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Oppfinnelsen angar forbedringer ved fremstilling av
cellulosemasse fra tre eller andre fiberholdige plantematerialer

under anvendelse av et opplgsningsmiddel som oppslutningsmiddel.

Prinsippet med & skille lignin fra cellulose ved anvendelse
av opplgsningsmidler er velkjent innen teknikken, og fremgangsméater
er blitt foreslatt for & utnytte dette i det vesentlige analytiske
hjelpemiddel for fremstilling av kommersielle masser, f.eks. i
US patentskrift nr. 1856567 og US patentskrift nr. 3585104. Slike
fremgangsmater har imidlertid vart beheftet med alvorlige begrens-
ninger hva gjelder fjernelsen av lignin, répuipens kvalitet og
blekbarhet og vanskeligheter ved gjenvinning av opplgsningsmidler

og fraskillelse av den ligninhcldige fraksjon fra disse.

Ved hjelp av den foreliggende fremgangsmdte er det imidlertid
mulig & oppnd en separering og gjenvinning av cellulose- og lignin-
fraksjonene p& en meget effektiv mate, slik at det ikke forekommer
noen vesentlig luft- eller vassdragforurensninger eller fast avfall
fra fremgangsméten. Dessuten gjenvinnes det organiske opplgsnings-
middel meget effektivt og kan resirkuleres til prosessen, hvorved
en hovedsakelig hindring for den praktiske utnyttelse av opp-

slutning ved hjelp av et oppl¢gsningsmiddel overvinnes.

Selv om en rekke forskjellige opplgsningsmidler kan anvendes
for & fjerne lignin fra cellulose, anvendes for utfgrelse av den
foreliggende fremgangsméate vandige blandinger eller opplgsninger
av en hvilken som helst av de lavere alifatiske alkoholer, som

methanol, ethanol, isopropanol, n-propanol eller butanol. Ved den
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foretrukne utfgrelsesform av den foreliggende fremgangsm&te anvendes
ethanol pd grunn av at det er forholdsvis lett & gjenvinne denne

og fordi det i det vesentlige ikke forekommer noen omsetning mellom
ethanolen og treet eller et annet fiberholdig plantemateriale. En

del methanol dannes ved oppslutningsprosessen, og det resirkulerte

opplgsningsmiddel kan vare en blanding av methancl og ethanol,

eller methanol alene kan med fordel anvendes.

Oppfinnelsen angdr sdledes en fremgangsmite ved oppslutning
ved hjelp av opplgsningsmiddelekstraksjon, hvor lignin ekstraheres
fra et oppdelt, fiberholdig plantemateriale i en rekke satsvis

arbeidende ekstraksjonsapparater ved i hvert av disse & innfgre en

charge av det nevnte maFeriale og & bringe chargen i kontakt med

en opplgsningsmiddelvaske for oppslutning omfattende en vandig

opplgsning av en lavere alifatisk alkohol ved en oppslutnings-
temperatur av 160-220°C og et oppslutningstrykk av 10-50 atm., og
hvor rd cellulosemasse fjernes fra ekstraksjonsapparatet, og
fremgangsmidten er sarpreget ved at

(a) et fgrste ekstraksjonsapparat som inneholder en fgrste charge
av det nevnte materiale, fylles med en fgrste vaske for & for-
trenge luft fra det fgrste ekstraksjongapparat.

(b) den fgrste vaske erstattes med en annen vaske med forholdsvis
hgyt innhold av opplgst faststoff, og den annen vaske re-
sirkuleres med forholdsvis hg@y hastighet gjennom det forste
ekstraksjonsapparat og gjennom en ekstern varmeveksler for a
bevirke hurtig oppvarming av den fgrste charge til oppslut-
ningstemperatur i lgpet av ikke over 10 minutter, og fortrinns-
vis ikke over 5 minutter, idet det som den annen vaske anvendes
vaske fra det nedenfor beskrevne trinn (d) erholdt under opp-
slutning av en annen charge av det nevnte materiale i et annet
ekstraksjonsapparat,

(c) resirkuleringen av den annen vaeske fortsettes for & bevirke en
opprinnelig ekstraksjon av den fgrste charge, hvorefter den
annen vaske fjernes fra det fgrste ekstraksjonsapparat,

(d) innfgring av en ytterligere vaske slik at den strgmmer gjennom
den fg¢grste charge i det f@grste ekstraksjonsapparat pa& basis av
ett enkelt gjennomlgp for & bevirke ytterligere ekstraksjon av
den fgrste charge, idet det som den ytterligere vaske an-
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vendes en vaske med et lavere innhold av opplgste faststoffer
enn den annen vaske, og idet den ytterligere vaske tas fra det
nedenfor beskrevne trinn (e) erholdt under oppslutning av
ytterligere en annen charge av materialet i et tredje ekstrak-

sjonsapparat, og
(e) pa forha&nd oppvarmet fersk oppslutningsvaske bringes til &
strgmme gjennom den fgrste charge i det fgrste ekstraksjons-
apparat pd basis av ett enkelt gjennomle¢p for & bevirke slutt-
ekstraksjon av den fgrste charge.
For & unngd uheldige innvirkninger bade pd hastigheten
av og omfanget av ligninekstraksjonen skal treflisen eller et

annet fiberholdig plantemateriale oppvarmes til ekstraksjons-

eller oppslutningstemperatur i det fgrste ekstraksjonstrinn i
lgpet av ikke over 10 minutter, fortrinnsvis ikke over 5 minutter.
For 8 sikre en maksimal mengde av ligninekstraksjon med en
minimal mengde av gjenavsatte, ugnskede, polymeriserte fraksjoner
bgr ekstraksjonsbeholderen vare slik laget at det i denne fore-
kommer en minimal kanaldannelse og/eller tilbakeblanding av opp-
lgsningsmidlet av alkohol og vann. Beholderen kan s&ledes ha

et hgyt forhold mellom- hgyde og diameter av 4:1-15:1, fortrinns-
vis ca. 10:1.

Opplgsningsmiddelekstraksjonen kan utfgres ved anvend-
else av en rekke konsentrasjoner av alkohol som opplg¢sningsmiddel
(i vandig oppl@sning), fra sd& lite som 20 vekt% til s& meget som
80 vekts. Et foretrukket omrdde for betingelsene omfatter
imidlertid en alkoholkonsentrasjon i vann av 40--60 vekt%, et

trykk av 20-35 atmosfarer og en temperatur av 180-210°C.

~For & kunne tilfdre treflis eller et annet fiberholdig
. plantemateriale til trykksystemet av opplgsningsmiddel og vann
med minimalt tap av opplgsningsmiddel og for & kunne oppnd en
minimal tilbakeblanding og en maksimal ekstraksjon anvendes ifglge

oppfinnelsen en rekke satsvise ekstraksjonsbeholdere i rekke-
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fplge, slik at opplgsningsmiddeél fra ett ekstraksjonstrinn i en
beholder anvendes for et annet ekstraksjonstrinn‘i en annen beholder,

som na&rmere beskrevet nedenfor.

Det er et ytterligere sartrekk ved oppfinnelsen at den fore-
liggende fremgangsmite utfgres slik at efter at ekstraksjonen av
lignin er blitt fullstendig i en gitt ekstraksjonsbeholder, ut-
tgmmes resten av opplgsningen av alkohol og vann fra beholderen,
trykket reduseres ved hjelp av et kondensasjonssystemsfor alkohol
og vann, og det gjenverende opplgsningsmiddel fjernes derefter
fra récelluloseresten ved anvendelse av vanndamp eller et annet
egnet avdrivningsmiddel, mens rdcellulosen fremdeles befinner seg
i ekstraksjonsbeholderen, idet de avdrevne damper fjernes fra
ekstraksjonsbeholderen og til kondensasjonssystemet for alkohol
og vann. Récellqlosemassen tgmmes derefter ut av ekstraksjons-
beholderen ved fortrengning med vann. RAmassen befris ikke bare
for lignin, men den vaskes ogs& omhyggelig og blir i det vesentlige
fullstendig befridd for opplgsningsmiddel. Ré&massen er av hgy
kvalitet og utgjgr efter defibrering en masse som lett lar seg
bleke ved hjelp av vanlige metoder under erholdelse av bleket
masse av hgy kvalitet som er egnet for en rekke forskjellige an-

vendelser.

For yttérligere gjenvinning av opplgsningsmiddel utsettes
sluttekstraktopplgsningen fra fremgangsmitens seksjon for opp-
lgsningsmiddelekstraksjon for en avdrivning for & fjerne og gjen-
vinne alkcholen fra den vandige ekstraktopplgsning. For & oppnd
denne fraskillelse samtidig med en minimal dannelse av tjarer
eller sterkt polymeriserte, faste former av lignin som ville ha
vaert tilbgyelige til & tilsmuse utstyret, utfgres fraskillelsen
under vakuum efter at ekstraktopplgsningen fgrst er blitt utsatt
for en likevektsflashfordampning. Dette vakuum bgr vare sid lavt
som mulig, men i praksis kan det vere 0,1-0,8 atmosfare, for-
trinnsvis 0,5 atmosfare, og ved dette trykk vil den erholdte
temperatur vere slik at det ligninholdige bunnfall som dannes
efter hvert som alkoholen avdrives, vil feres gjennom avdrivnings-

enheten i form av en suspensjon.

Efter at alkoholen er blitt avdrevet fra ekstraktopplegsningen,
kan den vandige restoppslemning av lignin behandles p& vanlig mate.

Forbedrede resultater fas imidlertid ved fgrst & la ligninopp-
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slemninéen bunnavsette for derefter 5”Konsentreré den fortykkede
ligninoppslemning i et skilleapparat, som en fast sentrifugeskal,
og det erhoidte ligninslam eller den erholdte ligninkake er egnet
for forbrenning som brensel i vanlige ovner og for vanlige kjeler.
Den overliggende vandige vaske som i det vesentlige inneholder
sukkerarter, hemicellulose, organiske syrer og sm& mengder av
ligninfraksjoner med lav molekylvekt, inndampes derefter pa vanlig
mate. Inndampningen fgrer i1 det vesentlige ikke til avsetninger
i eller tilsmussing av utstyret pa grunn fravaret av ligniner eller

ligninpolymerer med hpy molekylvekt.

Sukker-kullhydratkonsentratet inneholdende 50-70% tgrrstoffer,
fortrinnsvis ca. 60% tgrrstoffer, kanvselges som et biprodukt for
anvendelse som dyrefSr eller det kan omdannes til andre kjemiske
eller biologiske produkter. Dersom bruk av et slikt biprodukt
ikke er praktisk, kan konsentratet ogsd@ forbrennes i en vanlig
ovn eller for en vanlig kjele for gjenvinning av biproduktets
brennverdi i form av vanndamp som kan anvendes i det ovennevnte
alkoholavdrivningstrinn. Forbrenniggen av ligninslammet og av det
vandige sukkerkonsentrat kan utfgres ved & blande de to strgmmer
som derved vil gi en blanding med lignende egenskaper som for en
lett brenselolje, med unntagelse av en lavere brennverdi. For-
brenningen av blandingen vil imidlertid ikke fgre til at det
dannes ugnskede forurensende forbrenningsprodukter,som svovelfor-
bindelser, klorider og lignende forbindelser, og det vil heller
ikke forekomme vesentlige spesielle problemer som er felles for
vanlige oppslutningsmetoder, da det eneste faststoff som fas ved
forbrenningen, er et faststoff som er bestemt av det forholdsvis
lave askeinnhold i treet eller et annet fiberholdig plantemateriale
som oppsluttes.

Den forbedrede oppslutningsprosess ved hjelp av alkohol ifglge
oppfinnelsen fgrer s&ledes ikke bare til en masse av hgy kvalitet
som lett kan blekes, men dersqm ligninet og/eller sukker-kull-
hydratfraksjonene ikke er salgbare som biprodukter, kan de anvendes
som brensel slik at den foreliggende fremgangsmate vil bli i det
vesentlige energimessig selvunderholdende. Den i det vesentlige
fullstendige unngéelse av forurensninger ved forbrenning av vrak-
materialene fra oppslutningen er en annen hovedsakelig fordel ved
fremgangsmdten. Det beskjedne innhold av BOD i kondensatet fra

fordampningsapparatet kan enkelt behandles ved en vanlig sekunder
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behandling slik at dét fésAeﬁ_gtﬂet vesentlige forurensningsfri

oppslutningsprosess.

Et spesielt eksempel péd en utfprelsesform av den foreliggende
fremgangsmdte er vist pd tegningene, hvorav

fig. 1 er et flytskjema som viser opplgsningsmiddelekstrak-
sjonstrinnene for den foreliggende fremgangsmdte, og

fig. 2 er et flytskjema som er en fortsettelse av flyt-
skjemaet ifglge fig. 1 og som viser gjenvinningstrinnet for opp-
lgsningsmiddel ved den foreliggende fremgangsméte og dessuten en

foretrukken metode for & ta hidnd om vrakproduktene.

P4 fig. 1 er vist oppl¢sningsmiddelekstraksjonsdelen av den
foreliggende fremdgangsméte, hvor det anvendes en rekke satsvise
ekstraksjonsbeholdere. Som et eksempel p& en kommersiell ut-
forelsesform av den foreliggende fremgangsmdte kan 9 slike be-
holdere anvendes, og hver beholder drives i en dekke-til-dekke-
syklus pa 3 timer og anvendes i rekkefplge slik at en ferdig
sats av rd cellulosemasse fjernes fra en av beholderne hvert
tyvende minutt. For enkelhets skyld er bare tre slike beholdere
vist p& fig., 1 i form av lange, rgrformige ekstraksjonsapparater
10, 11 og 12. For & unngd problemer med kanaldannelse og/eller
tilbakeblanding av vaeske bgr forholdet mellom ekstraksjons-
apparatenes hgyde og diameter vare forholdsvis hgyt, som nevnt

ovenfor.

Hvert ekstraksjonsapparat anvendes for en rekkefglge av
trinn som kan kort beskrives som (1) flisifylling, (2) forfrengning
av luft, (3) hurtig oppvarming ved resirkulering av primer ekstrak-
sjonsvaske, (4) minst é&n vasking med brukt vaeske, (5) sluttvasking
med nytilfgrt vaske, (6) trykkopphevelse og vanndampbehandling,
og (7) uttgmning av masse. Det vil forstas at pd et hvilket som
helst gitt tidspunkt vil hvert ekstraksjonsapparat befinne seg
p& et forskjellig trinn av fremgangsmaten, og rekkefglgen av trinn
i hvert ekstraksjonsapparat kan utfgres automatisk ved hjelp av
vanlig styring og instrumentering. Selv om det ngdvendige led-
ningssystem for drift av de tre ekstraksjonsapparater 10, 11 og 12
er vist p& fig. 1, vil det vare tilstrekkelig & beskrive en full-

stendig driftssyklus for bare ett av ekstraksjonsapparatene.

Séledes fylles ekstraksjonsapparatet 10 fgrst med treflis som

kan transporteres pneumatisk gjennom en tilf¢rselsfordelingsledning
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13 og en grenlédning 14 til ekstraksjoﬁé&pparatet 10. Efter at
flisen er blitt ifylt; spyles iuft ut av ekstraksjonsapparatet

10 ved hjelp av en egnet forholdsvis kald oppslutnings- eller
ekstraksjonsvaeske. Ifglge den viste utfe¢relsesform innfgres en
forholdsvis kald "brukt" oppslutnings- eller ekstraksjonsvaske i
bunnen av ekstraksjonsapparatet 10 fra en tilfgrselsfordelings-
ledning,16, en delledning 17 med en ventil 18 og en innlgpssamle-
ledninc 18. ‘I overensstemmelse med den innen oppslutning av tre
for fremstilling av cellulosemasse vanlig anvendte terminologi
vil denne vaske herefter bli betegnet som "svartlut". Den for-
trengte luft strgmmer fra den gvre del av oppslutningsapparatet
10 gjennom en utlgpssamleledning 26, en grenledning 27 med
en ventil 28 og en tilbakefgringssamleledning 29 til en kald
lagringstank 31 (fig. 2) for svartlut. Fra tanken 31 strgmmer
luften via en ledning 25 til en kondensator 24 og utslippes

der i atmosfaren ved hjelp av en egnet utslippingsanordning (ikke
vist).

. Fortrengningen av luft fra ekstraksjonsapparatet er ngdvendig
for & hindre en alvorlig flashing ndr en ekstraksjonsveske med hgy
temperatur og med hgyt trykk senere innfgres i ekstraksjons-
apparatet. Som forklart nedenfor er lagringstanken 31 (fig. 2)
en egnet kilde for kald svartlut for luftfortrengningstrinnet, og
hvorfra luten fjernes Ved en forholdsvis lav temperatur, f.eks.
ca. 800C, ved hjelp av en pumpe 32 og tilfgres til samleledningen
16. Imidlertid kan en hvilken som helst egnet vaske anvendes
for & spyle luft ut av ekstraksjonsapparatene, f.eks. et rent opp-
lpsningsmiddel av alkohol og vann som kan tilfgres fra fersklut-
tanken 106 (beskrevet nedenfor). Som en fglge av luftfortrengnings-
trinnet neddykkes flisen i ekstraksjonsapparatet i kort tid i og

impregeneres med den kalde fortrengningsveaske.

Straks ekstraksjonsapparatet 10 er blitt fylt, stenges
ventilen 18 for & avbryte strgmmen av kald svartlut gjennom
ekstraksjonsapparatet, og en prim@r ekstraksjonsvaske som omfatter
en brukt opplgsningsmiddelblanding med et forholdsvis hgyt inn-
hold av opplgste tgrrstoffer og med den gnskede ekstraksjons-
temperatur og det ¢gnskede ekstraksjonstrykk, innfgres derefter
i bunnen av ekstraksjonsapparatet 10. Den primere ekstraksjons-
vaeske tilfgres fra en oppsamlingsanordning 33 via en ledning 34,

en pumpe 36,en ledning 37, en tilfgrselsfordelingsledning 38, en
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grenledning 39 med en Qéntii 41 og innlgpssamleledningen 19. NAar
ekstraksjonsapparatet er fylt av kald svartlut, vil det straks
settes under trykk med liten eller ingen'flashing. Den kalde
‘'svartlut fortrenges og tilbakefgres fra toppen av ekstraksjons-
apparatet 10 via samleledningen 26, ledningen 27 o9 samleledningen
29 til lagringstanken 31 for svartlut. P& dette trinn er ventilen
28 stengt, og utlgpsstrgmmen skiftes slik at den primare ekstrak-
sjonsveske strgmmer fra ekstraksjonsapparatet 10 gjennom samle-
ledningen 26,. en grenledning 42 med en ventil 43 og en samle-
ledning 44 til et toppbelastningsvarmeapparat 46. Fra varme-

apparatet 46 tilbakefgres den primzre ekstraksjonsvaeske via en

ledning 47 til oppsamlingsanordningen 33.

Under den fgrste del av den periode ndr den primare ekstraksjonsvaske
resirkuleres gjennom ekstraksjonsapparatet 10 og oppvarmingsapparatet 46 i
tekkefplge, utfgres sirkuleringen ved hgy strgmningshastighet og med
hgy varmetilfgrsel fra varmeapparatet 46 for & bringe flischargen
i ekstraksjonsapparatet til koketemperatur i lgpet av meget kort
tid. Str¢mningshas£ighetén og varmetilfgrselen er f.eks. slike
at den foretrukne ekstraksjonstemperatur av 180-210°C f£as i
ekstraksjonsapparatet fortrinnsvis i lgpet av ikke over 5
minutter, og iallfall i lgpet av ikke over 10 minutter. Straks
flischargen er blitt bragt til koketemperaturen, fortsettes
resirkuleringen av den primare ekstraksjonsvaeske med hgy strgmnings-
hastighet under resten av den primere ekstraksjonsperiode, men
med en sterkt nedsatt varmetilfgrsel fra oppvarmingsapparatet 46.
Varmetilfgrselen i lgpet av denne tid vil vanligvis vere til-
strekkelig til § erstatte varmetap, slik at i det vesentlige
isoterme ekstraksjonsbetiﬁgelser opprettholdes i ekstraksjons-
apparatet 10. Det fas sdledes en meget jevn kokebetingelse under
den prim@re ekstraksjonsperiode, og en megetih¢y hastighet for
fjernelse av lignin opprettholdes med det resultat at 70-80% av
den samlede fjernelse av lignin fra flisen oppnds under den
primere ekstraksjonsperiode. Henimot'slutten av den primere
ekstraksjonsperiode stenges ventilen 43, og ekstraksjonsvaskeav-
lgpet fra ekstraksjonsapparatet strgmmer fra utlgpssamleledningen
26 og via en ledning 48 med en ventil 49 til en utl@gpssamleledning
51 som stdr i forbindelse med en oppsamlingsanordning 52 for gjen-
vinning av tilfgrselsvaske. Som beskrévet nedenfor tilfgres den

brukte ekstraksjonsveske kontinuerlig under trykk fra oppsamlings-
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anordningen 52 via en ledning 53 med en yehtil 54 til systemet

for gjenvinning av alkohol.

Som nevnt ovenfor fds ved resirkuleringen av brukt ekstrak-
sjonsvaske med et forholdsvis hegyt innhold av opplgste te¢rrstoffer
en hovedsakelig andel av ligninfjernelsen under den primzre

ekstraksjonsperiode. Derefter utsettes flischargen for en eller

" flere ekstraksjoner eller vaskinger ved en éngangsgjennomfgring,

dvs. uten resirkulering, og hver slik vasking p& éngangsgjennom-
fgringsbasis utfgres med en vaske med et tiltagende lavere inn-
hold av opplgste tgrrstoffer, inntil den siste vasking basert pa
éngangsgjennonmfgring blir utfert med nytilfert, i det vesentlige
ligninfri veske. Ved den heri beskrevne spesielle utfgrelses-
form utsettes flischargen, efter den primaere ekstraksjonsperiode
nar luten resirkuleres med hgy hastighet, for en mellomliggende
éngangspassasjevasking med en vaeske med nedsatt innhold av opp-
lgste tgrrstoffer, og derefter for en éngangspassasjeslutt-
vasking med ny vaske. Det vil imidlertid forstéas at et hvilket
som helst ¢gnsket antall .av mellomliggende énéangspéssasjevaskinger
kan utfgres.

Mens sé&ledes ekstraksjonsapparatet 10 befinner seg i sin
primere ekstraksjonsperiode, som beskrevet rett ovenfor, befinner
ekstraksjonsapparatet 11 seg i sin mellomliggende é&ngangspassasje-
ekstraksjons-eller -vaskeperiode og ekstraksjonsapparatet 12 i
sin sluttelige éngangsekstraksjons- eller -vaskeperiode. Ferskt
opplgsningsmiddel eller fersk ekstraksjonsvaske tilfgres via en
ledning 56 fra systemet for gjenvinning av alkohol, som beskrevet
nedenfor, til en oppsamlingsanordning 57 for fersk ekstraksjons-
vaeske. Den ferske vaeske fjernes via en ledning 58 ved hjelp av
pumpen 59 og tilfgres gjennom en ledning 61 til en samleledning
62 og derefter gjennom en grenledning 63 med en ventil 64 til en
innlgpssamleledning 66 og oppad gjennom ekstraksjonsapparatet 12
som inneholder en annen flischarge. Avlgpsvasken med et forholds-
vis lavt innhold av opplegste térrstoffer forlater toppen av
ekstraksjonsapparatet 12 via en utlgpssamleledning 67 og en gren-
ledning 68 med en ventil 69 til en samleledning 71. Fra samle-
ledningen 71 strgmmeXr vasken gjennom en ledning 72 til en annen
samleledning 73 og derfra gjennom en grenledning 74 med en ventil
76 til en innl¢pssamleledning 77 som stdr i forbindelse med

bunnen av ekstraksjonsapparatet 11 som inneholder en ytterligere
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annen flischarge. Den brﬁkﬁé”ﬁaske med et gket innhold av opp-
lgste tgrrstoffer forlater toppen av ekstraksjonsapparatet 1l via
en utlgpssamleledning 78 og strgmmer gjennom en grenledning 79
med en ventil 81 til samleledningen 44 hvori vasken fgres sammen
med den resirkulerende avlgpsvaske fra ekstraksjonsapparatet 10.
Det fremgdr sdledes at fersk vaske strgmmer i rekkefglge gjennom
ekstraksjonsapparatene 12 og 1l og derefter utgjgr en del av den
primere ekstraksjonsvaske som resirkuleres gjennom ekstraksjons-
apparatet 10 og oppvarmingsapparatet 46. Den vaske som saledes
tilfgres til oppsamlingsanordningen 33, kompenserer for den andel
av den primere ekstraksjonsvaeske som avgrenes til oppsamlings-
anordningen 52 for gjenvinning av tilfgrselsvaske henimot slutten

av den primare ekstraksjonsperiode.

Under fortsatt henvisning til strgmmen gjennom ekstraksjons-
sapparatet 10 skiftes innstillingen av de ngdvendige ventiler ved
avslutningen av den ovenfor beskrevne primere ekstraksjonsperiode,
slik at fersk vaske fra samleledningen 62 nu strgmmer gjennom en
grenledning 82 med en ventil 83 til innlgpssamleledningen 77 og
derefter gjennom ekstraksjonsapparatet 11. Avlgpsvaesken fra
ekstraksjonsapparatet 1l strgmmer gjennom utlgpssamleledningen
78, en grenledning 84 med en ventil 86, samleledningen 71, led-
ningen 72, samleledningen 73, en grenledning 87 med en ventil 88
0g samleledningen 19 inn i bunnen av ekstraksjonsapparatet 10.
Fra toppen av ekstraksjonsapparatet 10 strgmmer avlgpsvasken
gjennom utlgpssamleledningen 26 og grenledningen 42 til samle-
ledningen 44 som en del av den resirkulerende, primare ekstrak-
sjonsvaske som nu tilfgres fra samleledningen 38 til et annet
ekstraksjonsapparat i systemet som befinner seg i sin primere
ekstraksjonsperiode. Str¢mningshastigheten gjennom ekstraksjons-
apparatet 10 under padfglgende éngangspassasjeekstraksjons- eller
vaskeperioder er vesentlig mindre enn under den primare ekstraksjons-
periode eller resirkuleringsekstraksjonsperiode, og selv om lignin-
fjernelsen fortsetter under den sekundare ekstraksjonspericde med
hurtig avtagende hastighet, er den hovedsakelige virkning som opp-
nas under denne periode, diffusjonen av dppl¢ste tgrrstoffer i
flisen inn i den perkulerende vaskevaske under innvirkning av den
pafgrte konsentrasjonsgradient. Henimot slutten av den sekundare
ekstraksjons- eller vaskeperiode stanses strgmmen av fersk vaske

til ekstraksjonsapparatet 11, og vasken i ckstraksjonsapparatet
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tgmmes ut gjennom en ledning 89 med en ventil 91 til en samle--
ledning 92 og derefter gjennom en ledning 93 til en pumpe 94 som
via en ledning 96 stdr i forbindelse med samleledningen 73. Fra
samleledningen 73 strgmmer vasken gjennom ledningen 87 og samle-
ledningen 19 til ekstraksjonsapparatet 10 og derfra gjennom
samleledningen 26 og ledningen 42 til den ovenfor beskrevne

nrimere veskekrets.

Ved & innstille ventilen p& egnet m&te kommer ekstraksjons-
apparatet 10 nu inn i sin sluttelige ekstraksjons- eller vaske-
periode hvor fersk vaeske anvendes. TFersk vaske tilfpres saledes
nu fra oppsamlingsanordningen 57 via samleledningen 62, en gren-

ledning 97 med en ventil 98 og sam¥ledningen 19 til bunnen av

gkstraksjonsapparatet 10. Avlgpsveske fra toppen av ekstraksjons-

apparatet 10 strgmmer gjennom samleledningen 26, en grenledning

99 med en ventil 101, samleledningen 71 og ledningen 72 til samle-
ledningen 73, hvorfra vasken strgmmer gjennom et annet ekstrak-
sjonsapparat 1 systemet som befinner seg i sin sekundare ekstrak-
sjons—- eller vaskeperiode. Fjernelsen av lignin fortsetter i
mindre grad under sluttekstraksjonsperioden, men den hovedsakelige
oppnadde virkning er igjen utvaskingen av opplgste tgrrstoffer fra
flisen, slik at henimot slutten av sluttekstraksjonsperioden er
restinnholdet av opplgste tgrrstoffer i flisen ganske lavt.

Henimot slutten av sluttekstraksjonsperioden stanses strgmmen av
fersk veske til ekstraksjonsapparatet 10, 6g vasken i ekstraksjons-
apparatet 10 t¢gmmes ut gjennom en ledning 102 med en ventil 103 til
samleledningen 92 og tilfgres derfra via ledningen 93, pumpen 94,
ledningen 96 og samleledningen 73 til det efterfglgende ekstrak-
sjonsapparat i1 systemet og som befinner seqg i sin sekundare
ekstraksjons- eller vaskeperiode.

Flisen i ekstraksjonsapparatet 10 som er blitt utsatt for
et primert resirkulerende ekstraksjonstrinn og to p& hverandre
f@lgende éngangspassasjevaskinger med hhv. brukt vaske og fersk
veske, er nuw ferdig for uttgmning fra ekstraksjonsapparatet 10.
Fprst utsettes imidlertid ekstraksjonsapparatet for en regulert
trykkopphevelse hvor oppl@gsningsmiddeldampene i ekstraksjons-
dinaratet 10 slippes ut via en grenledning 21 med en ventil 22
til en utslippsfordelingsledning 23 og derefter til det p& fig. 2

viste gjenvinningssystem. Det fremgdr av denne at de alkoholrike
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damper som forlater ekstraksjonsapparatet, strgmmer gjennom ned-

12

blédsingskondensatoren 24 under dannelse av et kondensat som
strgmmer gjennom en ledning 104 til en lagringstank 106 for

fersk vaske. Efter trykkopphevelsen utsettes flisen for av-
drivning med vanndamp i ekstraksjonsapparatet 10 ved at lavtrykks-
vanndamp fra en tilf¢rselsfordelingsledning 107 og via en gren-
ledning 108 med en ventil 109 innf¢res ved bunnen av ekstraksjons—
apparatet. 10. Vanndampen strgmmer oppad gjennom flischargen og
avdriver derved restalkoholen, og blandingen av vanndamp og
alkoholdamp étr¢mmer gjennom ledningen 120 og samleledningen 23
til nedblésingskondensatoren 24, pd ngyaktig samme mite som under
trykkopphevelsestrinnet. Vanndampbehandlingen fortsetter inntil

bare spormengder av alkohol er tilbake i flisen.

Efter avsluttet vanndampbehandling pumpes ekstraksjons-
apparatet 10 fullt av vann (ved hjelp av en ikke vist anordning),
og derefter tgmmes blandingen av vann og rémasse ut fra bunnen
av ekstraksjonsapparatet gjennom’en grenledning 111 med en ventil
112 til en utlgpssamleledning 113 og derfra til en pumpe (ikke
vist) som overfgrer rdmassen til vénlige papirfremstillingstrinn.
Dyser for injisering av vann kan va&re anordnet i ekstraksjons-
apparatet pa egnede steder for 8 sikre en fullstendig uttgmning
av massen fra ekstraksjonsappafatet. Efter at ekstraksjons-
apparatet er blitt tgmt, er det klart for igjenvé fylles med flis
og for en ytterligere oppslutningsbehandling som beskrevet oven-

for.

Selv om tidsplanen kan varieres for & tilfredsstille kravene
ved en spesiell oppslutning med et opplgsningsmiddel, er en typisk
plan for et enkelt ekstraksjonsapparat som drives efter en 3
timers tildeknings-til-tildekningssyklus, gjengitt i den neden-
staende tabell I: '



Tid (min)

0-15
15-20

20-25

40-53

53-60

60-7Z

73-80

80-110
110-165
165-180

TABELL

(E)

Sedem e e AR IoaMNemires sl
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Operasjon

Fyll med £lis.

Fortrengning av luft med kald
svartlut.

Fortrengning av kald svartlut og
resirkulering av primar ekstrak-
sjonsvaske for hurtig oppvarming.

Resirkulering av primer ekstrak-
sjonsvaeske ved oppslutningstem-
peratur, og avgrening av primar
ekstraksjonsvaske til oppsamlings-
anordning for gjenvinning av til-
fprselsvaske.

Engangspassasjevasking med sekunder
ekstraksjonsvaske.

Fortsettelse av (E) med sekundar

. ekstraksjonsvaske uttgmt fra forut-

gdende ekstraksjonsapparat.

Engangspassasjevasking med fersk
ekstraksjonsvaske.

Utpumping av avtrukket vaske.
Trykkopphevelse. )
Avdrivning med vanndamp.

Fyll med vann og tgm blanding av
vann og masse ut.

P4 basis av tidsplanen for hver operasjon angitt i tabell

I er den fullstendige syklusplan for et system med 9 ekstraksjons-

apparater vist i den nedenstdende tabell II:
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Det fremgir av fig. 2 at den brukte ekstraksjonsvaske strgmmer
under trykk fra oppsamlingsarordningen 52 via ledningen 53 til en
flash-trommel 121 hvori trykket reduseres slik at det fis en del-
vis fordampning av alkoholopplg¢sningsmidlet og avkjgling av rest-
‘vasken. En porsjon av den gjenvarende svartlut som har en for-
holdsvis lav temperatur, f.eks. ca. 80°C, kan fores gjennom en
ledning 120 med en ventil 122 til lagringsbeholderen 31 for kald
svartlutyog som avluftes til kondensatoren 24 via en ledning 25.
Som beskrevet ovenfor tilfgres den kalde svartlut, ndr den velges
for & spyle luft ut av ekstraksjonsapparatene, fra beholderen 31
via en ledning 30 og en pumpe 32 til tilf@grselsfordelingsledningen
16, og vasken tilbakefpres til beholderen 31 via samledningen 29.
Det fordampede opplgsningsmiddel strgmmer fra flash-trommelen 121
via en ledning 123 til en kjele for gjenoppvarming eller en varme-
veksler 124 som stdr i forbindelse med et fgrste effektfordampnings-
apparat 126. Alkoholdampene kondenseres i varmeveksleren 124, 09
kondensatet strgmmer via ledningen 127 og en ledning 128 til

lagrinostankenl06 for fersk vaske.

Den hovedsakelige andel av den kalde restsvartlut strgmmer fra
flash-tanken 121 via en ledning 129 med en ventil 131 og innfgres
i den ¢vre del av et vakuumavdrivningsﬁérn 133. - Det er ¢gnsket
4 anvende et vakuum for & nedsette oppslemningens temperatur, slik
at det utfelte lignin ikke vil klebe til og avsettes pa avdrivnings-
t&rnets brettoverflater. Om gnsket kan vaesken som fjernes fra
flash-tanken 121, klares for & fjerne eventuelt utfelt ligﬁin,
fgr vasken overfgres til avdrivningstarnet 133. Vanndamp til-
fgres ved bunnen av vakuumavdrivningstdrnet 133 via en ledning 134

fra et fordampningsapparat 166 som er narmere beskrevet nedenfor,

0og en ledning 136. Vanndamp og alkoholdamper fra toppen av t&rnet

133 strgmmer via ledningen 137 til et kondenseringsapparat 138,

og det erholdte kondensat strgmmer via ledningen 128 til lagrings-

tanken 106 for fersk vaske. Selv om det ikke er vist pé tegningen,
vil det forstds at en del av kondensatet fra kondenseringsapparatet
138 kan tilbakef¢gres til toppen av avdrivningstdrnet 133 dersom

en rektifiseringsseksjon er gnsket i toppen av tdrnet.

Det fremgdr at den ferske vasketilfgrsel i tanken 106 om-
fatter toppdampkondensatet fra ekstraksjonsapparatene og innfgrt

via ledningen 104, de kondenserte damper fra flash-trommelén 121
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og innfgrt via ledningené 127 og 128, og de kondenserte toppdamper
fra tarnet 133 og innfe¢rt via ledningen 128. Dessuten kan er-
statningsalkchol tilsettes til den ferske vasketilfe¢rsel via en
ledning 139. Fersk vaske fjernes fra lagringstanken 106 via en
ledning 141 ved hjelp av en pumpe 142 og uttgmmes via en ledning
143 i1 et oppvarmingsapparat 144 som oppvarmes av vanndamp fra
ledningen 134 og en ledning 146. Den oppvarmede ferske vaske
strgmmer, derefter gjennom ledningen 56 til oppsamlingsanordningen

57 for den ferske vaske.

En bunnstrgm fjernes fra tdrnet 133 via en ledning 147. Denne
strgm bestdr av en vannoppslemning som inneholder utfelte tg¢rr-
stoffer (i det vesentlige lignin) og opplgste materialer som hoved-
sakelig er av kullhydrattypen. Den vandige oppslemning strgmmer
fra ledningen 147 til et fortykningsapparat eller bunnavsetnings-
apparat 148, hvori det utfelte lignin bunnavsettes med et tgrr-
stoffinnhold pa 5-15% slik at det efterlates en klaret, vandig
opplgsning av kullhydrat som det overliggende lag. En bunnopp-
slemning fjernes fra klaringsapparatet 148 via en ledning 149 ved
hjelp av en pumpe 141 og uttgmmes via en ledning 152 inn i en
sentrifuge 153 hvori tgrrstoffinnholdet i oppslemningen gkes f.eks.
til 30-40%. En konsentrert, vandig ligninsuspensjon fjernes fra

sentrifugen 153 via ledningen 154.

Den klare strgm fra sentrifugen 153 fjernes via en ledning
156 pg kombineres med den overliggende klare vaske som strgmmer

fra toppen av klaringsapparatet 148 via en ledning 157. De kom-
binerte vesker pumpes ved hjelp av en pumpe 158 gjennom en led-
ning 159 til det fgrste effektfordampningsapparat 126. Varme
tilfgres til fordampningsapparatet 126 ved at en porsjon av den
konsentrerte vaske resirkuleres via en ledning 161 og en led-
ning 126 gjennom kjelen for fornyet oppvarming 124 og derfra via
en ledning 163 tilbake til fordampningsapparatet 126. Resten av
den konsentrerte vaske fra det forste fordampningsapparat 126
s£r¢mmer via ledningen 162 og en ledning 164 til et andre effekt-
fordampningsapparat 166 hvori et. konsentrat fas som inneholder
40-50% torrstoffer. Den konsentrerte vaske fjernes via en ledning
167 ved hjelp av pumper 168, og en porsijon av denne vaske resir-
kuleres via en ledning 169 og en ledning 171 til en kijele L72 for

fornyet oppvarming og derfra via en ledning 173 tilbake til for-
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dampninasapparatet 166. Kjelen 172 for fornyet oppvarming opp-
varmes ved hjelp av tovpdamper som strgmmer fra det fgrste for-
dampningsagparat 161 gjennom en ledning 174. Resten av den kon-
sentrerte strgm fra fordampningsapparatet 166 fjernes via ledningen
169 1 form av et vandig kullhydratkonsentrat. Vanndampen som
fjernes fra det andre effektfordampningsapparat 166 via ledningen
134, vil vanligvis vare tilstrekkelig til & oppfylle kravene i av-
drivningskolonnen 133 og oppvarmingsapparatet 144, men om ngdvendig

kan erstatningsvanndamp tilfgres via en ledning 176.

Fra det ovenstdende system for hdndtering av avfallsprodukter
vil det fremgd at den vandige ligninsuspensjon og den vandige kull-
hydratopplgsning konsentreres adskilt, hvorved unngéds tilsmussing
av fordampningsapparatrgrene med lighin. Dersom det er gkonomisk
¢gnsket & ta hé&nd om lignin- og kullhydratbiprodukter, kan de
strgmmer som fjernes via ledningene 154 og 169, behandles videre.
De to strgmmer kan ellers fgres sammen og til en kjele for for-
brenning av avfallsprodukter, hvori deres energiinnhold gjenvinnes

i form av prosessvanndamp.
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P‘a tentkrayv

1. Fremgangsmate ved oppslutning ved hijelp av opplgsnings-

middelekstraksjon, hvor lignin ekstraheres fra et oppdelt,

fiberholdig plantemateriale i en rekke satsvis arbeidende
ekstraksijonsapparater ved i hvert av disse & innfgre en charge

av det nevnte materiale og & bringe chargen i kontakt med en

opplgsningsmiddelvaske for oppslutning omfattende en vandig

opplgsning av en lavere alifatisk alkohol ved en oppslutnings-
temperatur av 160-220°C og et oppslutningstrykk av 10-50 atm.,

og hvor r& cellulosemasse fjernes fra ekstraksjcnsapparatet,

karakterisert ved at

(a) et fgrste ekstraksjonsapparat som inneholder en fgrste
charge av det nevnte materiale, fylles med en fgrste veske
for & fortrenge luft fra det fgrste ekstraksjonsapparat,

(b) den forste vaske erstattes med en annen veske med forholds-
vis hgyt innhold av opplgst faststoff, og den annen vaske re-
sirkuleres med forholdsvis hpy hastighet gjennom dei:
fprste ekstraksjonsapparat oq gjennom en ekstern varme-
veksler for & bevirke hurtig oppvarming av den fgrste
charge til oppslutningstemperatur i lgpet av ikke over
10 minutter, og fortrinnsvis ikke over 5 minutter, idet
det som den annen vaske anvendes vaske fra det nedenfor
beskrevne trinn (d) erholdt under oppslutning av en annen
charge av det nevnte materiale i et annet ekstraksjons-
apparat,

{c) resirkuleringen av den annen vaske fortsettes for a be-
virke en opprinnelia ekstraksjon av den f@grste charge, hvor-
efter den annen vaeske fjernes fra det feorste ekstraksjons-
apparat, '

(d) innfering av en ytterligere véske slik at den strgmmer
ajennom den f¢rste charge i det forste ekstraksjonsapparat
pa basis av ett enkelt gjennomlep for & bevirke ytterligere
ekstraksjon av den fgrste charde, idet det som den ytter-

ligere vaeske anvendes en veske med et lavereinnhold av opplgste
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faststoffer enn den annen vaske, og idet den ytter-
ligere vaske tas fra det nedenfor beskrevne trinn (e)
erholdt under oppslutning av ytterligere en annen charge

av materialet i et tredje ekstraksjonsapparat, og

(e) p& forhind oppvarmet fersk oppslutningsvaske bringes til
4 strgmme gjennom den f@rste charge i det fgrste ekstrak-
sjonsapparat pd basis av ett enkelt gjennomlgp for a be-

virke sluttekstraksjon av den fgrste charge.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1,

karakterisert ved at veske

dreneres fra det f@grste ekstraksjonsapparat, at trykket oppheves
i det f@grste ekstraksjonsapparat ved a frigjgre opplgsningsmiddel-
dampene i dette til en kondensator, at kondensert opplgsnings-
middel gjenvinnes som er egnet fbr fornyet anvendelse som den
nevnte ferske oppslutningsvaske i trinn (e), og at

damp ledes gjennom det fgrste ekstraksjonsapparat for & strippe
gjenvaerende opplgsningsmiddel fra den fgrste charge, og de
strippede opplgsningsmiddeldamper kondenseres for oppnaelse av

et kondensat som er egnet for fornyet anvendelse som den nevnte

ferske oppslutningsveske i trinn (e).

3. Fremgangsmite ifglge krav 1 eller 2,

karakterisert ved at

(f) den annen vaske som er blitt fjernet fré trinn (c) ut-
settes for trykkopphevelse for a bevirke en delvis flash-~
fordampning av opplgsningsmidlet, at de erhdldte opplgsnings-—
middeldamper separeres fra gjenvarende vaeske som er egnet
for fornyet anvendelse som den nevnte fgrste vaske i trinn
(a), og at

fg) opplgsningsmiddeldampene kondenseres for erholdelse av et
kondensat som er egnet for fofnyet anvendelse som den

nevnte ferske oppslutningsvaske i trinn (e).

4, Fremgangsmdte ifglge krav 3,




149115

20

,

karakterisert ved at

(h) i det minste en del av den gjenvarende
vasken fra trinn (f) strippes med damp ved under-—
atmosferisk trykk, at de strippede oppl@gsningsmiddel-
damper fjernes og kondenseres for erholdelse av et kon-
densat som er egnet for fornyet anvendelse som den nevnte
ferske oppslutningsvaske i trinn (e), og at den erholdte
oppslemning som inneholder ligninfaststoffer og opplgste
kullhydrater separeres.

5. Fremgangsmate ifglge krav 4,

karakterisert v ed at den gjenverende oppslemning
far avsettes for erholdelse av en fortykket ligninoppslemning og

en overliggende vaske, at den fortykkede oppslemning sentrifugeres
for & skille et ligninslam fra en annen overliggende vaske, at

de nevnte overliggende vaesker kombineres, og at de kombinerte
vasker konsentreres ved inndampning for erholdelse av et kull-

hydratkonsentrat.

G. Fremgangsmate ifglge krav 5,

karakterisert ved at varmen som avgis ved kon-
denseringen av opplgsningsmiddeldampene i trinn (g), anvendes
for delvis tilférsel av den varme som er negdvendig for inn-

dampningen.

7. Fremgangsm&te ifglge krav 1,
karakterisert ved at det som opplgsningsmiddel-
vaske for oppslutning anvendes en vandig oppl@#sning av ethanol,

methanol eller blandinger derav i en konsentrasjon av 20-80 vekt%.

8. Fremgangsmate ifglge krav 7, .
karakterisert ved at alkoholen anvendes 1 en

konsentrasjon av 40-60 vekt%.

9. Fremgangsmite ifplge krav 1,
karakterisert ved atdet anvendes en oppslutnings-

temperatur av 180-210°C og et oppslutningstrykk av 20-35 atm.
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