH, og refbransediagrémmet fremtrer som fig. 3. Alkalikonéentra—
s jonen ble og§éioppf¢rt mot MH"™ faktoren, og dette diagram fremtrer
som fig. 2. '

Kokebetingelsene for hver av Satsene A til E bestemmes
lett for & produsere masse med en gnsket kappaverdi ved i fig. 3 &
velge den kurve som tilsvarer alkalikonsentrasjonen i satsen, velge
kappaverdien, og .deretter avlese "H" faktoren av kurven.

Forbindelsen mellom kurvene i fig. 3 tilsvarer ogsi
den empiriske formel

R S 5
kappaverdi = ———= x 10
' 82 x HkB- ‘
hvor : .
k = 0,1806 A er alkalikonsentrasjonen som
ky = 80,7 '~ NaOH i gram/liter.
ks = 00,9388 ' H er "H" faktoren.

Verdiené for»ki, k§ 6g kB:avhgnger av hastigheten for temperaturgk-
‘ninger fgr prgven er tatt, og koketemperaturen og tiden ved hvilken
prgven ble'tétt, og ‘mé& bestemmes empirisk for hvert enkelt omriss av
‘reaksjonsbetingelsene. Imidlertid er formelen anvendelig for alle
kokebetiLgelSer som kan brukes. _

Ved bruk av ovenfor anfgrte formel ble "H" faktorene
bestemt for hver enkelt av sabtsene A til E for & oppnd en masse med
en kappaverdi pd 33 ved denne alkalitet. Fra de pd denne mdte opp-
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néddde "H" fukiorer, ble koketiden ved 17000 beregnet i minutter, siik
som vist 1 tabellen:

Satsar. A B~ G D F
nHn faktor - 1740 1870 2160 2300 2650

Tid 1 minut6 ’
ter ved 170°C 90 98 117 126 172

De indikerte betingelser ble deretter benyttet. Kokeren
ble oppvarmet til den maksimale temperatur av'170°C, og denne tempera-
tur ble holdt for de fem enkelte satser i 90, 98, 117, 126 og 172
minutter henholdsvis, slik som beregnet. Kokeprosessen ble deretter
avbrutt, og de oppnddde masser ble siktet og vasket, hvoretter deres
kappaverdier ble bestemt. Man oppnaddde fglgende resultater: ‘

Satsnr. A B ¢ D E
Kappaverdi 32,1 33:3 32 32:8' 33,5

Det er tydelig at den ilwvert enkelt tilfelle oppnédde
kappaverdi er svart nar den beregnede kappaverdi pa 33;
For sammenligningens skyld, ble det gjort en annen serie

p& fem kokinger, ved bruk av samme type flis, og under de samme koke-
betingelser som de brukt ved de nettopp beskrevne prgver, med det

unntak at kokingen ble utfgrt ved den maksimale temperatur i 120 min-
utter 1 hvert tilfelle, slik man normalt ville ha gjort uten bereg-

- hingene i henhold til foreliggende oppfinnelse. Ved avsluttet koke-
prosess ble de oppnddde masser siktet og vasket, hvoretter deres kappa-
verdier ble bestemt. Man oppnédde fglgende resultater: : .

Satsnr. A B G D E
Kappaverdi = 26;1 28,5 32,0 34,5 39,2

" Fra disse pr¢vér er détvtydelig at massene hadde meget
forskjellige kappaverdier, noe som viser at standardiserte betingelser
ikke kan gi enhetlig resultat. . P4 den annen side, gjorde femgangs- '
mdtern 1 henhold til foreliggende oppfinnelse det mulig & overvinne
slike fprskjeller,»og«i,hvért tilfelle & produsere en masse‘av‘ehhet-_
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lig kvalitet med en forutbestemt ligninutlgsningsgrad.
Eksempel 2.

Furuflis fra samme sats og kokevaeske ble chargert til
den samme satskoker som brukt i eksempel 1, og kokt under fglgende
betingelser:

Alkalicharge ' 24% alkali (som NaOH)
Sulfiditet 30%
Forhold ved til vaske 1:3,5 kg/llter

}hﬁnywtavtm1ea—
tur¢kn18gen fra o
til 170°C 0,5°C pr. minutt

Maksimal temperatur ‘ 17000

, Etter at temperaturen i koken hadde n&dd 140°C, ble det
tatt en prgve av kokevasken, og alkaliinnholdet i vasken ble bestemt
ved konduktometrisk titrasjon til 29,5 gram NaOH pr. liter. Ved
bruk av den ovenfor nevnte formel, ble "H" faktoren for & oppnd en
kappaverdi pa omtrent 33 bestemt til & vere 1200, noe som tilsvarer
en koketid pad 61 minutter ved'l70°C. Etter at kokingen var ferdig
under de foreskrevne betingelser, ble massen vasket og siktet. KXappa-
verdien i dén oppnadde masse var 31,5, noe som er meget nzr den be-
regnede verdi.

For sammenligning ble furuflis fra samme flissats kokt
i to timer ved en maksimal temperatur pa l7OOC; De andre betingelsene
var de samme som ovenfor beskrevet. Kappaverdien i den oppniddde masse
var 19,9, noe som er langt fra den gnskede verdi.

' Dette viser at fremgangsmdten i henhold til foreliggende
Qppfinﬁelse gir kontroll over variasjonene i alkalichargeringen blant
annet fordrsaket av ikke enhetlighet i Kvantiteten av ved og alkali.
Ved koking i henhold til en standardplan, ble det oppnddd en kappaverdi
pd 19,9, noe som betyr at styrken av massen var betraktellg redusert,
mens masseutbyttet samtldlg minket.

Eksempel 3.
- ‘Eksempel 2 ble gjentatt med bruk av furuflis tatt fra
samme flissats som brukt i eksempel 2. Da temperaturen i koken hadde
nadd 14OOC, ble det tatt en prgve av kokevasken, og "H"™ faktoren n¢d—
‘vendig for & oppnd-en masse med en kappaverdi pd 33 ble bestemt til &
vere 1300 ved bruk av ovenfor nevnte formel. Denne "H" faktor til-
svarer en koketid pa 120 minutter ved en mak51mal temperatur pa 164 C.
Fremgangsmiten blée deretter fortsatt som beskrevet, og da tempera-

turen i koken hadde nddd 164°C, ble tempéraﬁuren‘holdt i 120 minutter,
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hvoretter ~wingen ble avbrutt. Den oppnddde massen vad denve

kokin.” hadde en kappaverdl pd 32, noe som er Lillredsstill nde
nert den beregnede verdi p& 33.

Patentkraw

1. Fremgangsmite ved fremstilling av sulfatmasse for

o

oppnd en masse med en p& forhdnd bestemt delignifiseringsgrad,
og derved et pd forhdnd bestemt kappatall, hvor det under opp-
slutningen tas en eller-fleré prgver, og hvor disse prgver ti-
treres med en syre, hvorpéd prgvens ledningsevne bestemmes, og
hvor de forskjellige faktorer som koketid, koketemperatur og
eventuelt alkalikonsentrasjoner fastsettes under hensyntagen til
de oppnadde méleverdier, k arakterisert ved at
den nevnte syretilsetning avbrytes fgr ngytralpunktet er nédd,
nemlig ved det punkt da ledningsevnen er blitt konstant, og at
kokebetingelsene fastsl8s under hensyntagen til de erholdte ver-

dier, slik at det oppnds en masse med den ¢gnskede delignifiser-

ingsgrad.
2. ' Fremgangsmite ifglge krav 1, k arak teris -
ert ved at prgvetakingen som i og for seg kjent skjer

ndr det er opprnéddd god blanding av kokeveske og flis og n&r

20-85%, fortrinnsvis U40-75%, av det opprinnelig tilfgrte alkali

er forbrukt. : _ A

3. _ Fremgangsméte ifglge kravene 1 og 2, k arakter -
isert ved at det ved titreringen som syre anvendes

en sterk uorganisk syre, fortrinnsvis svdvelsyre eller saltsyre.

, Fremgangsmdte ifglge krav 3, k arakteris -
ert ved at syren anvendes i form av en fortynnet opplgs-

ning med en normalitet innenfor omrddet 0,1-6N.
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