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@  Process  for  producing  finely  divided  cellulose  particles. 

  Finely  divided  cellulose  particles  of  uniform  size  can  be 
produced  in  high  yield  by  applying  pressure  and  heat  to  cel- 
lulose  fibers  in  a  hydrous  condition  and  then  discharging 
them  explosively  into  a  receiver  tank  at  atmospheric  pres- 
sure.  The  size  of  the  finely  divided  cellulose  particles  can  be 
controlled  by  varying  the  conditions  under  which  pressure 
and  heat  are  applied  to  the  cellulose  fibers. 



BACKGROUND  OF  THE  INVENTION 

T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   t o   a  p r o c e s s   f o r  

p r o d u c i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   in  w h i c h  

s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s   a r e  

c h e m i c a l l y   and  p h y s i c a l l y   r e d u c e d   to   f i n e   p a r t i c l e s  

by  t h e   p a r t i a l   h y d r o l y s i s   w i t h   a c t i v a t e d   w a t e r   a n d  

by  t h e   u t i l i z a t i o n   of  t h e   f o r c e   r e s u l t i n g   f r o m  

i n s t a n t a n e o u s   v a p o r i z a t i o n   of  w a t e r .  

F i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   h a v e   a  

l a r g e   s p e c i f i c   s u r f a c e   a r e a   and  h a v e   e x c e l l e n t  

c h a r a c t e r i s t i c s   of  a d s o r p t i v i t y ,   c o l l o i d a l  

d i s p e r i s i b i l i t y   and  r e a c t i v i t y .   A c c o r d i n g l y ,   t h e y  

a r e   w i d e l y   u s e d   as  a b s o r b e n t s ,   t h i c k e n e r s ,   e x c i p i e n t s ,  

a d s o r b e n t s   and  o t h e r   i n d u s t r i a l   m a t e r i a l s   and  a s  

d i e t a r y   f o o d   m a t e r i a l s   in  t h e   f i e l d   of   p h a r m a c e u t i c a l  

i n d u s t r y ,   f o o d   i n d u s t r y   and  o t h e r   m a n u f a c t u r i n g  

i n d u s t r i e s .  

DESCRIPTION  OF  THE  PRIOR  ART 

The  m i c r o s t r u c t u r e   of  c e l l u l o s e   f i b e r s   i s  

b e l i e v e d   t o   be  s u c h   t h a t   m i c r o c r y s t a l s   h a v i n g   m o l e c u l a r  



c h a i n s   of   c e l l u l o s e   h i g h l y   o r i e n t e d   by  means   of   h y d r o g e n  

b o n d s   and  a m o r p h o u s   r e g i o n s   h a v i n g   a  low  d e g r e e   o f  

o r i e n t a t i o n   a r e   a l t e r n a t e l y   a r r a n g e d   in   t h e   l e n g t h w i s e  

d i r e c t i o n   t o   f o r m   e l e m e n t a r y   f i b r i l s ,   a  p l u r a l i t y   o f  

e l e m e n t a r y   f i b r i l s   a r e   j o i n e d   to   c o n s t i t u t e   a  f i b r i l ,  

and  s u c h   f i b r i l s   a r e   f u r t h e r   c o m b i n e d   t o   f o rm  a  h i g h e r  

o r d e r   of  f i b r o u s   s t r u c t u r e .  

C o n v e n t i o n a l l y ,   i n   o r d e r   to   d i s i n t e g r a t e  

c e l l u l o s e   f i b e r s   h a v i n g   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   f i b r o u s  

s t r u c t u r e   and  t h e r e b y   o b t a i n   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e  

p a r t i c l e s ,   t h e r e   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   a  v a r i e t y   o f  

m e t h o d s   w h i c h   a r e   b a s e d   on  m e c h a n i c a l   t e c h n i q u e s ,  

c h e m i c a l   t e c h n i q u e s   or   c o m b i n a t i o n s   t h e r e o f   [ s e e ,   f o r  

e x a m p l e ,   FRANKLIN  W.  HERRICK  e t   a l . ,   J .   of   A p p l i e d  

P o l y m e r   S c i e n c e ,   A p p l i e d   P o l y m e r   S y m p o s i u m ,   3 7 ,  

7 9 7 - 8 1 3 ( 1 9 8 3 ) ;   ALBIN  F.  TURBAK  e t   a l . ,   J  of   A p p l i e d  

P o l y m e r   S c i e n c e ,   A p p l i e d   P o l y m e r   S y m p o s i u m ,   3 7 ,  

8 1 5 - 8 2 7 ( 1 9 8 3 ) ;   U . S .   P a t .   No.  2 , 9 7 8 , 4 4 6   (ORLANDO  A .  

BATTISTA  e t   a l . ) ;   J a p a n e s e   P a t e n t   P u b l i c a t i o n   N o .  

1 2 4 9 6 / 1 6 4 ;   and  J a p a n e s e   P a t e n t   P u b l i c a t i o n   N o .  

2 6 2 7 4 / ' 6 5 ] .  

The  s i z e ,   p o l y m e r i z a t i o n   d e g r e e ,   c r y s t a l -  

l i n i t y   and  s h a p e   o f   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

p r o d u c e d   by  t h e s e   c o n v e n t i o n a l   m e t h o d s   v a r y   a c c o r d i n g  

to   t h e   p a r t i c u l a r   p r o c e s s   e m p l o y e d .  

F o r   e x a m p l e ,   m e c h a n i c a l   p r o c e s s e s   a r e   s i m p l e  



in   o p e r a t i o n   and ,   i n   p a r t i c u l a r ,   d r y   p r o c e s s e s   a r e  

c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t   t h e   m i c r o s t r u c t u r e   of  c e l l u l o s e  

f i b e r s   i s   d i s i n t e g r a t e d   by  t h e   a c t i o n   of  d i r e c t   i m p a c t  

to   y i e l d   a  p o w d e r   h a v i n g   low  c r y s t a l l i n i t y   a n d  

p o l y m e r i z a t i o n   d e g r e e .   H o w e v e r ,   w h e r e   a  v i b r a t i o n  

m i l l   i s   u s e d   a c c o r d i n g   to   common  p r a c t i c e ,   t h e   s i z e  

of   t h e   r e s u l t i n g   p a r t i c l e s   i s   l i m i t e d   to  as  l a r g e   a s  

s e v e r a l   t e n s   of   m i c r o n s   and  t h e i r   s i z e   r e d u c t i o n  

r e q u i r e s   much  e n e r g y .   W e l l - k n o w n   we t   p r o c e s s e s  

i n c l u d e   t h e   b e a t i n g   p r o c e s s   c o m m o n l y   u s e d   i n   t h e   m a k i n g  

of   p a p e r   p u l p   and  t h e   p r o c e s s   in   w h i c h   c e l l u l o s e   f i b e r s  

a r e   b r o k e n   by  p a s s i n g   t hem  t h r o u g h   an  o r i f i c e   u n d e r  

h i g h   p r e s s u r e   to   e f f e c t   r a p i d   d e c e l e r a t i o n .   H o w e v e r ,  

t h e   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   p r o d u c e d   b y  

t h e s e   p r o c e s s e s   h a v e   t h e   d i s a d v a n t a g e   t h a t   t h e y  

c o n s i s t   of  e x t r e m e l y   f i b r i l l a t e d  f i b e r   p a r t i c l e s  

v a r y i n g   in   s h a p e   and   h a v i n g   v e r y   h i g h   w a t e r   r e t e n t i o n  

p r o p e r t i e s   and  t h e   f i b r o u s   s t r u c t u r e   has   n o t   b e e n  

d i s i n t e g r a t e d   down  to   t h e   l e v e l   of  m i c r o c r y s t a l s .   I n  

a d d i t i o n ,   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   in   t h e   f o rm  of  a  s u s -  

p e n s i o n   n e e d   to  be  a g i t a t e d   or   t r a n s f e r r e d   a t   h i g h  

s p e e d ,   r e s u l t i n g   i n  a   l a r g e   c o n s u m p t i o n  o f  e n e r g y .  

On  t h e   o t h e r   h a n d ,   c h e m i c a l   p r o c e s s e s   a r e  

o n e s   in   w h i c h   c e l l u l o s e   f i b e r s   a r e   s u b j e c t e d   t o  

h y d r o l y s i s   or   o x i d a t i v e   d e c o m p o s i t i o n   in   a  h e t e r o g e n e o u s  

s y s t e m   so  as  to  d i s i n t e g r a t e   t h e i r   m o r p h o l o g i c a l  



s t r u c t u r e .   In   o r d e r   to   o b t a i n   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e  

p a r t i c l e s   h a v i n g   an  e s p e c i a l l y   h i g h   d e g r e e   o f   p u r i f i -  

c a t i o n ,   i t   i s   common  p r a c t i c e   to   e m p l o y   a  p r o c e s s  

c o m p r i s i n g   a  c o m b i n a t i o n   of   a c i d   h y d r o l y s i s   a t   h i g h  

t e m p e r a t u r e   and  a  m e c h a n i c a l   t r e a t m e n t   as  d e s c r i b e d  

a b o v e .   T h i s   c o m b i n e d   p r o c e s s   i s   b a s e d   on  t h e   p r i n c i p l e  

t h a t   t h e   a c i d   h y d r o l y s i s   a t   t h e   g l u c o s i d e   l i n k a g e s  

o f   t h e   m o l e c u l a r   c h a i n s   o f   c e l l u l o s e   t a k e s   p l a c e   i n  

t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   o f   t he   c e l l u l o s e   f i b e r s   m o r e  

p r e f e r e n t i a l l y   t h a n   i n   t h e   c r y s t a l l i n e   r e g i o n s .   T h u s ,  

t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   o f   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   a r e  

a t t a c k e d   to   l o o s e n   and  d i s i n t e g r a t e   t h e i r   f i b r o u s  

s t r u c t u r e .   S u b s e q u e n t l y ,   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   s o  

t r e a t e d   a r e   r e d u c e d   to   f i n e   p a r t i c l e s   by  s u b j e c t i n g  

t h e m   to   t h e   m e c h a n i c a l   t r e a t m e n t .   In  t h i s   c o m b i n e d  

p r o c e s s ,   h o w e v e r ,   t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   o f   t h e   c e l l u l o s e  

f i b e r s   a r e   d e c o m p o s e d   and  d i s s o l v e d   away ,   r e s u l t i n g  

in   a  low  y i e l d   of   t h e   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i -  

c l e s .   (Fo r   e x a m p l e ,   w h e r e   f i n e   p a r t i c l e s   of   t h e   o r d e r  

of   s e v e r a l   m i c r o n s   i n   s i z e   a r e   p r o d u c e d   by  u s i n g   w o o d -  

d e r i v e d   d i s s o l v i n g   p u l p   as  t h e   s t a r t i n g   m a t e r i a l ,   t h e  

y i e l d  i s   of   t h e   o r d e r   of   30  to   5 0 %  b a s e d   on  t h e   s t a r t -  

i n g   m a t e r i a l ) .   M o r e o v e r ,   s i n c e   t he   a f o r e s a i d   c h e m i c a l  

t r e a t m e n t   i n v o l v e s   t h e   u s e   of   an  a c i d ,   t h e   c e l l u l o s e  

i t s e l f   i s   l i a b l e   to   d e t e r i o r a t i o n   d u r i n g   t h e   t r e a t m e n t  

a n d ,   in   a d d i t i o n ,   t h e   e q u i p m e n t   s h o u l d   i n d i s p e n s a b l y  



be  made  of  a  m a t e r i a l   h a v i n g   a c i d   r e s i s t a n c e   a t   h i g h  

t e m p e r a t u r e s .  

SUMMARY  OF  THE  INVENTION 

In  t h e   c o u r s e   of  i n v e s t i g a t i o n   on  a  p r o c e s s  

f o r   p r o d u c i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

w h i c h   can   o v e r c o m e   t h e   d i s a d v a n t a g e s   e n c o u n t e r e d   i n  

t he   a b o v e - d e s c r i b e d   c o n v e n t i o n a l   p r o c e s s e s ,   t h e  

p r e s e n t   i n v e n t o r s   p a i d   a t t e n t i o n   to   t h e   s t r u c t u r e   o f  

c e l l u l o s e   f i b e r s   in   w h i c h   t he   b o n d s   b e t w e e n   f i b r i l s ,  

b e t w e e n   m i c r o f i b r i l s ,   and  in   a m o r p h o u s   r e g i o n s   a r e  

r e l a t i v e l y   weak   and   d i s c o v e r e d   t h a t ,   i f   t h e   f o r c e  

r e s u l t i n g   f r o m   q u i c k   d e p r e s s u r i z a t i o n   and  v a p o r i z a t i o n  

of   h i g h - t e m p e r a t u r e   w a t e r   p l a c e d   u n d e r   h i g h   p r e s s u r e  

i s   f o c u s e d   on  s u c h   p o r t i o n s   h a v i n g   r e l a t i v e l y   l o w  

bond   s t r e n g t h ,   t h e   a f o r e s a i d   b o n d s   can  be  p r o p e r l y  

b r o k e n   w i t h o u t   c a u s i n g   d e t e r i o r a t i o n   of  t h e   c e l l u l o s e  

i t s e l f .   The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   has   b e e n   c o m p l e t e d  

on  t h e   b a s i s   of   t h i s   d i s c o v e r y .  

A c c o r d i n g l y ,   i t   i s   the   p r i m a r y   o b j e c t   of  t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   to   p r o v i d e   a  p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g  

f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  o f   s m a l l   s i z e   i n  

h i g h   y i e l d   w h i c h   c o m p r i s e s   e n c l o s i n g   c e l l u l o s e   f i b e r s  

in   a  p r e s s u r e   v e s s e l ,   a p p l y i n g   p r e s s u r e   and  h e a t   t o  

them  in  a  h y d r o u s   c o n d i t i o n ,   and  t h e n   d i s c h a r g i n g   t h e m  

e x p l o s i v e l y   i n t o   a  r e c e i v e r   t a n k   a t   a t m o s p h e r i c   p r e s s u r e ,  



w h e r e b y   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   can  b e  

p r o d u c e d   w i t h o u t   c a u s i n g   d e t e r i o r a t i o n   of   t h e   c e l l u l o s e  

and   w i t h o u t   r e q u i r i n g   much  e n e r g y .  

O t h e r   o b j e c t s   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l  

b e c o m e   a p p a r e n t   f r o m   t h e   f o l l o w i n g   d e s c r i p t i o n .  

DETAILED  DESCRIPTION  OF  THE  INVENTION 

The  c e l l u l o s e   f i b e r s   u s e d   as  t h e   s t a r t i n g  

m a t e r i a l   i n   t h e   p r o c e s s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   a r e  

s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s   w h i c h   a r e  

o b t a i n e d   by  s u b j e c t i n g  a   c e l l u l o s i c   m a t e r i a l   s u c h   a s  

wood  f i b e r s   ( e . g . ,   wood  c h i p s ) ,   b a s t   f i b e r s   or   s e e d  

f i b e r s   ( e . g . ,   l i n t e r s )   to   a  t r e a t m e n t   f o r   t h e   r e m o v a l  

of   l i g n i n .  

In   t h i s   c o n n e c t i o n ,   t h e   p r e s e n t   i n v e n t o r s  

h a v e   p r e v i o u s l y   r e p o r t e d   t h a t ,   when  w a t e r - c o n t a i n i n g  

wood  c h i p s   a r e   h e l d   u n d e r   h i g h - t e m p e r a t u r e   and  h i g h -  

p r e s s u r e   c o n d i t i o n s   and  t h e n   d e p r e s s u r i z e d   q u i c k l y ,  

t h e   wood  t i s s u e   i s   e a s i l y   d i s i n t e g r a t e d   and  d e f i b r a t e d  

to   y i e l d   p u l p   a n d ,   a t   t h e   same  t i m e ,   f i n e l y   d i v i d e d  

c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   [ K o b u n s h i   Kako,   V o l .   32,  No.  1 2 ,  

3 9 - 4 7 ( 1 9 8 3 ) ] .   H o w e v e r ,   t h e   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

o b t a i n e d   by  t r e a t i n g   wood  c h i p s   as  d e s c r i b e d   a b o v e  

a r e   e x t r e m e l y   n o n - u n i f o r m   in  s i z e   and  c o l o r e d ,   s o  

t h a t   a  h i g h l y   p u r i f i e d   p r o d u c t   c a n n o t   be  o b t a i n e d .  

M o r e o v e r ,   t h e i r   y i e l d   i s   l o w .  



T h i s   means   t h a t ,   in   t h e   d i s i n t e g r a t i o n   a n d  

d e f i b r a t i o n   o f   wood  c h i p s ,   i t   i s   n e c e s s a r y   to   d e s t r o y  

t h e   m i d d l e   l a m e l l a e   c o n s i s t i n g   of  l i g n i n   a n d  

h e m i c e l l u l o s e   c o n t a i n e d   in   wood.   Fo r   t h i s   p u r p o s e ,  

t h e   a f o r e s a i d   t r e a t i n g   c o n d i t i o n s   m u s t   be  made  s e v e r e .  

H o w e v e r ,   t h i s   n o t   o n l y   c a u s e s   p a r t i a l   d e t e r i o r a t i o n  

of   t h e   c e l l u l o s e ,   b u t   a l s o   u n d e s i r a b l e   c o l o r i n g   d u e  

to  a d s o r p t i o n   o f   t h e   c o n d e n s a t e s   of   l i g n i n   and  h e m i c e l -  

l u l o s e   as  w e l l   as  r e s i n   and  p i g m e n t s .  

F o r   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   r e a s o n s ,   t h e   p r o c e s s  

of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   u s e s ,   as  t h e   s t a r t i n g  

m a t e r i a l ,   c e l l u l o s e   f i b e r s   w h i c h   h a v e   b e e n   made  s u b -  

s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   by  s u b j e c t i n g   a  raw  c e l l u l o s i c  

m a t e r i a l   to   a  t r e a t m e n t   f o r   t h e   r e m o v a l   of  l i g n i n .  

E x a m p l e s   o f   s u c h   c e l l u l o s e   f i b e r s   i n c l u d e  

c o m m e r c i a l   p r o d u c t s   o f   c h e m i c a l   p u l p   f o r   p a p e r - m a k i n g  

u s e ,   c h e m i c a l   p u l p   f o r   d i s s o l v i n g   u s e ,   and  t he   l i k e .  

H o w e v e r ,   p u l p   c o m p r i s i n g   h i g h l y   p u r i f i e d   c e l l u l o s e  

s h o u l d   p r e f e r a b l y   be  u s e d   to  e n h a n c e   t he   y i e l d   of  t h e  

r e s u l t i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s .   In  t h e  

c a s e   of  c h e m i c a l   p u l p   f o r   p a p e r - m k a i n g   use   h a v i n g   a  

h i g h   h e m i c e l l u l o s e   c o n t e n t ,   t he   h e m i c e l l u l o s e   t e n d s  

to  u n d e r g o   h y d r o l y s i s   and  d i s s o l v e   o u t   d u r i n g   t h e  

a p p l i c a t i o n   of   h i g h   p r e s s u r e   and  h i g h   t e m p e r a t u r e ,  

r e s u l t i n g   in   a  r e d u c e d   y i e l d   of  t he   p r o d u c t .  

M o r e o v e r ,   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   u s e d   as  t h e  



s t a r t i n g   m a t e r i a l   s h o u l d   p r e f e r a b l y   h a v e   a  w a t e r  

c o n t e n t   of   10%  or   g r e a t e r .   H o w e v e r ,   s i n c e   t h e  

a p p l i c a t i o n   of   p r e s s u r e   and  h e a t   to   t h e   c e l l u l o s e  

f i b e r s   i s   c a r r i e d   o u t   by  b l o w i n g   i n   s a t u r a t e d   s t e a m ,  

t h e   d r a i n   r e s u l t i n g   f rom  c o n d e n s a t i o n   o f   t he   s a t u r a t e d  

s t e a m   b r i n g s   t h e   w h o l e   c e l l u l o s e   f i b e r s   i n t o   a  

h y d r o u s   c o n d i t i o n .   A c c o r d i n g l y ,   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s  

may  be  u s e d   as  t h e y   a r e ,   u n l e s s   t h e y   a r e   in   an  e x c e s -  

s i v e l y   d r y   c o n d i t i o n .  

P r i o r   to   t h e   a p p l i c a t i o n   of   p r e s s u r e   a n d  

h e a t   t o   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s ,   m i n e r a l   a c i d s   s u c h   a s  

s u l f u r i c   a c i d ,   h y d r o c h l o r i c   a c i d ,   s u l f u r o u s   a c i d ,  

e t c . ,   o r g a n i c   a c i d s   s u c h   as  a c e t i c   a c i d ,   f o r m i c   a c i d ,  

e t c . ,   o r   a l k a l i s   s u c h   as  s o d i u m   h y d r o x i d e ,   m a g n e s i u m  

h y d r o x i d e ,   c a l c i u m   h y d r o x i d e ,   e t c .   may  be  a d d e d   t o  

t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   f o r   t h e   p u r p o s e   o f  p r o m o t i n g   t h e  

d i s i n t e g r a t i o n   t h e r e o f .   H o w e v e r ,   i f   s u c h   a c i d s   o r  

a l k a l i s   a r e   a d d e d ,   i t   i s   l i k e l y   t h a t   t h e   c e l l u l o s e  

f i b e r s   a r e   h y d r o l y z e d   d u r i n g   t h e   a p p l i c a t i o n   o f  

p r e s s u r e   and   h e a t   t h e r e t o   and  t h e   r e s u l t i n g   f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   a r e   r e d u c e d   in   y i e l d .  

T h u s ,   c a r e   m u s t   be  t a k e n   n o t   to   u se   t h e s e   a c i d s   o r  

a l k a l i s   i n   e x c e s s i v e l y   l a r g e   a m o u n t s .  

In   t h e   p r o c e s s   of   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

t h e   a p p l i c a t i o n   of   p r e s s u r e   and  h e a t   to   t h e   c e l l u l o s e  

f i b e r s   i s   c a r r i e d   o u t   by  p l a c i n g   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s  



i n   a  p r e s s u r e   v e s s e l   h a v i n g   a  j a c k e t ,   i n t r o d u c i n g   l o w -  

p r e s s u r e   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e   of  a b o u t   1  t o  

2  k g / c m 2   i n t o   t h e   v e s s e l   to  e x p e l   t h e   a i r   c o n t a i n e d  

t h e r e i n ,   and  t h e n   h e a t i n g   t h e   e n t i r e   v e s s e l   a n d  

s i m u l t a n e o u s l y   b l o w i n g   s a t u r a t e d  s t e a m   i n t o   t h e   v e s s e l  

up  to   a  p r e d e t e r m i n e d   p r e s s u r e   so  as  to  b r i n g   t h e  

c e l l u l o s e   f i b e r s   i n t o   a  h y d r o u s   c o n d i t i o n .  

As  a  r e s u l t   of  t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   a p p l i c a -  

t i o n   o f   p r e s s u r e   and  h e a t   to  t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s ,  

t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   of   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   i s  

p a r t i a l l y   h y d r o l y z e d   by  a c t i v a t e d   w a t e r ,   r e s u l t i n g  

i n   a  r e d u c t i o n   in   t h e   d e g r e e   of   p o l y m e r i z a t i o n   o f  

c e l l u l o s e .   In  t h i s   c a s e ,   h o w e v e r ,   i t s   d e c o m p o s i t i o n  

to   l o w e r - m o l e c u l a r - w e i g h t   c o m p o u n d s   can   h a r d l y   p r o c e e d  

in   c o n t r a s t   to   t he   c a s e   of  c o n v e n t i o n a l   a c i d   h y d r o l y s i s  

i n   a  h e t e r o g e n e o u s   s y s t e m .   R a t h e r ,   t h e   h o t   w a t e r  

p r o m o t e s   t h e   r e a r r a n g e m e n t   of   m o l e c u l a r   c h a i n s   i n  

t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   and  t h e r e b y   e n h a n c e s   t h e   d e g r e e  

o f   c r y s t a l l i n i t y .  

H o w e v e r ,   i t   s h o u l d   be  n o t e d   t h a t ,   i f   t h e  

a b o v e - d e s c r i b e d   a p p l i c a t i o n   of   p r e s s u r e   and  h e a t   i s  

c o n t i n u e d   f o r   a  l o n g   p e r i o d   of   t i m e ,   t he   c e l l u l o s e  

may  u n d e r g o   p a r t i a l   d e c o m p o s i t i o n .   A c c o r d i n g l y ,   i n  

t h e   p r o c e s s   of   t he   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t he   a p p l i c a t i o n  

of   p r e s s u r e   and  h e a t   may  be  c a r r i e d   o u t   f o r   a  v e r y  

s h o r t   p e r i o d   of  t i m e   w h i c h   i s   of   t h e   o r d e r   of  m i n u t e s .  



In  t h e   p r o c e s s   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

t h e   h y d r o u s   c e l l u l o s e   f i b e r s   o b t a i n e d   by  t h e   a b o v e -  

d e s c r i b e d   a p p l i c a t i o n   o f   p r e s s u r e   and  h e a t   a r e  

i n s t a n t a n e o u s l y   and  e x p l o s i v e l y   d i s c h a r g e d   t h r o u g h  

a  s m a l l   t u b e   i n t o   a  r e c e i v e r   t a n k   a t   a t m o s p h e r i c  

p r e s s u r e .   In  o r d e r   to   d i s c h a r g e   t h e   h y d r o u s   c e l l u l o s e  

f i b e r s   i n s t a n t a n e o u s l y   and  e x p l o s i v e l y   i n t o   a  r e c e i v e r  

t a n k   a t   a t m o s p h e r i c   p r e s s u r e ,   i t   i s   p r e f e r a b l e   to  u s e  

a  d e v i c e   h a v i n g   e x c e l l e n t   s e a l a b i l i t y   ( e . g . ,   a  b a l l  

v a l v e   or   a  r o t a r y   v a l v e )   as  t h e   o n - o f f   v a l v e .   W h e n  

t h e   h y d r o u s   c e l l u l o s e   f i b e r s   o b t a i n e d   by  t h e   a p p l i c a -  

t i o n   of   p r e s s u r e   and  h e a t   a r e   d i s c h a r g e d   in   t h e  

m a n n e r   d e s c r i b e d   a b o v e ,   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e  

p a r t i c l e s   in   h o m o g e n e o u s   and  h y d r o u s   fo rm  a r e   p r o d u c e d  

by  t h e   s y n e r g i s t i c   a c t i o n   of   t h e   f o r c e   r e s u l t i n g   f r o m  

q u i c k   v a p o r i z a t i o n   o f   h i g h - t e m p e r a t u r e   w a t e r   p l a c e d  

u n d e r   h i g h   p r e s s u r e   and  t h e   m e c h a n i c a l   s h o c k   a n d / o r  

f r i c t i o n   b e t w e e n   t h e   f i b e r s   t h e m s e l v e s   or   b e t w e e n   t h e  

f i b e r s   and  t h e   t u b e   w a l l   r e s u l t i n g   f rom  t he   p a s s a g e  

o f   t h e   h y d r o u s   c e l l u l o s e   f i b e r s   t h r o u g h   t he   s m a l l  

t u b e .  

The  r e s u l t i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e  

p a r t i c l e s   in   h y d r o u s   f o r m   a r e   s u s p e n d e d   in   w a t e r   t o  

f o r m   a  t h i c k   s l u r r y .   I f   d e s i r e d ,   t h i s   s l u r r y   may  b e  

s u b j e c t e d   to  a  s i m p l e   b l e a c h i n g   t r e a t m e n t   u s i n g   a  

c h l o r i n e - c o n t a i n i n g   b l e a c h i n g   c o m p o u n d   ( s u c h   as  s o d i u m  



h y p o c h l o r i t e ,   c a l c i u m   h y p o c l o r i t e   or   c h l o r i n e   d i o x i d e ) ,  

h y d r o g e n   p e r o x i d e   or   o z o n e .   Then ,   t h e   s l u r r y   i s  

f i l t e r e d ,   w a s h e d   and ,   i f   n e c e s s a r y ,   s i e v e d   to   o b t a i n  

a  p r o d u c t .   F u r t h e r m o r e ,   t h i s   p r o d u c t   may  be  d r i e d  

a c c o r d i n g   to   s u c h   t e c h n i q u e s   as  h e a t i n g ,   s p r a y   d r y i n g ,  

f r e e z e - d r y i n g   and  t h e   l i k e .  

I n h e r e n t l y ,   c e l l u l o s e   has   a  v e r y   s t r o n g  

a f f i n i t y   f o r   w a t e r   b e c a u s e   i t   p o s s e s s e s   h y d r o x y l  

g r o u p s   in   t h e   m o l e c u l a r   c h a i n .   A c c o r d i n g l y ,   w h e n  

c e l l u l o s e   f i b e r s   a r e   e x p o s e d   to  w a t e r ,   t h e   w a t e r  

p e n e t r a t e s   i n t o   h i g h e r   o r d e r   t i s s u e s   s u c h   as  c e l l  

w a l l s ,   c e l l   c a v i t i e s   ( l u m e n ) ,   e t c .   a n d ,   f u r t h e r ,   i n t o  

t h e i r   m i c r o s t r u c t u r e .   H o w e v e r ,   t h e   w a t e r   b e c o m e s  

a d s o r b e d   by  t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   h a v i n g   r a n d o m l y  

o r i e n t e d   h y d r o x y l   g r o u p s   and  on  the   s u r f a c e s   of   t h e  

c r y s t a l s ,   and  d o e s   n o t   p e n e t r a t e   i n t o   t h e   c r y s t a l s ,  

so  t h a t   t h e   f o r c e   r e s u l t i n g   f rom  v a p o r i z a t i o n   of  t h e  

w a t e r   a c t s   e f f e c t i v e l y   on  t he   c e l l u l o s e   f i b e r s   a n d  

t h e r e b y   r e d u c e s   them  to  f i n e   p a r t i c l e s .   More  s p e c i f i -  

c a l l y ,   when  t h e   u n i f o r m l y   h y d r o u s   c e l l u l o s e   f i b e r s  

p l a c e d   u n d e r   h i g h - t e m p e r a t u r e   and  h i g h - p r e s s u r e   c o n d i -  

t i o n s   a r e   d e p r e s s u r i z e d   q u i c k l y ,   t h e   w a t e r   c o n t a i n e d  

in   t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   and  t h e   w a t e r   a d s o r b e d   in   t h e  

c e l l   w a l l s   and  c e l l   c a v i t i e s ,   b e t w e e n   f i b r i l s ,   b e t w e e n  

m i c r o f i b r i l s ,   by  t h e   a m o r p h o u s   r e g i o n s   and  on  t h e  

c r y s t a l   s u r f a c e s   v a p o r i z e   i n s t a n t a n e o u s l y .   The  s t r o n g  



e x p a n s i o n   f o r c e   so  g e n e r a t e d   a c t s   u n i f o r m l y ,   e f f i c i e n t l y  

and  c o n c e n t r a t e d l y   on  t h e   weak  p o r t i o n s   o f   t h e   f i b r o u s  

s t r u c t u r e   to  l o o s e n   and  b r e a k   the   b o n d s   p r e s e n t   in   t h e  

f i b r o u s   s t r u c t u r e   and  t h e r e b y   d i s i n t e g r a t e   t h e   f i b r o u s  

s t r u c t u r e .  

A c c o r d i n g   to  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e  

d e g r e e   of  d i s i n t e g r a t i o n   of  t h e   f i b r o u s   s t r u c t u r e   c a n  

be  a r b i t r a r i l y   c o n t r o l l e d   by  v a r y i n g   t h e   c o n d i t i o n s  

u n d e r   w h i c h   p r e s s u r e   and  h e a t   a r e   a p p l i e d   to   t h e  

c e l l u l o s e   f i b e r s   i n   t h e   a b o v e - d e s c r i b e d   m a n n e r .   F o r  

e x a m p l e ,   i n   o r d e r   to   o b t a i n   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e  

p a r t i c l e s   c o n s i s t i n g   o f   f i b r i l   a g g r e g a t e s   w h o s e  

l e n g t h s   a r e   of   t h e   o r d e r   o f   s e v e r a l   t e n s   m i c r o n s ,   i t  

i s   p r e f e r a b l e   t o   u s e   s a t u r a t e d   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e  

p r e s s u r e   o f   5  k g / c m 2   o r   h i g h e r .   In  o r d e r   to   o b t a i n  

f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   c o m p r i s i n g   m i c r o -  

f i b r i l s   s e v e r a l   m i c r o n s   or   l e s s   in   l e n g t h   a n d ,   f u r t h e r ,  

m i c r o c r y s t a l s ,   i t   i s   p r e f e r a b l e   to  use   s a t u r a t e d   s t e a m  

h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e   of  25  to  30  k g / c m 2 .  

When  t h e   c e l l u l o s e   f i b e r s   a r e   t r e a t e d   by  t h e  

a p p l i c a t i o n   o f   a  r e l a t i v e l y   low  p r e s s u r e ,   t h e   r e s u l t i n g  

c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   c o n s i s t   of  s m a l l   f i b e r   p i e c e s   o r  

f i b r i l   a g g r e g a t e s   i n   w h i c h   the   b o n d s   b e t w e e n   f i b r i l s ,  

b e t w e e n   m i c r o f i b r i l s ,   i n   t h e   m i c r o c r y s t a l l i n e   r e g i o n s ,  

and  i n   t h e   n o n - c r y s t a l l i n e   r e g i o n s   h a v e   n o t   b e e n   f u l l y  

b r o k e n   as  y e t .   H o w e v e r ,   s i n c e   t he   f i b r o u s   s t r u c t u r e  



i s   l o o s e n e d ,   t h e   a f o r e s a i d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   can   b e  

r e d u c e d   to   f i n e   p a r t i c l e s   of   s m a l l e r   s i z e   by  s u b j e c t -  

i n g   t h e m   to  a  p o s t - t r e a t m e n t   s e l e c t e d   f r o m   r e l a t i v e l y  

s i m p l e   m e c h a n i c a l   t r e a t m e n t   s u c h   as  b e a t i n g ,   d e f i b r a t i o n  

and   t h e   l i k e .  

As  d e s c r i b e d   a b o v e ,   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

p e r m i t s   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  

r e l a t i v e l y   w i d e   r a n g e   of   s i z e s   and  c o n s i s t i n g   o f  

h i g h l y   p u r i f i e d ,   h o m o g e n e o u s   c e l l u l o s e   to   be  e c o n o m i c a l -  

ly   p r o d u c e d   a c c o r d i n g   to  a  r e l a t i v e l y   s i m p l e   p r o c e d u r e  

and  by  u s e   of   e q u i p m e n t   i n c l u d i n g   a  d i s c h a r g e   d e v i c e  

c o m p o s e d   of   an  o r d i n a r y   p r e s s u r e   v e s s e l   and   a  s m a l l  

t u b e .  

M o r e o v e r ,   as  p r e v i o u s l y   s t a t e d ,   t h e   f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   o b t a i n e d   a c c o r d i n g   to  t h e  

p r e s e n t   i n v e n t i o n   h a v e   b e e n   d i s i n t e g r a t e d   down  to  t h e  

l e v e l   of   m i c r o f i b r i l s   o r   a m o r p h o u s   r e g i o n s   by  t h e  

a c t i o n   of   t h e   f o r c e   r e s u l t i n g   f r o m   v a p o r i z a t i o n   o f  

p r e s s u r i z e d   w a t e r .   T h e r e f o r e ,   t h e y   a r e   e x c e l l e n t   i n  

s u c h   p r o p e r t i e s   as  a d s o r p t i v i t y ,   c o l l o i d a l   d i s p e r s i -  

b i l i t y   and  r e a c t i v i t y ,   as  c o m p a r e d   w i t h   t h e   f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   p r o d u c e d   by  c o n v e n t i o n a l  

c h e m i c a l   p r o c e s s e s   b a s e d   on  a c i d   h y d r o l y s i s   in   a  

h e t e r o g e n e o u s   s y s t e m   or   by  c o n v e n t i o n a l   m e c h a n i c a l  

p r o c e s s e s   b a s e d   on  we t   g r i n d i n g .  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   i s   f u r t h e r   i l l u s t r a t e d  



by  t h e   f o l l o w i n g   e x a m p l e s .   H o w e v e r ,   t h e s e   e x a m p l e s  

a r e   n o t   to   be  c o n s t r u e d   to   l i m i t   t h e   s c o p e   of   t h e  

i n v e n t i o n .  

E x a m p l e   1  

A c c o r d i n g   to  t he   c o n v e n t i o n a l   s u l f a t e   p u l p i n g  

p r o c e s s ,   d o m e s t i c   m i x e d   h a r d w o o d   c h i p s   w e r e   p u l p e d .  

The  r e s u l t i n g   p u l p   was  t r e a t e d   i n   s i x   s t a g e s   w i t h  

c h l o r i n e ,   c a u s t i c   s o d a ,   c h l o r i n e ,   c a u s t i c   s o d a ,   s o d i u m  

h y p o c h l o r i t e   and  c h l o r i n e   d i o x i d e   to   p r e p a r e   f u l l y  

b l e a c h e d   p u l p   h a v i n g   a  b r i g h t n e s s   o f   8 8 . 3 % .   T h i s  

b l e a c h e d   k r a f t   h a r d w o o d   p u l p   was  h a n d   made  i n t o   a  

s h e e t ,   w h i c h   was  a i r - d r i e d   to   o b t a i n   a  s h e e t   c o n s i s t -  

i n g   o f   s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s  

and   h a v i n g   a  w a t e r   c o n t e n t   of   1 2 . 5 % .   T h i s   s h e e t   w a s  

m a n u a l l y   t o r n   to   p i e c e s   m e a s u r i n g   s e v e r a l   c e n t i m e t e r s  

s q u a r e .   A b o u t   200  g  of   t h e   a b o v e   p u l p   p i e c e s   w e r e  

e n c l o s e d   i n   a  p r e s s u r e   v e s s e l   ( w i t h   a  maximum  w o r k i n g  

p r e s s u r e   of   40  k g / c m 2   and  a  v o l u m e   of   2  l i t e r s )   h a v i n g  

a  s t e a m   i n l e t   t u b e   and  an  a i r   o u t l e t   t u b e   a t   t h e   t o p  

and  a  d i s c h a r g e   t u b e   w i t h   b a l l   v a l v e   a t   t h e   b o t t o m .  

T h i s   d i s c h a r g e   t u b e   c o n n e c t e d   w i t h  a   r e c e i v e r   t a n k  

f i t t e d  w i t h   a  s i l e n c e r .   T h e n ,   t h e   a i r   o u t l e t   t u b e  

was  o p e n e d   and  s a t u r a t e d   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e  

of   2  k g / c m 2   was  b l o w n   in   f o r   2-3  s e c o n d s   to  e x p e l   t h e  

a i r .   T h i s   p r o c e d u r e   was  r e p e a t e d   two  more   t i m e s .  



A f t e r   p u r g i n g   w i t h   s t e a m ,   t he   a i r   o u t l e t   t u b e   w a s  

c l o s e d   and  s a t u r a t e d   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e  

of   12  k g / c m 2  w a s   p a s s e d   t h r o u g h   t h e   p r e s s u r e   v e s s e l  

and  t h e   j a c k e t   to   i n c r e a s e   t h e   t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e  

r a p i d l y .   The  i n t e r n a l   t e m p e r a t u r e   o f   t h e   p r e s s u r e  

v e s s e l   r e a c h e d   a  maximum  v a l u e   of   a b o u t   1 9 0 ° C .   A s  

s o o n   as  t h e   maximum  t e m p e r a t u r e   o f   190°C   was  r e a c h e d ,  

t h e   p a s s a g e   of  s a t u r a t e d   s t e a m   was  s t o p p e d   and  t h e  

v e s s e l   was  a l l o w e d   to   s t a n d   f o r   2  m i n u t e s .   T h e r e a f t e r ,  

t h e   b a l l   v a l v e   a t   t h e   b o t t o m   was  o p e n e d   to   c a u s e  t h e  

c o n t e n t s   o f   t h e   v e s s e l   to  be  d i s c h a r g e d   i n t o   t h e  

r e c e i v e r   t a n k   i n   a  v e r y  s h o r t   p e r i o d   of   t i m e .   T h e  

t i m e   r e q u i r e d   f o r   a l l   t h e   c o n t e n t s   to   be  d i s c h a r g e d  

w a s   a l m o s t   i n s t a n t a n e o u s .   By  w a s h i n g   t h e   i n t e r i o r   o f  

t h e   r e c e i v e r   t a n k   w i t h   w a t e r ,   t h e   f i n e l y   d i v i d e d  

c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   d i s c h a r g e d   t h e r e i n t o   w e r e   c o l l e c t e d  

i n   t h e   f o r m   of   a  t h i c k   s u s p e n s i o n .  

When  t h e   r e s u l t i n g   s u s p e n s i o n   of   f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   was  o b s e r v e d   u n d e r   a  

m i c r o s c o p e ,   m o s t   of  t h e   p a r t i c l e s   c o n s i s t e d   of  f i b r i l  

a g g r e g a t e s   p a r t i a l l y   s e p a r a t e d   i n t o   m i c r o f i b r i l s   a n d  

h a v i n g   l e n g t h s   of   5 0 - 1 0 0   m i c r o n s .   The  y i e l d   of   t h e  

f i b r i l   a g g r e g a t e s   b a s e d   on  t h e   d ry   w e i g h t   of   t h e  

s t a r t i n g   m a t e r i a l   was  9 6 . 5 % .  



E x a m p l e   2 

An  a q u e o u s   s u s p e n s i o n   o f   s e c o n d - c u t   c r u d e  

l i n t e r s   was  p r e p a r e d ,   p a s s e d   t h r o u g h   a  s c r e e n   t o  

r e m o v e   any  d u s t ,   and  t h e n   d e w a t e r e d .   To  t h e   r e s u l t i n g  

w e t   m a t e r i a l   was  a d d e d   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   s o d i u m  

h y d r o x i d e .   A f t e r   b e i n g   s t i r r e d   w e l l ,   t h e   m i x t u r e   w a s  

p l a c e d   i n   an  a u t o c l a v e   and  s t e a m   was  b l o w n   t h e r e i n t o  

to   c o o k   t h e   l i n t e r s   a t   160°C   f o r   2  h o u r s .   The  c o o k e d  

l i n t e r s   w e r e   w a s h e d   w i t h   w a t e r ,   d e w a t e r e d   and  t h e n  

t r e a t e d   i n   one  s t a g e   w i t h   s o d i u m   h y d r o c h l o r i t e   t o  

o b t a i n   b l e a c h e d   l i n t e r   p u l p   h a v i n g   a  b r i g h t n e s s   o f  

8 5 . 2 % .   T h i s   b l e a c h e d   l i n t e r   p u l p   was  d e w a t e r e d   b y  

means   o f  a   c e n t r i f u g e   to   o b t a i n   h y d r o u s   p u l p   c o n s i s t i n g  

o f   s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s   a n d  

h a v i n g   a  w a t e r   c o n t e n t   of   7 1 . 8 % .   T h i s   h y d r o u s   p u l p  

was  s u i t a b l y   b r o k e n   i n t o   p i e c e s ,   w h i c h   w e r e   e n c l o s e d  

i n   t h e   same  p r e s s u r e   v e s s e l   as  u s e d   i n   E x a m p l e   1 .  

U s i n g   s a t u r a t e d   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e   of  20  

k g / c m 2   and  f o l l o w i n g   t h e   same  p r o c e d u r e   as  d e s c r i b e d  

i n   E x a m p l e   1,  t h e   a p p l i c a t i o n   o f   p r e s s u r e   and  h e a t  

t o   t h e   p u l p   was  c a r r i e d   o u t   u n d e r   s u c h   c o n d i t i o n s  

t h a t   a  maximum  t e m p e r a t u r e   of   a b o u t   200°C  was  h e l d  

f o r   3  m i n u t e s .  

When  t h e   r e s u l t i n g   t h i c k   s l u r r y   of  f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   was  o b s e r v e d   u n d e r   a  

m i c r o s c o p e ,   m o s t   of  t h e   p a r t i c l e s   c o n s i s t e d   o f  



m i c r o f i b r i l   a g g r e g a t e s   h a v i n g   l e n g t h s   of   50  m i c r o n s   o r  

l e s s .   The  y i e l d   b a s e d   on  t h e   r e f i n e d   l i n t e r   p u l p   w a s  

as  h i g h   as  9 7 . 1 % .  

E x a m p l e   3 

D o m e s t i c   m i x e d   h a r d w o o d   c h i p s   w e r e   c o o k e d  

a c c o r d i n g   to   t h e   c a l c i u m   b a s e   s u l f i t e   p r o c e s s .   T h u s ,  

u n b l e a c h e d   p u l p   h a v i n g   an  c u o x a m   r e l a t i v e   v i s c o s i t y  

o f   7 .6   and  a  P e r m a n g a n a t e   n u m b e r   of   5 . 8   was  o b t a i n e d  

in   a  42.5%  y i e l d   b a s e d   on  t h e   c h i p s .   T h i s   u n b l e a c h e d  

p u l p   was  t r e a t e d   i n   f i v e   s t a g e s   w i t h   c h l o r i n e ,   c a u s t i c  

s o d a ,   c h l o r i n e ,   c a u s t i c   s o l d   and  s o d i u m   h y p o c h l o r i t e  

to   o b t a i n   b l e a c h e d   d i s s o l v i n g   g r a d e   p u l p .   T h i s  

b l e a c h e d   p u l p   was  h a n d   made  i n t o   a  s h e e t ,   w h i c h   w a s  

a i r - d r i e d   to   o b t a i n   a  d r y   s h e e t   c o n s i s t i n g   o f   s u b -  

s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s   and  h a v i n g  

a  w a t e r   c o n t e n t   of   1 0 . 5 % .   T h i s   s h e e t   was  c u t   i n t o  

p i e c e s   m e a s u r i n g   5  cm  x  5  cm  and  e n c l o s e d   i n   t h e   s a m e  

a p p a r a t u s   as  u s e d   i n   E x a m p l e   1.  U s i n g   s a t u r a t e d  

s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e   of   28  k g / c m 2   and  f o l l o w -  

i n g   t h e   same  p r o c e d u r e   as  d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1,  t h e  

p i e c e s   w e r e   t r e a t e d   u n d e r   s u c h   c o n d i t i o n s   t h a t   a  

maximum  t e m p e r a t u r e   of   a b o u t   230°C  was  h e l d   f o r   1 6  

m i n u t e s .   T h u s ,   t h e r e   was  o b t a i n e d   a  t h i c k   s l u r r y   o f  

f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   h a v i n g   a  l i g h t -  

b r o w n   c o l o r .  



When  t h e   r e s u l t i n g   s u s p e n s i o n   o f   f i n e l y  

d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   was  o b s e r v e d   u n d e r   a  

m i c r o s c o p e ,   m o s t   o f   t h e   p a r t i c l e s   c o n s i s t e d   o f   m i c r o -  

c r y s t a l s   and  m i c r o f i b r i l   a g g r e g a t e s   h a v i n g   l e n g t h s   o f  

2  m i c r o n s   o r   l e s s .   The  y i e l d   b a s e d   on  t h e   c h a r g e d  

p u l p   was  9 1 % .  

E x a m p l e   4 

A  s l u r r y   of   b l e a c h e d   d i s s o l v i n g   g r a d e   p u l p  

was  p r e p a r e d   a c c o r d i n g   to   t h e   same  p r o c e d u r e   a s  

d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   3,  and  a d j u s t e d  t o   pH  2 . 5   by  t h e  

a d d i t i o n   o f   d i l u t e   s u l f u r i c   a c i d .   T h i s   s l u r r y   w a s  

d e w a t e r e d   by  c o m p r e s s i o n   and  t h e   r e s u l t i n g   c a k e   w a s  

c r u s h e d   to   o b t a i n   g r a n u l e s   h a v i n g   a  w a t e r   c o n t e n t   o f  

5 7 . 0 % .   U s i n g   s a t u r a t e d   s t e a m   h a v i n g   a  g a u g e   p r e s s u r e  

o f   18  k g / c m 2   and  f o l l o w i n g   t h e   same  p r o c e d u r e   a s  

d e s c r i b e d   i n   E x a m p l e   1,  t h e s e   g r a n u l e s   w e r e   t r e a t e d  

u n d e r   s u c h   c o n d i t i o n s   t h a t   a  maximum  t e m p e r a t u r e   o f  

a b o u t   202°C  was   h e l d   f o r   10  m i n u t e s .   T h u s ,   t h e r e   w a s  

o b t a i n e d   a  s l u r r y   o f   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

h a v i n g   a  p a l e - y e l l o w   c o l o r .   T h i s   s l u r r y   was  f o r m e d  

i n t o   an  a q u e o u s   s u s p e n s i o n   h a v i n g   a  s o l i d   c o n t e n t   o f  

10%.  S o d i u m   h y p o c h l o r i t e   was  a d d e d   t h e r e t o   i n   a n  

a m o u n t   o f   1.2%  (as  a v a i l a b l e   c h l o r i n e )   b a s e d   on  t h e  

c e l l u l o s e .   U s i n g   an  i n i t i a l   pH  of   12,   t h e   s u s p e n s i o n  

was  b l e a c h e d   a t   50°C  f o r   2  h o u r s .   T h e r e a f t e r ,   t h e  



s u s p e n s i o n   was  f i l t e r e d   and  t h e n   w a s h e d   w i t h   w a t e r  

w h i c h   had   b e e n   a d j u s t e d   to  pH  4 .0   w i t h   s u l f u r o u s  

a c i d .   T h i s   p r o c e d u r e   was  r e p e a t e d   s e v e r a l   t i m e s .  

When  t h e   r e s u l t i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

w e r e   o b s e r v e d   u n d e r   a  m i c r o s c o p e ,   m o s t   o f   t h e m  

c o n s i s t e d   of   f i b r i l   a g g r e g a t e s   h a v i n g   l e n g t h s   o f   1 0 0  

m i c r o n s   o r   l e s s .   The  y i e l d   b a s e d   on  t h e   c h a r g e d   p u l p  

was  9 0 % .  

T h e n ,   t h e s e   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s  

w e r e   f o r m e d   i n t o   an  a q u e o u s   s u s p e n s i o n   h a v i n g   a  s o l i d  

c o n t e n t   of   12%.  T h i s   s u s p e n s i o n   was  t r e a t e d   i n   a  

s p r a y   d r y e r   ( M o d e l   L - 1 2 ;   O o g a w a r a   K a k o k i   Co . )   t o  

o b t a i n   f i n e l y   d i v i d e d   c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   i n   d r y   f o r m .  

The  c o n d i t i o n s   u n d e r   w h i c h   t h i s   s p r a y   d r y i n g   w a s  

c a r r i e d   o u t   i n c l u d e d   a  f e e d   r a t e   of   10  k g / h o u r ,   a n  

a t o m i z e r   s p e e d   o f   2 5 , 7 0 0   rpm,  an  i n l e t   gas   t e m p e r a t u r e  

of   150°C  and  an  e x h a u s t   gas  t e m p e r a t u r e   o f   9 0 ° C .  

Some  p r o p e r t i e s   o f   t h e   r e s u l t i n g   f i n e l y   d i v i d e d   c e l -  

l u l o s e   p a r t i c l e s   i n   d ry   fo rm  a r e   s h o w n   in   t h e   f o l l o w -  

i n g   t a b l e .  





1.  A  p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g   f i n e l y   d i v i d e d  

c e l l u l o s e   p a r t i c l e s   w h i c h   c o m p r i s e s   t h e   s t e p s   o f  

e n c l o s i n g   s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s  

in   a  p r e s s u r e   v e s s e l ,   a p p l y i n g   p r e s s u r e   and  h e a t   t o  

s a i d   c e l l u l o s e   f i b e r s   in   a  h y d r o u s   c o n d i t i o n ,   a n d  

t h e n   d i s c h a r g i n g   s a i d   c e l l u l o s e   f i b e r s   e x p l o s i v e l y  

i n t o   a  r e c e i v e r   t a n k   a t   a t m o s p h e r i c   p r e s s u r e   a n d  

t h e r e b y   r e d u c i n g   s a i d   c e l l u l o s e   f i b e r s   to   f i n e   p a r t i -  

c l e s .  

2.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   i n   c l a i m   1  w h e r e i n  

s a i d   s u b s t a n t i a l l y   l i g n i n - f r e e   c e l l u l o s e   f i b e r s   c o m -  

p r i s e   c h e m i c a l   p u l p   f o r   p a p e r - m a k i n g   u s e ,   c h e m i c a l  

p u l p   f o r   d i s s o l v i n g   u s e ,   or   c o t t o n   f i b e r s ,   t h e s e  

m a t e r i a l s   b e i n g   o b t a i n e d   by  s u b j e c t i n g   a  f i b r o u s  

m a t e r i a l   s e l e c t e d   f r o m   t h e   g r o u p   c o n s i s t i n g   of   w o o d  

f i b e r s ,   b a s t   f i b e r s   a n d  s e e d   f i b e r s   to  a  t r e a t m e n t  

f o r   t h e   r e m o v a l   o f   l i g n i n .  

3.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d  i n   c l a i m   1  w h e r e i n  

s a i d   s t e p   of   a p p l y i n g   p r e s s u r e   and   h e a t   to   s a i d   c e l -  

l u l o s e   f i b e r s   i n   a  h y d r o u s   c o n d i t i o n   i s   c a r r i e d   o u t  

u s i n g   p r e s s u r i z e d   s a t u r a t e d   s t e a m .  



4.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in   c l a i m   3  w h e r e i n  

s a i d   p r e s s u r i z e d   s a t u r a t e d   s t e a m   has   a  gauge   p r e s s u r e  

o f   5  to   30  k g / c m 2 .  
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