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Tédmd keksintd koskee menetelmdd lignosel-
luloosamateriaalien asetyloimiseksi (a)
tuomalla ne lsheiseen kosketukseen asety-
lointiaineen kanssa, joka sisdltdd etikka-
happoanhydridi& l&mp&tilassa 70 - 140 °C ja
(b) tuomalla asetyloitu lignoselluloosama-
teriaali vaiheesta (a) kosketukseen tulis-
tetun kemiallisen aineen kanssa, joka si-
sd1t&88 etikkahappoa ja/tai sen anhydridid
lampdtilassa, joka on yli 140 °C, niin ettid
voidaan pienentdd asetyloidun lignosellu-
loosamateriaalin etikkahappo- tai etik-
alle

no-%:iin. T&1l1ld tavoin kdsitellylld ligno-

kahappoanhydridipitoisuus 10 pai-

selluloosamateriaalilla on erinomainen

dimensiostabiliteetti.

Féreliggande uppfinning avser ett forfa-
rande fér acetylering av lignocellulosama-
terial genom (a) bringande av dem i intim
kontakt med ett acetyleringsmedel, vilket
omfattar dttiksyraanhydrid vid en tempera-
tur frédn 70 - 140 °C och (b) bringande av
det acetylerade lignocellulosamaterialet
fran steget (a) i kontakt med ett Overhet-
tat kemiskt medel, vilket omfattar attik-
syra och/eller -anhydrid vid en temperatur
dver 140 °C fdr att salunda reducera &t-
tiksyra- eller A&ttiksyraanhydridhalten i
det acetylerade 1lignocellulosamaterialet
till lagre &n 10 vikt-%. Lignocellulosama-
terial, behandlade pad detta sdtt har en

utomordentlig dimensionell stabilitet.
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Lignoselluloosamateriaalien asetylointi

Tama keksintd koskee asetyloitujen lignoselluloosamateriaalien
valmistusmenetelmaa, jossa lignoselluloosamateriaalia késitellaan etikkahap-
5 poanhydridilla.
limaisulla "lignoselluloosamateriaalit”, johon jatkossa helppouden
vuoksi viitataan lyhenteella "LM", tarkoitetaan téssa ja lapi koko spesifikaation
materiaalia missa tahansa hahmossa tai muodossa kuten esim. liuskoina,
kuituina, saleina ja lastuina, ja jotka ovat saatavissa lahtdaineesta, johon si-
10 saltyvat puu, sisal, juutti, kookos ja/tai muu kasvimateriaali ja jotka on valinnai-
sesti altistettu esikasittelylle ei-asetyloivalla kemikaalilla kuten esim. natrium-
asetaatilla, jotta parannettaisiin niiden jatkossa tapahtuvaa asetylointia.
Fysikaalisten LM-ominaisuuksien parantaminen etikkahappo- ja/tai
etikkahappoanhydridikasittelylla on alalla hyvin tunnettua. Tunnetaan mene-
15 telmia, joissa LM kasitelldén yhdessé vaiheessa upottamalla LM nesteméiseen
etikkahappoanhydridiin, mitd seuraa kuumennus- ja kuivausvaihe. Yksi upo-
tustekniikkaa kayttavien systeemien ongelmista on se, etta ne yleensa ovat
eraprosesseja, joissa tarvitaan viemardintilaitteet nesteelle, johon LM upote-
taan. Taman tyyppinen yksivaihemenetelma ei myodskaan takaa lignoselluloo-
20 samateriaalin asetyloitumista halutussa méaarin eiké kaikkien reagoimattomien
kemikaalien poistumista kasitellysta tuotteesta.
Nyt on havaittu, ettd edelld mainittuja ongelmia voidaan lieventaa
kasittelemalla LM etikkahappoanhydridilla kahdessa vaiheessa, jos tarpeeliis-
ta, jatkuvatoimisella menetelmalia.

: 25 GB-patenttijulkaisusta 964197 tunnetaan paperiteollisuudessa
kaytettavaksi tarkoitettu meneteima selluloosakuitujen asetyloimiseksi, jossa

: menetelmassa kuivat selluloosakuidut esiturvotetaan etikkahapolla, jonka ve-
sipitoisuus on alhainen, kuten esimerkiksi konsentroitu etikkahappo tai jaaetik-
’ ka, tai vastaavalla turvotusaineella, ja happoylimaara poistetaan tai korvataan
30 etikkahappoanhydridilla. Esiturvotusvaine kestévaa vahintadan 10 minuuttia,
::::' minka jalkeen turvonneet kuidut (jotka on valmistettu kasittelemalla jaaetikalla)

kyllastetaan etikkahappoanhydridilla kastamalla tai ruiskuttamalla lampétilassa

A joka on alueella huoneenlampétilasta 140 °C:seen. Taman jalkeen kyllastetyt

pest kuidut, jotka sisaltavat seka etikkahappoa etta etikkahappoanhydridia, asety-

35 loidaan altistamalla ne oleellisen kuivalle, tulistetulle etikkahappoanhydridille
lampétilassa 150 - 220 °C, 15 - 90 minuutin ajan.
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Nyt on kuitenkin havaittu, GB-patenttijulkaisusta 964197 poiketen,
etta lignoselluloosan asetylointi voidaan suorittaa kahdessa vaiheessa, siis il-
man, etté kuituja taytyisi esiturvottaa. Tassa hakemuksessa esitetyssa keksin-
néssé ei ensimmaisessad vaiheessa kayteta laisinkaan jaaetikkaa ja toisessa
vaiheessa kaytettavan tulistetun kemiallisen héyryn ei tarvitse olla kuivaa etik-
kahappoanhydridia, kuten GB-patenttijulkaisussa 964197 vaaditaan. Lisaksi
toisen vaiheen kestoa, jolloin kuidut ovat kosketuksissa tulistetun kemiallisen
héyryn kanssa, on voitu oleellisesti lyhentaa.

Tama keksintd on siis lignoselluloosamateriaalien (LM) asetylointi-
menetelma, joka kasittaa

a. LM:n tuomisen laheiseen kosketukseen asetylointiaineen kanssa,
joka siséltad padkomponenttina etikkahappoanhydridis lampdtilassa, joka on
valilla 70 - 140 °C ja

b. asetyloidun LM:n tuomisen vaiheesta (a) kosketuksiin tulistetun
kemiallisen héyryn kanssa, joka siséltéa etikkahappoa jaftai anhydridia lampé-
tilassa, joka on yli 140 °C, ja vaiheessa (a) tuotetun asetyloidun LM:n etikka-
happo- tai etikkahappoanhydridipitoisuuden viahentamisen alle 10 paino-%:iin
strippaamalla.

Menetelméassé vaiheessa (a) kaytetty asetylointiaine sisaltaa tar-
koituksenmukaisesti ainakin 50 paino/paino-% etikkahappoanhydridia, edulli-
sesti ainakin 60 paino/paino-% ja edullisimmin ainakin 70 paino/paino-% ja se
sisaltaa tyypillisesti 90 % etikkahappoanhydridia ja 10 % etikkahappoa. Tamé
aine voi olla nesteen, héyryn tai ndiden kahden seoksen muodossa. Siten
neste/hdyrypainosuhde reaktorissa voi olla mita tahansa alueella 100 % yhta-
100 % toista, mutta tarkoituksenmukaisesti se on 1:5 - 5:1 ja edullisesti 1:2.
Asetylointiaine esilammitetasn lampétilaan, joka on alueella 70 - 140 °C, edul-
lisesti 80 - 140 °C, edullisemmin 110 - 130 °C kayttden esim. Sljyvaippaa tai
hdyrykierukkaa.

LM saatetaan kosketuksiin asetylointiaineen kanssa ensimmaises-
sa reaktorissa. On tarkoituksenmukaista tehds LM kaasutiiviiksi esim. kokoon-
puristamalla kayttden esim. sulkuruuvisyétinta reaktorin sisaantulokohdassa
niin, etta minimoidaan iiman siséanpaasy asetylointireaktioon tai etikkahappo-
anhydridin ulospaasy tastd ensimmaisesta reaktorista. Tama etikkahappoan-
hydridin ulospaésyongelma voidaan minimoida antamalla ensimmaisen reak-
torin toimia paineessa, joka on hieman alle imakehan paineen ja se on myds
menetelmén turvallisuusominaisuus. Puristettu LM viedaan sitten ensimmai-
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seen reaktoriin, jonka on tarkoituksenmukaista olla ruuvikuljetin, injektoiden
samalla mainittuun reaktoriin kuumaa asetylointiainetta. Témén vaiheen aika-
na kokoonpuristettu LM dispergoidaan (jotta I6yhennettaisiin LM-kuituja ja le-
vitettasiin se harvemmaksi) kayttaen dispergointilaitetta, joka sijaitsee taman
ensimmaisen reaktorin sisaantulossa, ja siten helpotetaan ldheisen kosketuk-
sen aikaansaamista LM:n ja asetylointiaineen vaélille. Ensimmaisessa reakto-
rissa kuuman asetylointiaineen injektointinopeuden on tarkoituksenmukaista
olla sellainen, ettd aineen ja LM:n suhde on tarkoituksenmukaisesti alueella
1:1 - 10:1 painoihin perustuen, edullisesti 3:1 - 7:1, esim. 5:1 painoihin perus-
tuen. Taman eksotermisen asetylointireaktion aikana reaktiolampotilaa pide-
taan oleellisesti vakiona, mika voidaan saada aikaan useilla konventionaalisilla
tavoilla, esim. kontrolloimalla painetta reaktorissa tai asetylointikemikaalien
hoyrystamisella tai kontrolloimalla asetylointiaineen virtausnopeutta ensimmai-
seen reaktoriin kayttamalla virtauksensaatoventtiileita ja tarkkailemalla virtaus-
nopeutta tai kontrolloimalla reaktoriin injektoidun, kuuman asetylointiaineen
koostumusta. On edullista aikaansaada tama lampétilakontrolli hoyrystamis-
menetelmalla, jolloin ensimmaisesté reaktorista l&hteva hdyry on sellaista, etta
se on kastepisteessaan. Etikkahappoanhydridin maara asetylointiaineessa
kastepisteessaén olevassa hoyryssé voi olla alueella 30 - 95 paino-%, edulli-
sesti 70 paino-%, joka voidaan suodattaa kaiken siihen suspendoituneen LM:n
poistamiseksi ja kierrattaa. Kontaktiajan tassa ensimmaisesséa reaktorissa on
tarkoituksenmukaista olla ainakin 1 min, edullisesti 6 - 30 minuuttia. Kuitujen
asetylointi voi padosin tapahtua tassa ensimmaisessa reaktorissa.

Vaiheesta (a) saatavan asetyloidun LM:n on tarkoituksenmukaista
sisaltasa kontrolloitu maara nestettd, jota voi olla 110 paino-% asetyloituun
LM:asn nahden, mutta edullisesti on noin 40 paino-%. Nesteen maaraa ase-
tyloidussa LM:ssa voidaan kontrolloida kontrolloimalla virtausnopeutta ja/tai
reaktiolampétilaa.

Jotta voitaisiin edeta vaiheeseen (b), vaiheen (a) asetyloitu LM, joka
sisaltad noin 40 paino-% nestettd, on tarkoituksenmukaista puristaa kokoon
uudelleen kayttden sulkuruuvisydtinta kuten edelld on kuvattu ja dispergoida
(jotta 16yhennettaisiin LM-kuituja ja levitettaisiin se harvemmaksi) kayttden lai-
tetta, joka on samalainen kuin ensimmaisessa reaktorissa kaytetty, niin etta
luodaan kaasutiivis lukko. Sama vaikutus voida kuitenkin aikaan kayttamalla
esim. sektorisystinlaitetta. Lisamaaréa tulistettua kemiallista ainetta, joka sisél-
taa etikkahappoa ja/tai etikkahappoanhydridia ja on hoyrytilassaan, tuodaan
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4

sisdan vaiheessa, jolloin asetyloitu LM on dispergoitu, niin ettd saadaan se-
koitettua siihen mukaan mainittu dispergoitu LM ja siirrettya se toiseen reakto-
riin. Taman tulistetun kemiallisen aineen on tarkoituksenmukaista olla ensim-
maisessé reaktorissa kaytetty asetylointiaine, jota kéytetaan toisen vaiheen
prosessin kdynnistamiseen, jos halutaan viel4 marginaalisesti lisatad LM:n
asetyloitumista. Tassa tapauksessa kun toisesta reaktorista héyrytilaan ilmes-
tyvat héyryt muodostuvat, tallaiset héyryt voidaan sekoittaa tulistettuihin etik-
kahappoanhydridieriin ja ne voivat siten muodostaa etikkahappoanhydridin ja
pienen etikkahappoméaaran seoksen, kun reaktio etenee jonkin aikaa. Tassa
tilanteessa tulistetun kemiallisen aineen on tarkoituksenmukaista sisaltaa 50 -
100 paino-%, edullisesti 70 - 95 paino-% etikkahappoanhydridia. Toisaalta, jos
vaiheessa (b) halutaan vain stripata vaiheen (a) asetyloitu LM oleellisesti kai-
kesta etikkahappoanhydridipitoisuudestaan, silloin tulistettu kemiallinen aine
hoyrytilassaan voi siséltdaa padosin etikkahappoa. Silloin kun vaiheessa (b)
kaytetaén kierratettya etikkahappoanhydridin ja etikkahapon seosta, etikka-
happoanhydridin méara sellaisessa seoksessa on tarkoituksenmukaista olia
ainakin 1 paino-%, edullisesti 5 - 95 paino-%, edullisemmin 50 - 95 paino-%
seoksesta. Tulistettu kemiallinen aine on lampétilassa, joka on yli 140 °C, tar-
koituksenmukaisesti 140 - 220 °C, edullisesti 185 - 195 °C ja toista reaktoria on
tarkoituksenmukaista kayttaa paineessa 100 - 150 kPa. Taman toisen vaiheen
ensisijainen tehtdva on pienentaa reagoimattoman asetylointiaineen maaraa,
joka j&a& vaiheesta (a) tulevaan asetyloituun LM:&én, so. strippaamalla. Tama
vaihe voi myds parantaa ensimmaisessa reaktorissa saavutettua asetyloitu-
mista, vaikkakin parannus voi olla vain marginaalinen suhteessa kuidun paa-
asialliseen asetyloitumiseen, joka on saavutettu ensimmaisessa reaktorissa.
Siten tésté reaktorista poistuvat hoyryt voidaan kierrattss joko kuumaan ase-
tylointiaineeseen, jota kaytetaan ensimmaisessa reaktorissa, tai tulistettuun
kemialliseen aineeseen, jota kaytetaan sekoittamaan dispergoitu, asetyloitu
LM, joka siirretaan toiseen reaktoriin kuten edella on kuvattu. Taman kuivaus/
strippausvaiheen kesto on suhteellisen lyhyt ja se on yleenss luokkaa pie-
nempi kuin 1 minuutti.

LM:n asetylointireaktion kesto joko toisessa tai molemmissa naista
reaktoreista maaraytyy halutun asetylointiasteen ja LM:ss& olevan asetyloitu-
van materiaalin luonteen ja maaran mukaan. Siten asetylointiasteen on tar-
koituksenmukaista olla sellainen, etts asetyloitu LM saa painolisiyksen, joka
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on ainakin 2 paino-%, edullisesti ainakin 5 paino-% ja edullisemmin 5 - 25 pai-
no-%.

Vaiheesta (b) saatava stripattu, asetyloitu LM-tuote voidaan edel-
leen kasitella hydrolysointikammiossa niin ettd saadaan poistettua tai ainakin
minimoitua asetyloidun LM:n kemikaalien haju. Esimerkiksi stripattu tuote, joka
on tavallisesti noin 130 - 160 °C:en korotetussa lampdtilassa, voidaan disper-
goida (jotta l6yhennettaisiin LM-kuituja ja jaettaisiin se harvemmin) ja sekoittaa
hoyryvirtaan valinnaisesti yhden tai useamman sekoituskaasun kanssa. On
edullista kayttaa tulistettua hoyrya ja tassé tapauksessa kaikki jalielle jaanyt
reagoimaton etikkahappoanhydridi, joka on jaényt adsorboituna tai sulkeutu-
neena asetyloituun LM:&an, hydrolysoituu etikkahapoksi ja poistetaan hydroly-
sointikammion kaasutilasta hoyryn ja etikkahapon seoksena. Tamé seoshoyry
voidaan kierrattaa tulistettuun hoéyryyn, jota tuodaan hydrolysointikammioon.
Taman vaiheen vaikutus on se, ettd se pienentaa merkittavasti kasitellyn LM-
tuotteen etikkahappo- tai anhydridihajua poistamalla siité oleellisesti kaiken
reagoimattoman etikkahappoanhydridin ja myds suurimman osan etikkaha-
posta. Asetyloituun tuotteeseen jaavan etikkahapon maéaran on tarkoituksen-
mukaista olla alle 0,5 paino/paino-%.

Kun kaikki jéljelle jaznyt reagoimaton anhydridi on poistettu tuliste-
tulla hoyrylla, asetyloitu LM, joka poistuu hydrolysointikammiosta on yleensa
noin 150 °C:n lampétilassa. Tamé tuote voidaan lahettdd suoraan viereiselle
laitokselle, jossa mainittu tuote voidaan tehda haluttuun muotoon esim. kar-
tongeiksi tai se voidaan alistaa kostutus- ja ja&hdytyslisévaiheille niin etta
materiaali voidaan sakittaé varastointia ja jakelua varten. Tama voidaan saada
aikaan antamalla hoyry- ja ilmavirran kulkea kasitellyn, hydrolysointikammiosta
tulevan LM:n yli, niin ettad se jadhdyttaa kasitellyn LM:n noin 40 °C:seen ja
kostuttaa sen.

Taman keksinndn mukainen menetelma on erityisen sopiva LM-
kuitujen asetylointiin, erityisesti puukuitujen, joiden mitat voivat vaihdella esim.
vililla 0,03 - 4 mm. Lisaksi taman keksinnon mukaista menetelmééa voidaan
kayttaa erakaytossa tai jatkuvatoimisesti, valintamahdollisuus, jota ei ole ole-
massa tahan saakka kaytetyissa konventionaalisissa menetelmissa.

Tata keksintéa havainnollistetaan lisaa viitaten mukana seuraavaan
kaavamaiseen virtauskaavioon ja siihen liittyvéén seuraavassa esitettyyn ku-
vaukseen.
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Raaka LM, esim. kuitu, systetaan systtosuppilon (1) kautta sulku-
ruuvisyéttimeen (2), jossa kuitu puristetaan kokoon, jotta pienennettaisiin kui-
dun lapaisevyyttd kaasuvirtauksen suhteen. Sulkuruuvisystin (2) poistaa pu-
ristetun kuidun ensimmaiseen reaktoriin (3), joka huuhdellaan typella ennen

5 kuin injektoidaan esikuumennettu asetylointiaine injektiota, joka on seos etik-
kahappoa (noin 10 paino-%) ja etikkahappoanhydridia (noin 90 paino-%), mo-
lemmat neste- ja kaasumuodossa, linjoja (4) ja (5) pitkin, vastaavasti, mainit-
tuun reaktoriin (3). Puristettu kuitu dispergoidaan dispergointilaitteella (ei esi-
tetty), joka sijaitsee kohdassa, josta puristettu materiaali sybtetadn sisadan re-

10  aktoriin (3) samalla kun kuitu tuodaan kosketuksiin asetylointiaineen kanssa.
Reaktori (3) pidetdan paineessa, joka on hieman alle ilmakehan paineen, jotta
estettéisiin asetylointiaineen takaisinvirtaus sulkuruuvisyottimeen tai linjoihin
(4) ja (5). Reaktori (3) pidetaan noin 120 °C:n lampétilassa hoyrylammityksen
avulla. Kuidun asetylointi on eksoterminen reaktio ja reaktiolampétila pidetazn
15 ylla asetylointiaineen nestekomponenttien héyrystamiselld. Kastepisteessian
oleva kemiallinen héyry, joka siséltda noin 70 paino-% etikkahappoanhydridia,
ilmaantuu tasté reaktorista hoyrytilaan ja suodatetaan ennen kuin se otetaan
talteen ja kierratetdan. Reaktorin (3) pohjasta tulevan asetyloidun kuidun nes-
temaara on saadetty noin 40 paino-%:iin ja tama kuitu puristetaan uudelleen
20 kokoon toisessa sulkuruuvisydttimessa (6) ennen kuin se dispergoidaan uu-
delleen dispergointilaitteessa (7) ja altistetaan seuraavalle kasittelylle tuliste-
tulla etikkahappoanhydridihéyrylla, joka sisaltaa joko puhdasta etikkahappo-
anhydridi, joka tuodaan kohdassa (13) tai valinnaisesti sisaltaa hieman etik-
kahappoa kierratetyista virroista noin 190 °C:ssa. Nain kasitelty kuitu on se-
25 koittunut pohjasta tulevaan tulistettuun hdyryvirtaan ja siirretasn toiseen reak-
toriin (8), joka on hoéyryvaipalla varustettu kiertostripperi, jossa kuituun adsor-
boituneet tai sulkeutuneet kemikaalit haihdutetaan. Kiertostripperin (8) héyry-
tilan aineet, jotka sekoittuvat kuituun, systetaan kiertosykloniin (9), jonka poh-
jasta saadaan talteen kuuma kuitu, joka syotetaan cell feederin (ei esitetty)

30 kautta linjaan (10). Linjassa (10) kuitu dispergoituu ja sekoittuu seokseen, jos-
_IIZ. sa on tulistettua hoyrya ja hieman etikkahappohéyrya (osittain kierratetyista
virroista) ja sydtetaan sitten hdyrystripperiin (11). Kaikki jaljelle jaanyt etikka-

e happoanhydridi kuidussa hydrolysoituu (11):ssa etikkahapoksi ja etikkahappo
el stripataan pois. Hoyrystripperin (11) héyrytilan aineet, jotka ovat noin 150 °C:n
35 lampétilassa, sydtetaan hoyrystripperisykloniin (12), jossa kuitu erotetaan hoy-

ryistd ja saadaan talteen sen pohjasta, kun taas happopitoiset héyryt saadaan
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talteen sen hoyrytilasta, jotta ne voidaan kasitella ja kierrattaa. Asetyloidut kui-
dut, jotka ovat oleellisesti vapaita kaikista vapaista hapoista ja anhydrideista
(ja siten naiden komponenttien hajuista), ja jotka saadaan talteen (12):n poh-
jasta, voidaan joko lahettaéa viereiselle kartonginvalmistuslaitokselle (ei esitet-
ty) tai ne voidaan kostuttaa ja jaahdyttaa sakitys- ja varastointitarkoituksiin (ei
esitetty).

Taman keksinndn mukaista menetelmaa havainnollistetaan lisaa
viitaten seuraaviin esimerkkeihin:

Esimerkit:

Kukin seuraavista esimerkeista simuloi staattisessa muodossa sita,
mika vaikutus on puukuituerdn perakkaisella altistamisella kyllastetyn asety-
lointiaineen héyryille vaiheessa (a) ja tulistetun asetylointiaineen hoyryille vai-
heessa (b). Siten yhta grammaa sekoitettua manty(60 %)- ja kuusi(40
%)puukuitua pidettiin verkkokorissa reaktiokammiossa, joka kuumennettin
lampétilaan 185 °C. Reaktori kuumennettiin, jotta estettaisiin asetylointiaineen
kondensoituminen reaktorin seinémille. Asetylointiaineen/etikkahappoanhyd-
ridin hoyryvirrat (kyllastetyt ja tulistetut) tuotiin reaktoriin niin etta ne kulkivat
lapi kuidun ja tunkeutuivat siihen ja oli mahdollista muuttaa nopeasti vaiheen
(a) kyllastetysta hoyrysté vaiheen (b) tulistettuun hdyryyn. Kaikki reaktiot suo-
ritettiin lievasti alennetussa paineessa, jotta minimoitaisiin anhydridivuodot ja
yllapidettisiin tasainen hoyryvirtaus. Naissa kahdessa esimerkisséd kaytetyt
erityisolosuhteet ja saadut tulokset olivat seuraavat:

1. Koetehdassuunnitelmaa lahella oleva simulointi:

Vaihe (a):

Kyllastetty héyry: 5 tilavuusftilavuus-% etikkahappoa etikkahappo-
anhydridissa

Hoyryvirtaus: 30 g/min 10 minuutin ajan 136 °C:ssa

Vaiheen (a) tuote: asetyylipitoisuus 15,8 % & 42 % jaanndshappoa

Vaihe (b):

Tulistettu héyry: 30 tilavuusftilavuus-% etikkahappoa etikkahappo-
anhydridissa 185 °C:ssa

Hoyryvirtaus: 35 g/min 2 minuutin ajan

Vaiheen (b) tuote: asetyylipitoisuus 17,9 % & 4 % jaagnndshappoa

2. Vaihe (a):

Olosuhteet samat kuin edella esitetyssa esimerkissa 1.
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Vaihe (b):

Tulistettu hoéyry: 60 tilavuusttilavuus-% etikkahappoa etikkahappo-
anhydridissa 195 °C:ssa.

Hoyryvirtaus: 35 g/min 1 minuutin ajan.

Vaiheen (b) tuote: asetyylipitoisuus 16,7 % & 1 % jaénnéshappoa.
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Patenttivaatimukset:

1. Lignoselluloosamateriaalien (LM) asetylointimenetelméa, tu n -
n e t t u siitd, etta siihen siséltyy

a) LM:n tuominen laheiseen kosketukseen asetylointiaineen kans-
sa, joka sisaltaa paskomponenttina etikkahappoanhydridia lampétilassa 70 -
140 °C ja

b) asetyloidun LM:n tuominen vaiheesta () kosketuksiin tulistetun
kemiallisen héyryn kanssa, joka siséltaa etikkahappoa jaftai anhydridia lampd-
tilassa, joka on yli 140 °C ja vaiheessa (a) tuotetun asetyloidun LM:n etikka-
happo- ja etikkahappoanhydridipitoisuuden pienentaminen alle 10 paino-%:iin
strippaamalla.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen meneteima, tunnettu siita,
etts vaiheessa (a) kaytetty asetylointiaine on nesteen ja hoyryn seoksen muo-
dossa.

3. Jonkin edells esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelm3,
tunnettu siita, etts vaiheessa (a) nesteen ja hdyryn painosuhde reaktoris-
sa on alueella 1:5 - 5:1.

4. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelma,
tunnettu siita, etta vaiheessa (a) kaytetty asetylointiaine on esilammitetty
lampétilaan alueella 80 - 140 °C.

5. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelma,
tunnettu siita, ettd kuuman asetylointiaineen injektointinopeus reaktoriin
vaiheessa (a) on sellainen, ettd aineen suhde lignoselluloosamateriaaliin (LM)
on alueella 1:1 - 10:1 painoihin perustuen.

6. Jonkin edell esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelma,
tunnettu siita, etta reaktiolampétila vaiheessa (a) pidetaan oleellisesti va-
kiona.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen meneteima, tunnettu siita,
etta reaktiolampétila vaiheessa (a) pidetaan oleellisesti vakiona hoyrystamis-
menetelmalla, jolloin ensimmaisesta reaktorista poistuva hoyry on sellaista,
etta se on kastepisteessaan.

8. Jonkin edells esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelma,
tunnettu siits, etta kontaktiaika reaktorissa vaiheessa (a) on ainakin 1 mi-
nuutti.
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9. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetelma,
tunnettu siits, ettd vaiheesta (a) saatava asetyloitu LM sisaltaa noin 40
paino-% nestetta.

10. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetel-
ma, tunnettu siita, etta vaiheesta (a) saatava asetyloitu LM dispergoi-
daan ja sekoitetaan tulistettuun kemialliseen aineeseen, joka sisaltaa etikka-
happoa ja/tai etikkahappoanhydridia héyrytilassaan asetyloidun LM:n siirtami-
seksi toiseen reaktoriin, jotta voitaisiin pienentda sen etikkahappo- jaftai an-
hydridipitoisuutta alle 10 paino/paino-%:iin strippaamalla.

11. Jonkin edelld esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetel-
ma, tunnettu siita, etta tulistettu kemiallinen aine hoyrytilassaan sisaltaa
paaasiassa etikkahappoa.

12. Jonkin edelld esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetel-
ma, tunnettu siita, ettd tulistettu kemiallinen aine on lampétilassa 140 -
220 °C ja toinen reaktori toimii paineessa 100 - 150 kPa.

13. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetel-
ma, tunnettu siita, ettd tdman kuivaus/strippausvaiheen (b) kesto toises-
sa reaktorissa on lyhyempi kuin 1 minuutti.

14. Jonkin edella esitetyn patenttivaatimuksen mukainen menetel-
ma, tunnettu siits, ettd vaiheesta (b) saatava stripattu, asetyloitu LM-
tuote kasitelldén edelleen hydrolysointikammiossa, jotta saataisiin poistettua
tai ainakin minimoitua kemikaalien haju asetyloidussa LM:ssa.
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Patentkrav

1. Férfarande for acetylering av lignocellulosamaterial (LM) k & n -
netecknat avatt detinnefattar

(a) att féra LM i intim kontakt med ett acetyleringsmedel innefattan-

5 de attiksyraanhydrid som en huvudkomponent vid en temperatur av 70 -
140 °C, och

(b) att féra acetylerat LM fran steg (a) i kontakt med en Overhettad
kemisk anga innefattande attiksyra och/eller &ttiksyraanhydrid vid en tempe-
ratur av dver 140 °C och reducera innehdllet av Attiksyra eller attiksyraan-

10 hydrid i acetylerat LM framstallt i steg (a) till under 10 vikt% genom strippning.

2. Forfarande enligt patentkrav 1, kannetecknat av att
acetyleringsmedlet som anvands i step (a) foreligger i form av en blandning av
en vitska och en anga.

3. Forfarande enligt nagot av foregdende patentkrav, kanne -

15 tecknat av att viktforhallandet mellan vatska och énga i reaktorn i steg
(a) &r i omradet fran 1:5 till 5:1. .

4. Forfarande enligt ndgot av féregaende patentkrav, kénne -
tecknat av attacetyleringsmedlet som anvands i steg (a) féruppvarms till
en temperatur i omradet fran 80 till 140 °C.

20 5. Férfarande enligt nagot av féregdende patentkrav, kanne -
tecknat av att hastigheten for insprutning av det varma acetylerings-
medlet in i reaktorn i steg (a) &r sadan att viktférhallandet mellan medlet och

lignocellulosamaterialet (LM) &r i omradet fran 1:1 till 10:1.

s 6. l56rfarande enligt nagot av féregaende patentkrav, k@nne -
. 25 tecknat av att reaktionstemperaturen i steg (a) halls vasentligen kon-
stant.

7. Forfarande enligt patentkrav 6, kannetecknat av attre-
aktionstemperaturen i steg (a) halls vasentligen konstant genom ett
férangningsforfarande dar &nga som lamnar den forsta reaktorn ar sadan att
30 den befinner sig vid sin daggpunkt.

8. Forfarande enligt nagot av foregaende patentkrav, kanne -
tecknat av attkontakttiden i reaktorn i steg (a) &r minst 1 minut.

9. Férfarande enligt nagot av foregdende patentkrav, kanne -
. tecknat avattacetylerat LM fran steg (a) innehaller ca 40 vikt% vatska.
LAY 35 10. Forfarande enligt nagot av féregaende patentkrav, kanne -
: tecknat av attacetylerat LM fran steg (a) dispergeras och dras med i det

aaaaa
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overhettade kemiska medlet innefattande attiksyra och/eller attiksyraanhydrid i
angtillstand for att transportera acetylerat LM till en andra reaktor for att redu-
cera dess innehall av attiksyra och/eller éttiksyraanhydrid till under 10%
(vikt/vikt) genom strippning.

11. Férfarande enligt ndgot av féregdende patentkrav, k ann e -
tecknat avattdet dverhettade kemiska medlet i angtilistand huvudsakli-
gen utgors av attiksyra.

12. Férfarande enligt nagot av féregéende patentkrav, k anne -
tecknat av att det dverhettade kemiska medlet féreligger vid en tempe-
ratur av 140 - 220 °C och den andra reaktorn drivs vid ett tryck av 100-
150 kPa.

13. Forfarande enligt nagot av féregaende patentkrav, k 4nne -
tecknat avattlangden av detta torknmgs-/stnppnmgssteg (b) i den andra
reaktorn &r kortare &n 1 minut.

14. Forfarande enligt nagot av féregéende patentkrav, k anne -
tecknat av att strippad, acetylerad LM-produkt frén steg (b) vidare be-
handlas i en hydrolyskammare for att aviagsna eller &tminstone minimera luk-
ten av kemikalier i acetylerat LM.
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