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Fremgangsmide til fremstilling af rdcellulose efter sulfitmetoden.

Opfindelsen angdr en fremgangsméde til fremstilling af récellulo-
se, hvorved man i to trin oplukker tre i form af flis ved behand-
ling med en kogesyre pd basis af 802 og MgO eller Ca0O, idet koge-
syrens sammensetning sndres mellem de to trin, hvorefter reaktions-
blandingen efter endt kogning pd i sig selv kendt m&de oparbejdes
til cellulose.

Ved sulfitoplukningen koges det afbarkede tre i form af flis med
oplesninger af hydrogensulfiter eller sulfiter eller blandinger der-
af, den sékaldte kogesyre. Alt efter om hydrogensulfitoplesninger-
ne yderligere indeholder svovldioxid eller ej, betegner man frem-
gangsmadden som sur hydrogensulfitmetode (med overskydende SOZ) el-
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ler kun som hydrogensulfitmetode (uden overskydende SOZ)‘

Som basisk komponent for sulfiterne kommer ved alle metoderne
natrium eller ammonium pd tale. Calcium anvendes kun ved den su-
re hydrogensulfitmetode, magnesium kun ved den sure hydrogensul-
fitmetode og ved hydrogensulfitmetoden, da der ved hgjere pH-var-
dier udfzldes calcium- eller magnesiumsulfit.

Ved sulfitoplukning arbejder man overvejende diskontinuerligt,
hvorved man foretager kogningen i store, f.eks. 225 m3 rummende,
cellulosekogere, som er udrustet med en recirkuleringsindretning
til cirkulering af kogesyren. Opvarmningen foregdr ved varmeveks-
lere i recirkuleringsledningen eller direkte indledning af damp.

Ved den diskontinuerlige ettrinshydrogensulfitmetode arbejder
man siledes, at man efter indferingen af flis og kogesyre i ko-
geren forst serger for en gennemvedning af flisen. Efter denne
impregnering forhgjer man temperaturen til hejst 110°C og holder
kogeren ved denne temperatur i 2-4 timer, hvilket ogsd tjener
til gennemvadning af flisen med kogesyre. Den enskede oplukning
foregdr endelig ved en forhgjelse af temperaturen til 125-150°C.

To- eller flertrinsmetoden adskiller sig fra denne metode ved,
at man gennemferer det egentlige kogetrin, altsd den ferst ved
hojere temperaturer (over 110°C) stedfindende oplukning, i flere
trin med forskellige pH-vardier. Hertil herer metoder, hvorved
der forst oplukkes under sure og derpd under mindre sure til ba-
siske betingelser, og sddanne, hvorved der efter et basisk til
neutralt trin sker en forhsjelse af surheden.

Endvidere kendes en metode, hvorved man begynder oplukningen med
et neutralt eller svagt surt trin (4% SO0,; 140°C), som i det va-
sentlige tjener sulfoneringen, og hertil slutter et surt trin

(5% 50,3 132°C).

De kendte metoder har dog i praksis i forskellig henseende ikke
veret fuldstendigt tilfredsstillende med henblik pé& tidsforbru-
get ved oplukningen og kemikalieforbruget, og heller ikke med
hensyn til de opndelige celluloseegenskaber. Det er opfindelsens
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form&l at afhjelpe disse ulemper.

Dette opnés ved fremgangsmdden ifelge opfindelsen, som er ejen-
dommelig ved det i krav 1's kendetegnende del anferte. Herved
underkastes flisen fer kogningen en impr®gnering med en kogesyre
af relativt ringe surhed ved temperaturer p& fra omkring 45 til
omkring 90°C. Derpd forhsjes surheden ved indledning af SOZ’ og
kogningen gennemferes ved temperaturer pé over 110°C.

Det har overraskende vist sig, at denne fremgangsméde feorer til
cellulosekvaliteter, som er kendetegnet ved et lavere ligninind-
hold ved forholdsvis hejere udbytte. Man opnir altsd, at der ved
den til de enkelte fremgangsmddetrin tilpassede reaktionsfering
sker en selektiv fjernelse af ligninet, samtidig med at en hydro-
lyse eller .anden nedbrydning af cellulose til hemicellulose 1
vid udstrekning undgés.

Fremgangsm&den ifelge opfindelsen gennemfogres som nsvnt séledes,
at man behandler trs i form af flis i et ferste trin i et tids-
rum p& fra omkring 15 til omkring 90 minutter med en kogesyre
(reaktionsveske) af en beregnet sammensetning pé& under 5 vegt-%
og mindst 2,5 vegt-% svovldioxid (SOZ) og et molforhold mellem
SO2 og Mg0 eller CaO pd mellem 2:1 og 3,5:1 ved en temperatur
pd fra omkring 45 til omkring 90°C, derpé indsluéer flydende S0,,
til kogesyrens samlede SO,-indhold udger fra omkring 6 til om-
kring 10 vegt-%, og i et andet trin ferer oplukningen til ende
ved hjelp af kogning ved temperaturer p& over 110°C, samt opar-
bejder reaktionsblandingen pd i sig selv kendt méde til cellulo-

se.

Gennemforelsen af det ferste trin foregér 1 et tidsrum pd 15-90
minutter, fortrinsvis 30-60 minutter, ved temperaturer pd fra
omkring 45 til omkring 90°C, fortrinsvis 55-80°C og ismr 70-80°C.
En temperatur p& omkring 75°C foretrmkkes genske ssrligt.

I det forste trin ligger kogesyrens samlede SOZ—indhold pé& under

5 vegtpet., hvorved overgransen f.eks. kan ligge ved 4,9 eller

4,8 vegtpct. Undergrsnsen for SOZ-koncentrationen udger 2,5 vegtpct.,
fortrinsvis 2,9 vegtpct. En koncentration p& omkring 4,0 vegtpct.,
f.eks. 3,8-4,2 vegtpct., 802 foretrwkkes ganske swrligt.
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Betegnelsen "samlede SOZ—indhold" betyder den samlede, ifglge bereg-
ning indeholdte SO0,-mzngde, uvafhzngigt af om svovldioxidet foreligger
i kemisk bundet eller ikke-bundet form. I det ferste trin er det be-
regnede indhold af magnesiumoxid (Mg0) eller calciumoxid (Ca0) s&
stort, at molforholdet mellem total-SO, og MgO eller Ca0 er fra om-
kring 2:1 til omkring 3,5:1, fortrinsvis fra 2,431 til 3,3:1 og iser
fra 2,5:1 til 2,8:1. Dette svarer ved anvendelse af magnesiumbase til
et vegtforhold mellem SO, og MgO p& fra omkring 3,2:1 til omkring
5,6:1, fortrinsvis fra 3,8:1 til 5,2:1 og isar fra 4,0:1 til 4,4:1.
Ved anvendelse af calciumbase svarer dette til et vaegtforhold mel-
lem SO, og Cal pd fra omkring 2,3:1 til omkring 4,0:1, fortrinsvis
fra 2,7:1 til 3,7:1 og iser fra 2,9:1 til 3,2:1.

De foreliggende tal betyder jordalkalimetaloxidkoncentrationer i
kogesyren pd fra omkring 0,4 til 2,2, fortrinsvis 0,5-1,8 og isar
0,8-1,5 vegtpct.

De ovenfor angivne verdier for sammensstningen af kogesyre gwlder for
travandindhold p& fra omkring 40 til omkring 60 vegtpct. Hvis de an-
givne trevandmsngder under- eller overskrides, s& mi den manglende
eller overskydende vandmzngde tages i betragtning ved, at sammenset-
ningen af kogesyren forskydes mod henholdsvis lavere eller hgjere
koncentrationer inden for de i krav 1 angivne granser.

Efter afslutning af det ferste trin felger indslusningen af flydende
502 for at bringe det samlede SOZ—indhold i kogesyren op pd en ver-

di p& fra omkring 6 til omkring 10 vagtpct., fortrinsvis 6-8 vagtpct. ,
og isar 6,5-7 vegtpct. SO,. Et samlet S0,-indhold pd omkring 7 vegt-
pct. foretrzkkes ganske szrligt. Temperaturen ved indslusningen af

det flydende SO, er ikke serlig kritisk. Fortrinsvis foregér indslus-
ningen ved temperaturer pd fra omkring 50 til omkring 110 C iser
60-90°C, hvorved en temperatur pd omkring 75°C er smrlig foretrukken.

SOZ—kondenserlngsanlag er i princippet kendte. Af fordel er, at et
vandindhold i svovldioxidet ikke virker forstyrrende, séledes at der
i denne henseende ikke kraves nogen szrlige forsigtighedsforanstalt-

ninger.
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Det spiller i sig selv ingen serlig rolle, pé& hvilket sted 1 ko-
geren indslusningen af det flydende 802 foregdr, blot de ovennmvnte
betingelser med hensyn til SOz-koncentrationen er opfyldt. Fortrins-
vis foregdr indslusningen (som trykindslusning) over kogerens re- |
cirkuleringsledning, som tjemer til recirkuleringen og eventuelt
opvarmning af kogesyren.

Ferdigkogningen af reaktionsblandingen foregér ved temperaturer

pd over 110°C, fortrinsvis 110-180°C og iswr 120-170°C, hvorved
temperaturer pd 130-150°C er swrlig foretrukne. Til ferdigkog-
ningen kreves et tidsrum pé fra omkring 1,5 til omkring 5 timer. .
Efter afslutning af fmsrdigkogningen frigeres trykket i kogeren vqg"
afgasning af dampfasen; S0, i afgasserne genvindes i form af fly-
dende 50,. De hertil nedvendige foranstaltninger er kendt af fag-

F—

manden.

Oparbejdningen af reaktionsblandingen til cellulose foregdr pé

i sig selv kendt mdde; dette gmlder ligeledes for eventuelle bleg-
nings-, formdlingstrin o.s.v. Egnede fremgangsméder er beskrevet

i afsnittet "Zellstoff'i Ullmanns Encyklop#die der technischen
Chemie, Band 18 (1967), side 751-792, iswmr .side 778-78k4, og den der
citerede litteratur, hvortil der her skal henvises i fuldt amfang.

Den forbrugte kogesyre tilferes fortrinsvis et uddrivningsap-
parat til genvinding af flydende SOZ'

Som basiske komponenter i kogesyren tjener ved fremgangsméden
ifslge opfindelsen calcium eller magnesium, Fremstillingen af
kogesyren med magnesiumbase eller calciumbase er kendt af fag-
manden. Ved magnesiumhydrogensulfitmetoden ken man tilfeore det
ved forbrsnding af afgangsluden dannede magnesiumoxid til en gen-
vinding, medens fremstillingen af kogesyren ved calciumhydrogen-
sulfitmetoden i almindelighed foregér ud fra kalk (CaCOB) og 802.
Egnede fremgangsméder er beskrevet i afsnittet "Zellstoff", ibid.,
iser side 761-764 og den der citerede litteratur, hvortil der her
skal henvises i fuldt omfang.
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I praksis aftrekkes en del af kogesyren fra kogeren fer indslusningen
af det flydende 50,, for at der stdr et damprum til rédighed for tryk-
opbygningen ved temperaturer péd over 110°C i det andet trin. Ved en
koger med et rumindhold pé 225m3 aftrskkes f.eks. fra omkring 20 til
omkring 50 m3, fortrinsvis omkring 30 m3, kogesyre for indslusningen
af det flydende S0,.

I praksis er det ngdvendigt for begyndelsen af det forste trin, den
s8kaldte ankogning, at serge for en bedst mulig gennemvedning af
treet med kogesyre. Til genmemfprelse af denne proces, betegnet som
impregnering, er forskellige fremgangsméder kendt for fagmanden.

Man kan bidrage til forbedring af impregneringen ved flere hurtige
tryksted, hojt hydrostatisk tryk, dampning med vanddamp eller udpump-
ning. Herved fjernes luften fra trsporerne, og den koldt indfyldte
kogesyre suges hurtigt ind i flisen.

Et serlig godt resultat opnds ifglge opfindelsen ved, at flisen ef-
ter tilsetning af kogesyren og for gennemforelse af det ferste trin
underkastes flere ganges kold trykimpregnering. Herved undgds med
sikkerhed faren for sdkaldt sortkogning (lignin-kondensation) i det
andet trin af fremgangsmiden ifglge opfindelsen, hvad der ellers kun-
ne forekomme i mange tilfelde, isar ved store behandlingsmengder.

Ti1 impregneringstrinmet slutter sig det forste trin (ankogning)
urider de fornzvnte betingelser. Ved ankogningen bevirkes blandt andet
en fuldstendig gennemfgrelse af impregneringen.

I en foretrukken udfgrelsesform af fremgangsmidden ifglge opfindelsen
foregdr efter fyldningen af kogeren med flis og kogesyre en kold tryk-
imprzgnering ved omkring 4 ato gennemfgrt tre gange. Derefter opvarmes
i 30-40 minutter til omkring 75°C. Efter at man har aftrukket 20-30 m3
kogesyre fra kogeren, forhgjes kogesyrens 50,-indhold ved indslusning
af flydende SOé til omkring 7 %, hvorpd peaktionsblandingen ferdigko-
ges ved 130-150°C. Oparbejdningen foregdr pd smdvanlig méde.

Bortset fra de allerede tidligere beskrevne fordele medferer fremgangs-
maden ifglge opfindelsen den yderligere fordel, at den til oplukningen
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ngdvendige SOZ-mmngde senkes ganske betydeligt, nemlig omkring 15 %.
Dette er i hgjeste grad overraskende for en i industriel milestok

gennemfort fremgengsmide.

Et yderligere overraskende teknisk moment ved den praktiske anvende~
1se af den beskrevne fremgangsméde bestdr i, at den hidtidige apparat-
kobling kan forenkles. I fig. 1 og 2 er vist arbejdsdiagrammer til
gennemfgrelse af fremgangsmdden efter den keﬁ@te teknik med henholds-
vis magnesium og calcium som base; ved proceduren med magnesiumbése
(fig. 1) pafyldes kogeren (1) flis (A) og opfyldes med fwrdig koge-
syre (B). Til opgasning med svovldioxid ved koguningens begyndelse og
til afgasning ved kogningens afslutning indledes svovldioxid gennem |
forbindelsesledningen fra kogeren (1) til tryksyrestationen (2). Ved
kogningens afslutning fores cellulosen (C) til vaskeren (3), hvor-
ved tyndluden (D) anvendes til udskylningen af kogeren (1). Afgangs- ‘
luden (E) ndr ind i inddampningsanlsgget (4). Den frembragte tyklud
(@) gar ind i forbrendingskedlen (5), og kondensatet (H) ind i for-
rddstanken (6'). Asken (J) opberedes igen i genvindingsanlmgget (6),
eventuelt med frisk magnesiumhydroxid (K) fra tilberedningsanlsgget
(7), og samles i forr&dstanken (8). Svovltabene udlignes ved foxrbre-
nding af svovl (L) til svovldioxid (M), som i forsterkningstérnet (10)
tilssttes svagsyren (N), for at tilberede en kogesyre (0) i forrdds-
tanken (11).

Ved udferelsen af den kendte fremgangsméde med calcium som base ife-
lge fig. 2 bortfalder feorst regenerationsanlsgget, da en genvinding
af svovl med denne fremgangsmide hidtil ikke er lgst tilfredsstillen-
de. Men den gvrige udferelse svarer til det ovenstéende system.

I sammenligning dermed kan der ved fremgangsmiden ifplge opfindelsen
ifelge fig. 3 og 4 gives afkald pé tryksyrestafionen, da der til op-
lukningen anvendes en svagt koncentreret reaktionsveske i forbindelse
med svovldioxid. Det er derved hensigtsmessigt at anvende flydende
svovldioxid. Dette tilferes da kogeren (1) direkte fra forrédstanken
"flydende svovldioxid" (13). Fra denne koger tilbageferes det over-
skydende frie svovldioxid efter opfyldelse af den kemiske opgave‘til
forrddstanken (13) over et svovlditoxidkondenseringsanlseg (12).
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Da arbejdsdiagrammerne forklarer sig selv, kan der gives afkald
pa beskrivelsen af yderligere enkeltheder.

De ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen fremstillede cellulose-
kvaliteter adskiller sig pd fordelagtig md3de fra de hidtil ifelge
konventionelle fremgangsmdder fremstillede produkter:

Ifplge tabellerne 1 og 2 sammenlignes en ifglge den hidtil szd-
vanlige fremgangsméde fremstillet bege- og grancellulose med en
under tilsvarende ydre betingelser ifslge opfindelsen fremstillet
kvalitet (fremstillingen af cellulosen ved fremgangsméden ifeglge
opfindeléen er beskrevet i eksempel 1 og 2). Ved samme ligninind-
hold, som JN-tallet udviser, opndr man hejere viskositeter og
heojere tregummiindhold samt en vesentligt lavere knastmangde. Ganske
uventet er disse fordele endog forbundet med en udbytteforhgjelse.
Medens der ved den hidtidige udferelsesmide f.eks. kreves 6,19
rummeter begetrz til fremstilling af en ton cellulose, krzves der
nu ifglge opfindelsen kun 5,76 rummeter.

Ogs& med hensyn til de fysiske egenskaber viser den nye kvalitet
sig'de hidtidige sorter overlegen. Verdierne for bristefaktor og
rivestyrke ligger tydeligt over de hidtidige talangivelser. Des-
uden'opnés ogsé en gnsket langsommere maleudvikling, som.udtryk-
ker sig i en forholdsvis hejere rivelengde. Den gunstigere kemiske
sammensztning af de ved den her beskrevne fremgangsmédde fremstil-
lede celluloser, viser sig issr ogséd af blegebehovet. Medens den
konventionelt fremstillede cellulose har et chlorforbrug p& 9,26%,
gar dette som folge af den mere skanende og selektive ligninop-
lgsning ifelge den her beskrevne fremgangsméde ned pé 6,28%, d.v.s.
med en tredjedel. Forbruget af natriumhydroxid formindskes endnu
sterkere, nemlig fra 4,10% til 2,38%.

Som ganske vesentlig fordel aflastes dermed vandbehovet i cellu-
loseblegeriet, da der ikke kun kreves en ringere kemikaliemz=ngde
til at opnd en bestemt blegevirkning, men ogsé en ringere mengde
med hensyn til neutraliseringen af blegerispildevandet. Ogséd 1
denne henseende forbedrer fremgangsmdden ifslge opfindelsen si-
tuationen pé cellulosefremstillingens omrade.
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ngdvendige S0,-mengde sankes ganske betydellgt, nemlig omkring 15 %
Dette er i hejeste grad overraskende for én t industriel malestok
gennenfort fremgangsméde.

Et yderligere overraskende teknisk moment ved den praktiske anvende-
1se af den beskrevne fremgangsmBde bestdr 1, at den hidtidige apparat-
kobling kan forenkles. I fig. 1 og 2 er vist arbejdsdiagrammer. til ‘
gemnemfgrelse af fremgangsméden efter den kendte teknlk med henholds-'
vis magnesium og calcium som base; ved proceduren med magnesiumbase:
(fig. 1) pafyldes kogeren (1) flis (A) og opfyldes med fmrdig koge-
syre (B). Til opgasning med svovldioxid ved kogningens begyndelse og
til afgasning ved kogningens afslutning indledes svovldioxid germem
forbindelsesledningen fra kogeren (1) til tryksyrestationen (2). Ved
kogningens afslutning feres cellulosen (C) til vaskeren (3), hvor-
ved tyndluden (D) anvendes til udskylningen af kogeren (1). Afgangs- .
luden (E) ndr ind i inddampningsanlsgget (4). Den frembragte tyklud '
(G) gAr ind i forbrmndingskedlen (5), og kondensatet (H) ind i for-
rddstanken (6'). Asken (J) opberedes igen i genvindingsanlmgget (6),
eventuelt med frisk magnesiumhydroxid (K) fra tilberedningsanlwmgget
(7), og samles i forrddstanken (8). Svovltabene udlignes ved forbre-
nding af svovl (L) til svovldioxid (M), som i forsterkningstérnet (10)
tilsettes svagsyren (N), for at tilberede en kogesyre (0) i forrlds-
tanken (11). :

Ved udferelsen af den kendte fremgangsmide med calcium som base ifg-
lge fig. 2 bortfalder forst regenerationsanlmgget, da en genvinding
af svovl med denne fremgangsmdde hidtil ikke er lgst tilfredsstillen-
de. Men den gvrige udforelse svarer til det ovenstéende system.

I sammenligning dermed kan der ved fremgangsmdden ifplge opfindelsen
ifplge fig. 3 og 4 gives afkald pd tryksyrestationen, da der til op-
lukningen anvendes en svagt koncentreret reaktionsveske i forbindelse
med svovldioxid. Det er derved hensigtsmmssigt at anvende flydende
svovldioxid. Dette tilferes da kogeren (1) direkte fra forrédstanken
"flydende svovldioxid" (13). Fra denne koger tilbagefores det over-
skydende frie svovldioxid efter opfyldelse af den kemiske opgave til
forrédstanken (13) over et svovldioxidkondenseringsanleg (12). |
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Da arbejdsdiagrammerne forklarer sig selv, kan der gives afkald
pa beskrivelsen af yderligere enkeltheder.

De ved fremgangsmaden ifplge opfindelsen fremstillede cellulose-
kvaliteter adskiller sig pd fordelagtig méde fra de hidtil ifglge
konventionelle fremgangsméder fremstillede produkter:

Ifglge tabellerne 1 og 2 sammenlignes en ifelge den hidtil szd-
vanlige fremgangsmade fremstillet bege- og grancellulose med en
under tilsvarende ydre betingelser ifslge opfindelsen fremstillet
kvalitet (fremstillingen af cellulosen ved fremgangsmaden ifeglge
opfindelsen er beskrevet i eksempel 1 og 2). Ved samme ligninind-
hold, som JN-tallet udviser, opndr man hejere viskositeter og
hojere tregummiindhold samt en vaesentligt lavere knastmangde. Ganske
uventet er disse fordele endog forbundet med en udbytteforhsjelse.
Medens der ved den hidtidige udforelsesmdde f.eks. kreves 6,19
rummeter bggetrs til fremstilling af en ton cellulose, krzves der
nu ifslge opfindelsen kun 5,76 rummeter.

Ogs& med hensyn til de fysiske egenskaber viser den nye kvalitet
sig de hidtidige sorter overlegen. Verdierne for bristefaktor og
rivestyrke ligger tydeligt over de hidtidige talangivelser. Des-
uden opnds ogsd en gnsket langsommere maleudvikling, som.udtryk-
ker sig i en forholdsvis hegjere rivelzngde. Den gunstigere kemiske
sammensetning af de ved den her beskrevne fremgangsméde fremstil-
lede celluloser, viser sig iser ogsd af blegebehovet. Medens den
konventionelt fremstillede cellulose har et chlorforbrug p& 9,26%,
gar dette som felge af den mere skanende og selektive ligninop-
losning ifglge den her beskrevne fremgangsm&de ned pé 6,28%, d.v.s.
med en tredjedel. Forbruget af natriumhydroxid formindskes endnu
sterkere, nemlig fra 4,10% til 2,38%.

Sbm.ganske vesentlig fordel aflastes dermed vandbehovet i cellu-
loseblegeriet, da der ikke kun krezves en ringere kemikaliemzngde
+til at opnd en bestemt blegevirkning, men ogsd en ringere mengde
med hensyn til neutraliseringen af blegerispildevandet. Ogséa i
denne henseende forbedrer fremgangsméden ifelge opfindelsen si-
tuationen pa cellulosefremstillingens omrade.
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TABEL 1

Karakteristiske egenskaber for cellulose af beg

Konventionel Fremgangsmide ifel-
fremgangsmidde ge opfindelsen

1. Udbytte (rummeter/ton cellulose) 6,19 , 5,76
2. Kemiske egenskaber

JN-tal (oplukningsgrad) 43 _ 43
Viskositet, ubleget (mP) 1293 1792
(1%'s oplesning i cuoxama))

Tregummiindhold (%) 7,8 10,2
JN—talb) for knaster + godt materiale 58 50

%, Fysiske egenskaber
Afvandelighed efter 30 minutters

malning i Jokro-melle (OSR)C) 57 54

Relativt bristetryk (kg/cm?) 2,59 3,17

Rivestyrke (cm-g/cm) 99 108

Rivelangde (m) 6020 5930
rivelsngde (m

Faktor (EEIEEFEQ‘Tvéﬁg) 105,6 109,8

4, Blegebehov

Chlorforbrug (%) 9,26 6,28

NaOH-forbrug (%) 4,10 2,38

a) Oplesning af kobber(II)-oxid i koncentreret ammoniakvand
JN = Johnsen-Noll-tal
c) SR = Schopper-Riegler
Medens disse resultater gmlder for beg som den vigtigste repre-
sentant i Mellemeuropa for cellulosefremstillingen ud fra lev-
tre, fir man absolut sammenlignelige verdier ved oplukning af
gran som den mest typiske reprmsentant for ndletrzer. Ifelge de
foreliggende resultater i tabel 2 mé der her smrligt fremhmves,
at det lykkes at opn& en hvidhedsgrad p& over 91%, uden at skade
de mekaniske egenskaber eller forheje blegemiddelbehovet. Desuden
er den langsommere maleudvikling til nytte for anvendelsen i pa-
pirfabrikationen.
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TABEL 2

Karakteristiske egenskaber for cellulose af gran

Konventionel Fremgangsmdde ifgl-
fremgangsmdde ge opfindelsen

1. Udbytte (rummeter/ton cellulose) 7,25 7,16
2. Kemiske egenskaber

JN—talb) (oplukningsgrad) 38 42
Viskositet, ubleget (mP)a)

(1%'s oplesning i cuoxam ) 1543 1944

3. Fysiske egenskaber
Afvandelighed efter 30 minutters

malning i Jokro-mglle (OSR)C) 62 57
Rivestyrke (cm.g/cmz) 123 133
Rivelsngde (m) 7450 6970
Styrkefaktorg%%%;%;%%g%géﬁ%) 121 124
L. Hvidhedsgrad (%) 89,7 91,0

a)Oplgsning af kobber(II)-oxid i koncentreret ammoniakvand

P) sy = Johnsen-Noll-tal
c)SR = Schopper-Riegler.

De folgende eksempler tjener til nermere at belyse fremgangsméden
ifglge opfindelsen.

EKSEMPEL 1

Oplukning af beg med calcium som base

100 500 kg bogetrasflis med et trazvandindhold pé& 45 vegtpct. fyl-
des i enkoger pd 225 m3 rumindhold og dampes under indfyldningen.
Hertil szttes 125 m3 kogesyre, som indeholder 1,26 vegtpct.
calciumoxid og 4 vaegtpct. svovldioxid. Ved indledning af damp
hazves temperaturen i legbet af 25 minutter fra 4O til 75°C.

Denne temperatur opretholdes i 30 minutter. Efter aftrzkning

af 30 m3 kogesyre indferes flydende 802 i en sddan mzngde, at
Soz—indholdet i den resterende kogesyre udger 7 vegtpct. Herefter
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forhejes temperaturen ved indledning af damp til 135-138°C."‘ )
Ved denne temperatur foregdr ferdigkogningen (1 time). Derefter =
afgasses det overskydende svovldioxid og tilbageferes over kon- . .

denseringsanlsgget til syreforrédssystemet. T

Oparbejdningen af reektionsblandingen til cellulose foregdr
pd szdvanlig m&de ved vaskning i kogeren, trinvis vask i vaske-
anlsgget 0.8.V.o

EKSEMPEL 2

Oplukning af gran med calcium som hase

62 500 kg grantresflis med et trevandindhold pd& 40% indfyldes
under dampning i en koger p& 225 m3 rumindhold. Hertil settes -
130 m3 kogesyre, som indeholder 1,06 vegtpct. calciumoxid og

3,8 vegtpct. svovldioxid. Ved indledning af damp forhejes tempe-
raturen i lebet af 10 minutter fra 40 til 75°C. Deﬁne temperatur
opretholdes i 30 minutter. Efter aftrzkning af 50 m3 kogesyre

fra kogeren indferes flydende svovldioxid i en sédan mengde, at
SOZ-indholdet i den resterende kogesyre udger 7 vegtpct. Derefter .
opvarmes kogerindholdet i 2 timer til 140-142°C. Oparbejdningen ...
foregdr ifslge eksempel 1. o L ‘

EKSEMPEL 3

Opluknihg af beog med magnesium som base

97 000 kg begetrmsflis med et trevandindhold pd 40% indferes ved
hjelp af et dampfedet fyldeapparat i en koger pd 225 m3 rumindhold.
Der anvendes 130 m3 kogesyre, som indeholder 1,2 vegtpct. magne- -
siumoxid og 4 vegtpct. svovldioxid. Ved indfering af damp forhejes
temperaturen i kogeren i lebet af 25 minutter fra 40 til 75°C.
Denne temperatur opretholdes i 40 minutter, Efter aftrskning af -
35 m3 kogesyre indferes flydende svovldioxid i en sddan mengde,

at SOZ—koncentrationen i den resterende kogesyre udger omkring

7%. Derpd forhesjes temperaturen ved indledning. af demp til 140-
142°C. Denne temperatur opretholdes i 1,25 timer. Den yderligere - '
oparbejdning foregdr ifglge eksempel 1.
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EKSEMPEL &

Oplukning af gran med magnesium som base

53 500 kg grantresflis med et travandindhold p& 40% indfores

ved hjelp af et fyldeapparat under dampning i en koger pé 225 m3
rumindhold. Hertil s=ttes 120 m3 kogesyre, som indeholder 0,8 vegt-
pct. magne51umox1d og 4,0 vagtpct, svovldioxid. Efter at man

har forhzaet temperaturen til 75°C, opretholdes denne temperatur

i 30 minutter. Derefter aftrekkes 30 m3 kogesyre fra kogeren,

og der indledes flydende svovldioxid til et 802-1ndhold i den
resterende kogesyre pd omkring 7 vagtpct. Derpd forhejes tempe-
raturen til 136-140°C og holdes i 1,5 timer ved denne verdi.

Den yderligere oparbejdning foregdr ifelge eksempel 1.

Paten tkrav:

1. Fremgangsméde til fremstilling af récellulose, hvorved man i
to trin oplukker tre i form af flis ved behandling med en koge-
syre pd basis af SO2 og Mg0 eller CaQ, idet kogesyrens sammen-
setning ®ndres mellem de to trin, hvorefter reaktiongblandingen
efter endt kogning pd i sig selv kendt made oparbejdes til cellu-
lose, kendeteg net ved, at man behandler trez i form af
flis i et ferste trin i lebet af 15-90 minutter med en kogesyre
med en beregnet sammensetning pa under 5 vegt-% og mindst 2,5
vegt-% S0, og et molforhold mellem SO, og MgO eller Ca0 pé& fra
omkring 2: l til omkring 3,5:1 ved en temperatur pd 45-90°C, der-
pé 1ndfzrer flydende 802, indtil det samlede SOZ-lndhold i koge-
syren udger fra omkring 6 til omkring 10 vegt-%, og i et andet
trin ferer oplukningen til ende ved kogning wved temperaturer pa
over 110°C.

2. Fremgangsmdde ifglge krav 1, kende tegnet ved, at

flisen efter tilsstning af kogesyren og for gennemfgrelse af det
forste trin underkastes flere ganges kold trykimpregnering.

Fremdragne publikationer:
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FIG.1

Kendt fremgangsmdde med magnesium

502

M i

Afgangsgasser(SOz) Overdrivningsgasser
Ferdig-kogesyre
B
T ryk- A
e syre- Koge- Forrids
A Koger = 'Hatation [®syre] tenk
1 2 0 1
O’ g 1
— oo
alw 2|80
3 8 4]
— &0
ol 1 H Frorsterk
g, 3+ nings-
& 5l tarn
ore | . 10
)
Cellulose w 1 ;
-—- Vasker i) &
C of
3 >
- 0
3
= Forréds-
§ tank
if 8
Inddamp- Forbren- Reg-
nings- fryk- |dings- | gas
anlasg Tua T lkedel hske
4 G 5 "
- J
o|d
[OR19]
g
(o]
A
Konden-
sat-
forrdd
6 Itil kloak

141450

vovlfor-
brmdingg . Svovl
bnlsg -l.

9
Alternativs

Flydende 802




FIG.1

Kendt fremgangsméde med magnesium

Afgangsgasser(soz) Overdrivningsgasser
Ferdig-kogesyre
B
ryk-
Tre X syre- Koge~ Forréds-
A =1 B08eT I station [ syre | tank
1 2 o 1
ol 3 .
— ofo
| w 2180
o g w @
il &
ol E Forsterks
g S+ nings-
& % 5O tarn
] | 10
uJ [5]
Cellulose 1 &
-g— Vasker %D &
c g
3 s %
3
P Forrads-
% tank
[0 8
¥
Inddamp Forbren- Rog-
nings- vk- dings- gas
anlsg ud kedel hske
4 G 5 —T"
g [ty 3|8
ok 2l
SES @ |5
5] 8010
. o
Konden-
sat- ?oE
forrdd H

60

ltil klosk

g

141450

Alternativ:

Flydende SO 2




Kendt fremgangsmdde med calcium

FIG. 2
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FIG. 3

Fremgangsméde ifelge opfindelsen med Mg og
flydende 802
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FIG. 4

e opfindelsen med Ca og
flydende 802
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