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Fremgangsmate for behandling av tre mottakelig for skade med en lengde som er over den kritiske
lengden med et fluid under heyt trykk er beskrevet. Fremgangsmaten utferes pa en slik mate at
fluidet ikke tillates & ga i veeskeform inn i treet. | en utfgrelse utferes prosessen pa en mate slik at
temperaturen under trykksettingen ikke tillates & overstige plastifiseringstemperaturen av treet. |
denne utfgrelsen er graden av skader pa treet ytterligere redusert.
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Foreliggende oppfinnelse vedrgrer en fremgangsmate for behandling av tre motta-
kelig for skade anvendende et beaerefluid under hgytrykkbetingelser, spesielt super-
kritiske betingelser. Mer spesielt vedrgrer oppfinnelsen forhdndsregler og prosedy-
rer som ma fglges for 8 unnga skade pa treet under behandlingen med et superkri-
tisk fluid, fortrinnsvis karbondioksid. Foreliggende oppfinnelsen vedrgrer ogsa en
artikkel av tre behandlet ifslge fremgangsmaten. Videre vedrgrer fremgangsmaten
en fremgangsmate for & etablere betingelsene for en behandling ifglge fremgangs-
maten av tre mottakelig for skade.

Bakgrunn for oppfinnelsen

Baerefluider under hgyt trykk, slik som under superkritiske betingelser, benyttes
gkende i trebehandlingsprosesser for 8 impregnerings- eller ekstraktive prosesser.
Fluider under hayt trykk har egenskaper delvis likt bade gasser og vaesker. Derved
er penetrasjonsegenskapene av superkritiske fluider lik gasser mens Igselighet-
segenskapene er lik vaesker.

Karbondioksid er en meget attraktiv forbindelse for anvendelse som et superkritisk
medium for behandling av tre pa grunn av et egnet kritisk punkt (31°C, 73 bar), en
lav kjemisk reaktivitet og lav toksisitet. Ytterligere karbondioksid er tilgjengelig i
store mengder ved en relativ lav kostnad.

En artikkel av Morrell og Levien: “Development of New Treatment Processes for
Wood Protection” konferanserapport fra “"Conference on Wood Preservation in the
'90s and Beyond” Savannah, Georgia, USA, 26.-28. September 1994, tar for seg
impregnering av trearter som normalt er motstandsdyktige mot impregnering ved 8
anvende superkritisk karbondioksid for & levere og avsette biocid pa treet. I papir-
eksperimentene er det beskrevet hvor treprgver pa 100 mm eller mindre anvendes

for impregnering.

US 5,364,475 beskriver en prosess for & fierne kjemiske konserveringsmidler ved
ekstraksjon anvendende superkritisk karbondioksid som det ekstraherende medium
og treprgver med en stgrrelse pd 10 x 50 mm.

WO 00/27601 beskriver en impregnering av tre anvendende superkritisk karbondi-
oksid der trykket frigjgres etter behandlingen pa en pulserende mate for &8 unnga
eller redusere harpiks utskilling til overflaten av treet.
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I litteraturen er det rapporter om forandring i mekaniske egenskaper av treprgver
behandlet under superkritiske betingelser.

I Anderson et. al. 2000, Forest Products Journal, 50:85-93, er det beskrevet at de
mekaniske egenskapene pavirkes ved superkritisk behandling. Western rgd ceder
viste en reduksjon pa opptil 23,1 % av bruddmodul og opptil 13,7 % reduksjon i
elastisitetsmodul. Videre er det beskrevet at noen prgver utviser dramatiske be-
handlingsdefekter og ble splittet til hundrevis av lange tynne staver. Det ble ytterli-
gere beskrevet at det eksisterer et forhold mellom prgvestgrrelse og skader pa tre-
et, der stgrre prgver er mer skadet enn mindre prgver. De observerte skadene ble
angivelig for@rsaket av trykkgradienter inne i treet.

Kort beskrivelse av oppfinnelsen

Et formdl med foreliggende oppfinnelse er & tilveiebringe en fremgangsmate for
behandling av tre mottakelig for skade anvendende et baerefluid som har et kritisk
punkt ved en temperatur pd 20-50°C og et trykk p@ 5-100 bar under et trykk pa
minst 20 bar og ved en temperatur under 65°C og som har en lengde over en kri-
tisk verdi, som er kjennetegnet ved at fluidet ikke tillates & eksistere i dets vaeske-

form inne i treet.

I en foretrukket utfarelse er et mal med foreliggende oppfinnelse en fremgangsma-
te omfattende de fglgende trinn:

a) en beholder lastes med tre som skal behandles;

b) beholderen trykksettes anvendende beerefluidet inntil behandlingstemperaturen

o
nas;

¢) en hvileperiode der trykket er hovedsakelig konstant eller trykket endres i lavt
tempo;

d) trykkavlastning av beholderen til omgivende temperatur etterfulgt av fierning
av det behandlede treet.

Et formdl med foreliggende oppfinnelse er & tilveiebringe en artikkel av tre behand-
let ifglge fremgangsmaten.
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Et formal med foreliggende oppfinnelse er & tilveiebringe en fremgangsmate for 8
etablere betingelsene for en behandling ifglge fremgangsmaten av tre mottakelig
for skade med en lengde som er over den kritiske lengden med et superkritisk fluid,
som er kjennetegnet ved at et antall prgvestykker trykksettes ved anvendelse av
baarefluid, trykkavlastes og deretter undersgkes for skader.

Foreliggende oppfinnere har innsett at nar lengden av treprgvene gker er det en
viss lengde der forekomsten av skade pa treet gker sterkt. Denne lengden er defi-
nert i denne beskrivelsen som den kritiske lengden.

Dette malet oppnas ved en fremgangsmate for hgytrykkbehandling der fluidet ikke
tillates 8 ga inn i vaeskefasen ved noe sted eller tid under prosessen.

I en foretrukket utfgrelse utferes prosessen pa en mate slik at temperaturen av
treet som skal behandles ikke overstiger plastifiseringstemperaturen av treet under
trykksetting av beholderen hvori behandlingen skal skje.

I en annen foretrukket utfgrelse utfgres fremgangsmaten pa en mate slik at tempe-
raturen av treet som skal behandles ikke overstiger plastifiseringstemperaturen av
treet under trykksetting og trykkavlastning av behandlingsbeholderen.

Oppfinnelsen er basert pd forstdelsen at fluider, egnet for hgytrykkbehandlinger,
spesielt superkritiske behandlinger, i vaaskeform har en betydelig lavere penetre-
ring enn i gass- eller superkritisk tilstand, og falgelig kan nevnte fluid i vaeskeform
fanges inne i treet og forarsake dannelsen av overskytende trykkgradienter som
kan fere til skader pa treet.

Alternativt kan kondensert vaeske gjennomga en betydelig volumforandring dersom
temperaturen gkes pafslgende under trykksyklusen. Det sistnevnte kan ogsa for-
drsake betydelige trykkgradienter og fare til skade.

Ytterligere har det blitt innsett at ndr temperaturen av treet overstiger plastifise-
ringstemperaturen blir treet mottakelig for skade av selv beskjedne trykkgradien-
ter.

Derved er et formal med oppfinnelsen 3 tilveiebringe en prosess for behandlingen
av tre anvendende et baeremedium under hgyt trykk spesielt under superkritiske
betingelser, med unngdelse av skade pa treet som behandles.
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I en utfgrelse vedrgrer oppfinnelsen en fremgangsmate for & behandle tre mottage-
lig for skade omfattende de fglgende trinn:

a) en beholder lastes med tre som skal behandles

b) beholderen trykksettes med et fluid valgfritt inneholdende en opplgst aktiv for-
bindelse, inntil behandlingstemperaturen oppnas

¢) en hvileperiode der trykket er hovedsakelig konstant
d) trykkavlastning til omgivende trykk

hvori temperaturen kontrolleres pa en slik mate at fluidet ikke tillates 8 g ut av
vaeskeformen i treet.

Karbondioksid er et foretrukket medium & anvende som baremedium ifglge oppfin-

nelsen.

Et annet formal med oppfinnelsen er 4 tilveiebringe en fremgangsmate for & be-

stemme et egnet trykksettings- og trykkavlastningsforigp for en behandling av tre.

Ytterligere mal av oppfinnelsen er & tilveiebringe fremgangsmater for & trykkavlaste
et behandlingskammer for behandling av tre ved superkritisk karbondioksid for 8
unnga skade pa treet.

Ettersom oppfinnelsen gjelder trykksettingen og trykkavlastningen av beholderen
som inneholder tre, gjelder den enhver prosess der treet behandles i en beholder
anvendende et fluid under hgyt trykk, vedrgrer oppfinnelsen spesielt impregnering,
tarking og ekstraksjonsprosesser.

I noen utfgrelser kan heving av temperaturen over plastifiseringstemperaturen til-
veiebringe en hgyere avsetning og/eller bedre heft av den aktive forbindelsen i tre-
et. Slike utfgrelser er ogsa forventet 8 vaere del av oppfinnelsen.

Det er viktig at temperaturgkningen over plastifiseringstemperaturen utfgres nar
ingen steile trykkgradienter er til stede i treet, slik som i holdeperioden av behand-
lingsprosessen.

333561
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Kort beskrivelse av tegningene

Figur 1 viser et temperaturentropidiagram (TS-diagram) for karbondioksid der
grensen mellom den superkritiske tilstanden og vassketilstanden er indikert med en
tykk strek.

Figur 2 viser et TS diagram for karbondioksid med indikasjon av tre forskjellige ru-
ter A, B og C henholdsvis, for trykkavlastning.

Figur 3 viser et TS diagram for karbondioksid, men en foretrukket rute for trykkav-
lastning.

Figur 4 viser et fotografi av treprgver etter behandling under superkritiske betingel-
ser der trykket av behandlingsbeholderen ble frigjort uten anvendelse av varsom-
heten ifglge oppfinnelsen. Lengdene av prgvene er fra venstre til hgyre 1,2 m, 1,0
m, 0,75 m, 0,5 m og 0,25 m.

Detaljert beskrivelse av oppfinnelsen

Behandling av tre anvendende et baeremedium under hgyt trykk har de senere are-
ne blitt ekstensivt utforsket for @ utnytte fordelene av baeremedia under hgyt trykk.
Spesielt har beeremedia under superkritske betingelser med penetrasjons-
egenskaper lik en gass og Igselighetsegenskaper som en vaeske blitt utforsket.

Behandlingsprosedyren er vanligvis inndelt i minst tre funksjonelle trinn eller perio-
der, et trykksettingstrinn, der trykket i behandlingsbeholderen gker fra omgivende
trykk til behandlingstrykket; en hvileperiode der trykket er relativt konstant og
hvori forbindelsene som skal avsettes i treet avsettes; og til slutt et trykkavlast-
ningstrinn der trykket reduseres til omgivende trykk igjen.

Selv om trykket under hvileperioden ikke ngdvendigvis vil vaare kontant vil trykk-
variasjonene og derved trykkgradientene i beholderen og inni treet vaere relativt
sma sammenlignet med sitasjonene under trykksetting og trykkavlastning.

Selv om det er beskrevet at avsetningen skjer under hvileperioden, vil det forstas
at noe avsetning ogsa kan skje under trykksetting og trykkavlastningstrinnene.
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I foreliggende sgknad er betegnelsen bzerer eller baeremedium ment & bety et fluid
i formen av en gass eller i superkritisk tilstand anvendt for den spesielle behand-
lingen. Avhengig av den spesielle anvendelsen vil baereren tjene som et lgsemiddel
for de aktive forbindelsene som skal leveres til treet i tilfellet av impregneringspro-
sessene eller som Igsemiddel for forbindelsene som skal opplgses fra treet i tilfellet
av en ekstraksjonsprosess.

Bezereren kan omfatte ytterligere komponenter avhengig av den spesielle behand-
lingsprosedyren som skal utfgres, slik som aktive komponenter som skal avsettes i
treet, kolgsemidler som skal lette opplgsningen av de aktive komponentene eller
lette ekstraksjon av partikulsere komponenter fra treet. Fagpersonen kan foresla
ytterligere komponenter som kan vaere omfattet i baereren.

I henhold til foreliggende oppfinnelse skjer behandlingen anvendende baeremediet
under hgyt trykk. Baerere under hgyt trykk eller i de superkritiske tilstander er ogsa
i litteraturen innimellom kalt tette gasser.

Selv om foreliggende beskrivelse er hovedsakelig forklart i forhold til baerere under
superkritiske betingelser, vil fagpersonen forsta at betingelsene som fgrer til skader
i behandlingen av tre likeledes gjelder baerere under hgyt trykk, men under super-
kritiske betingelser, og derfor vedrgrer foreliggende oppfinnelse behandlingsproses-
ser anvendende et baaremedium under hgyt trykk uansett om baereren er i den su-
perkritiske tilstanden eller ikke.

En prosess som skjer under hgyt trykk er ifglge oppfinnelsen ment & bety at minst
en periode under behandlingsprosessen er betydelig hgyere enn omgivende trykk.
Spesielt er trykket minst 20 bar over omgivende trykk, fortrinnsvis minst 40 bar
over omgivende trykk, mer foretrukket mer enn 60 bar over omgivende trykk, og i
en spesielt foretrukket utfgrelse mer enn 80 bar over omgivende trykk.

I en foretrukket utfgrelse skjer behandlingen ved et trykk i omradet 85-300 bar,
fortrinnsvis 100-200 bar, mer foretrukket i omradet 120-170 bar og mest foretruk-
ket i omradet 140-160 bar.

Betegnelsen “penetrasjon” er ifslge oppfinnelsen ment & bety egenskapen av baere-
fluidet til & g3 inn i treet som behandles. Derved har et fluid som gar inn i en sek-
sjon av treet lokalisert pa lang avstand fra overflaten bedre pe-
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netrasjonsegenskaper enn et fluid som under samme betingelser kun gar inn i
seksjoner av treet lokalisert narmere overflaten.

Et fluid | gass- eller superkritisk tilstand har betydelig bedre penetrasjonsegenska-
per enn samme fluid i vaesketilstanden.

Betegnelsen “permeabilitet” er ifglge oppfinnelsen ment & bety en egenskap av tre-
et som beskriver motstanden mot penetrasjonen av et fluid i treet. Derved utviser
trestykker med hgy permeabilitet en lavere motstand mot penetrasjonen av et fluid
enn trearter med en lav permeabilitet.

Baeremediet som skal anvendes ifglge oppfinnelsen kan i prinsipp veere enhver eg-
net baarer med de gnskede opplgsningsegenskaper for den tiltenkte bruk. Det er
foretrukket @ anvende et medium med et kritisk punkt ved en lav temperatur og
lavt trykk for & unngd for hgy temperatur eller for hgyt trykk. Derfor er et medium
med et kritisk punkt ved en temperatur pd 20-50°C og et trykk pa 5-100 bar fore-
trukket.

Egnede baerere vil vaere kjente i teknikken. Det er innen kunnskapene til en gjen-
nomsnittlig fagperson & velge en egnet baerer for et tiltenkt bruk.

Eksempler pa nyttige baerere ifglge oppfinnelsen er kjent for fagpersoner. Karbon-
dioksid er en foretrukket beerer.

Foreliggende oppfinnelse foreskriver tiltak for 8 unngd skade pa tre under behand-
ling under hgyt trykk. Derfor vil fagpersonen forstd at oppfinnelsen kan anvendes
for enhver behandling av tre under hgyt trykk.

Behandlingen kan vaere en impregneringsprosess der en eller flere aktive forbindel-
ser avsettes i treet. Disse aktive ingrediensene kan vaare biocider, fungicider, in-
sekticider, fargestoff, brannhemmende forbindelser, styrkeforbedrende forbindelser
etc.

Behandlingen kan vaere en ekstraksjonsprosess der partikulaere forbindelser eks-
traheres fra treet, slik som harpiks, terpener etc., eller det kan vaere giftige forbin-
delser som ma fjernes fra treet fgr kasting av treet.
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Ved hadndtering av media ved hgye temperaturer er det kjent at ved & gke trykket
av en gass vil temperaturen gke og ved 8 redusere trykket vil temperaturen synke.
Disse egenskapene er velkjente fra fysisk leere som beskriver oppfgrselen av gasser
(slik som Joule-Thomson effekten).

Folgelig vil fagpersoner forsta at et baeremedium anvendt under hgye trykkbeting-
elser under behandlingen kan ga inn i den flytende tilstanden pa grunn av et fall i
temperatur forarsaket av et fall i trykk.

Dersom temperaturfallet inne i treet tillater baereren & ga ut i vaeskeform vil en
dramatisk endring skje. Vaeskebaereren med betydelig lavere penetrasjon i treet vil
bli fanget inne i treet, og ettersom bazreren fjernes fra beholderen dannes en gken-
de brattere trykkgradient fra innsiden av treet, der vaesken er fanget pa utsiden av
treet fra der baereren fjernes. Denne trykkgradienten kan etter hvert fgre til brudd
og skade pa treet dersom treet er av en art som er mottakelig for skade.

I motsatt fall, dersom baereren beholdes i en gass- eller superkritisk tilstand er pe-
netrasjonen av baereren i treet s8 hgy at den kan unnslippe uten 8 skade treet eller
kun skade treet i en mye lavere utstrekning.

Tre, som et naturlig materiale, er ikke saarlig homogent og det vil som kjent variere
mellom forskjellige traer og kilder grunnet forskjellige vaerbetingelser, grunnkarak-
teristikker, genetisk bakgrunn etc. Ettersom veksten av treerne er en multidrlig pro-

sess, kan egenskapene av en enkel treprgve variere grunnet skiftende vaer.

Derfor er tre nedarvet uhomogent og det vil vaere mulig & finne en prgve av tre
som vil motstd en behandling som vil skade en annen prgve, selv om de to prevene
kan stamme fra den samme arten.

Strukturen og arkitekturen av tre er velkjent med lange fibre i den aksiale ret-
ningen arrangert i et karakteristisk mgnster med arringer. Denne strukturen fgrer
til sveert forskjellige permeabiliteter i de aksiale og de radiale retningene der per-
meabiliteten i den aksiale retningen er betydelig stgrre enn i den radiale retningen.
Det er antatt at permeabiliteten i den aksiale retningen er 10-20 ganger eller mer,
stgrre enn i den radiale retningen. Derimot er oppfinnelsen ikke ment & begrenses
til enhver spesiell teori.
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Under trykksetting og trykkavlastning antas det at baerefluidet gar inn i treet og
stremmer aksialt og/eller radialt gjennom treet, og at celleveggene pa treet danner
den observert motstanden mot strammen. Derved dannes gradienter under trykk-
setting og trykkavlastning fra celle til celle gjennom treet.

Som en konsekvens av den dominerende strgm i aksial retning vil fagpersonen set-
te pris pa at brattere trykkgradienter mellom den sentrale delen av treet og utsiden
vil dannes i lange prgver sammenlignet med kortere prgver.

Dette fgrer til forventningen at store trebiter bgr vaere mer mottagelige for skader
under behandling anvendende basrere under hgyt trykk. Faktisk kan koblingen mel-
lom lengde av prgven og mottageligheten for skader observeres eksperimentelt.

Man kan definere en kritisk lengde for arter av en mottakelig tresort, som definerer
lengden der mottakeligheten for skader oppstar. For & behandle artene over den
kritiske lengden ma spesielle hensyn taes for &8 unnga skade pa treet, mens for ar-
ter under denne lengden er ingen slike tiltak ngdvendige. Grunnet variasjoner i tre-
et innen en batch kan en slik grense veere bred. For anvendelse ifglge oppfinnelsen
er den kritiske grensen definert som lengden der mottakeligheten for skade i
batchen er ved et akseptabelt niva, f.eks. skader observert ved en frekvens pa
mindre enn 5 %, fortrinnsvis mindre enn 2 %, der frekvensen skal forstds som fre-
kvensen av plater med en eller flere skader.

Den kritiske lengden vil variere mellom forskjellige arter av tre og kan til og med
variere innen en art avhengig av vekststed og betingelser bestemt f.eks. ved bred-
degraden der det spesielle treet har vokst. Den kritiske lengden for en gitt batch
med tre kan bestemmes ved impregneringsprgver med forskjellige lengder under
superkritiske betingelser, med rask og uavbrutt tilbaketrekking av det superkritiske
fluidet etter impregnering, etterfulgt av visuell inspeksjon av prgvene for 8 etablere
den kritiske lengden over hvilke prgvene skades i alvorlig grad.

For eksempel kan den kritiske lengden bestemmes ved & impregnere prgvene ved
et trykk pd 85-150 bar og ved en temperatur pa 40-60°C, som frigjgr trykket ned
til 20 bar over 40-60 minutter, og til slutt frigjgr trykket til 1 bar over 40 minutter,
etterfulgt av visuell inspeksjon av prgvene.

Typiske kritiske lengder finnes i omradet 0,4-6 m, mer typisk 0,5-3 m.
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Den kritiske lengden kan variere med vanninnholdet i treet. Ytterligere kan den
kritiske lengden avhenge av den spesielle trykktemperaturprofilen valgt.

For eksempel har det blitt etablert at for gran fra Lieelheden, Danmark ble den kri-
tiske lengden funnet & veere 1,2 m.

I fravaeret av eksperimentelle data kan det av praktiske grunner antas at den kri-
tiske lengden for en gitt batch er 1 m.

Forskjellige tresorter viser forskjellig mottakelighet for skade under behandlinger
med superkritiske fluider. Noen arter er meget motstandsdyktige mot skader mens
andre arter er mottakelige. Det antas at faktorene som bestemmer om en gitt tre-
sort er mottakelig eller ikke ligger i strukturen av treet selv ndr den bestemmende
faktor ikke er eksplisitt kjent.

Trearter som er mottakelige for skade er ifglge oppfinnelsen ogsa kalt refraktoriske
arter.

Dermed vil fagpersonen forsta fra lseren av foreliggende oppfinnelse at en treartik-
kel er en mottakelig treartikkel dersom artikkelen stammer fra en refraktorisk art
og dimensjonen av artikkelen er slik at lengden av artikkelen overstiger den kritiske
lengden for de spesielle artene.

For &8 bestemme om en treart er en refraktorisk art, kan et egnet antall arter derav
settes under trykk anvendende det aktuelle baerefluidet og trykkavlaste en kort
periode og pafglgende blir prgvene undersgkt for skader. For eksempel kan prgvene
trykksettes med karbondioksid til 150 bar ved 35°C og trykkavlastes i 30 minutter
og pafglgende undersgkes for skade. Dersom antallet skader observert etter denne
behandlingen er over den valgte grensen er treet av refraktorisk art.

Eksempler pa refraktoriske arter av tre i henhold til oppfinnelsen er: gran, Western
red seder og Engelman gran.

Ifglge foreliggende oppfinnelse kan skader pa tre forarsaket av superkritisk behand-
ling observeres som reduksjon av styrke, reduksjon av elastisitet, sprekker, og
kompresjoner eller brudd av trestrukturen der treet er fragmentert i flere lange
tynne pinner. For formalet av denne oppfinnelsen er det ingen distinksjon mellom
forskjellige former for skader, og de er alle referert til kun som “skade”.
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Nar et stykke tre trykksatt med et baeremedium, for eksempel karbondioksid trykk-
avlastes kan forskjellige temperatur-entropi ruter fglges avhengig av lokaliseringen
i treet. I en sentral celle av treet antas trykkavlastningen 8 vaere hovedsakelig iso-
niazid-entropisk dvs. den falger en rute ifglge rute A i figur 2. I celler som ligger pa
utenfor de sentrale cellene kommer karbondioksid fra den indre cellene og samtidig
stremmer karbondioksid ut av de aktuelle cellene, og derfor er trykkavlastningen
ikke lenger iso-entropisk, men fglger en rute lignende rute B eller C, der rute B re-
presenterer en celle lokalisert nzermere den sentrale cellen enn cellen representert
ved rute C.

Som det kan sees fra figur 2, krysser rute A og B den tykke linjen som separerer
vaasken og den superkritiske tilstanden, og derfor vil den flytende karbondioksiden
dannes i denne cellen. Dannelsen av flytende karbondioksid har en dramatisk kon-
sekvens fordi penetrasjonen av flytende karbondioksid i treet er betydelig lavere
enn penetrasjonen av superkritisk karbondioksid i tre, og fglgelig er frigivelse av
karbondioksid fra cellen betydelig redusert. Som en konsekvens dannes en meget
steil trykkgradient mellom cellen og omgivelsene, som kan fgre til brudd og skade i
treet.

Ifslge oppfinnelsen unngas eller reduseres skade under superkritisk behandling av
tre mottakelig for skade og med en lengde over den kritiske lengden ved 3 utfgre
behandlingen pd@ en mate slik at det superkritiske fluidet ikke tillates 8 ga ut i dets

vaaskeform inne i treet.

Fagpersonen vil vite 8 tolke temperatur-entropi-diagrammet (TS-diagram) som vist
i figur 1 eller lignende, og vil vite i hvilken tilstand forbindelsen det dreier seg om
eksisterer i forskjellige omrader eller diagrammet. Spesielt vil han kjenne grensen
mellom den superkritiske tilstanden og vaesketilstanden, hvilken grense ikke ma
krysses ifglge foreliggende oppfinnelse. Derved er oppgaven for fagpersonen & vel-
ge betingelser og en rute for & trykkavlasting som ikke krysser grensen.

Oppfinneren har videre oppdaget at i tillegg til skader som oppstar fordi fluidet an-
vendt som superkritisk fluid er fanget i vaesken fra inne i treet, kan ytterligere ska-
der oppst@ under trykksetting eller trykkavlastning av treet. Spesielt har det blitt
oppdaget at skader oppstar under trykksetting eller trykkavlastning avhengig av
temperaturen i treet, der treet vil bli mer skadet dersom temperaturen gkes over
plastifiseringstemperaturen av treet.
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Plastifiseringstemperaturen til tre er definert som temperaturen der treet blir de-
formert av sma trykkforskjeller. Fagpersonen vil forstd at plastifiseringstemperatu-
ren ifglge oppfinnelsen tilsvarer temperaturen ngdvendig for deformasjon av treet
anvendende en vanlig dampkasse, og det vil ytterligere forstas hvordan slike tem-
peraturer skal bestemmes.

Plastifiseringstemperaturen kan ogsa veaere kjent som plastifiserings- eller myk-
ningstemperaturen. I foreliggende anvendelse er disse betegnelsene ansett ekviva-
lente.

For eksempel har det for nordisk gran med et fuktighetsinnhold i omradet 16 til 23
% blitt funnet at plastifiseringstemperaturen er omtrent 50°C-55°C.

Uten 3 gnske & vaere bunnet av noen teori antas det at nar temperaturen av treet
overstiger plastifiseringstemperaturen blir treet lett deformbart og mottakelig for
deformasjon selv ved middels temperaturgradienter, som kan fgre til skader pa
treet.

Derved blir treet i en foretrukket utfgrelse ifglge oppfinnelsen behandlet med et
superkritisk fluid der temperaturen av treet ikke overstiger plastifiseringstempera-
turen under trykksetting eller trykkavlastning.

I en spesielt foretrukket utfgrelse ifglge oppfinnelsen er prosessen fortrinnsvis slik
at fluidet anvendt som superkritisk fluid ikke tillates & ga inn i vaesketilstanden inne
i treet, og temperaturen av treet tillates ikke 8 overstige plastifiseringstemperatu-
ren under trykksetting og trykkavlastning.

R heve temperaturen til over plastifiseringstemperaturen av treet kan ifglge oppfin-
nelsen gke avsetningen av forbindelsen som skal avsettes. Det er viktig at trykket
ikke heves over plastifiseringstemperaturen nar store trykkgradienter er til stedet i
beholderen for & unngd & skade treet. Derfor bgr heving av temperaturen over
plastifiseringstemperaturen av treet ikke utfgres fgr hviletemperaturen nés eller
inntil hastigheten av trykkgkningen har saknet betraktelig. Temperaturen bgr sen-
kes under plastifiseringstemperaturen fgr trykkavlastningen startes.

R heve temperaturen over plastifiseringstemperaturen av treet kan i noen utfgrelser
gi en bedre avsetning og en bedre heft av aktive forbindelser i treet, som fgrer til
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hgyere impregneringseffektivitet og mindre lekkasje av de avsatte aktive forbindel-
sene etter behandlingen.

For & behandle treet anvendende en baerer under hgyt trykk kan informasjon om
betingelsene inne i treet vaere nyttig. Denne informasjonen, spesielt ndr det gjelder
temperatur og trykk kan oppnds ved rutineeksperimentering, f.eks. innsetting av
sonder i et egnet antall deler av treet og 8 méle temperaturen og trykket under en
testbehandling anvendende et hgyt trykk. Fagpersonen vil forstd at et egnet antall
prgver bgr brukes for denne testomgangen, hvilket antall bgr velges med hensyn til
heterogeniteten av batchen etc.

Oppfinnelsen kan ogsa anvendes uten detaljert kunnskap om betingelsene inne i
treet. Den ndvaerende anvendelsen beskriver at betingelser, der baereren eksisterer
i en vaeskeform ikke bgr oppsta inne i treet og temperaturene av treet bgr ikke
overstige plastifiseringstemperaturen av treet under trykksetting og trykkavlastning
av beholderen. Fagpersonen vil forstd hvordan man kan unnga slike betingelser.
Forhandsregler som kan anvendes er forhandsregler som fgrer vekk fra grensen
mellom superkritisk fluid og vaeske dvs. trykk og temperatur, og fortrinnsvis tem-
peratur, ved 8 passe pa ikke 8 overstige plastifiseringstemperaturen.

I en foretrukket utfgrelse levers varme til beholderen, i hvilken den superkritiske
behandlingen skjer, under trykkavlastningen. Mengden av varme som ma leveres
ma vaere tilstrekkelig for 8 sikre at betingelsene inne i treet ikke tillater fluidet an-
vendt i behandlingen & eksistere i en vaeskeform. For eksempel dersom det super-
kritiske fluidet er karbondioksid vil en temperatur over den Kritiske temperaturen
pa 31°C sikre at ingen flytende karbondioksid oppstar.

Temperaturen kan méle ved innsetting av en temperatursensor for eksempel et
termometer i en eller flere prgver ved hver omgang eller i et representativt antall

pragver under testomgangen.

Midlene tilgjengelig for fagpersonen for & justere temperaturen under behandlingen
omfatter tilsetning av fluid, fjerning av fluid, tilsetning av varme, fjerning av varme
og enhver egnet kombinasjon av disse.

I en utfgrelse leveres varmen til beholderen ved & mate og fierne superkritisk fluid
samtidig der temperaturen av fluidet som mates inn i beholderen er hgyere enn
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temperaturen av fluidet som fjernes, og mengden av fluidet som mates er mindre
enn mengden som fjernes.

I en foretrukket utfgrelse utfgres trykkavlastning ved de fglgende trinn:

a) fjerning av fluid fra beholderen inntil et trykk og en temperatur under start
betingelsene nds;

b) tilsetning av fluid og/eller varme inntil et trykk lavere enn starttrykket i trinn
i), er nddd,

c) repetisjon av trinn i) og ii) én eller flere ganger;

d) nar trykket er tilstrekkelig lavt a frigjsre trykket inntil det omtrentlige
atmosfaeretrykket, og fjerning av det behandlede treet.

Fagpersonen vil forstd at under trinn (a), vil temperaturen falle i beholderen og
inne i treprgvene.

I denne utfgrelsen fglges en rute i et TS-diagram som skissert i figur 3, der ruten
indikert er tilstanden i midten av treet.

Antallet og hgydene av hvert trinn (a), samt temperaturforskjellene mellom fluide-
ne som fjernes og mates i trinn (b) kan bestemmes ved rutineeksperimenter med
hensyn til TS-diagrammet. Det er foretrukket at antallet trinn er mellom 2 og 10,
mest foretrukket mellom 3 og 6. Hgyden av hvert trinn er fortrinnsvis mellom 5 og
50 bar, mer foretrukket mellom 10 og 30 bar og mest foretrukket 15-25 bar.

En fremgangsmate omfatter de fglgende trinn:
(a) en beholder lastes med tre som skal behandles,

(b) beholderen trykksettes anvendende bezerefluidet inntil behandlingstrykket
nas,

(c) en hvileperiode der trykket er hovedsakelig konstant eller trykket forandres
ved en lav hastighet,
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(d) trykkavlasting av beholderen til omgivende temperatur etterfulgt av fjerning
av det behandlede treet.

Som foretrukne trykk og temperaturer kan det nevnes:

En behandling hvori det superkritiske behandlingstrykket i trinn ¢) er i om-
radet 85-300 bar, fortrinnsvis i omradet 100-200 bar, mer foretrukket i om-
radet 120-170 bar og mest foretrukket i omradet 140-160 bar.

En behandling hvori temperaturen av baerefluidet i treet er over 10°C, for-
trinnsvis over 20°C, fortrinnsvis over 25°C, fortrinnsvis over 30°C, mer foret-
rukket over 32,5°C og mest foretrukket over 35°C.

En behandling hvori temperaturen av baereren i treet er i omradet 25-65°C,
fortrinnsvis i omradet 31-55°C i trinn b) og d) der trykket er over 30 bar.

En behandling hvori temperaturen under trinn b) og d) er under 65°C, for-
trinnsvis under 60°C, fortrinnsvis under 55°C, mer foretrukket under 50°C og
mest foretrukket under 45°C.

En behandling hvori temperaturen under trinn d) er over 45°C, fortrinnsvis
over 50°C, fortrinnsvis over 55°C og mer foretrukket over 60°C nar trykket
er over 30 bar.

Nar trykket har blitt redusert til 10-30 bar kan det frigjgres til atmosfaerisk trykk
uten ytterligere forhdndsregler (trinn (d)).

Det vil forstas at skader ogsa kan unngas ved & redusere hastigheten av trykkre-
duksjon. P& denne maten vil trykkavlastningen ta lenger tid noe som sikrer bedre
varmefordeling og falgelig vil ikke temperaturen i sentrum tillates & falle s& mye
som om trykket ble avlastet med en hgyere hastighet. Videre vil mer tid veere til-
gjengelig for at det superkritiske fluidet inne i treet skal stremme ut av treet. Fgl-
gelig vil de dannede trykkgradientene som dannes veere mindre bratte. Derimot er
denne Igsningen fra et industrielt synspunkt ikke attraktiv fordi den lengre tiden for
trykkreduksjon betyr at hver batch okkuperer anlegget i en lenger tidsperiode, som
igjen betyr at produktiviteten av anlegget reduseres.

333561
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Oppfinnelsen illustreres na videre ved de fglgende eksempler, som er ment som
illustrasjoner pa oppfinnelsen.

Eksempler

Eksempel 1

Bestemmelse av den kritiske lengden

For denne bestemmelsen ble grantreprgver oppnadd fra Lilleheden, Danmark.

Prgver med lengder i omradet 0,25 til 1,2 m ble impregnert under superkritiske
betingelser anvendende karbondioksid som Igsemiddel.

Prgvene ble impregner ved en temperatur pa 55°C og et trykk p& 150 bar anven-
dende 50 g biocid tilsvarende en avsetning pa 0,25 kg biocid per m? tre.

Etter impregnering i 20 minutter ble trykket i beholderen frigjort ifglge ruten listet i
tabell 1 under.

Na&r trykket nddde atmosfaerisk trykk ble beholderen @pnet og prevene fiernet og
inspisert visuelt for skader.

Tabell 1

Lengde (m) 0,25 0,25 0,5 0,75 1,0 1,2 1,2

Tid for 20 40 20 20 20 20 40
trykkavlastning
150-85 bar
(min)

Tid for 40 60 40 40 40 40 60
trykkavlastning
85-20 bar (min)

Tid for 40 40 40 40 40 40 40
trykkavlastning
20-1 bar (min)

Skadet Nei Nei Nei Nei Nei Ja Ja

Fra resultatene synes det at den kritiske lengden av treet er 1,2 m. Ytterligere kan
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det sees at & sakne trykkavlastningen, og derved utvide tiden for trykkavlastning
150-85 bar fra 20 til 40 minutter og 85-20 bar fra 40 til 60 minutter, forandret ikke
den kritiske lengden.

I figur 4 er prgvene vist der det er apenbart at prgven pa 1,2 m er alvorlig skadet,
mens de andre prgvene ikke er skadet.

Eksempel 2

Effekter av temperatur pd antallet skader

Dette eksempelet demonstrerer avhengigheten av temperaturen pa antallet skader.

I en beholder ble vanlige 1"x3” granbord behandlet med superkritisk karbondioksid
som medium. Bordene hadde en total lengde pa 1,5 m. For & etterligne bordene
med en lengde pa 3 m ble bordene avblendet i en ende slik at mediet kun var i
stand til 8 gd inn i bordene i en ende.

Forskjellige trykk, temperaturer og trykkavlastningstider ble valgt som indikert i
tabell 1, og skadegraden ble beregnet som prosentdelen av bord med en eller flere

skader.
Tabell 2
Lengde (m) Temperatur (°C) Tid for Skadegrad (%)
trykkavlastning
(min)
1,5 45 39 22
3 45 39 41
3 55 39 13
3 65 39
3 55 90
3 65 90

Fra dataene i tabell 2 kan det utledes at lengden av bordene har en betydelig pa-
virkning pé skadegraden fra 22-41 prosent med en gkning i lengde fra 1,5 til 3 m.



333561

18

Videre kan det utledes at behandlingstemperaturen, dvs. den initiale temperaturen
fgr trykkavlastning, har en markert pavirkning pd skadegraden. Ved en trykkav-
lastning pa8 39 minutter kan en senkning fra 41 % til 5 % ved en temperatur fra
45°C til 65°C henholdsvis observeres.

En lignende senkning kan observeres i en trykkavlastningstid pa 90 minutter, na pa
et lavere niva pd grunn av den lengre tiden.
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Patentkrav

1. Fremgangsmate for behandling av tre mottakelig for skade anvendende et
baerefluid som har et kritisk punkt ved en temperatur pa 20-50°C og et trykk pa 5-
100 bar under et trykk pa minst 20 bar og ved en temperatur under 65°C og som
har en lengde over en kritisk lengde,

karakterisert ved atfluidet ikke tillates 8 eksistere i dets vaeskeform

inne i treet.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1, hvori behandlingen er valgt blant impregne-
ring, ekstraksjon, farging eller tgrking.

3. Fremgangsmate ifglge krav 1 eller 2, hvori fremgangsmaten omfatter fal-
gende trinn:

a) en beholder lastes med tre som skal behandles;

b) beholderen trykksettes anvendende baerefluidet inntil behandlingstempe-

o
raturen nas;

¢) en hvileperiode der trykket er hovedsakelig konstant eller trykket endres i
lavt tempo;

d) trykkavlastning av beholderen til omgivende temperatur etterfulgt av
fjerning av det behandlede treet.

4, Fremgangsmate ifglge krav 3, hvori behandlingen er en impregnering og den
aktive komponenten tilsettes til systemet i trinn a) eller b).

5. Fremgangsmate ifslge krav 4, hvori behandlingen skjer minst delvis i den
superkritiske tilstanden.

6. Fremgangsmate ifslge krav 5, hvori det superkritiske behandlingstrykket i
trinn ¢) er i omrédet 85-300 bar, fortrinnsvis i omradet 100-200 bar, mer foretruk-
ket i omrédet 120-170 bar og mest foretrukket i omradet 140-160 bar.
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7. Fremgangsmate ifglge krav 5 eller 6, hvori temperaturen av beerefluidet i
treet er over 10°C, fortrinnsvis over 20°C, fortrinnsvis over 25°C, fortrinnsvis over
30°C, mer foretrukket over 32,5°C og mest foretrukket over 35°C.

8. Fremgangsmate ifglge krav 7, hvori temperaturen av baereren i treet er i
omradet 25-65°C, fortrinnsvis i omradet 31-55°C i trinn b) og d) nar trykket er over
30 bar.

9. Fremgangsmé’rte ifglge ethvert av kravene 3-8, hvori temperaturen av treet
er under plastifiseringstemperaturen av treet under trinn b).

10. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 3-9, hvori temperaturen under
trinn b) og d) er under 65°C, fortrinnsvis under 60°C, fortrinnsvis under 55°C, mer
foretrukket under 50°C og mest foretrukket under 45°C.

11. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 3-9, hvori baereren omfatter kar-
bondioksid.

12. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 3-11, hvori varmen ekstraheres
under trinn d).

13. Fremgangsmate ifslge ethvert av kravene 3-12, hvori varmen tilsettes under
trinn b).

14. Fremgangsmate ifglge ethvert av de foregdende krav, hvori treet som er
mottakelig for skade er valgt blant en refraktorisk treart.

15. Fremgangsmate ifglge krav 14, hvori treet som er mottakelig for skade er
valgt blant gran, Engelman-gran og western red ceder.

16. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 3-15, hvori temperaturen heves
over plastifiseringstemperaturen under trinn c).

17. Fremgangsmé’:te ifglge ethvert av de foreg%ende krav, hvori temperaturen
under trinn d) er over plastifiseringstemperaturen nar trykket er over 30 bar.
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18. Fremgangsmate ifglge krav 17, hvori temperaturen under trinn d) er over
45°C, fortrinnsvis over 50°C, fortrinnsvis over 55°C og mer foretrukket over 60°C
nar trykket er over 30 bar.

19. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 3-18, der trykkavlastningen utfg-
res ved de fglgende trinn:

i) fijerning av fluid fra beholderen inntil et trykk og en temperatur under
startbetingelsene nas;

ii) tilsetning av fluid og/eller varme inntil et trykk lavere enn starttrykket i

trinn i), er nddd,
iii) repetisjon av trinn i) og ii) én eller flere ganger;

iv) nar trykket er tilstrekkelig lavt & frigjgre trykket inntil det omtrentlige
atmosfaeretrykket, og fjerning av det behandlede treet.

20. Fremgangsmate ifglge ethvert av kravene 1-19, hvori treet er gran og tem-
peraturen er hgyere enn 31°C under prosessen og lavere enn 55°C under trykkav-
lastningen og trykksettingen.

21. Artikkel av tre behandlet ifglge ethvert av kravene 1-20.

22. Fremgangsmate for a etablere betingelsene for en behandling ifglge krav 1
av tre mottakelig for skade med en lengde som er over den kritiske lengden med et
superkritisk fluid,

karakterisert ved atetantall pravestykker trykksettes ved anvendelse
av beerefluid, trykkavlastes og deretter undersgkes for skader.

23. Fremgangsmate ifglge krav 22, hvori antallet prgvestykker trykksettes med
karbondioksid til 150 bar ved 35°C og trykkavlastes i 30 min.

24, Fremgangsmate ifslge krav 22, hvori temperaturen av treet under trykkset-
ting og trykkavlastning er under plastifiseringstemperaturen av treet.
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