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(54) Menetelmd mustalipedn viskositeetin alentamiseksi -
Férfarande f&r sdnkning av svartlutens viskositet

(57) Tiivistelma

Meneteimd selluloosakeitosta saatavan sulfaattilipedn vis-
kositeetin alentamiseksi ja haihdutettavuuden parantamisek-
si. Mustalipedn I8mpbtila nostetaan kelttoldmpotilan ylé&-
puolelle, sopivimmin 170 - 190°C:een, jolloin suurimolekyy-
linen ligniinifraktio pilkkoutuu. NaIS tai muu vastaava
pelkistdvd aine vaikuttaa edistavdsti pllkkoutumiseen,

(57) Sammandrag

Forfarande for sdnkning av den vid sellulosakok erhdllina
sul fatsvartiutens viskositet for att underldtta indunstnin-
gen. Svartlutens temperatur hdjes Over koktemperaturen,
foretridesvis till 170 - 190°C, varvid den stormolekyléra
ligninfraktionen spjéiks. Na2 och andra motsvarande reduce-
rande dmnen inverkar fdrdelaktigt pd spjdlkningen,



‘ 75615

Menetelmd mustal ipedn viskositeetin alentamiseksi -

Forfarande for sankning av svartlutens viskositet

Keksinté kohdistuu meneteimddn selluloosakeitosta saatavan
mustalipedn viskositeetin alentamiseksi ja haihdutettavuu-

den parantamiseksi.

Haihdutettaessa sulfaattimustalipedda korkeaan (60 - 75 %)
kuiva-ainepitoisuuteen |ipedn viskositeetti kasvaa jyrkasti.
Samalla haihdutettavuus huononee huomattavasti koska musta-
lipedd tarttuu |@mpépintoihin, jolloin |dmmdnsiirto |ampo-
pinnoilta mustalipedadn heikkenee. Haihduttimen teho siis
laskee. Lammonsiirtopinnoilla saattaa tamdn takia tapahtua
myos ylikuumenemista. Korkeassa kuiva-ainepitoisuudessa
virtausnopeus esim. lamellihaihduttimen |ampdépinnoilia pie-
nenee ja lopulta tahmea mustaliped estda ldpivirtauksen

tdysin.

Jatkokdsittelyn kannalta olisi edullista haihduttaa |ipea
mahdol |l isimman korkeaan kuiva-ainepitoisuuteen, jolloin
jateliemen tehollinen polttoarvo on suurempi kuin mdaran lie-

men ja soodakattilan hdyrynkehitys on vastaavasti suurempi.

Ruotsalaisen patenttihakemuksen SE 8400904 mukaan on tunnet-
tua alentaa mustalipedn viskositeettia, haihduttamon jal-
keen vdlittomasti ennen soodakattilaa, hapettamalla |ipea,
jolloin soodakattilaan pystytdan johtamaan kuiva-ainepitoi-
suudeltaan kuivempaa |ipedd. Hapetusreaktio, joka aikaan-
saadaan sekoittamalla lammitettyd hapettavaa kaasua (ilmaa)
| ipeddn, aiheuttaa lipedn |ampétilan nousun, jolloin |ipead
on helpommin juoksevaa. Menetelma vaatii suhteellisen moni-
mutkaisen laitteiston hapettavan kaasun jakamiseksi tasai-
sesti lipeaan. Menetelmd soveltuu kaytettdvdksi |ahinna
valittomdsti ennen soodakattilaa, jolloin lipedn |ampdtila
nousee ja pumpattavuus paranee ennen soodakattilaa. Mikali
menetelmédd kdytetddn ennen loppuhaihdutusta hapetusreaktios-
sa syntyva CO2 ja orgaaniset hapot laskevat lipean pH:ta,

mikd saattaa johtaa ligniinin kondensoitumiseen ja [&mpo-
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pintojen voimakkaaseen |ikaantumiseen,

On ennestddan tunnettua, ettd viskositeetti on riippuvainen
mustalipedn sisdltamdn suurimolekyylisen ligniinin mdéréas-
ta. Aikaisemmin on viskositeetti saatu laskemaan pois-

tamalla suurimolekyylinen ligniinifraktio.

Suomalaisesta patenttijulkaisusta 66035 onkin tunnettua
poistaa selluloosakeiton jateliuoksesta orgaanista ainetta,
joka kasittaa |iuoksessa olevan suurimolekyylisen fraktion.
FI 66035:n mukaan suurimolekyylinen fraktio poistetaan
ultrasuodattamalla tai saostamalla. Saostaminen tapahtuu ha-
pettamalla liemi. N&@in saadaan viskositeetti laskemaan huo-

mattavasti jdljelld olevassa jatel iemessa.

Uitrasuodatusmenetelma, jolla suurimolekyylinen fraktio ero-

tetaan jateliemestd, edellyttdd kuitenkin kalliita ja mit-
tavia laitteistoja. Samoin saostaminen vaatii suhteellisen
monimutkaisen laitteiston. Kemikaalien 1lisdys saostumisen

aikaansaamiseksi vaikuttaa koko jarjestelmdn kemikaalitasa-
painoon. Jatkuvatoimisessa keitossa erotusoperaatiosta tulee
hankala. Erotusoperaatio ei mydskaan ole helposti saddetta-

vissd tai muunneltavissa.

Tamdn keksinndn tarkoituksena on poistaa edellda mainitut
haitat ja aikaansaada menetelmd, jossa mustalipedn viskosi-
teettia ennen loppuhaihdutusta voidaan alentaa jakamatta
mustaliped eri fraktioihin, jotka sitten olisi kdsiteltava

erikseen.

Esilld olevan keksinndon mukaiselle menetelmdlle on pddasi-

allisesti tunnusomaista se, ettd mustalipedn |3mpotila nos-
. w ey . C 0

tetaan keittoldmpétilan yladpuolelle sopivimmin 170 - 190

C:seen siind olevien suurimolekyylisten ligniinifraktioiden
pi lkkomiseksi.

Keksinndn mukaisella menetelmalla voidaan alentaa koko

mustal ipedmddran viskositeettia hallitusti
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- ilman hankalaa erotusoperaatiota
- ilman suuria kalliita laiteinvestointeja

sekd erd- ettd jatkuvan keiton ollessa kyseessa.

Keksinnén mukaisella menetelmadild voidaan nostaa olemassa
olevan haihduttamon kapasiteettia tai wuutta haihduttamoa
mitoitettaessa voidaan konsentraattorin |lampépinta mitoittaa
pienemmdksi. Lisdksi voidaan |ipean loppukuiva-ainepitoisuut-
ta nostaa tekemdtta oleellisia muutoksia paineistukseen
tai laitteistoon, jolloin polton |dmpotalous paranee.

Virtausvastuksen pienetessd |ipedn pumpattavuus paranee ja

pumpun tehon tarve pienenee.

Tutkittaessa erikokoisten ligniinifraktioiden absoluuttisia
mddrid keittoparametrien funktiona sooda- ja sulfaattikei-
tossa voitiin todeta seuraavaa:

- soodakeitossa suurimolekyylisen ligniinin abso-
luuttimddrd kasvaa keiton alussa ja saavuttaa
sitten vakiotason

- sulfaattikeitossa suurimolekyylisen ligniinin
madrd aluksi kasvaa ja saavuttaa maksimin, minka
jdlkeen sen maard alkaa pienentya ligniinin pilk-
koutuessa sulfidin vaikutuksesta kuten seuraavas-

ta taulukosta voidaan nahda.

Sulfiditeetti Keittoaika M > 10000 M > 5000
$ min, % g/kg k.p. % gl/kg k.p.
35 10 3 6,4 11 23,4
35 50 9 30,0 20 66,7
35 110 9 32,1 22 78,4
35 170 7 25,1 22 78,8
25 140 12 1,1 29 96,0
25 170 10 34,5 22 75,9
10 7 9,6 18 24,7
110 14 40,2 32 91,9

170 17 52,5 33 101,8
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Voidaan todeta, sulfiditeetin ollessa 35 %, ettd suurimole-
kyylifraktio (M > 10000) 25,1 g/kg k.p. on pienentynyt 170
min.keittoajan jalkeen 110 min.keittoaikaan verrattuna,
jolloin maara oli 32,1 g/kg k.p. Samaten voidaan todeta,
ettd sulfiditeetin ollessa 25 % suurimolekyylifraktio on
pienentynyt ajan kuluessa. Sulfiditeetin olilessa nolla
molekyylien pilkkoutumista ei voida todeta. Hyvan tuloksen
aikaansaamiseksi on siis valtettdavd hapetusta, jotta rikki
sdilyisi sulfiidina.

Pilkkoutuminen on siis sitd tehokkaampaa mitd korkeampi sul-
fiditeettitaso on, mutta normaalikeitossa 20 - 35 % sulfidi-
teettialueella kulumaton jdannds- sulfidimaara on tarkoi-
tukseen riittava.Pelkistdvdad ainetta kuten rikkia tai poly-
sulfidia voidaan joissakin tapauksissa lisdata pilkkoutumisen
edistamiseksi.

YIlattden todettiin, ettda l|ampdétilan nosto normaalin keit-

tolampotilan ylapuolelle 170 - 190°C: een nopeuttaa suuri-
molekyylisen ligniinifraktion pilkkoutumisreaktiota siina
madrin, ettda jo 1 - 5 minuutin viiveaika korotetussa [ampoti-

lassa on riittdva aiheuttamaan pilkkoutumisen ja viskositee-
tin laskun. On mydés todettu, ettd Ca-ligniinikompleksit, jotka
aiheuttavat l|ikaantumista haihduttamossa, hajoavat |ampoka-

sittelyn vaikutuksesta.

Edelld esitetyn mukaan viskositeettia voidaan alentaa itse
mustalipedssd ilman |lisdkemikaaleja tai erotusoperaatiota
joko keittoprosessin tai haihdutuksen yhteydessda yksinker-
taisella painekuumennuksella. Lampdétilaa voidaan nostaa
myds erillisessd kiertoloopissa, joka on kytketty keitto-
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prosessiin, erikoisesti jatkuvatoimisen keiton ollessa ky-
seessa.

Lammi tykseksi voidaan valita kulloinkin taloudellisin jar-
jestelmd, epdsuora tai suora hoéyryladammitys, tai esimerkik-
si sdhkolammitys.

Kuviossa on osoitettu |admpdkdsittelyn vaikutus mustalipedn
viskositeettiin. Mustalipedndytteitd, joiden kuiva-ainepi-
toisuudet olivat 65 %, 70 %, 75 % tai 80 %, |3dmpokasitel-
tiin 190°C:ssa. Viskositeetti mitattiin ennen |3mpdkdsit-

telyd sekd 1 min., 5 min. ja 60 min., jdlkeen.Ldmpokasittely

vaikutti viskositeettiin kuvion osoittamalla tavalla.
Esimerkiksi 70 - 73 % kuiva-ainepitoisuuden omaavan |ipean
viskositeetti on laskenut 60 minuutin | dampokasittelyn

jdlkeen samalle tasolle kuin n. 65 % kuiva-ainepitoisuuden
omaavan kdsittelemdttoman |ipedn viskositeetti eli normaa-
lin polttolipedn tasolle.

Tehdaslipedn jatkokuumennuksen vaikutus |ipedn viskositeet-
tiin ilmenee seuraavista mittaustuloksista. Myés NaZS tai
NaOH -lisdyksen vaikutus huomioidaan. Kyseessd on Kamyr-

keitosta saatu mustaliped, jonka kuiva-ainepitoisuus oli
71 %.

Lisdtty kemikaali Kuumennus Lampotila Viskositeetti
min, °c mPas
Kasittelematon |iped 200
- 1 190 78
- 60 190 40
NaZS 60 120 158
Na2$ 60 190 32
NaCH 20 190 63

NaCH 60 190 52
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Lampékdsittelyn vaikutus viskositeettiin on siis ilmeinen.
120°C:n | ampokésittely kylld alentaa viskositeettia, mutta
ei ldheskdadn yhtda paljon kuin kédsittely 190°C:eessa. Pelkka
minuutin |ampokdsittely alentaa viskositeettia 200 mPas:sta
78 mPas:iin. NaZS -lisdykselld ndyttdd olevan pieni visko-
siteettia alentava vaikutus, NaOH:n lisdykselld sita vastoin
ei.

Tamidn keksinndén mukaisesti pystytadn tdten alentamaan musta-

lipedn viskositeettia haihdutettavuuden ja |lipean siirron

parantamiseksi. Muunnelmat ovat mahdollisia patenttivaatimus-
ten madrittelemdn suojapiirin puitteissa.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd selluloosakeitosta saatavan sulfaattimustalipeé&n
viskositeetin alentamiseksi ja haihdutettavuuden parantami-
seksi l&mp&kdsittelemdlld sitd, t u n n e t t u siitd, ettd
mustalipedn l&mp&tila nostetaan keittol&mp&tilan yl&puolelle,
sopivimmin 170 - 190°C:een, siiné& olevien suurimolekyylisten

ligniinifraktioiden pilkkomiseksi.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t un n e t t u
siitd, ettd mustalipedn 1ldmpdtila yllépidet&¥n korotettuna

1l - 60 minuutin ajan, sopivimmin 1 - 5 minuutin ajan.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t u n -
n e t t u siitd, ettd mustalipeén l&mpttila nostetaan

vdlittOmésti keiton jdlkeen.

4, Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t u n -
n e t t u siitd, ettd mustalipe®n l&mp&tilaa nostetaan

keittoprosessiin kytketyssd kiertoloopissa.

5. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t u n -
n e t t u siit8, ettd mustalipedn 13mp&tila nostetaan

vdlitt8mdsti ennen loppuhaihdutusta.

6. Jonkin edellisen patenttivaatimuksen mukainen menetelm§,
t unnet t u siitd, ettd mustalipeddn lis8td&n pelkis-

tdvdd ainetta kuten rikki# tai polysulfidia.
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Patentkrav

1. F®6rfarande f&r sd&nkning av den vid cellulosakok erhdllna
svartlutens viskocitet och underldttande av dess indunstning
genom att vdrmehandla den, kdnnetecknat dérav,
att svartlutens temperatur h8js Uver koktemperaturen, f8re-
tradesvis till 170 - 190°C f&r att spjdlka de stormolekuldra

ligminfraktionerna i denna.

2. Fdrfarande enligt patentkravet 1, k & nnetecknat
dérav, att svartlutens f8rh&jda temperatur uppr&tthdlls un-
der 1 - 60 minuters tid, fodretrddesvis under 1 - 5 minuters
tid.

3. F8rfarande enligt patentkravet 1 eller 2, k &nne -
tecknat didrav, att svartlutens temperatur h&js ome-
delbart efter koket.

4, F8rfarande enligt patentkravet 1 eller 2, k &nne -
tec knat dirav, att svartlutens temperatur h8js i en

till kokprocessen ansluten cirkulationskrets.

5. Férfarande enligt patentkravet 1 eller 2, k & nne -
t ecknat dirav, att svartlutens temperatur h&js omedel-
bart f8re slutindunstningen.

6. F8rfarande enligt nagot av f¥regdende patentkrav, k & n -

netec knat ddrav, att till svartluten tillsdtts ett
reducerande 4mne sdsom svavel eller polysulfid.
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