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Ansokan nr. 1200136-8
Vér ref: P114660001

PROCESS FOR ATT FRAMSTALLA EN MASSA, VILKEN KAN LOSAS
UPP, OCH REGENERERADE CELLULOSAFIBRER

Dir foreligger ett 6kat behov av fibrer for textil- och filtmarknaden vilka fram-
stéills i harmoni med ekosystemet. Bomullsfiberframstéillningen kan inte vixa mycket
mer och stora méngder vatten och kemikalier anvénds i bomullsframstillningskedjan.
Tillverkning av regenererade cellulosafibrer fran trd genom delignifiering, avligsnande
av hemicellulosa f6ljt av uppl6sning av cellulosa och aterbildande av cellulosafiber har
utdvats i kommersiell skala i ménga ér. De traditionella delignifieringsprocesserna, sa-
som kraft-, soda- och sulfitmassaframstillning lider emellertid av hoga kapital- och
driftkostnader. Teknikens stindpunkt vad avser delignifiering av tri #r en tidskrivande
process, ddr uppehallstiderna i kokaren ofta &r i spannet 3-12 timmar, i synnerhet om ett
1agt kappatal (lagt lignininneh&ll) i massaprodukten efterstriavas. A andra sidan kan inte
massaframstillningsprocesser med hogt utbyte, sdsom mekanisk massaframstillning,
dédr trdmaterialet behandlas mekaniskt for att frigéra cellulosafibrerna eller fiberbuntar,
anvéndas for de flesta exklusiva tillimpningar (ssom tillimpningar med cellulosaderi-
vat eller upplosta cellulosa), eftersom massan har ett hogt lignininnehall. En limplig
process for att framstilla en kvalitetscellulosamassa som kan 16sas upp, vilken process
utnyttjar termomekaniskt tribehandling och/eller atervunnen massa 4r darfor mycket
onskvérd.

Den foreliggande uppfinningen avser en stegvis process med 1ag kapitalkost-
nad for att tillverka en kvalitetsdissolvingmassa fran mjukt trd eller hart tré, fakultativt
foljt av att 4terbilda regenererade cellulosafiber genom en sekvens av steg. Definitioner
av specifika massa- och fiberegenskaper som anvénds héri finns i ”Pulp and Paper
Chemistry and Technology, Volume 2,” (Pulp and Chemistry Technology), publicerad
av De Gruyter 2009 (ISBN 978-3-11-021341-6).

I ett forsta steget enligt den foreliggande uppfinningen avbarkas trimaterial och
behandlas mekaniskt genom flisning och/eller malning for att reducera dess storlek till
partiklar med en medelstorlek p4 mindre #n omkring tio mm, foretrédesvis till mindre
4n omkring 5 mm, dédr nimnda storlek méts som det lingsta avstindet 6ver partikelns
perimeter (tjocklek, bredd, eller djup), for att framstilla trépartiklar eller en fibrés tré-
massa. Ett alternativt forfarande for att framstélla en fibros massa lamplig for anvind-
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ning i den foreliggande uppfinningen ir att starta med avbarkning och mekanisk forfi-
ning eller defiberisering av tri till tréfibrer, fiberbuntar eller fibros trimassa till en ge-
nomsnittlig freeness (CSF) 6ver omkring 40 ml, foretrddesvis hogre dn 100 ml och mest
foredraget till en freenessniva dver 200 ml. Freenessnivan justeras med energiinmat-
ningen (&nga och/eller elektrisk energi) till raffinérer eller defribatorer och/eller genom
att tillsatta kemikalier till det trématerial som anviinds i processen (sulfit, svaveldioxid).

I ytterligare en alternativ process vad avser det forsta steget framstills en fibrés
massa som innefattar atervunna cellulosafibrer (tidningspapper, och liknande) som har
ett lignininnehall pa mer &n omkring 1 vikt-% sett till den torra massan (efter avligs-
nande av bléck) som matning till det andra steget enligt den foreliggande uppfinningen.

I ett fakultativt andra steg behandlas smé tripartiklar, trifibrer, fiberbuntarsteg
eller fibr6s massa som erhallits direkt, eller indirekt, fran det forsta steget med dnga
och/eller en sur 16sning for att 16sa upp, bryta ner och separera hemicellulosa fran trifi-
berbuntarna eller den fibrosa trdmassan. Sddan &ngbehandling utfors fordelaktigt under
tryck i reaktor (STEX-&ngexplosionsreaktor). Trycket avldgsnas abrupt och det materi-
al, fran vilket fiber avldgsnats, tas ut frin STEX-reaktorn. STEX-behandlingen ger en
strém rik p& hemicellulosa och en strém rik pa sma tripartiklar och lignocellulosafiber-
massa.

I ett tredje steg laddas trépartiklar, fibros trimassa eller fibros massa frén ater-
vunna fiber fran det foregédende stegen, direkt eller indirekt, till en reaktionszon i en
reaktor som opererar vid en temperatur i spannet 20-220°C, foretrddesvis i spannet 20-
150 °C, mest foredraget i spannet 20-130°C. En kokvitska laddas till reaktorn, dér
nidmnda kokvitska innefattar &tminstone en kemikalie med kapacitet att 16sa lignin, d4r
nimnda kemikalie &r endera av

i) ett organiskt 16sningsmedel som innefattar metanol, etanol, &ttiksyra eller myrsy-
ra
ii) en hydrotropisk massaframstillningskemikalie, sdsom natriumxylensulfonat

iii) vétskor som innehéller sulfit-, sulfid- eller hydroxidjoner

I ett tredje steg frisétts lignin fran cellulosan och 16ses i kokvitskan for att bilda
en vattenhaltig, forbrukad kokvitska.

Den vattenhaltiga forbrukade kokvétskan som innefattar 16st lignin separeras
frdn den delignifierade cellulosamassan genom en eller flera av filtrering, sdllning och
centrifugering, for att ge en forsta strom med fibros massa rik pa alfacellulosa och med
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ett lignininnehall som motsvarar ett kappatal ldgre d&n omkring 30, foretradesvis ldgre &dn
omkring 20, och mest foredraget ett kappatal ldgre 4n omkring 10, och en andra strém
med forbrukad kokvitska som innefattar upplst lignin. Kappatalet dr ett matt pa ligni-
ninnehéllet i cellulosamassa, ett matt som &r vilként for den kunnige anvéndaren.

I ett fjarde steg behandlas ndmnda forsta strém, som innefattar en massa rik pa
alfacellulosa, med en eller flera av tvittning med en 16sning som innefattar ett hydrotro-
piskt medel, tvitt med vatten, behandling med syre, viteperoxid eller ozon, blekning
med substanser som innehéller klor, behandling med enzymer for att avligsna hemicel-
lulosa och extraktion av hemicellulosor genom behandling av massan med kall eller
varm natriumhydroxid, ddr nimnda behandlingar utf6rs i for att ge en ren dissolving-
massa med hogt alfacellulosainnehall.

I ett fakultativt femte steg 16ses dissolvingmassa med ett hogt alfacellulosain-
nehall i ett cellulosalésningsmedel for att bilda en cellulosaldsning, som innefattar at-
minstone 5% cellulosa sett till vikt. Cellulosalsningen anvinds fordelaktigen for att
bilda nya cellulosafibrer, antingen genom att avlégsna cellulosalosningsmedlet for att
bilda en fiberduk (eng. "nonwoven web”) eller genom att behandla cellulosaldsningen
med ett 16sningsmedel med ringa férméga att 16sa cellulosa, varigenom regenererad
cellulosa, i formen av filament eller en cellulosafilm, bildas.

Lignin avlédgsnas fran den forbrukade kokvitskan med endera av;

a)  Utspddning av en forbrukad kokvitska, vilken innefattar ett hydrotropisk
medel, med vatten och separation av det utfillda och visentligen svavelfria ligninet fran
véastkan,

b)  Destillation av den forbrukade kokvitskan, vilken innefattar organiskt
16sningsmedel (etanol, &ttiksyra, myrsyra), och dtervinning av organiskt 16sningsmedel
och ett visentligen svavelfritt lignin.

c)  Oxidation, eller partiell oxidation, av férbrukad kokvitska, vilken inne-
fattar svavelhaltiga kemikalier (sulfat, sulfit, sulfid) i en gasgenerator eller en atervin-
ningskokare, dér nimnda avldgsnande av lignin utfors for att framstilla firsk kokvitska
for atervinning for att behandla nya cellulosapartiklar eller fibros massa i steg b) och for
att atervinna ligninvérdet som brénsle/energi eller som utgangsmaterial f6r finkemika-
lietillverkning.

Efter avldgsnande av lignin, aterstiills och dtervinns den forbrukade kokvitskan
som firsk kokvitska till koksteget.
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Den mekaniska storleksreduceringen av tré i det forsta steget kan utfras i ett
eller flera steg, vilka innefattar flisning och forfining i forfinare och defibratorer. Forde-
laktigen utfors forfiningen eller defibreringen i nérvaro av dnga. Fakultativt utfors defib-
rering eller forfining i nérvaro av (eller efter behandling med) svaveldioxid eller sulfit.

I ett fakultativt andra steg avlédgsnas en sur strém som innefattar nerbruten he-
micellulosa (pentosaner) fore behandlingen med kokvitskan i det tredje steget.

Det andra och/eller tredje steget utfors i kontinuerliga eller satsvisa kokare,
tankreaktorer eller tubreaktorer, som innefattar statiska blandare. Kontinuerliga hydrau-
liska kokare eller &ngvitskefaskokare, sivil som MD-kokare, STX reaktorer elier Pan-
diakokare kan fordelaktligen anvindas for de termiska behandlingarna och/eller deligni-
fieringsreaktionerna som beskrivs hiri.

Uppfinningen kénnetecknas speciellt av att delignifieringsforfarandet i det tred-
je steget &r viisentligen kortare sett till tid i jimfSrelse med traditionella tridelignifie-
ringsprocesser. Uppehallsstiden vid temperatur i kokaren eller reaktorn &r kortare dn
omkring 2 timmar, foretridesvis kortare 4n omkring 1 timme och mest foredraget under
omkring 30 minuter. Den korta uppehéllstiden, vilken méjliggors av foregiende be-
handling av trimaterialet i det forsta och andra steget, 4r en betydande fordel i jimforel-
se med de ldnga tider som anvinds for delignifiering vid traditionell framstillning av
dissolvingmassa. Temperaturen och tiden for kokningen/delignifieringen i massaproces-
sen uttrycks traditionellt med H-faktorn. H-faktorn &r en kinetisk modell for hastigheten
hos delignifieringen i kraftmassaframstillningen. Det &r en enkelvariabel modell som
kombinerar temperaturen (T) och tid (t) under antagande att delignifieringen 4r en ens-
tegsreaktion.

t 16115
H= J exp (43,2 — )dT
0 T

Som en f6ljd av de smé storlekarna hos trépartiklarna eller fiberbuntarna som
framstills i det forsta stegen i den foreliggande uppfinningen kréver det tredje delignifi-
eringssteget enligt foreliggande uppfinning visentligen mindre tid &n den som gar at vid
delignifiering i traditionella delignifieringsprocesser. H-faktorn som anvinds &r beroen-
de av trérdvaran (hart tré eller mjukt tr) och huruvida nigon kemisk forbehandling
(&nga och/eller syra) gjorts fore delignifieringen. Den H-faktor som anvinds halls déirfor
lagre &n 1500, mer foretradesvis lidgre &n omkring 1000 och mest foredraget ligre 4n
omkring 600.



10

15

20

25

30

Under de andra och tredje stegen kan gasformiga substanser (koldioxid, t-
tiksyra, myrsyra) utvecklas, vilka gaser intermitent avldgsnas for att halla trycket i koka-
ren eller reaktorn vid den 6nskade nivan.

For det tredje steget &r den hydrotropiska massaframstéllningsvigen eller ét-
tiksyra massaframstéllningsvégen att foredra. Mest foredraget dr den hydrotropiska
massavégen, vilken har det minst komplicerade atervinningssystemet for forbrukade
kokkemikalier.

Hydrotropiska 16sningsmedelséimnen &r foretrddesvis alkalimetallsalter, vilka
erhdllits frin aromatiska enkelringsystem. Sarskilt fosredraget som hydrotropiskt medel
ir natriumxylensulfonat. Koncentrationen av de hydrotropiska medlen i den fiirska kok-
vitskan &r frdn omkring 20 vikt-% till omkring 60 vikt-% i vatten.

Det tredje delignifieringssteget utfors tills lignininnehéllet i den resterande
massan dr ldgre &n omkring 5%, foretradesvis ldgre &n omkring 3% och med foredraget
tills lignininnehallet &r ldgre dn 1 vikt-% sett till den torra massan.

Avlignifierad cellulosamassa fran det tredje delignifieringssteget behandlas
med en eller flera av syredelignifiering, peroxid- eller perittiksyrabehandling, kall eller
varm alkaliextraktion och/eller behandling med ett hydrotropiskt medel for att bilda en
kvalitetsdissolvingcellulosamassa med ett lignininnehaller ldgre 4n omkring 1 vikt-%
sett till massan och ett alfacellulosa innehéll som dverstiger 90 vikt-%. Férutom att av-
lagsna lignin till nivaer ldgre 4n 1 vikt-%, minskar ocks& hemicellulosainnehéllet i kva-
litetsdissolvingmassanvid ligninavlédgsningsbehandlingarna. Hemicellulosainnehéllet dr
fordelaktigen légre dn 5% i produktmassan, vilken 4r rik pa alfacellulosa.

Dissolvingmassa, som 4r rik pa hogalfa, framstilld i enlighet med den forelig-
gande uppfinningen, kan 16sas i vilket bra cellulosalésningsmedel som, sdsom natrium-
hydroxid, NMMO, eller jonvitskor. Fére uppldsningen kan disslovingmassan ocksa
reageras med &ttiksyra, urea eller koldisulfid for att bilda en cellulosaester, ett cellulosa-
xantat eller ett cellulosakarbamat, vilka cellulosaderivat dr mer 16sliga i 16sningsmedel
sésom natriumhydroxid.

Den cellulosaldsning som bildas genom att 16sa alfacellulosrik dissolvingmas-
sa, kan omvandlas till nya cellulosafibrer genom att injicera cellulosaldsningen i ett 16s-
ningsmedel med ringa formaga att 16sa cellulosa. Losningsmedel med 1ag eller ingen
forméga att 16sa cellulosa &r vil kdnda for den kunniga anvéndaren inom vatfiberspin-
ning. Alternativt avldgsnas l6sningsmedlet fran cellulosadopingen genom avdunstning
eller tvitt varigenom ett cellulosafibervivmaterial bildas.
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Den foreliggande uppfinningen beskriver saledes en billig och effektiv process
for att framstélla en kvalitetsdissolvingmassa fran atervunna cellulosafiber eller fran tri
genom en termomekanisk behandling, storleksreduktion av trimaterialet till sma partik-
lar, fiberbuntar eller fiber for att bilda en fibrds cellulosamassa, vilken fibros cellulosa-
massan behandlas med ett delignifieringsmedel vid en 14g H-faktor for att bilda en cel-
lulosamassa med lagt lignininnehéll, vilken cellulosamassan med lagt lignininnehall
behandlas for att erhalla en kvalitetsdissolvingcellulosamassa med ett hogt alfacellulo-
sainnehll, och vilken cellulosa rik pa hog alfacellulosa fakultativt 16ses i ett 16snings-
medel for att bilda en cellulosalosning, vilken 16sning anvénds for aterbildning av nya
cellulosafibrer, filmer eller en fiberduk.

Sédana regenererade cellulosafiber ar sdrskilt fordelaktiga for att delvis eller
fullt ut ersitta viskos eller bomull vid tillverkning av vévda textilier for tillimpningar i
hem och kldder.
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