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Traditionelle und alternative Strategien
der Hochkonsistenz-Mahlung fiir Sackkraftpapiere

Kurzfassung von

Johannes Leitner

Hochporose Sackkraftpapiere sind ein Teil der Verpackungspapiere, an die beson-
ders hohe Anforderungen hinsichtlich der Weiterverarbeitbarkeit beim Sackhersteller
und beim Zementabfiiller sowie bei der Handhabung der Zementsidcke im Hoch- und
Tiefbau gestellt werden. Ein besonderer Schwerpunkt jeglicher Weiterentwicklung
liegt auf der Kombination aus den Festigkeitseigenschaften und der Luftdurchléssig-
keit des Papiers.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit lag auf der Erhohung der Zugbrucharbeit hoch-
poroser Sackkraftpapiere um 10 % durch eine Modifizierung der Stoffstrome und
Prozessbedingungen in der Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine. Um
diese Qualitdtsverbesserung zu erreichen wurden drei Ansétze verfolgt: (a) eine Opti-
mierung der Prozessbedingungen im Hochkonsistenz-Refiner, (b) eine Anderung der
Mahlreihenfolge und (c) den Ersatz des Hochkonsistenz-Refiners durch alternative
Mahlaggregate.

Die verschiedenen Strategien wurden in Labor-, Pilot- und Industrieanlagen getestet.
Es wurde gezeigt, dass die Laborversuche eine ausreichend gute Grundlage zur Ab-
schdtzung der in den Betriebsversuchen beobachteten Effekte boten. Die Versuche bei
einem Hersteller von alternativen Mahlaggregaten haben weiters gezeigt, dass unter
der Voraussetzung weiterer Anpassungen derselbigen ein Potential zur Erthhung der
Zugbrucharbeit hochporoser Sackkraftpapiere besteht.

Um die zugrunde liegenden Effekte einzelner Optimierungsschritte besser verste-
hen zu konnen, wurden in dieser Arbeit ebenfalls neue Labormethoden entwickelt.
Da bei der Hochkonsistenz-Mahlung von Nadelholz-Sulfatzellstoff die elektrische
Mahlleistung im Mahlspalt zu 95 % in Warme umgewandelt wird, wurde ein beson-
derer Schwerpunkt auf den Einfluss der Temperatur auf die Papierqualitit gelegt.
Die bei der Mahlung entstandenen Faserdeformationen wurden mit dem Farbstoff
Kongo-Rot gefarbt und mit einer neuartigen automatisierten Methode ausgewertet.

Schlagworter:
Sackkraftpapier, Zugbrucharbeit, Luftdurchldssigkeit, Temperatureinfluss, Faserde-
formationen, Farbung



Traditional and alternative strategies of
high-consistency refining for sack kraft paper

Abstract by

Johannes Leitner

Among various packaging paper grades, high-porous sack kraft paper has to
fulfill extraordinary harsh requirements regarding the convertibility into industrial
bags, regarding the filling of the sacks with powdery goods such as cement and with
respect to the rough handling of the filled sacks at the construction site. Because of
that, a strong emphasis is put on the increase of the tensile properties at a high air
permeability of the paper.

The aim of the present study was to improve the Tensile-Energy-Absorption of
high-porous sack kraftpaper by 10 % by adapting process conditions as well as type
of refining in the stock preparation of a sack kraftpaper machine. In order to achieve
the targeted quality improvements, three approaches have been pursued by (a) An
optimization of the process conditions in an high-consistency refiner, (b) a modifica-
tion of the refining sequence and (c) a replacement of the high-consistency refiner by
alternative equipments.

These approaches have been tested in laboratory-, pilot- and industrial equipments.
The present study highlights, that the results from the laboratory investigations
were in agreement to the findings on the paper machine. The trials with alternative
equipments to refine unbleached softwood pulp showed, that the Tensile-Energy-
Absorption of high-porous sack kraftpaper can be increased. However, it will be
necessary to slightly modify the equipments in order to further improve the mecha-
nical properties of sack kraftpaper.

Such modifications of various types of refiners require a better understanding of the
underlying mechanisms that lead to an improved Tensile-Energy-Absorption. In the
present work, two studies related to the influence of the temperature and various
types of fiber deformations on the mechanical paper properties have been carried out.
Axial fiber deformations were visualized by staining them with Congo Red and their
significance on the paper properties has been published recently.

keywords:
Sack kraft paper, Tensile Energy Absorption, Permeability, Temperature-effect, Fiber
deformations, Dying
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ZBA
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AFM
MSD
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VBH
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LBH
DSE
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N-R
H-R
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Zugfestigkeitsindex
Zugbrucharbeit
Volligkeitsfaktor
Maschinenrichtung
Querrichtung
Raserkraft Mikroskopie
Modulated Scew Device
Canadian Standard Freeness
Thermo Mechanical Pulp
Zero Span Tensile Strength bzw. Nullreifslange
Hochkonsistenz-Refiner
Niederkonsistenz-Refiner
Vorratsbehilter
Maschinenbehilter
Lindbladfilter
Lindbladbehalter
Doppelsiebeindicker
Konstantteil
Nassausschuss (-turm)
Niederkonsistenz-Refiner
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Kapitel

Einleitung

APIER ist ein universell einsetzbares Produkt, dessen Anwendungsmoglichkei-
ten sich vom Informationstréager bis hin zur Verpackung erstrecken. Als Bei-
spiel fiir Verpackungspapiere konnen hier Sorten wie etwa Kraft- und Testliner,

Corrugated Medium oder Sackkraftpapiere aufgezdhlt werden. Diese Papiersorten
miissen hauptsidchlich das Verpackungsgut beim Transport, der Lagerung und der
Endanwendung gut schiitzen. Sie werden zum Beispiel als Halbfertigprodukte zur
Herstellung von Verpackungen aus Wellpappe, zur Beschichtung mit metallischen
oder petro-chemischen Materialien oder als Verpackung von partikuldrem Fiillgut
verwendet. Eine kommerzielle Anwendung finden derartige Papiere beispielswei-
se als Tragetaschen. Einen Teilbereich von Verpackungspapieren stellen hochwerti-
ge Kraft- und Sackkraftpapiere dar, aus denen geschlossene Industriesdcke herge-
stellt werden. Sackkraftpapiere zeichnen sich neben exzellenten mechanischen Eigen-
schaften durch eine hohe Luftdurchldssigkeit aus. Letztere Eigenschaft ist besonders
beim industriellen Fiillprozess von partikuldren Stoffen wie Zement von grofier Be-
deutung. Hier wird das Fiillgut mit einem Luftstrom binnen weniger Sekunden in
den Sack gefiillt. Durch die hohe Permeabilitdt des Sackkraftpapiers kann die Trans-
portluft wieder entweichen. Fiir die Abfiillung, die nachfolgende Verpackung sowie
die Handhabung der Zementsdcke im Hoch- und Tiefbau miissen Sackkraftpapie-
re ebenfalls eine hohe Festigkeit, Steifigkeit, Dehnung und somit auch eine hohe
Zugbrucharbeit besitzen. Derartige Papiereigenschaften von Sackkraftpapieren kon-
nen im Papierherstellungsprozess u.a. durch eine entsprechende mechanische Faser-
behandlung sowie durch Zugabe von chemischen Trockenfestmittel erzielt werden.
Die mechanische Faseraufbereitung von Sackkraftpapieren unterscheidet sich von an-
deren Verpackungspapieren zundchst grundsitzlich. Fiir Test- und Kraftliner wird
der Rohstoff, bestehend aus Kraftzellstoff und Altpapier, lediglich mit sogenannten
Niederkonsistenz-Mahlaggregaten aufbereitet. Fiir Sackkraftpapier wird reiner Kraft-
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zellstoff ohne Altpapier meist zusédtzlich in einem Hochkonsistenz-Mahlaggregat auf-
bereitet. Der Hochkonsistenz-Refiner dient zunédchst zum Einstellen der geforderten
hohen Dehnung von Sackkraftpapieren, wiahrend die Niederkonsistenz-Mahlung u.a.
zur Einstellung der Festigkeit, Steifigkeit und Porositit verwendet wird. Ersterer Pro-
zess ist sehr energieintensiv. Den Berechnungen von |KARLSTROM ET AL. [2008] zu-
folge werden lediglich 5% der Mahlenergie fiir die eigentliche mechanische Faserbe-
handlung aufgewendet. Die restlichen 95 % der Energie werden in Warme umgesetzt.
Diese Eigenheit der Hochkonsistenz-Mahlung fiihrt weiters dazu, dass nachfolgende
Prozessschritte wie beispielsweise die anschlieffende Mahlung im Niederkonsistenz-
Refiner ineffizient werden. Durch die Hochkonsistenz-Mahlung steigt die Stofftempe-
ratur in der Niederkonsistenz-Mahlung auf iiber 60 °C an, wodurch sich die fiir eine
bestimmte Zugfestigkeit notwendige spezifische Mahlleistung erhoht. Die traditionel-
le Art der Faserstoffaufbereitung - das heifst Hoch- vor Niederkonsistenz-Mahlung -
ist ein nicht zu vernachlédssigender Kostenfaktor und birgt daher ein enormes Einspa-
rungspotential. Eine Optimierung der mechanischen Stoffaufbereitung muss ganz-
heitlich, das heifst in Hinblick auf die Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung betrach-
tet werden. Neuartige Ansdtze dazu konnen nur unter der Pramisse der Einhaltung
der allgemeinen Anforderungen an Sackkraftpapiere evaluiert werden.

1.1 Entwicklungsidee

Interne, bisher unveroffentlichte Vorarbeiten beim Sackkraftpapierhersteller Mondi
Frantschach GmbH haben gezeigt, dass bei der traditionellen Art der Faserauf-
bereitung fiir Sackkraftpapiere nur ein beschranktes Potential zur Einsparung der
elektrischen Mahlarbeit besteht. Die Anstrengungen in diesem Zusammenhang
beschriankten sich vor allem auf die Auswahl industriell erhéltlicher Designs von
Mahlplatten. Eine Moglichkeit zur Energieeinsparung in der Mahlung besteht in
der Neugestaltung des bestehenden Systems aus der Hoch- und Niederkonsistenz-
Mahlung. Aus einer weiteren fritheren internen Studie bei Mondi ist bekannt, dass
die Effekte der Hochkonsistenz-Mahlung, namlich die fiir die Papierdehnung wich-
tigen Knicke und Stauchungszonen der Faser, durch eine Streckung der Fasern in
der Niederkonsistenz-Mahlung verringert werden. Das Ziel der Neugestaltung des
Prozesses ist es, nur jenes Mafd an Faserdeformationen zu erbringen, welches fiir die
Bruchdehung von Sackkraftpapier notwendig ist. Eine Moglichkeit dahingehend ist,
dass durch eine Mittelkonsistenz-Mahlung beide Schritte gleichzeitig durchgefiihrt
werden und somit keine Fasern in einem nachfolgenden Prozess wieder gestreckt
werden.

Weitere alternative Ansdtze ergeben sich aus der Wahl anderer Aggregate zur
Hochkonsistenz-Mahlung sowie aus einer neuartigen Anordnung der Mahlaggre-
gate in der Stoffaufbereitung. Das Kriterium fiir die Wahl neuartiger Mahlaggregate
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ist ein geringerer spezifischer elektrischer Energieverbrauch, wodurch auch weniger
thermische Energie in die Faserstoffaufbereitung eingebracht wird. In diesem Zusam-
menhang stellt der Ansatz der knetenden Mahlung ein entsprechendes Potential zur
Kostenreduktion dar. Mit dem sogenannten Frotapulper fand ein derartiges Aggregat
in den 1980iger Jahren seine Anwendung in der Stoffaufbereitung von Sackkraftpa-
pieren (PELLETIER ET AL.[[1987]). Die spezifische Mahlarbeit je Tonne Zellstoff konnte
von rund 200 kWh/t auf unter 50 kWh/t reduziert werden. Der Frotapulper hat sich
jedoch im Gegensatz zum konventionellen Hochkonsistenz-Refiner aufgrund eines
hohen Wartungsaufwandes bzw. einer komplizierten Prozessteuerung industriell
nicht durchgesetzt. Diese Art der Faserbehandlung wurde erst kiirzlich fiir Sack-
kraftpapier in Kombination mit der Druckmahlung wieder diskutiert (SJOBERG AND
HOGLUND| [2005]). Die Mahlung des Zellstoffes weit oberhalb der Erweichungstem-
peratur von Lignin fiihrte zu Papieren mit einer hohen Zugbrucharbeit und einer
hohen Porositit, jedoch konnte die Festigkeit und Steifigkeit selbst mit einer hohen
spezifischen Mahlleistung in der nachfolgenden Niederkonsistenz-Mahlung nicht
erreicht werden.

Als eine weitere Variante zur energetischen Einsparung kommt eine Anderung der
Reihenfolge von Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung, sprich ein oder mehrere
Niederkonsistenz-Mahlaggregate vor der Hochkonsistenz-Mahlung, in Frage. Eine
derartige Konstellation wurde nur in Kombination mit dem Frotapulper diskutiert
(BrAUNS| [1972]) und stellt somit auch eine interessante Alternative fir den Ein-
scheiben Hochkonsistenz-Refiner dar. In diesem Zusammenhang wére sogar eine
entsprechende mechanische Faserbehandlung in den vorgelagerten Prozessschritten,
sprich in der Zellstoffherstellung im Bereich der Zellstoffwasche, denkbar.

Die Entwicklungsidee der hier dargestellten Arbeit ist die Neugestaltung der Stof-
faufbereitung fiir Sackkraftpapier. Der Schwerpunkt liegt in einer ganzheitlichen
Betrachtung der Stoffaufbereitung. Durch eine gezielte Vorbehandlung der Fasern
sowie eine effiziente thermomechanische Fasermahlung sollen weitgehende Poten-
tiale zur Einsparung an elektrischer Mahlenergie ermoglicht und gleichzeitig die
Zugbrucharbeit von speziellen Sackkraftpapiersorten verbessert werden, ohne die
weiteren physikalischen Papiereigenschaften wie die Festigkeit und Porositidt negativ
zu beeinflussen.

1.2 Zielsetzung und Abgrenzung der Fragestellung

Entsprechend interner Analysen bei Mondi besteht in den Landern Siidost-Asiens
aufgrund der vorherrschenden Baukonjunktur sowie der traditionellen 50 kg Zement-
sdcke ein erhohter Bedarf an hochfesten und gleichzeitig hochporésen Sackkraftpa-
piersorten. Aufgrund der geringen Mechanisierung in der Abfiillung der Zementsa-
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cke und wegen der rauen Bedingungen auf den Baustellen wird neben Papier auch
gewebtes Kunststoffmaterial fiir die Herstellung der Zementsdcke verwendet. Sacke
aus den derzeitig verfiigbaren Papiersorten sind i.d.R. hinsichtlich der mechanischen
Eigenschaften - insbesonders durch den geringeren Weiterreifiwiderstand - jenen aus
gewebten Kunststofffasern unterlegen und zeichnen sich nur durch ihre hohe Poro-
sitdt bzw. durch ihre geringere Neigung zur Verschmutzung der Abfiillanlagen aus.
Aus diesem Grund sollten einerseits optimierte energetisch giinstige Bedingungen im
bestehenden Prozess zur Herstellung von hochportsen Sackkraftpapieren entwickelt
werden und andererseits neue Technologien evaluiert werden, um die derzeitige spe-
zifische Zugbrucharbeit von 3,5 J/g um 10% auf 3,85 J/g zu erhohen. Neben der
Zugbrucharbeit, die von der Zugfestigkeit, der Zugsteifigkeit und der Bruchdehnung
beeinflusst wird, miissen die einzelnen Einflussgrofien ebenfalls einen bestimmten
Schwellenwert erreichen, um eine gewisse Verarbeitbarkeit und Tauglichkeit des Pa-
piers an der Baustelle zu gewiéhrleisten.

Eine Optimierung der bestehenden industriellen Mahlaggregate in Hinblick auf die
Parameter des Mahlplatten-Designs ist nicht das Ziel dieser Studie. Die Parameter der
nachfolgenden Niederkonsistenz- Mahlung sind je nach Sackkraftpapiersorte vorge-
geben und sind ebenfalls nicht unmittelbarer Gegenstand dieser Arbeit.

In diversen Arbeitspaketen werden zwar Versuche an Pilot- und Industrieanlagen
durchgefiihrt, jedoch ist eine Uberfiihrung der Erkenntnisse in eine technische Ausle-
gung zukiinftiger Prozesse der Mondi Frantschach GmbH nicht Teil dieser Arbeit.

1.3 Hypothesen

1. Hypothese zur Optimierung der Mahlung

Fiir die Hochkonsistenz-Mahlung wird Langfasersulfatzellstoff bei einer Stofftempe-
ratur von rund 70 °C mit Natronlauge auf einen pH-Wert von rund 9,5 gebracht und
mit Hilfe eines Doppelsiebeindickers auf einen Trockengehalt von rund 36 % einge-
dickt. Die in der darauffolgenden Hochkonsistenz-Mahlung entstandenen Faserde-
formationen, sprich gekrduselte und geknickte Fasern, werden in der nachfolgenden
Niederkonsistenz-Mahlung wieder reduziert, wodurch sich die Dehnung und in wei-
terer Folge die Zugbrucharbeit verringert. Die erste Hypothese besteht darin, dass
die Mittelkonsistenz-Mahlung die Hoch- und die Niederkonsistenz-Mahlung ersetzen
kann, da die in der Niederkonsistenz-Mahlung auftretende Reduktion der Faserkrau-
selung vermieden wird und somit die fiir die Zugbrucharbeit wichtige Zugfestigkeit
sowie die Bruchdehnung gleichzeitig verbessert werden.
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2. Hypothese zur Mahlreihenfolge

Wie bereits eingehend erwdhnt wurde, besteht die traditionelle Art der Stoffaufberei-
tung aus einer Hochkonsistenz-Mahlung und einer nachfolgenden Niederkonsistenz-
Mahlung. Bei einer entsprechenden mechanischen Vorbehandlung der Faser mit-
tels eines oder mehrerer Niederkonsistenz-Mahlaggregate vor der Hochkonsistenz-
Mahlung, sprich einer teilweisen Umkehrung der traditionellen Mahlreihenfolge, sol-
len mehr Faserdeformationen enstehen, und dadurch die Zugbrucharbeit signifikant
erhoht werden. Durch die geringfiigige interne Delamination der Faserwand beim
Mahlen im Hochkonsistenz-Refiner und der damit verbundenen Steigerung der Faser-
flexibilitdt soll der Verlust der Zugfestigkeit durch die hohere Faserkrduselung kom-
pensiert werden. Eine derartige Vorbehandlung schliefit ebenfalls eine Mahlung im
vorgelagerten Prozess der Zellstoffherstellung ein. Eine sogenannte In-line-Mahlung
in der Blasleitung zur Zellstoffwdsche sollte sich positiv auf das Mahlergebnis aus-
wirken.

3. Hypothese zur knetenden Mahlung

Im Mabhlspalt des Hochkonsistenz-Refiners wird die elektrische Energie zum Grofsteil
in Warme umgewandelt, und nur ein geringer Teil steht zur Deformation der Fa-
sern zu Verfiigung. Aus diesem Grund muf3 eine spezifische Mahlleistung von rund
180 bis 250 kWh/t aufgewendet werden, um die spezifizierte Zugbrucharbeit von
Sackkraftpapier zu erreichen. Die dritte Hypothese besteht darin, dass durch die um
ein Vielfaches geringere Geschwindigkeit der Mahlelemente in einem Kneter im Ver-
gleich zu einem Hochkonsistenz-Refiner ungebleichter Nadelholz-Sulfatzellstoff scho-
nender gemahlen wird. Die Viskoelastizitdt von Holzfasern fiihrt dazu, dass die ge-
ringere Drehzahl vergleichsweise mehr Faserdeformationen entstehen und somit iiber
den Anstieg der Bruchdehnung die Zugbrucharbeit ansteigt ldsst. Eine eher knetende
Mahlung, wie beispielsweise im sogenannten Frotapulper, fithrt zu einer signifikant
geringeren Warmeentwicklung, die jedoch noch fiir die Erweichung des Lignins in
der Faser ausreicht. Eine deratige knetende Mahlung soll mit Hilfe eines Kneters,
Dispergers oder einer speziellen Stopfschnecke erreicht werden.

1.4 Uberleitung

Nach dieser kurzen Einleitung wird in den Kapiteln [2.1| bis auf die besonderen
Merkmale einer Sackkraftpapiermaschine und die Rahmenbedingungen der Bran-
che eingegangen. Der Stand der Technik zur Wirkungsweise eines Hochkonsistenz-
Refiners, zum Einfluss der Konsistenz und der Mahlreihenfolge auf die Eigenschaf-
ten von Sackkraftpapier wird in Kapitel 2.4{ zusammengefasst. Darin werden auch ein
Uberblick iiber Alternativen zur weit verbreiteten Hochkonsistenz-Mahlung disku-
tiert.
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In weiterer Folge wird in Kapitel 2.5/ auf die Unterschiede einer Stoffaufbereitung in
Labor- und Industrieversuchen eingegangen. Dabei sind auch die giangigen Metho-
den zur Beurteilung des Mahlergebnisses enthalten.

In Kapitel [2.6| werden die Einfliisse der Fasereigenschaften auf die Papiereigenschaf-
ten diskutiert. Die genannten Hypothesen wurden mittels Labor-, Pilot- und zum Teil
Industrieversuchen tiberpriift. Fiir erstere Anlagen mufdten erst Methoden (siehe Ka-
pitel 3) entwickelt werden, die eine Vergleichbarkeit mit den Ergebnissen aus den
Maschinenversuchen zulassen. In diesem Zusammenhang war die Adaptierung der
Blattbildung und -trocknung der frei geschrumpften Bléatter von mafigeblicher Bedeu-
tung.

In Abschnitt 5| werden die Ergebnisse entsprechend den aufgestellten Hypothesen
dargestellt und diskutiert. Darin sind ebenfalls Ansdtze zur Untersuchung der ver-
bleibenden offenen Fragestellungen, die aus dieser Studie resultierten, enthalten.



Kapitel

Stand der Technik

Zu Beginn dieses Kapitels werden die Unterschiede einer Sackkraftpapiermaschine
und deren Produkte im Vergleich zu anderen herkdmmlichen Verpackungspapieren
erldutert. In diesem Zusammenhang wird in Abschnitt [2.6|auf einzelne fiir Sackkraft-
papier wichtige physikalische Papiereigenschaften naher eingegangen. Der Schwer-
punkt dieses Abschnitts liegt bei der Aufbereitung des Standes der Technik zu neuar-
tigen Ansdtzen der Stoffmahlung. Dieser Teil dieses Kapitels beschreibt den
Wissensstand zur mechanischen Faserbehandlung in der Zellstoffabrik, zur Theo-
rie der Hoch- und Mittelkonsistenz-Mahlung, zur Mahlreihenfolge von Hoch- und
Niederkonsistenz-Mahlung und zur knetenden Mahlung. In Punkt wird auf die
Labormahlung und auf die Beurteilung des Mahlergebnisses eingegangen.

2.1 Definition von Sackkraftpapieren

Sackkraftpapiere werden zum Grofteil fiir die Verpackung von pulverférmigen Bau-
stoffen eingesetzt. Fiir die Weiterverarbeitung zum Industriesack sind die Zug- und
Biegesteifigkeit und die Bedruckbarkeit der Papieroberfliche wichtig. Im weiteren
Schritt wird das pulverférmige Fiillgut beispielsweise am Rotationspacker mittels
Luft in den vorgefertigten Industriesack beférdert. Die Entliiftung des gesamten
Sacks hiangt neben der Sackkonstruktion und der Durchléssigkeit der Barrierefolie
mafsgeblich vom Entliiftungsverhalten des Papiers ab. Letzteres wird im Papier-
herstellungsprozess mittels der Niederkonsistenz-Mahlung eingestellt. Die Sack-
konstruktionen und somit die Anforderungen an das Papier unterscheiden sich im
Wesentlichen hinsichtlich des Gewichts und der Eigenschaften des Fiillgutes. Im
europdischen Raum haben sich 25 kg Sacke weitgehend durchgesetzt, wofiir gerin-
gere Anforderungen hinsichtlich des Entliiftungsverhaltens und der mechanischen
Papiereigenschaften notwendig sind. In diesem Fall werden in der Regel zwei Lagen
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der sogenannten Semiclupak-Sorten eingesetzt. Im stidostasiatischen Raum hinge-
gen werden fiir die géngigen 50 kg Sacke ausschliefilich hochporose und hochfeste
Vollclupak-Sorten verwendet. Der Fokus dieser Arbeit richtet sich nicht ausschliefs-
lich, jedoch schwerpunktmaifig, auf die Verbesserung von hochporésen, hochfesten
und hochdehnfihigen Sorten.

Die fiir Sackkraftpapier wichtigen Papiereigenschaften sind:
* Zugfestigkeitsindex (ZFI) in Nm/g
¢ Bruchdehnung in %
¢ Zugbrucharbeit (ZBA) in J/g
¢ Luftwiderstand in Sekunden Gurley

Die mechanischen Eigenschaften von Sackkraftpapier sind wie auch jene der ande-
ren Verpackungspapiere nicht isotrop. Fiir die Weiterverarbeitung von Papier und die
Anforderungen beim Endverbraucher auf der Baustelle miissen die oben genannten
Eigenschaften verschiedene Auspragungen in Maschinenrichtung (MD) und Quer-
richtung (CD) aufweisen. Im Vergleich zu herkommlichen Kraftpapieren zeichnen
sich Sackkraftpapiere durch eine hohe Dehnung in Quer- und Maschinenrichtung
aus. Fiir letztere ist mit einer Langskreppung in der sogenannten Clupak-Einheit ein
zusétzlicher Prozesschritt notwendig.

2.2 Einfluss der Holz- und Zellstoffqualitit

Gleich wie bei vielen industriellen Herstellungsprozessen beeinflussen die Rohstof-
feigenschaften mafsgeblich die Qualitdt des Halbfertigproduktes Sackkraftpapier. Das
alkalische Sulfatverfahren zeichnet sich im Gegensatz zum sauren Sulfitverfahren
durch einen hoheren Zugfestigkeitsindex und einen hcheren Weiterreilwiderstand
im Papierprodukt aus (PortHAST AND KRrROTSCHEK [2006]). Hochporose Sackkraft-
papiere werden zu 100 % aus Langfaser-Sulfatzellstoff hergestellt. Eine Zugabe von
anorganischen Fiillstoffen ist aus Qualitdtsgriinden ausgeschlossen.

Als Holzsorten eignen sich besonders bestimmte Mischungen aus Fichte-Sagerestholz
und Hackschnitzel aus Fichte (Picea abies) und Kiefer (Pinus sylvestris) aus den ersten
beiden Durchforstungen. Die Mischung der Rohstoffe mufs so gewahlt werden, dass
bei einem Luftwiderstand von 6 Gurley-Sekunden ein Zugfestigkeitsindex der La-
borblatter nach [ISO-5269 [2004] von mehr als 92 Nm/g und eine Zugbrucharbeit von
1,55 ]/ g erreicht wird.

Andere Nadelholzsorten wie Schwarzkiefer (Pinus nigra), Caribbean Pine (Pinus ca-
ribaea Morelet) oder Larche (Larix decidua) eigenen sich weniger fiir die Herstellung
von hochwertigen Sackkraftpapieren. Deren dickwandige Fasern fithren im Vergleich
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Niederkonsistenz-Mahlung
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Abbildung 2.1 Abbildung einer typischen Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine.
Die Abbildung wurde von Mondi zur Verfiigung gestellt.

zu Fichte und Kiefer zu einem um 20 bis 30 Nm/g geringeren Zugfestigkeitsindex
und zugleich zu einer iiberproportional hohen Mahlresistenz. Sdgerestholz von Stark-
holzblochen mit einem Durchmesser von mehr als 45 cm fiihrt zu einem hoheren
Anteil an adultem Holz. Durch die dickeren Zellwinde (Lunpqvist| [2001]]) sinkt
die Festigkeit auf 89 Nm/g und steigt die Mahlresistenz signifikant an. Der Einsatz
von Kurzfasern aus Laubholzarten ist ebenfalls problematisch. SCHWAIGER| [2009]
untersuchte die Eignung von Birke (Betula pendula), Akazie (Acacia ssp.), Eukalyptus
(Eucalyptus ssp.) und Pappel (Populus ssp.) fiir hochporoser Sackkraftpapiere. Die
kurzen Fasern der Laubholzarten fiihren bei einer Mahlung auf 6 Sekunden Gurley
zwar zu einer signifikant geringeren Mahlresistenz, jedoch auch zu einem um mehr
als 20 Nm/g geringeren Zugfestigkeitsindex.

Neben dem Rohstoffmix wird die Zellstoffqualitdt noch mafsgeblich von den Prozess-
einstellungen der Sulfatkochung beeinflusst. Diese werden anhand der Kappa-Zahl
nach ISO-302 [2004], der Mahlresistenz in der PFI-Miihle und der Zellstoffviskositét
nach SCAN-CM15| [1999] beurteilt. Die Kappa-Zahl und die Mahlresistenz sind eng
miteinander verkniipft. So fiihrt ein Anstieg um 10 Kappa-Zahlen zu einer um 25 %
hoheren Mahlresistenz (RUF [1984]). Eine geringere Zellstoffviskositit fithrt nach Mo-
LIN AND DANIEL [2004] zu einer verstarkten Fibrillierung und Kiirzung von Langfaser
Sulfatzellstoff.

2.3 Charakteristika einer Sackkraftpapiermaschine

Eine Sackkraftpapiermaschine unterscheidet sich von anderen Verpackungspapierma-
schinen in der Art der Stoffaufbereitung, der Trocknung und einer Clupak-Einheit
fur die Dehnung in Maschinenrichtung. Abbildung zeigt ein herkommliches



2. Stand der Technik Charakteristika einer Sackkraftpapiermaschine 2.3

Siebpartie Pressenpartie Trockenpartie

Abbildung 2.2 Abbildung der Sieb-, Pressen- und Trockenpartie einer Sackkraftpapierma-
schine. Die Abbildung wurde von Mondi zur Verfligung gestellt.

Layout einer Stoffaufbereitung fiir Sackkraftpapier. Diese besteht aus einer Einheit
zum Eindicken von Kraftzellstoff auf eine Konsistenz von rund 35 %, einem Zerfa-
serer, einem Hochkonsistenz-Mahlaggregat, einem nachgeschaltenen Vorratsbehalter
und mehreren Niederkonsistenz-Mahlaggregaten. Im Hochkonsistenz-Refiner wird
die zerfaserte Matte aus dem Eindicker gemahlen. In Abhéngigkeit der Sorte wer-
den bei einer spezifischen Mahlbelastung von 150 - 300 kWh/t Faserdeformatio-
nen wie Faserkrduselung, Faserknicke und axiale Faserstauchungen gezielt erzeugt,
und somit der Schrumpf und die Bruchdehnung beeinflufit. In den nachfolgenden
Niederkonsistenz-Refinern wird durch eine Fibrillierung und Flexibilisierung der Fa-
sern die Zugfestigkeit und der Luftwiderstand entwickelt. Letztere Papiereigenschaf-
ten werden ebenfalls durch die Zugabe von Trockenfestmitteln wie beispielsweise
Starke im Konstantteil der Papiermaschine mafigeblich beeinflufit. Abbildung[2.2] gibt
einen schematischen Uberblick einer Sackkraftpapiermaschine wieder. Die Konfigu-
ration der Sieb- und Pressenpartie ist jenen anderer Verpackungspapiermaschinen
dhnlich. Die Konfiguration und Fahrweise der Trockenpartie unterscheidet sich je-
doch wesentlich. Die fiir Sackkraftpapier wichtige Bruchdehnung in Querrichtung
wird neben der Hochkonsistenz-Mahlung durch den Schrumpf der Papierbahn in
der Trockenpartie beeinflufit. Ein moglichst hoher Schrumpf und somit eine mog-
lichst hohe Querdehnung wird durch geringe Ziige zwischen den einzelnen Gruppen
der Trockenzylinder und einem moglichst geringen Reibungswiderstand der Zylinde-
roberfldache erreicht. Aus letzterem Grund sind einige Zylinder der hinteren Trocken-
gruppen nach der Clupak-Einheit ohne Bespannung. In diesem Teil der Trockenpartie
erhchen auch Hochdruckhauben den Papierschrumpf (FUENTES ET AL. [1981]], ScoTT-
KERR! [1997]).

Ein charakteristisches Kennzeichen einer Sackkraftpapiermaschine ist die nach der
Vortrockenpartie befindliche Clupak-Einheit. Abbildung [2.3| zeigt eine schematische
Darstellung einer solchen Anlage. In der Clupak-Einheit wird eine hohere Dehnung
in Langsrichtung durch eine Mikrokreppung der Papierbahn mit einer Feuchte von
30 bis 40 % erreicht. Dabei wird ein iiber einen stehenden Pressbalken vorgespann-
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Beheizter Clupakzylinder

Geschwindigkeitsdifferenz
Vor und nach der Clupak-Einheit:
Vv2<v1

Pressung

Abbildung 2.3 Schematische Darstellung einer Clupak-Einheit. Die Abbildung wurde von
Mondi zur Verfligung gestellt.

tes Gummituch mit der laufenden Papierbahn gegen einen beheizten blank polierten
Zylinder in Kontakt gebracht. Durch die Entspannung des Gummituches in der dar-
auffolgenden Schrumpfungszone, in der das Papier am mit Silikon beaufschlagten
Clupakzylinder frei gleiten kann wird eine wie in Abbildung in Abschnitt
dargestellte Mikrokreppung erreicht. Neben der Vorspannung des Gummituchs wird
die Dehnfahigkeit des Papiers ebenfalls durch den Unterschied der Bahngeschwindig-
keit vor und nach der Clupak-Einheit eingestellt. Ein starkerer Zug in diesem Bereich
verringert die Kreppung und somit die Bruchdehnung von Sackkraftpapier.

2.4 Strategien zur Stoffaufbereitung von Sackkraftpapier

Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt in der Erarbeitung alternativer Ansétze zur Stei-
gerung der Zugbrucharbeit in der Zellstoffmahlung. Der wesentliche Teil dieses Ab-
schnitts befasst sich mit dem Stand des Wissens zur physikalischen Zellstoffaufberei-
tung in der Zellstoff- und Papierherstellung. Ein Schwerpunkt liegt auf dem Einfluf3
der Faserkonsistenz auf die Papiereigenschaften.

2.4.1 Mechanische Faserbehandlung in der Faserlinie

Die in der industriellen Kochung aufgeschlossenen Fasern sowie die unaufgeschlos-
senen Faserbiindel (Splitter und Aste) werden nach dem Austrag aus dem Kocher
und den Wischern in verschiedenartigen Refinern in der Faserstoffsortierung oder in
Mittelkonsistenz-Pumpen mechanisch beansprucht.

Zellstoffe aus einer kontinuierlichen Kamyr- oder einer diskontinuierlichen Batch-
kochung haben in der Regel eine geringere Zugfestigkeit im Vergleich zu einer La-
borkochung ohne mechanische Faserbehandlungen (HAKANEN AND HARTLER [1995]).
Dieser Effekt wird in der Literatur als Strength delivery bezeichnet und wird auf die
morphologischen Unterschiede hinsichtlich der Faserdeformationen und der Coar-
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kontinuierliche Kochung

Diffuser Wasche

|

In-Line-Mahlung

Deshive-Mahlung

Abbildung 2.4 Schematische Darstellung der In-line- und Deshive-Mahlung in der Zellstoff-
fabrik in Anlehnung an [HARTLER ET AL.|[1976].

seness zuriickgefiihrt (HAKANEN AND HARTLER/[1995], SETH AND BENNINGTON [1995],
ErLris ET AL. [1998], [ELLIS ET AL.[[[1995], ABITZ [1991]).

Vor dem Hintergrund von Rohstoffersparnissen und der Entwicklung der Cold
Blow Technologie bei der es sich um eine Reduktion der Stofftemperatur in der Blas-
leitung durch Filtrat unter 100 °C handelt, wurde in der Mitte der 1970iger Jahre die
Entwicklung der In-line-Mahlung in der Blasleitung sowie die Deshive- bzw. Hot-
Stock-Mahlung nach der Wiasche vorangetrieben (HARTLER ET AL. [1976]]; DANFORTH
[1968]; KurpIN| [1975]; [VIKSTROM [1979]; BuBLITZ AND KNUTSEN| [1980]). Mit dem da-
mit in Zusammenhang gebrachten fritheren Abbruch der Kochung bei Kappa-Zahlen
grofler 80 konnte der Anteil an ungekochten Asten und Splittern durch die Nachzer-
faserung minimiert werden. Abbildung [2.4] zeigt eine schematische Darstellung der
In-line-Mahlung und der Deshive-Mahlung in einer Sulfatfabrik. Die In-line-Mahlung
unterscheidet sich von der Deshive-Mahlung in technischen und technologischen Ge-
sichtspunkten. Der In-line-Mahlung liegt eine Anhebung der Kappa-Zahl bei einem
niedrigen Astegehalt zugrunde. Weiters fiihrt eine optimale In-line-Mahlung zu ei-
ner Verbesserung der Wische, da die in den Faserbiindeln verbleibenden Kochche-
mikalien effektiver zuriickgewonnen werden konnen. Diese Art der Mahlung in der
Blasleitung vor der Wasche wird in der Regel mit einem Einscheiben-Refiner mit sehr
groben Mahplatten durchgefiihrt. Die spezifische Mahlleistung liegt je nach den je-
weiligen Betriebsbedingungen zwischen 30 und 50 kWh/t (HARTLER ET AL. [1976]).
Bei einer Kappa-Zahl von 60 wird der Astegehalt von rund 10 % auf unter 1% und der
Splittergehalt von iiber 10 % auf 4 % reduziert. Das Ziel der Deshive-Mahlung ist eine
weitere Reduktion des Splittergehaltes auf ein akzeptabel niedriges Niveau ohne den
Mahlgrad drastisch zu erhohen. Der Zellstoff wird in einem Doppelscheiben-Refiner
mit zwei Mahlzonen dhnlich jenem in der Stoffaufbereitung einer Papiermaschine mit
50 bis 70 kWh/t gemahlen. Fiir eine effektive Reduktion der Splitter werden Mahl-
platten mit einer feineren Garnierung gewéhlt.
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Bei der Herstellung von Kraftliner-Zellstoff ist der hohere elektrische Energieaufwand
in der Stoffaufbereitung und Sortierung in der Zellstofffabrik durch einen Abbruch
der Kochung bei einer Kappa-Zahl von rund 90 aufgrund der hoheren Zellstoffaus-
beute 6konomisch sinnvoll und somit Stand der Technik. Im Vergleich zu Zellstoff
mit einer Kappa-Zahl von 45 und einer Ausbeute von 49 % steigt die Ausbeute bei
einer Kappa-Zahl von 90 um rund 6 % (MacLeop| [2007]]). Dadurch benotigt man si-
gnifkant weniger Holz je Tonne Papier. Dieser Ansatz hat sich bei Produzenten von
Sackkraftpapier jedoch aufgrund traditioneller marktseitiger Limitationen des Weif3-
grades nicht durchgesetzt. Ein Papier mit einem Weifigrad von unter 20 %, der aus
der hohen Kappa-Zahl resultiert, wird von den Kunden als minderwertig angesehen.
HARTLER ET AL/[1976] jedoch untersuchten die Eignung der Kochung auf unkonven-
tionell hohen Kappa-Zahlen von 70 und 100 und der In-line- und Deshive-Mahlung
im Vergleich zur konventionellen Herstellung von Sackkraftpapier bei einer Kappa-
Zahl von 40 ohne einer In-Line-Mahlung. Die Autoren fanden, dafs fiir Sackkraft-
papier ein Abbruch der Kochung bei Kappa 70 im Vergleich zu einer Kochung auf
Kappa 40 ohne In-line- und Deshive-Mahlung mit Ausnahme der Limitationen des
Weifigrades unter bestimmten Voraussetzungen dkonomisch sinnvoll ist. Nach |FEL-
LERS [1980] steigt die Ausbeute um 5% wodurch der Holzbedarf pro Tonne Papier
signifikant sinkt. Eine PFI-Mahlung der jeweiligen Proben auf einem Luftwiderstand
von 5 Sekunden Gurley zeigte, dafd bei Kappa 40 und 70 die Zugfestigkeit, der Wei-
tereiSwiderstand und die Dichte gleich sind. Die Mahlresistenz in der PFI Miihle
fiir 5 Gurley Sekunden ist jedoch signifikant unterschiedlich. Im Vergleich zu einem
Zellstoff mit Kappa 40 und 5 000 Umdrehungen stieg diese bei Kappa 70 auf 10 000
Umdrehungen und bei Kappa 100 auf 15 000 Umdrehungen (HARTLER ET AL. [1976])
an.

Entsprechend der in Kapitel [1.3 beschriebenen zweiten Hypothese wird eine In-line-
Mahlung als eine Art Vormahlung zur Hochkonsistenz-Mahlung gesehen.

2.4.2 Hochkonsistenz-Mahlung

Der Grofdteil der weltweit installierten Hochkonsistenz-Refiner wird in der Faserstof-
faufbereitung von Holzstoff betrieben. Aus diesem Grund sind die Wirkungsprinzi-
pien der Hochkonsistenz-Refiner fiir diese genannten Anwendungsgebiete entspre-
chend gut untersucht (L1 eT AL. [2011]], SikTER ET AL. [2007], KURE ET AL. [2000],
SENGER ET AL. [1998], MiLEs AND MAy [1990]). Ein weiteres Anwendungsfeld von
Hochkonsistenz-Refinern ist die Vereinzelung der Holzfasern fiir die Blow-Line Be-
leimung einer Mitteldichten-Faserplatte (MDF-Platte) (WIDSTEN ET AL. [2001]). Nur
ein duflerst geringer Anteil der weltweit installierten Hochkonsistenz-Refiner wird fiir
die Herstellung von Sackkraftpapier betrieben. Aus diesem Grund wird im ersten Teil
dieser Arbeit zundchst auf die Mahlung von Hackschnitzel zu Holzstoff eingegangen
und im weiteren Teil erst auf jene von Zellstoff fiir Sackkraftpapier.
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Abbildung 2.5 Schematische Darstellung verschiedener Bauarten von Hochkonsistenz-
Refinern. Abbildung a) und b) stellen einen Scheibenrefiner mit einer bezie-
hungsweise zwei Mahlzonen dar. Abbildung c) stellt einen Hochkonsistenz-
Refiner mit einer zusitzlichen konischen Mahlzone dar. Abbildungen sind in
Anlehnung an J&L Fiberservices im Skriptum des Forest Products Industry
Reseach College Kurses No16 in ENGSTRAND| [2009].

¢

Abbildung 2.6 Darstellung verschiedener Mahlplatten in Hochkonsistenz-Refinern. Die ers-
ten beiden Mahlplatten zeigen ein bi- (links) und uni-direktionales Platten-
design (rechts) ohne Ddmme. Die nidchsten beiden Platten zeigen jeweils ein
bi-direktionales Design mit unterschiedlichen Messerbreiten und Dammen
in den Mahlzonen. Abbildungen sind in Anlehnung an J&L Fiberservices
im Skriptum des Forest Products Industry Reseach College Kurses Nol6 in

ENGSTRAND) [2009].

Unterschiede der Refiner je Anwendungsgebiet

Je nach dem Anwendungsgebiet der Hochkonsistenz-Refiner unterscheiden sich diese
hinsichtlich ihrer Bauart, der Garnitur der Mahlplatten und den physikalischen und
chemischen Stoffbedingungen.

In Bezug auf die Bauart wird grundsatzlich zwischen einem Scheiben- und einem
Kegel-Refiner unterschieden. Abbildung [2.5| zeigt eine schematische Darstellung der
unterschiedlichen Typen. Wahrend fiir die Mahlung von chemischem Zellstoff tra-
ditionell klassische Einscheiben-Refiner mit nur einer Mahlzone eingesetzt werden,
findet man in der Mahlung von Hackschnitzeln alle drei Einbauvarianten, siehe Ab-
bildung Die Mahlung findet zwischen einem mit Mahlsegmenten versetzen Rotor
und Stator statt. Abbildung 2.6 zeigt beispielhaft gdngige Designs von Mahlplatten.
Grundsitzlich wird zwischen bi- und uni-direktionalen Mahlplatten unterschieden.
Bei einer Mahlplatte mit uni-direktionalem Design haben alle Stege einer Platte den
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From Chip Feeding System
Chip Flug [

Screw Feeder \I

Pressurized
Preheater

5 to H.R.
2nd Stage
—| PressureCyclone

=TI pulp Plug
Screw Feeder

Steam
Separator

to Latency
Chest

2-Stage Refiner

Abbildung 2.7 Schematische Darstellung einer Hochkonsistenz Druckmahlung von Hack-
schnitzeln nach (GULLICHSEN AND PAULAPURO| [19988].

gleichen Messerwinkel. Bei bi-direktionalen Platten sind die Stege in einer V-Form
angeordnet. Hersteller behaupten dadurch eine homogenere Mahlung zu erreichen.
Uni-direktionale Platten konnen auf zwei Arten eingebaut werden - pumpend oder
zuriickhaltend - wodurch die Verweilzeit des Zellstoffess im Mahlspalt beziehungs-
weise die maximal mogliche Produktionsrate beeinflufst wird. Diese beiden Kenngro-
len werden ebenfalls durch die Anzahl und der Anordnung von Dammen beeinflufst.
Ein weiteres wesentliches Unterscheidungsmerkmal zwischen der Mahlung von
Hackschnitzeln und Zellstoff liegt in den Betriebsbedingungen im Hochkonsistenz-
Refiner. Um die lignifizierten Fasern der Hackschnitzel vereinzeln zu konnen, muf
das Lignin zwischen den Holzfasern iiber dessen Erweichungspunkt bei rund 120°C
(BAck AND SALMEN [1982]) durch die Eigenreibung der Hackschnitzel im Mahlspalt,
durch Dampf und/oder Chemikalien aufgeweicht werden (GULLICHSEN AND PAULA-
PURO| [19988]). Abbildung [2.7| beinhaltet eine schematische Darstellung einer Anlage
zur Herstellung von Refinerstoff. Die Hackschnitzel werden tiber eine Stopfschne-
cke in einen dampfbeheizten Druckbehdlter beférdert. (GOorskr ET AL. [2010] stell-
ten fest, dass mit zunehmender Verdichtungsrate der konisch zusammenlaufenden
Elemente einer Stopfschnecke die Hackschnitzel delaminiert und zerkleinert wer-
den (ENGSTRAND| [2009]), wodurch sich die Qualitdt und/oder die spezifische Mahl-
leistung verbessern ldsst. Die {iber den Ligninerweichungspunkt aufgeheizten Hack-
schnitzel werden tiber eine weitere Schnecke in die Mahlzone des Druckrefiners be-
fordert. Der Gegendruck im Refinergehduse wird durch ein Blasventil eingestellt. Die
Trennung des Holzstoffes vom Dampf findet in einem Druckzyklon statt. Die gekréu-
selten Fasern des gemahlenen Stoffes werden anschlieffend in einer Latenzbiitte bei
geringer Konsistenz und rund 80°C gestreckt. Die atmospharische Hochkonsistenz-
Mahlung fiir Sackkraftpapier ist verhdltnisméfiig einfacher aufgebaut (siehe Abbil-
dung 2.T). In Kapitel wird genauer auf die Hochkonsistenz-Mahlung von Zell-
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Abbildung 2.8 Schematische Darstellung von Stoff- und Dampfstrémen im Mahlspalt eines
Hochkonsistenz-Refiners nach JoHANSSON AND RicHARDSON|[2005].

stoff mit einem System zur Druckmahlung (SjoBERG AND HOGLUND) [2005], (GURNAGUL
[2009]) eingegangen.

Wirkungsweise eines Hochkonsistenz-Refiners

Aufgrund der grofien Verbreitung der Thermo Mechanical Pulp (TMP) Erzeugung
fiir Zeitungsdruck- und Magazinpapiere wurde ein Grofiteil der Forschung zur
Hochkonsistenz-Druckmahlung auf diesem Bereich fokussiert.

Einen wichtigen Beitrag zum Verstdndnis der Hochkonsistenz-Mahlung lieferten Mi-
les, May und Karnis (MILES AND MAY|[1990], MiLEs|[1990], MiLEs ET AL. [1991], MILES|
[1998])) in vielen verschiedenen wissenschaftlichen Beitrdgen, die mittels mathemati-
scher Modelle den Einfluf3 einzelner Prozessgrofien untersuchten.

Abbildung stellt die mafigeblichen Vorgdnge im Mahlspalt dar. Durch die zen-
trale Anspeisung des Stoffes wird dieser durch spezielle Pumpelemente am Rotor

iiber weitere feinere Vorbrechelemente der Mahlplatte in die eigentliche Mahlzone
des Refiners gefiihrt. Durch die eingebrachte Energie entsteht mittels der Reibung
des Stoffes ein Temperaturgradient mit einem Maximum im dufieren Teilbereich der
Mahlzone. Der Ort des Temperatur-Maximums, also der Dampf-Stagnationspunkt,
wird beispielsweise vom Ort, der Anzahl und der Art der Ddmme, von der Planla-
gigkeit (i.e. Taper) und der offenen Fliche der Mahlplatte bestimmt
[2014])). Die durch den Temperaturgradienten entstehenden Dampfstrome beeintrach-
tigen die Forderung des Stoffes in die eigentliche Mahlzone und miissen im Einlauf
des atmosphérischen Refiners gezielt abgefiihrt werden.

Nach den mathematischen Modellen in MILEs AND May| [1990] wird die Stoffge-
schwindigkeit an jedem beliebigen Punkt im Mahlspalt bzw. die Verweilzeit im ge-

samten Refiner durch mehrere Prozess- und Designvariablen des Refiners beeinflufst.
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Formel unterscheidet drei verschiedene Terme.

do raw? u, EC 1
— = Lo 4+ ZCepUPA
dr v aﬂut wA 2 P P

C

0

2.1)

Der erste Term in Formel mit den Variablen r fiir den Radius der Mahlplatten,
v fiir die radiale Geschwindigkeit und dem Quadrat der Winkelgeschwindigkeit w?
beschreibt die auf den Zellstoff wirkenden Zentrifugalkréfte. Der zweite Term be-
schreibt die Reibungskrifte zwischen der Mahlplatte und dem Zellstoff, wobei pu,
und p; der radiale beziehungsweise der tangentiale Reibungskoeffizient sind, E fiir
die spezifische Mahlenergie, C fiir die Konsistenz und A fiir die Flache der Mahlzo-
ne stehen. Fiir die empirische Konstante a setzt man bei einem Einscheiben-Refiner
2 und bei einem Doppelscheiben-Refiner 4 ein. Der dritte und letzte Term beschreibt
die Beschleunigung (negatives Vorzeichen) oder die Riickhaltung von Zellstoff (po-
sitives Vorzeichen) je nach Position im Refiner (siehe Abbildung . Die Variable
Ct beschreibt den Reibungskoeffizienten zwischen Zellstoff und Dampf, p steht fiir
die Dichte des Dampfes, U? entspricht dem Quadrat der Dampfgeschwindigkeit und
Ap beschreibt die spezifische aerodynamische Oberfliche von Zellstoff. Zusammen-
gefasst bedeutet dies, dass die Mahlung von der

¢ Spezifischen Mahlleistung

Drehzahl

Anordnung der Mahlplatten (pumpend oder riickhaltend)

Konsistenz

Plattendurchmesser

abhéngig ist.

Die Prozessvariablen sind die spezifische Mahlenergie, die Stoffkonsistenz und der
Gegendruck mit den daraus resultierenden Anderungen der Dampfstrome in und
gegen die Zentrifugalkraft. Bei einer zunehmenden spezifischen Mahlleistung wird
der Mahlspalt und die Stoffgeschwindigkeit durch den Widerstand der Platten redu-
ziert. Dadurch steigt die Verweilzeit und somit die Anzahl der Faserbehandlungen
(MiLEs| [1998]). Eine Abwandlung der Formel aus MILES| [1998] verdeutlicht die
Einfliisse auf die Geschwindigkeit von Zellstoff und auf die Intensitédt (in kJ/kg)
in der Peripherie der Mahlzone (2.3).

1w ralA
_ 1y 22
7T Ly aEC ( )
Intensitit [k] /kg] = 1 pyrw? (2.3)
&l = 2N Ut C ’
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Die Variable N in Formel 2.3/ beschreibt die Anzahl der Mahlstege je Bogenlange. Ein
feiner garniertes Plattendesign fiihrt zu einer geringeren Intensitit. Sie verdeutlicht
auch die Entkopplung der Intensitdt von der spezifischen Mahlleistung. Aus diesem
Grund bleibt die spezifische Energie je Masse Stoff mit steigender Mahlleistung kon-
stant, und es erhoht sich lediglich die Anzahl der Faserbehandlungen. Eine geringere
Stoffkonsistenz fiihrt zu einer hoheren Gesamtmasse und somit zu einer hoheren Zen-
trifugalkraft, welche wiederum zu einer geringeren Verweilzeit und einer gestiegenen
Intensitdt fithrt. Den Berechnungen von MiLEs T AL/ [1991] zufolge fiihrt eine Re-
duktion der Konsistenz von 22,5 % auf 12,5 % zu einer um 30 % hoheren spezifischen
Intensitdt und zu einer um 18 % geringeren Anzahl an Faserbehandlungen. Die Mah-
lung wird dadurch inhomogener.

Als dritte Prozessvariable beeinflufst der Gegendruck im Gehduse die Verweilzeit. In
den Untersuchungen von MI1LEs AND MAY| [1990] dufSerte sich eine Erhohung des Ge-
gendrucks bei einer Druckmahlung in einer schonenderen, weniger kiirzenden Mah-
lung und in einer Verschiebung des Dampf-Stagnationspunktes nach aufen.

Neben den Prozessvariablen wird die Mahlung ebenfalls durch die Designvariablen
des jeweiligen Refiners beeinflufst. Hierzu zdhlen der Durchmesser, die Drehzahl und
der tangentiale sowie radiale Reibungskoeffizient der Mahlplatte. In diesem Zusam-
menhang haben SENGER ET AL. [1998] Unterschiede im Reibungskoeffizient zwischen
Kraftzellstoff und CTMP festgestellt, wobei die Konsistenz keinen Einflufs hat (MILES
AND MaAY| [1990]). Formel lasst den Schluss zu, dass beispielsweise bei einer ver-
gleichbaren spezifischen Mahlenergie der Stoff in einem kleinen Refiner mit gerin-
gerer Drehzahl schonender behandelt wird. Die eingebrachte spezifische Energie im
Bereich der Mahlkanten ist durch die langere Verweilzeit und somit durch die gestie-
gene Anzahl an Faserbehandlungen geringer. Diese Tatsache steht diametral zum Er-
kenntnisstand der Niederkonsistenz-Mahlung, wo eine geringere Intensitdt der Mah-
lung bei groflem Plattendurchmesser mit grofser Kantenldnge und bei hohen Dreh-
zahlen erreicht wird. MILEs| [1998] erklarten diesen Unterschied damit, dass bei der
Niederkonsistenz-Mahlung die Verweilzeit durch den Durchfluss und den Druck vor-
gegeben ist, und weder die spezifische Mahlenergie noch die Drehzahl einen groflen
Einfluss auf die Verweilzeit ausiiben. Somit sinkt die Intensitdt mit grofierer Dreh-
zahl bzw. mit einer grofleren Kantenldngen, zum Teil in Folge eines grofieren Platten-
durchmessers. In Bezug auf die Hochkonsistenz-Mahlung beeinflusst der Durchmes-
ser der Mahlplatte und die dritte Potenz der Drehzahl die Geschwindigkeit des Stoffes
und somit die Verweilzeit. Vergleicht man den Durchmesser von Niederkonsistenz-
Refinern mit jenen von Hochkonsistenz-Refinern, so sind letztere mit rund 62 Zoll
beinahe doppelt so grofs wie erstere. Die Grofse der Hochkonsistenz-Refiner hat tiber
die Jahre stetig zugenommen, wodurch man glauben kénnte, dass grofiere Refiner
besser sind als kleinere. M1LEs [1998] hat jedoch festgestellt, dass dies im Zusammen-
hang mit einer gleichzeitig gestiegenen Stoffdichte steht, wodurch fiir die Beibehal-
tung einer bestimmten Intensitidt auch der Scheibendurchmesser angehoben werden
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Abbildung 2.9 Einfluf der Drehzahl und der Intensitéit auf die Verweilzeit von CTMP und
Kraftzellstoff im Mahlspalt nach [SENGER ET AL.|[1998]. Durchgehende Linien
zeigen die berechneten Verweilzeiten nach  MILES AND MAY|[1990]. Die rechte
Abbildung zeigt den Einfluff der Drehzahl auf die Verweilzeit von CTMP.
Die linke Abbildung vergleicht die Verweilzeit von CTMP und Kraftzellstoff
unter gleichen Bedingungen von 20 % Stoffdichte und 2570 Umdrehungen
pro Minute.

musste.

Im Zusammenhang mit der Entkopplung der spezifischen Mahlarbeit und der Inten-
sitdt stellten MAY ET AL. [1988] fest, daf3 selbst bei einem dreistufigen Prozess und
gleicher spezifischer Mahlenergie kein unterschiedlicher Zusammenhang hinsichtlich
des Mahlgrades und der Zugfestigkeit beobachtet wurde. Die Ergebnisse von MILES
AND MAY| [1993] geben Riickschliisse auf die Mahlung eines Stoffes in zwei Refinern
mit paraleller Anordnung. Mit steigendem Durchsatz muf} die Motorleistung entspre-
chend erhoht werden, um die spezifische Mahlleistung konstant halten zu kénnen.
Durch die hohere Motorleistung entsteht mehr Dampf, der den Stoff in die Nut der
Mahlplatte driickt, wodurch in weiterer Folge der Mahlspalt verringert und die In-
tensitit der Mahlung in der Peripherie der Platte erhéht wird. Diese Erkenntnisse
implizieren, dafs eine Aufteilung des Stoffstromes in zwei parallel laufenden Refinern
zu einer schonenderen Mahlung bei grofserer Spaltweite fiihrt.

Die Erkenntnisse aus den aufgestellten mathematischen Modell wurden von verschie-
denen Wissenschaftlern im Pilotmaf$stab untersucht (GROoME AND GERHARDT,| [[1980],
SENGER ET AL.| [1998], OUELLET ET AL.|[1996], [ERIKSEN ET AL.|[2005A]], ERIKSEN ET AL.
[20058]). Abbildung [2.9) zeigt beispielsweise die Unterschiede in der Verweilzeit zwi-
schen CTMP und Kraftzellstoff bei unterschiedlichen Drehzahlen. Trotz der aufgrund
des Messprinzips zugrundeliegenden Streuung der Ergebnisse konnte fiir CTMP eine
akzeptable Ubereinstimmung mit den Berechnungen nach MiLEs AND MAy| [1990]
gefunden werden. Die signifikant hohere Verweilzeit von Kraftzellstoff unter ver-
gleichbaren Bedingungen wurde auf die unterschiedlichen elastischen Merkmalen
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und Oberfldcheneigenschaften des Stoffes und deren Einflufs auf den Reibungsko-
effizient zurtickgefiihrt.

Die Wirkungsweise der Hochkonsistenz-Mahlung ist jedoch noch nicht vollig geklart.
So stellten beispielsweise ERIKSEN ET AL.| [20058] entgegen der Annahmen von |MILES
AND May [1990] fest, dafs weder der Stoff noch der mechanische Druck gleichméfiig
entlang des Durchmessers verteilt sind.

Hoch- und Mittelkonsistenz-Mahlung fiir Sackkraftpapier

Zu Beginn des 20. Jahrhunderts wurde noch weit verbreitet Zellstoff bei einer Konsis-
tenz von 20 % und mehr im Holldnder und Kollergang gemahlen. Die schonende Art
der Faserbehandlung war besonders gut geeignet fiir Papiere mit hohen Anspriichen
an Weichheit, Absorptionseigenschaften und Porositit (JACksoN|[1967]).

Nachdem diese Aggregate schrittweise durch die weniger schonenede Mahlung im
Kegel- und Scheibenrefiner abgeldst wurden, stellte man eine stiarkere Faserkiirzung
und einen geringeren Weiterreilwiderstand der Papiere fest (WEsT [1964]). In den
1960iger Jahren fand man in der Mittel- und Hochkonsistenz-Mahlung im Einschei-
benrefiner eine interessante Alternative zur Niederkonsistenz-Mahlung.

Atmosphérische Hoch- und Mittelkonsistenz-Mahlung

WEsT| [[1964], [CHALANDOWSKY AND LAPTEW [1972] und KaRrnNis| [1989] untersuch-
ten den Einflufs der Stoffkonsistenz auf diverse Faser- und Papiereigenschaften von
gebleichten und ungebleichten Kurz- und Langfaser-Sulfat und -Sulfit-Zellstoffen.
Unabhéngig vom Rohstoff fiihrt im Vergleich zur Niederkonsistenz-Mahlung eine
Hochkonsistenz-Mahlung bei einer Stoffdichte von 30% und gleicher spezifischer
Mahlleistung (WesT [1964]) bzw. bei gleichem Mahlgrad (CHALANDOWSKY AND
LArTEW| [1972]) zu einer geringeren Zugfestigkeit. Weiters wurden ein hoherer
Weiterreiffwiderstand, Zugbrucharbeit und Bruchdehnung beobachtet. Der signifi-
kant hohere Weiterreifswiderstand wurde auf die geringere Faserkiirzung und die
hohere Dehnung zuriickgefiihrt. Die fiir den WeiterreiSwiderstand ebenfalls wich-
tige Einzelfaserfestigkeit nimmt im Zuge der Hochkonsistenz-Mahlung jedoch ab
(CHALANDOWSKY AND LAPTEwW [1972], [LEITNER ET AL. [2014]). Bei einem gleichen
Mahlgrad von 20°SR fiihrt die Hochkonsistenzmahlung zu zwei Drittel weniger
Feinstoff, zu einer um 30% hoheren spezifischen Faseroberfliche und zu einer
vergleichsweisen Steigerung des Wasserriickhaltevermogens (CHALANDOWSKY AND
LaPTEW| [1972]). Diese Effekte wurden auf die Homogenitdt der Mahlung zurtick-
gefiihrt. Eine Bestimmung der Delamination der Primdrwand nach NISSER AND
BRECHT| [1963]], deren Methode jener zur Bestimmung von Mikrokompressionen nach
ANDER AND DANIEL| [2007] (siehe Kapitel dhnlich ist, zeigte, dass durch die
Hochkonsistenz-Mahlung nur 10 % der Fasern den Mahlspalt ohne sichtbare Behand-

20



2. Stand der Technik Strategien zur Stoffaufbereitung von Sackkraftpapier 2.4

lung passieren. Bei der Niederkonsistenz-Mahlung werden 40 % der Fasern nicht
behandelt.

WEsT| [1964] und CHALANDOWSKY AND LAPTEW| [1972] stellten ebenfalls fest, dass sich
der Feinstoffgehalt, die Faserlinge, das Wasserriickhaltevermogen, die Einzelfaser-
festigkeit und die Zugfestigkeit bei einer Mahlung mit mittler Konsistenz um 20 %
im Vergleich zur klassischen Hochkonsistenz-Mahlung bei einer Stoffdichte von min-
destens 30 % unter vergleichbaren Bedingungen nur unwesentlich unterscheiden. Es
wurde jedoch ein signifikanter Unterschied hinsichtlich des Weiterreiffwiderstandes,
des Papierschrumpfs und der Bruchdehnung beobachtet. Entsprechend den Unter-
suchungen von WEsT| [1964] fiihrt die Reduktion der Konsistenz bei 160 kWh/t zu
einem um 1 % absolut geringeren Schrumpf und zu einer um 1,5 % absolut geringeren
Bruchdehnung. Bei einer doppelten spezifischen Mahlleistung von 320 kWh/t erho-
hen sich die Unterschiede bereits auf 1,5 % absolut im Schrumpf und 2,3 % absolut in
der Dehnung.

In der Abbildung zeigen MILEsS AND KARrNIs| [1991] ihre Berechnungen der
Mechanismen zur Mittelkonsistenz-Mahlung von ungebleichtem Kraftzellstoff. Bei
gleicher spezifischer Mahlleistung fiihrt eine Reduktion der Konsistenz zu einer ge-
ringeren Anzahl an Faserbehandlungen und somit zu einer inhomogeneren Mahlung.
Aufgrund der kiirzeren Verweilzeit des Stoffes im Mahlspalt bei einer geringeren Kon-
sistenz steigt die Intensitdt an. In der eben genannten Abbildung wird in Analogie
zur TMP-Mahlung der eigentliche Erfolg der Mittel- und Hochkonsistenz-Mahlung
von Kraftzellstoff gegeniiber der Niederkonsistenz-Mahlung ersichtlich: Die Intensi-
tat (e) ist unabhédngig von der spezifischen Mahlleistung (MiLEs| [1998])). In diesem
Zusammenhang untersuchten (GURNAGUL ET AL.| [2005] den Einflufs der Konsistenz,
der Drehzahl und der spezifischen Mahlleistung auf die Zugfestigkeit, die Bruch-
dehnung, die Zugbrucharbeit und die Porositdt von ungebleichtem Sackkraftpapier.
Wie in Abbildung ersichtlich wird, besteht kein unmittelbarer Einflufs zwischen
der spezifischen Mahlenergie und der Intensitit. Letztere ist umso geringer je hoher
die Konsistenz und je geringer die Drehzahl und somit je hoher die Verweilzeit des
Stoffes im Mahlspalt ist. Betrachtet man die Wertepaare der Dehnung und der Zug-
festigkeit bei einer spezifischen Mahlenergie von 220 kWh/t so fiihrt die Reduktion
der Intensitdt nur zu einer unwesentlichen Erhchung der Festigkeit. Die Bruchdeh-
nung hingegen steigt im Vergleich zur intensiven Mahlung bei 1800 Umdrehungen
pro Minute und 35 % Konsistenz um 10 % an, sobald die Drehzahl auf 900 redu-
ziert wird. Der rechte Bereich in Abbildung veranschaulicht den Einfluss der
Hochkonsistenz-Mahlung auf die erreichbare Zugbrucharbeit, die zu einem Grofsteil
durch die gestiegene Bruchdehnung erkldrt wird. Im linken Teil wird der Zusam-
menhang zwischen Zugbrucharbeit und Porositdt dargestellt. Die Einzelpunkte der
Regressionslinien bei den verschiedenen spezifischen Mahlbelastungen ergeben sich
aus der Anderung der Intensitit in Folge unterschiedlicher Drehzahlen und Konsis-
tenzen. Die unterbrochene vertikale Linie bei 2000 mL/min deutet einen umgerechne-
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Abbildung 2.10 Einfluss der Konsistenz und der spezifischen Mahlarbeit auf die Intensi-
tit (e) und die Anzahl der Faserbehandlungen (n) von Kraftzellstoff nach
MiLEs AND KARNTS| [1991]. Eine Erhohung der Konsistenz reduziert die In-
tensitat und steigert die Anzahl der Faserbehandlungen. Eine Erhohung der
spezifischen Mahlleistung hat keinen Einfluf§ auf die Intensitdt und erhcht
nur die Anzahl der Faserbehandlungen (N) und somit die Homogenitit der

Mahlung.
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Abbildung 2.11 Einfluss der Konsistenz, der Drehzahl und der spezifischen Mahlarbeit auf
Dehnung (links) und Zugfestigkeit (rechts) von Sackkraftpapier bei unter-
schiedlichen Intensitidten (e) nach |(GURNAGUL ET AL.| [2005].
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Abbildung 2.12 Einfluss der Konsistenz, der Drehzahl und der spezifischen Mahlarbeit auf
die Zugbrucharbeit (rechts). Die linke Abbildung zeigt den Zusammen-
hang zwischen Zugbrucharbeit und Porositdt von Sackkraftpapier bei un-
terschiedlichen spezifischen Mahlarbeiten nach GURNAGUL ET AL. [2005].
Die unterbrochenen Hilfslinien in der linken Abbildung zeigen eine PPS
Permeabilitat von 600 und 2000 ml/min an.

ten Gurley Luftwiderstand von 6 Sekunden an. Unter der Annahme einer fehlenden
Niederkonsistenz-Mahlung nach der Hochkonsistenz-Mahlung schlagen (GURNAGUL
ET AL. [2005] eine Intensitdt von 0,025 bis 0,061 kWh/t pro Mahleinwirkung und eine
spezifische Mahlleistung von 350 und 500 kWh/t vor. Unter industriellen Bedingun-
gen liegt die spezifische Mahlleistung der Hochkonsistenz-Mahlung fiir hochporose
Sorten mit 200 bis 250 kWh/t deutlich unter den 350 kWh/t. Die Luftdurchlassigkeit
fiir 6 Gurley Sekunden wird in der darauffolgenden Niederkonsistenz-Mahlung bei
einer spezifischen Mahlleistung zwischen 30 und 60 kWh/t eingestellt. Abgesehen
von absoluten Unterschieden wurden diese Erkenntnisse von SJOBERG AND HOGLUND
[2005] bestdtigt. Bei einer Mahlung bei 25 % anstatt der tiblichen 35 % Konsistenz
wurde eine um 20 Nm/g hohere Festigkeit, eine um 70 kg/m? hohere Dichte und
einen um 1,4 Gurley Sekunden hoherer Luftwiderstand beobachtet.

Mit Ausnahme der Stoffdichte sind in der Literatur nur wenige Verdffentlichungen
zum Einfluss weiterer Stoffeigenschaften auf das Mahlergebnis der Hochkonsistenz-
Mahlung vorhanden. So spielt beispielsweise der pH-Wert in der Mahlung eine
wesentliche Rolle in Bezug auf die Festigkeitsentwicklung (STEPHANSEN| [1948]], RUF
[1981]). So zeigte letzterer, dass eine Absduerung von ungebleichtem Nadelholz-
Sulfatzellstoff mit Aluminiumsulfat von einem pH-Wert von 9,5 auf 6,0 und einer
Mahlung in der Jokro-Miihle zu einer Reduktion der Reisslinge um 1,4 km be-
ziehungsweise um 15,7 % fiihrt. Entgegen diesen Ergebnissen zeigte JOBsTL [1999],
dass bei der Hochkonsistenz-Mahlung mit einer spezifischen Mahlleistung von 180
kWh/t und einer Stoffdichte von rund 35,5% eine Absenkung des pH-Wertes von
10,8 auf 9,0 zu einem Anstieg der Zugfestigkeit um 3,1 % und zu einem Abfall der
Bruchdehnung um 3,3% fiihrte, wodurch die Zugbrucharbeit unverdandert blieb.
Lediglich der Mahlgrad stiegt bei einem pH-Wert von 10,8 um 2°SR an. Unter der
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Annahme, dass eine starkere Faserquellung fiir die Hochkonsistenz-Mahlung eine
positive Rolle spielt, entsprechen diese Ergebnisse bei einem pH-Wert rund um 9,0,
wo das Wasserriickhaltevermogen ein Maximum hat, den Erwartungen. JOBsTL [1999]
beobachtete jedoch auch, dass bei einem pH-Wert von 10,8 der Zellstoff zunehmend
verseift wirkte. Es wurde nicht gekldrt, ob von dieser Seite her eine Auswirkung des
Reibungskoeffizienten zwischen der Mahlplatte und dem Zellstoff auf die Verweilzeit
des Stoffes im Mahlspalt vorhanden war. Durch die geringen Unterschiede lassen
die Ergebnisse von JOBSTL [1999] jedoch keine Aussagen iiber die Wichtigkeit des
pH-Wertes zu.

Ebenso findet man in der Fachliteratur wenig Hinweise auf den Einfluss der Stoff-
temperatur im Einlauf des Hochkonsistenz-Refiners auf das Mahlergebnis. In Bezug
auf die Niederkonsistenz-Mahlung zeigten ANON| [1980] und WIESINGER| [2007], dass
mit zunehmender Temperatur bis zu 80°C durch eine geringere Faserquellung die
Zugfestigkeit leicht abnimmt. In Bezug auf ungebleichten Kraftzellstoff wurde ange-
nommen, dass sich eine hohere Stofftemperatur aus zwei Griinden positiv auf die
Zugbrucharbeit auswirkt: (a) durch einen geringeren Energiebedarf, um den Stoff
im Mahlspalt auf 100°C zu erwdrmen und somit mehr Energie fiir die Verformung
der Faser zu Verfiigung steht und (b) durch eine bereits frither eintretende Lignin-
Erweichung der Faser im Mahlspalt, wodurch es zu einer hoheren Faserkrdauselung
und Bruchdehnung kommt. Fiir letztere Hypothese sind in der Fachliteratur in Be-
zug auf ungebleichten Sulfatzellstoff mit einer Ausbeute von rund 49 % nur wenig
Anhaltspunkte vorhanden. Die Glasiibergangstemperatur der Matrixpolymere im
Holz ist grundsétzlich vom Wassergehalt (BAck [1989]) und von den viskoelastischen
Eigenschaften abhingig (ViksTROM| [1979]). Ohne Wasser erweichen Hemizellulosen
und natives Lignin bei 200°C. Ab einem Feuchtegehalt von 2% bleibt die Erwei-
chungstemperatur von nativem Lignin unverdndert zwischen 110 und 120°C, jene
der Hemizellulosen sinkt mit zunehmenden Wassergehalt auf bis zu 25°C ab (HTun
ET AL.[1988]]). Im Falle von ungebleichtem Sulfatzellstoff fassten BACK AND SALMEN
[1982] zusammen, dass mit zunehmender Delignifizierung die Struktur von Lignin
und somit wahrscheinlich auch der Erweichungspunkt verandert wird.

Hoch- und Mittelkonsistenz Druckmahlung

SJOBERG AND HOGLUND| [2005] und |GURNAGUL ET AL. [2009] stellten erst kiirzlich
ein an die TMP-Mahlung angelehntes Konzept zur Stoffaufbereitung fiir hochporoses
Sackkraftpapier vor. Abbildung[2.7]in Kapitel veranschaulicht deren Konzept. In
der Studie von [SJoBERG AND HOGLUND| [2005] wurde ungebleichter Langfasersulfat-
Zellstoff atmospharisch bei 100°C und unter Druck bei 125°C und 175°C gemahlen.
Bei der Druckmahlung wurde der Zellstoff {iber eine verdichtende Stopfschnecke in
einen Druckbehilter beférdert und 30 Sekunden mit Dampf mit einem entsprechen-
den Dampfdruck auf die jeweilige Temperatur gebracht.
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Abbildung 2.13 Einfluss der Konsistenz (a) und der Temperatur (b) auf die Faserkrduse-
lung (dargestellt als Formfaktor) bei unterschiedlicher spezifischer Mahl-
leistung im Hochkonsistenz-Refiner ohne (a) und mit Uberdruck (b und c).
Bei der Druckmahlung (b und c) wurde eine Stoffdichte von 35 % gewahlt.
Abbildung c zeigt die Streckung der Faser in Folge der Niederkonsistenz-
Mahlung. Abbildungen entnommen aus SJOBERG AND HOGLUND|[2005].

Abbildung unterstreicht nochmals den Einfluf$ der Konsistenz und der spe-
zifischen Mahlarbeit auf die Faserkrduselung. In Folge der Druckmahlung stieg die
Krauselung (bzw. sank der Formfaktor) bei einer Mahlleistung von 200 kWh/t auf
einen maximalen Wert von 18 bis 20%, ehe dieser bei einer hoheren Mahlbelas-
tung wieder abnahm. In Folge der Niederkonsistenz-Mahlung wurden die durch die
Hochkonsistenz-Mahlung stark gekrduselten Fasern wieder zumindest auf das Ni-
veau des ungemahlenen Zellstoffs gestreckt.

Die geringere Zugfestigkeit bei der Druckmahlung wurde auf die Kombination von
hohem Druck mit der hohen Temperatur und der hohen Konsistenz in der Stopf-
schnecke beziehungsweise im Refiner und deren Einfluf8 auf die Verhornung der Fa-
ser zurilickgefiihrt. Die Mahlung bei erh6hten Temperaturen fiihrt zu einer Reduktion
der PorengrofSe der ungebleichten Langfaser (SJOBERG AND HOGLUND|[2007A]). Davon
abgesehen wurde bei 125°C ein optimales Verhiltnis von Dehnung und Luftwider-
stand festgestellt. Abbildung[2.14) veranschaulicht, dass die Effekte der Druckmahlung
auch in der Niederkonsistenz-Mahlung ersichtlich sind. Die Druckmahlung fiihrt bei
einem vergleichbaren Luftwiderstand zu einer Verdoppelung der Bruchdehnung und
der Zugbrucharbeit. Die Verhornung der Faser und somit die geringere Zugfestigkeit
aus der Druckmahlung kann durch die Niederkonsistenz-Mahlung nicht im notwen-
digen Ausmafs kompensiert werden. Bei vergleichbaren spezifischen Leistungen in
der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung von 135 kWh/t bzw. 90 kWh/t fiihrte die
Druckmahlung bei 125 °C zu einer um 19 Nm/g geringeren Zugfestigkeit und einem
um 0,5 Sekunden geringeren Gurley Luftwiderstand, siehe Tabelle Durch die si-
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Abbildung 2.14 Der Einfluss der Niederkonsistenz-Mahlung auf die Zugfestigkeit, die
Bruchdehnung und die Zugbrucharbeit im Verhéltnis zum Gurley Luftwi-
derstand (|SJOBERG AND HOGLUND| [2005]).

LC-Mahlung | Mahlgrad | Dichte | Zugfestigkeit | Zugbrucharbeit | Dehnung | Gurley
[kwh/t] [SR] [kg/m] [Nm/g] /gl [%] [Sek.]
Atmosphairische Hochkonsistenz-Mahlung bei 100 °C und 135 kWh/t
0 15 476 47,6 1,17 34 0,7
70 21 552 74,2 1,89 3,9 4,5
90 24,5 579 77,9 2,11 43 4,5
Druckmahlung bei 125 °C und 126 kWh/t
0 13,5 512 22,6 0,59 3,4 0,3
69 19,5 592 52,3 2,5 7,2 31
96 24 633 59 2,34 6 5

Tabelle 2.1 Vergleich der atmospérischen Hochkonsistenz-Mahlung und der Druckmahlung
von ungebleichten Sulfat-Zellstoff nach SJoBERG AND HOGLUND| [2005]).
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gnifikant hohere Bruchdehnung bei der Druckmahlung {ibertrifft die Zugbrucharbeit
jene der atmosphérischen Hochkonsistenz-Mahlung. (GURNAGUL ET AL. [2009] fiihrten
diesen Unterschied auch auf den geringeren Faserkollaps und die geringere Faser-
quellung zuritick.

GURNAGUL ET AL. [2009] bestdtigten die Erkenntnisse fiir gebleichten Langfasersul-
fat Zellstoff und folgerten, dass die Druckmahlung eine einzigartige Moglichkeit zur
Herstellung von dehnfdhigem Kraftpapier mit extrem hoher Arbeitsaufnahme bei ho-
her Porositét ist. So zeigten GURNAGUL ET AL. [2009], dass mit der Druckmahlung auf
10 Gurley Sekunden im Vergleich zur atmosphérischen Hochkonsistenz-Mahlung ei-
ne Zugbrucharbeit von rund 4,2 J/g erreicht werden. Die atmosphédrische Mahlung
fiihrte zu einer Zugbrucharbeit von rund 2,5 ]/g.

2.4.3 Mahlsequenz von Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung

Abbildung in Kapitel beschreibt jene Reihenfolge von Mahlaggregaten wie
sie im Grof3teil der weltweiten Sackkraftpapierfabriken angeordnet sind (ScoTT-KERR
[1997]): Hochkonsistenz-Mahlung vor Niederkonsistenz-Mahlung (WEsT [1964], PEA-
KEs| [1967], FuENTESs ET AL. [1981], MoHLIN| [2002] und HARJU AND HIETANUMMI
[2003]). In einer reinen Hochkonsistenz-Mahlung von ungebleichtem Langfaser-
Sulfaztellstoff ist die notwendige spezifische Mahlarbeit fiir 650 ml Canadian Stan-
dard Freeness (CSF) um 271 % hoher als jene der Niederkonsistenz-Mahlung (FUENTES
ET AL.| [1981]). Eine Kombination der Mahlung benotigte zwar immer noch die dop-
pelte spezifische Mahlleistung, fiihrte jedoch auch zu einer um bis zu 19 % hoheren
Festigkeit und einer um bis zu 25% hoheren Zugbrucharbeit. Vergleicht man die
spezifische Mahlarbeit von gebleichtem Langfaser-Sulfatzellstoff fiir eine Festigkeit
von 70 Nm/g, so benotigt man mit 1530 kWh/t in der Hochkonsistenz-Mahlung die
8fache Leistung der Niederkonsistenz-Mahlung (Harju aND Hieranumwmi [2003]).
Bei dieser uniiblich hohen Mahlleistung steigt der Luftwiderstand auf 270 Gurley
Sekunden an. Durch die Kombination der Hoch- mit der Niederkonsistenz-Mahlung
wird eine Verringerung der aus der Hochkonsistenz-Mahlung entstandenen Faser-
btindel (FUENTEs ET AL. [1981]) und eine energetisch optimierte Moglichkeit zur
Einstellung der Luftdurchldssigkeit, des Mahlgrades oder der erforderlichen Zugfes-
tigkeit (SCOTT-KERR! [1997]]) erreicht. Die Niederkonsistenz-Mahlung leistet zudem
einen wesentlichen Beitrag zur Erreichung der notigen Schrumpfkrifte in der Tro-
ckenpartie (FELLERS AND LasoN| [202]) und fiihrt somit zu einem gleichméafligeren
Querdehnungsprofil. Ohne eine weitere Mahlung nach der Hochkonsistenz-Mahlung
schrumpfen die beiden Papierrdnder iiberproportional mehr, wodurch die Papierstei-
figkeit darunter leidet und in den nachfolgenden Verarbeitungsschritten Probleme
macht.

In den Untersuchungen von HARju AND Hieranummr [2003] wurde gezeigt,
dass die Niederkonsistenz-Mahlung zwar die Faserkrduselung von 17 % aus der
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Pressaf. | Hochk.-Ref. | Chemif. | Knet-Disp. | Scheiben-Disp.

Energiebedarf | [kWh/t] | 30-80 30-350 30-100 30-60 50-80
Krduselung [-] +++ ++ +++ k.A. k.A.
Mahlwirkung [-] — ++ + k.A. k.A.

Diff. Geschw. [m/s] 1,5 50-60 k.A. 7-12 50-60

SD Einl. [%] 15-20 25-35 20-30 25-35 25-35

SD Ausl. [%] bis 45 25-35 k.A. 25-35 25-35

Stofftemperatur [°C] 0-75 bis zu 115 k.A. 95-100 90-130
Verweilzeit [Sek.] 8-12 <3 k.A. 30 <1

Tabelle 2.2 Bewertung der Geridte zur Kriuselung von Zellstoff im Pressafiner, im
Hochkonsistenz-Refiner, im Chemifiner sowie im Knet- und Scheibendisperger.
SD bedeutet Stoffdichte im Ein- und Auslauf. Die Daten wurden in Anlehnung
an MUNSTER| [2010] zusammengefasst.

Hochkonsistenz-Mahlung auf 14,8% und somit auf das Niveau der alleinigen
Niederkonsistenz-Mahlung reduziert, aber die Dehnung mit 4,7 % um 0,5 % dartiber
lag. SETH [2004] fiihrt dies auf die in der Hochkonsistenz-Mahlung entstandenen
Faser Mikrokompressionen zuriick, die in der Niederkonsistenz-Mahlung in keinem
oder einem duflerst geringem Mafs reduziert werden.

Es gibt nur wenige Literaturberichte, dass eine Umkehrung der Mahlreihenfolge
getestet wurde. Unter Laborbedingungen haben WATsoN ET AL. [1966] Versuche in
der PFI-Miihle durchgefiihrt. In Bezug auf eine industrielle Umsetzung berichtete
BrauNs|[1972] tiber eine Ausnahme bei Korsnéds AB, wo ein Niederkonsistenz-Refiner
vor und vermutlich mehrere Niederkonsistenz-Refiner nach dem Frotapulper ange-
ordnet sind.

24.4 Knetende Mahlung

Vor dem industriellen Durchbruch der Hochkonsistenz-Refiner in der Stoffaufbe-
reitung von Sackkraftpapier wurde an der Entwicklung verschiedenster Ansitze
zur Erzeugung der Faserkrduselung beziehungsweise der Dehnfdhigkeit von Papier
gearbeitet. Tabelle 2.2 veranschaulicht die Unterschiede einzelner Aggregate, die zur
Krauselung von Zellstoff herangezogen werden konnen. Der Pressafiner zeichnet sich
vor allem durch effiziente Krduselung bei vergleichbar geringem Energieaufwand
aus. Mogliche Indikationen dafiir konnten die geringe Differenzgeschwindigkeit, die
hohe Verweilzeit und eine bestimmte simultan wirkende Entwésserung sein. Die me-
chanische Beanspruchung von Holz- und Zellstoff in Aggregaten mit - im Vergleich
zu Refinern - sich langsam drehenden Knetelementen ist in der Holzstoffherstellung
und der Altpapieraufbereitung ein giangiger Prozessschritt.

In modernen TMP-Linien einiger graphischer Papiermaschinen werden zur Reduk-
tion der spezifischen Mahlleistung Hackschnitzel im einer Stopfschnecke, im Bivis-
Extruder, im PREX-Impregnator oder im Andritz MSD Impressafiner mechanisch
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Abbildung 2.15 Darstellung einer Stopfschnecke (links) und eines Andritz MSD RT Pressa-

finers (rechts). (GoRrskr ET AL. [2010]).

vorbehandelt (Gorsk1 ET AL, [2010]; siehe Abbildung [2.15), wodurch die Holzfasern
in Bereich der Mittellamelle bereits vor der eigentlichen Mahlung vereinzelt wer-

den (Kure ET AL. [1999]]). Abbildung links zeigt eine Stopfschnecke, wie sie

klassischerweise zum Abdichten des Systems der TMP-Mahlung verwendet wird.

Die Hackschnitzel konnen im atmosphédrischem Einlauf zur konisch zulaufenden
Schnecke, im Gehéduse des Aggregats und auch im nachfolgenden Thermomischer
mit Dampf aufgeheizt werden. Das feststehende Statorgehduse der Stopfschnecke ist
perforiert, wodurch bei einer Verdichtungsrate von rund 2,7 : 1 Wasser und Extrakt-
stoffe aus dem Holz gepresst werden konnen. Im Andritz MSD (Modulate Screw
Device) - Impressafiner konnen im Vergleich zur konventionellen Stopfschnecke Ver-
dichtungsraten bis zu 4 : 1 erreicht werden.

S16BERG AND HOGLUND| [20078] und (GURNAGUL ET AL, [2009] untersuchten erst
kiirzlich die Eignung einer knetenden Behandlung von gebleichtem und ungebleich-

tem Langfaser-Sulfatzellstoff in Stopfschnecken und Bivis Extrudern. Ahnlich wie
bei der knetenden Behandlung im atmosphirischen Frotapulper berichtete
laND HOcGLUND| [2007B] von einer im Vergleich zur klassischen atmosphérischen
Hochkonsistenz-Mahlung &dufierst geringen spezifischen Mahlleistung zwischen 10
und 20 kWh/t um eine vergleichbare Dehnung zu erreichen. Abbildung (a)
verdeutlicht den Einfluff der Temperatur auf die Faserkrduselung. Sie zeigt, dass

bei einer bestimmten Verdichtungsrate der Stopfschnecke die Anzahl der Durch-
laufe bzw. die Verweilzeit eine untergeordnete Rolle spielen. Eine Aufheizung der
Faser im Bereich der Erweichungstemperatur von Lignin von 120°C fiihrt zu ei-
nem signifikant geringeren Formfaktor und bzw. zu einer hoheren Faserkrduselung.
Eine stark verformte Faser weist je nach Definition eine hohe Kriduselung bzw.
einen geringen Formfaktor auf (siehe Abschnitt 2.5.2). Die weiteren Abbildungen
(b) und (c) zeigen die Reduktion der Faserkrduselung mit zunehmender spezifi-
scher Mahlleistung in der nachfolgenden Niederkonsistenz-Mahlung. Die Kréduse-
lung ohne einer Niederkonsistenz-Mahlung zeigt das Ergebnis der vorhergehenden
Hochkonsistenz-Behandlung bei den jeweiligen Prozessbedingungen. Abbildung
(b) stellt den Einfluss der hoheren Verdichtungsrate des Profil 2 im Bivis Extruder
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Abbildung 2.16 Einfluss der knetenden Mahlung bei verschiedenen Durchldufen durch ein
Stopfschnecke auf die Faserkrdauselung, dargestellt als Formfaktor (a). Die
weiteren Abbildungen zeigen die Niederkonsistenz-Mahlung von behan-
deltem Sulftat-Zellstoff im Bivis-Extruder (b) und bei drei Durchldufen in
der Stopfschnecke im Vergleich zur Hochkonsistenz-Mahlung (c). Entnom-
men aus SJOBERG AND HOGLUND| [20078].

auf die Faserkrduselung dar. In der rechten Abbildung ist ersichtlich, dass in einer
atmosphérischen Hochkonsistenz-Mahlung bei bis zu 370 kWh/t nicht anndhernd so
gekrduselte ungebleichte Fasern wie in einer unter Druck stehenden Stopfschnecke
entstehen. GURNAGUL ET AL.|[2009] bestdtigte diesen Effekt in Bezug auf gebleichten
Langfaser-Sulfatzellstoff. MINTON| [1990] berichtete, dass eine permanente und hohe
Faserkrduselung auch durch eine knetende Entwéasserung in einer Stopfschnecke auf
einen Trockengehalt von bis zu 50 % erreicht werden kann. LEONHARDT| [2003] stellte
fest, dass eine permanente Faserkrduselung durch Kneten im Hochtemperaturbe-
reich erreicht wird, die selbst mit einer Latenzbehandlung nicht verringert werden
konnte. Die Temperatur alleine ohne eine mechanische Einwirkung fiihrt zur einem
signifikanten Anstieg der Faserkrduselung (LEITNER ET AL. [2013A], LEITNER ET AL.
[2013B]). Abbildung (c) veranschaulicht, dass eine nachfolgende Druckmahlung
im Hochkonsistenz-Refiner zwar zu keiner nennenswert hoheren Faserkrduselung
fihrt, jedoch bleibt diese in der Niederkonsistenz-Mahlung erhalten. Die hochste
Zugbrucharbeit und Dehnung wurde durch eine Kombination von Kneten im Bivis-
Extruder bei maximaler Verdichtung und einer Niederkonsisten-Mahlung erreicht.
Die Zugfestigkeit war wie in den vorhergehenden Studien von |SJOBERG AND HOG-
LUND [2005] fiir Sackkraftpapier jedoch nicht ausreichend.

In der Aufbereitung von Altpapier findet man mit dem Disperger ebenfalls ein Aggre-
gat zur knetenden Faserbehandlung. Disperger dienen zur Entfernung von Stickies,
zum Ablosen der Druckfarbe und zur Einmischung von Chemikalien.

In Abbildung (a) ist ein einschéftiger Knet-Disperger mit mehreren Storele-
mente im Bereich des Auslaufes dargestellt. Neben dem Scheiben-Disperger, einem
Einscheiben-Refiner mit speziellen Knetplatten anstatt Mahlplatten, werden ein-
schiftige und zweischiftige Knet-Disperger nach PAKARINEN| [2000] zur Ablosung
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Abbildung 2.17 Darstellung eines Knet-Dispergers (a) aus PAKARINEN] [2000], eines Frota-
pulpers (b) und eines Micar Mixers (c) aus PELLETIER ET AL.|[1987].

von speziellen Druckpartikeln verwendet. Bei letzteren fiihrt die geringe Relativge-
schwindigkeit zwischen den Rotor- und Statorelementen von 0,5 bis 13 m/s und die
hohe Stoffdichte von 22 % bis 35% zu einer duflerst schonenden Faserbehandlung
ohne Einfluf$ auf den Mahlgrad. Die spezifische Mahlarbeit wird im Bereich von 30
bis 120 kWh/t von der Art der Storelemente des Stators, vom Widerstand des Stoff-
stroms am Ende des Knet-Dispergers und von der Drehzahl des Rotors beeinflusst.
Versuche an Maschinen mit industrieller Baugrofie verdeutlichten, dass im Vergleich
zum Scheiben-Disperger der Knet-Disperger bei gleicher spezifischer Dispergierar-
beit zu einer hoheren Faserkrduselung und Porositit fiihrt (KRIEBEL AND S1GL [1998]).
In KreBeL AND SIGL [1998] wird auch der Einflufs der Stofftemperatur im Knet-
Disperger auf die Faserkrdauselung und Faserflexibilisierung und deren Auswirkung
auf die Zugfestigkeit, Porositat, Bruchdehnung und das spezifische Volumen von
gebleichtem Langfaser-Zellstoff beschrieben. Eine Verdoppelung der Stofftemperatur
auf 90°C fiihrt zu einer Steigerung der Porositit um 120 % und zu einer Reduktion
der Zugfestigkeit um 20 %. Beim Knet-Disperger hingegen fiihrt eine Verdoppelung
der Temperatur zu einem Abfall des Mahlgrades um 3 Einheiten. Durch die Warme-
entwicklung im Scheiben-Disperger spielt die Temperatur eine untergeordnete Rolle
in Bezug auf die Reduktion des Mahlgrades.

Zur Steigerung der Naflidehnung von Sulfitzellstoff in Zeitungsdruckmaschinen tes-
teten |PELLETIER ET AL. [1987] einen Micar-Mixer und einen Frotapulper. Letzterer
wurde seit seiner Markteinfithrung im Jahr 1962 auch in einigen Sackkraftpapierfa-
briken als Ersatz des klassischen Hochkonsistenz-Refiners oder auch zur Zermahlung
der Splitter in der Zellstofferzeugung eingesetzt (BRAUNS| [1972]). PELLETIER ET AL.
[1987] berichteten, dass die knetende Faserbehandlung zu einem signifikanten An-
stieg der Faserkrduselung und zu einer Verbesserung der Bruchdehnung und des
Weiterreiffwiderstandes fiihrte. Die positiven Effekte wurden ebenfalls beim Sack-
kraftpapierhersteller Korsnds AB festgestellt (BRauNs| [1972]). Durch eine gezielte
schonende Niederkonsistenz-Mahlung und eine nachfolgende Frotation bei einer
Stoffdichte von rund 31 % und einer spezifischen Mahlleistung im Frotapulper von
rund 35 kWh/t konnte die Papierdehnung von 7,5 % auf 8,5 % erhoht werden. Einen
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dhnlichen Effekt beobachteten KRIEBEL AND SiGL| [1998] bei der Behandlung von
gebleichtem Langfaser-Zellstoff im Knet-Disperger. Durch eine vorhergehende Mah-
lung auf 23°SR wurde im Vergleich zum unbehandelten Stoff bei gleicher spezifischer
Dispergierarbeit ein um 19 % hoheres spezifisches Volumen festgestellt.

2.4.5 Fazit

Der Stand der Technik zeigt eindeutig, dass es Alternativen oder alternative Be-
triebsweisen zum derzeit weit verbreiteten Konzept der Hoch- und Niederkonsistenz-
Mahlung gibt.

Fiir hochqualitative Sackkraftpapiersorten mit hohen Anforderungen an die Zug-
brucharbeit ist eine schonende Behandlung bei einer Konsistenz von mindestens 30 %
unabdingbar. Durch eine vorhergehende Niederkonsistenz-Mahlung kann die Bruch-
dehnung von Papier um 1% absolut noch gesteigert werden. Die Hochkonsistenz-
Mahlung ist jedoch ein duflerst energie-ineffizienter Prozess, in dem 95 % der Energie
in Warme umgewandelt werden, wodurch fiir nachgeschaltete Prozesse durch die
Aufwarmung verbundener Prozesse auch Nachteile entstehen konnen.

Eine knetende Faserbehandlung wie beispielsweise im Frotapulper fiihrt zu einer
geringeren Warmeentwicklung und bedarf zwischen 15 und 25 % der spezifischen
Leistung eines Hochkonsistenz-Refiners. In Kombination mit der Druckmahlung und
einer Temperaturbehandlung rund um den Lignin-Erweichungspunkt bei 125°C wur-
de ein Anstieg der Bruchdehnung und der Zugbrucharbeit bei im Vergleich zur
Hochkonsistenz-Mahlung - geringerem Luftwiderstand erzielt. Durch die zunehmen-
de Faserverhornung bei hohen Temperaturen und die damit einhergehende Reduk-
tion der Zugfestigkeit ist die Druckmahlung fiir Sackkraftpapier nicht geeignet. Fiir
andere Sorten mit geringeren Anforderungen an die Festigkeit ist die Druckmahlung
eine durchaus interessante Option.

2.5 Interpretation des Mahlergebnisses

Im folgenden Kapitel wird auf die moglichen Riickschliisse von der Labormahlung
auf die industrielle Mahlung eingegangen. Um die Unterschiede dieser beiden Mah-
lungsarten und deren Einfluss auf die Papiereigenschaften besser zu verstehen, wird
schwerpunktmifig auf die Analyse der Fasereigenschaften eingegangen.

2,51 Labormahlung

Der Vergleich der Labormahlung mit einer industrienahen Mahlung ist fiir die Aus-
sage von Forschungsaufgaben von aufierordentlicher Bedeutung, und wurde bereits
von einigen Forschungsgruppen untersucht (MOHLIN AND ALFREDSSON [1990], WALL-
BACKS ET AL. [1991], KEREKES|[2005]). Aufgrund der in Kapitel [3.2] beschriebenen Me-
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thoden sind fiir diese Arbeit die Unterschiede zwischen einer PFI-Mahlung bei un-
terschiedlichen Stoffkonsistenzen und einer industrienahen Mahlung im Scheiben-
Refiner interessant. Im Vergleich zur industriellen Mahlung in Scheiben-Refinern
fithrt die PFI-Mahlung zu einem wesentlich geringeren Feinstoffgehalt und einer ge-
ringeren Faserfibrillierung (DEKKER! [2003]]). Fiir Sackkraftpapier ist eine stark fibrillie-
rende Mahlung und somit ein hoher Feinstoffgehalt nur in einem bestimmten Ausmaf3
interessant (KANG AND PAULAPURO| [2006]). MOHLIN AND ALFREDSSON [[1990] vergli-
chen die Labormahlung in der PFI-Miihle mit einer industrienahen Niederkonsistenz-
Mahlung im Beloit-Doppelscheiben-Refiner in der Versuchspapiermaschine FEX so-
wie mit der Mahlung im Flachkegel Escher-Wyss-Refiner bei unterschiedlichen Kan-
tenbelastungen von 0,5 und 3,0 Ws/m. Auf Basis des gleichen Mahlgrades unter-
scheidet sich die PFI-Mahlung von der industriellen Mahlung mafigeblich und fiihrt
zu einer hoheren Reduktion der Faserkrduselung, einer hoheren Zugfestigkeit und ei-
ner geringeren Faserkiirzung. Lediglich das Wasserriickhaltevermogen war mit jenem
der industriellen Mahlaggregate vergleichbar. Diese Unterschiede wurden grofiteils
von der Homogenitdt der Mahlung beeinflusst. Wahrend in industriellen Aggregaten
nur ein Bruchteil der Fasern im Mahlspalt gestreckt und gemahlen werden, erfafst
die PFI-Miihle alle Fasern gleichermafsen. Abbildung illustriert die Unterschiede
zwischen einer PFI-Mahlung und einer Mahlung im Flachkegel Escher-Wyss- und im
Beloit-Doppelscheiben-Refiner. Beim Anstieg der projizierten Faserldnge in der PFI-
Mahlung handelt es sich durch die effektive Streckung der Fasern wahrscheinlich um
ein Messartefakt. Beim Escher-Wyss-Refiner fiihrt eine 6fach hohere Kantenbelastung
zu einer signifikanten Faserkiirzung.

Tensile index, Nm/g
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Abbildung 2.18 Unterschiede der PFI-Mahlung im Labor und einer industrienahen Mah-
lung im Beloit-Doppelscheiben-Refiner in der Versuchspapiermaschine FEX
bei einer Kantenbelastung von 2 Ws/m sowie einer Mahlung im Flachkegel
Escher-Wyss Refiner bei unterschiedlichen Kantenbelastungen von 0,5 und
3 Ws/m auf die Zugfestigkeit von Laborblidttern und die Faserlinge nach
MOHLIN AND ALFREDSSON] [1990].
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Neben einer indirekten Beurteilung verschiedener Arten der Mahlung, beispiels-
weise anhand des Mabhlgrades, ist ein aussagekriftiger Vergleich zwischen der PFI-
Mahlung und einer industriellen Mahlung auch aufgrund der eingebrachten Ener-
gie moglich. Die Umrechnung der Umdrehungen in einer PFI-Miihle auf die spe-
zifische Mahlenergie ist abhéngig von der jeweiligen Art des Zellstoffes (KEREKES
[2005]). Bei gebleichtem Sulfat-Zellstoff wird je Umdrehungszahl zwischen 0,16 und
0,19 kWh/t und bei ungebleichtem Sulfat-Zellstoff 0,2 kWh/t Energie iibertragen.
Aufgrund der Arbeitsweise der PFI-Miihle entsprechen bei ungebleichtem Zellstoff
dadurch 3000 und 4000 Umdrehungen einer spezifischen Mahlleistung von rund 590
und 780 kWh/t, wobei unter industriellen Bedingungen fiir die gleiche Porositidt von
6 Sekunden nur zwischen 10 und 13 % der spezifischen Energie einer PFI-Miihle auf-
gewendet werden. Der Vergleich von PFI-Miihle und einer industriellen Mahlung im
Escher-Wyss Flachkegel Refiner nach |KErekEs [2005] bestdtigt zwar die Ergebnisse
von MOHLIN AND ALFREDSSON| [1990], dass bei gleichem Mahlgrad die Festigkeit der
Labormahlung signifikant jener tiber der industriellen Mahlung liegt, jedoch bei der
Betrachtung der spezifischen Mahlenergie ist die Reihenfolge umgekehrt. Welcher
Anteil der gesamten Mahlenergie in der PFI-Miihle in die Faserumformung bzw. in
die Erwdrmung des Stoffes eingebracht wurde, wurde in der Arbeit von KEREKES
[2005] nicht beurteilt. Diese Unterschiede zwischen der technologischen und der ener-
getischen Betrachtung sind mafigeblich vom hoheren Grad der Faserfibrillierung und
dem Feinstoffgehalt der industriellen Mahlung beeinflufst. In diesem Zusammenhang
spielt auch die spezifische Kantenbelastung eine wesentliche Rolle.

Pgesamt — Pleer = Pret
Lxn

Spezifische Kantenbelastung [Ws/m] = (2.4)
Formel beschreibt die Netto-Mahlenergie Pyet je Meter Kantenldnge, wobei L fiir
die Summe der Kantenldnge je Umdrehung und n fiir die Anzahl der Umdrehun-
gen je Sekunde stehen. Eine Reduktion der spezifischen Kantenbelastung im Escher-
Wyss-Refiner auf das Niveau der PFI-Miihle fiihrte zu einer signifikanten Steigerung
der Zugfestigkeit weit tiber dem der PFI-Mahlung (MOHLIN AND ALFREDSSON| [1990]).
Wie im fortfithrenden Abschnitt beschrieben wird, spielt in diesem Zusammenhang
auch die Stoffdichte eine wesentliche Rolle bei den technologischen Unterschieden
der beiden Mahlungsarten. Mit steigender Stoffdichte sinkt die Zugfestigkeit.

Verschiedene Autoren (STEPHANSEN]|[1948]], ARLOV AND HAUANI[1965]], WATSON ET AL.
[1966], KisBLEWHITE| [1974], IMILLER [1989]) untersuchten bereits den Einfluss der
Stoffkonsistenz in der PFI-Miihle auf die Faser- und Papiereigenschaften. Bei einer
normgerechten Mahlung nach ISO-5264-2| [2011] bei einer Konsistenz von 10 % stellt
sich ein Mahlspalt zwischen 500 bis 700 um ein. Bei einer Konsistenz um 20 % stellt
sich ein Spalt von 400 bis 1000 um ein. Durch die Kompression des Zellstoffes sinkt
der Spalt auf mehr als 20 % mit fortlaufender Mahldauer ab. Durch eine Erhchung der
Konsistenz auf 30 % steigt der Mahlspalt auf 1300 bis 1700 pm an (ARLOV AND HAu-
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AN [1965], WATSON ET AL.|[1966]). Bei einem weiteren Anstieg der Konsistenz bis zu
40 % &ndert sich die Art der Mahlung dahingehend, dafs der Mahlspalt mit fortschrei-
tender Mahldauer bis zu 10000 Umdrehungen wieder ansteigt. ARLOV AND HAUAN
[1965] erklarten diesen Effekt damit, dass mit steigender Konsistenz die Fasern im
Mahlspalt nicht mehr durch den Mahlkoérper ausgerichtet werden, sondern es zu ei-
ner Bildung von klumpenférmigen Faseragglomeraten kommt. Lichtmikroskopische
Aufnahmen haben gezeigt, dass dadurch die Fasern ein hoheres Maf3 an Faserdefor-
mationen aufwiesen (ARLOV AND HAUAN| [1965]], WATSON ET AL. [1966], KIBBLEWHITE
[1974]). Ahnliche Effekte sind auch bei der industriellen Hochkonsistenz-Mahlung
zu beobachten. Ein hoherer Mahlspalt fiihrt zu einer ineffizienteren Ubertragung der
Mahlenergie auf die Faser (STEPHANSEN [1948]]), und somit zu einem hoheren spe-
zifischen Energieverbrauch fiir eine bestimmte Anzahl an Umdrehungen. So haben
WATSON ET AL. [1966] gezeigt, dass bei 5000 Umdrehungen die spezifische Mahlener-
gie bei 30 % Konsistenz im Vergleich zu 10 % um 25 % ansteigt.

Dadurch steigt die Anzahl der Umdrehungen fiir einen bestimmten Mahlgrad mit
steigender Konsistenz bis 40 % stetig an (ARLOV AND HauAN| [1965], KIBBLEWHITE
[1974], WATsoN ET AL{[1966]). Neben einer ineffizienteren Ubertragung der Mahlener-
gie sinkt die Zugfestigkeit von Langfaser-Sulfatzellstoff (KiBBLEWHITE| [1974], MILLER
[1989], ArRLov AND HAUAN [1965]) ebenfalls durch eine zunehmende Faserkrdauselung
und Erwdrmung des Stoffes bei hoherer Stoffdichte (WIESINGER! [2007]) und der damit
einhergehenden geringeren Faserquellung ab. WATSON ET AL.|[1966] berichteten, dass
bei 5000 Umdrehungen und einer Stoffdichte von 35 % die Reissldange von 8,9 km bei
10 % auf 6,6 km abnahm. Der Luftwiderstand nach Gurley sank von 34 Sekunden auf
10,5 Sekunden am stirksten ab. Die Bruchdehnung hingegen stieg von 7,9 % auf 9,8 %
an.

ARLOV AND HAUAN] [1965] und WATsON ET AL. [1966] untersuchten eine kombinierte
Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung in der PFI-Miihle. Im Vergleich zu einer ein-
stufigen Mahlung bei 20 % Konsistenz und 4000 Umdrehungen fiihrte eine kombinier-
te Mahlung bei Stoffdichten von 30 % und 5 % zu keiner Verdnderung der Reisslange.
Im Vergleich zur Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung werden der Mahlgrad und
die Bruchdehnung bei gleicher Anzahl der Umdrehungen in der Mittelkonsistenz-
Mahlung bei 20 % Konsistenz um 64 % beziehungsweise um 16 % reduziert.

Im Gegensatz zur reinen Niederkonsistenz-Mahlung wurde im Hinblick auf die
Hoch- und Mittelkonsistenz-Mahlung bisher noch kein direkter Vergleich einer PFI-
Mahlung mit der industriellen Mahlung veroffentlicht.

2.5.2 Beurteilung des Mahlergebnis

Die Wirkung der Zellstoffmahlung kann mittels direkter und indirekter Methoden
beschrieben werden. Klassische direkte Methoden sind beispielsweise der Mahlgrad
nach ISO-5267-1 [1999] oder die Faserlinge. Indirekte Methoden basierend auf der

35



2. Stand der Technik Interpretation des Mahlergebnisses 2.5

Beurteilung der Papiereigenschaften von Laborbldttern. Im folgenden Abschnitt wer-
den einige Ansitze erldutert.
Weitere Moglichkeiten zur direkten Beurteilung des Mahlergebnisses sind:

¢ die laingengewichtete Faserldnge

¢ die Faserkrduselung und Faserknicke

¢ die Fibrillierung der dufieren Zellwandschichten

¢ die Coarseness

¢ die Gesamt- und Oberflichenladung

¢ die Faserfestigkeit bestimmt als Nullreifslainge

¢ die Intensitat und Lange axialer Faserstauchungen
¢ die Faserflexibilitat

¢ die Faserquellung

Wichtige indirekte Moglichkeiten zur Beurteilung des Mahlergebnisses fiir Sackkraft-
papier sind:

¢ der Luftwiderstand versus Zugfestigkeit, Bruchdehnung und Zugbrucharbeit

¢ die Anzahl der Umdrehungen in der PFI Miihle (Mahlresistenz) fiir einen be-
stimmten Luftwiderstand

Direkte Beurteilung des Mahlergebnisses

Die Fasermorphologie hat einen wesentlichen Einflufs auf die Papiereigenschaften
(sieche Abschnitt . Die kommerziell erhéltlichen Faseranalysatoren unterscheiden
sich nur unwesentlich im Hinblick auf die Genauigkeit zur Bestimmung der Faserde-
formationen und die Faserldnge. Grofie Unterschiede wurden bei der Faserbreite und
dem Feinstoffgehalt gefunden (Guay ET AL. [2005]).

Die langengewichtete durchschnittliche Faserldnge wird mafigeblich von der Wahl
des Rohstoffes und der Art der Faserstoffaufbereitung beeinflufit. Diese wird nach

der folgenden Gleichung berechnet:

Y(n;-1;)

L; (mm) = (2.5)

wobei n; die Anzahl der Fasern einer Klasse und /; die mittlere Faserldnge der je-
weiligen Klasse sind. Abbildung zeigt Beispiele von Zellstoffen mit signifikant
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Abbildung 2.19 Beispiele der lingengewichteten durchschnittlichen Faserlingen eines un-
gemahlenen Kurzfaser Zellstoffes (a) mit 0,79 mm, eines Langfaser-
Zellstoffes nach einer stark kiirzenden Mahlung (b) mit 1,53 mm und ei-
nem Langfaser-Zellstoffes nach einer fibrillierenden Mahlung (c) mit 2,5
mm mittlerer Faserldnge.

unterschiedlichen lingengewichteten Faserldngen. Kurzfaserzellstoffe auf Basis von
Eukalyptus (Eucalyptus ssp.), Birke (Betula pendula) oder Pappel (Populus ssp.) ha-
ben gewohnlich eine enge Faserldngenverteilung und eine Faserlinge von unter 1
mm. Eine fibrillierende Mahlung eines Langfaserzellstoffes bei geringer spezifischer
Kantenbelastung erhidlt die urspriingliche Breite der Faserlingenverteilung. Eine
kiirzende Mahlung jedoch fiihrt zu einer signifikanten Anderung der Faserlingen-
verteilung und zu einer Faserldnge von unter 2 mm.

Die Coarseness gibt die spezifische Masse von Fasern je Faserlinge an. Diese wird
wie folgt berechnet:

Y.(1000 - M)
L(n)-N
wobei M die trockene Masse der Probe [g], L(n) die arithmetische Faserlinge und
N die Anzahl der Fasern der Probe ist. Durch die Unterschiede zwischen den Fa-
seranalysatoren bei der Unterscheidung zwischen Fein- und Faserstoff konnen bei

Coarseness (mg/m) = (2.6)

vergleichbaren Zellstoffen markant unterschiedliche Werte beobachtet werden. Die
Coarseness variiert zwischen den Holzarten und den Wuchsbedingungen. Druckholz-
fasern beispielsweise sind dickwandiger und stdrker lignifiziert als normale Fasern.
Diinnwandige Frithholzfasern haben im Vergleich zu dickwandigen Spatholzfasern
ein geringeres spezifisches Gewicht (NISKANEN| [1998]).

Die Bedeutung der Faserknicke und der Faserkrduselung werden im Kapitel
ndher erldutert. Faserknicke und Faserkrdselung sind Abweichungen von einer ideal

gestreckten Faser.
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Projizierte Faserldnge, Lp

Abbildung 2.20 Darstellung einer gebogenen und einer stark geknickten Faser. Die Faser-
krauselung ergibt sich aus dem Verhiltnis zwischen der projizierten- und
der eigentlichen Faserldnge. Das Bild wurde von Metso Automation zur
Verfligung gestellt.

Abbildung [2.20| veranschaulicht die Unterschiede zwischen einer leicht gekrausel-
ten und einer stark geknickten Faser. Die Faserkrdauselung (siehe Formel ist das
Verhiltnis aus der projizierten L, und der kontinuierlichen Faserldnge L. und wird
wie folgt berechnet:

Faserkrauselung [%] = ((EC) - 1> -100 (2.7)

p

Der Formfaktor (KARLSSON ET AL.[1999]) hingegen beschreibt die Ubereinstimmung
der Faserform mit einer Geraden und ist ndherungsweise 100 minus der Faserkrduse-
lung.

Die Intensitdt der Faserknicke wird als ungewichtete Anzahl aller Knicke je mm Faser-
lange beziehungsweise je Fasern oder als gewichteter Kink-Index nach KIBBLEWHITE
AND BROOKES|[1975] angegeben.

1N70-20° + 2N21_45° + 3Nas—90° + 4No1_150°
L.

Kink-Index [-] = (2.8)
In Kibblewhite’s Kink-Index werden die einzelnen Knicke einer Faser nach deren
Winkel gewichtet gezdhlt. Wie in Formel 2.8 dargestellt wird beispielsweise ein Knick
mit einem Winkel von 35 Grad doppelt gezahlt.

SjoBERG AND HOGLUND| [2005] beschreiben die Effekte der Hoch- und anschlieffenden
Niederkonsistenz-Mahlung auf die Faserkrduselung. Die Intensitédt der Faserdeforma-
tionen nimmt mit zunehmender spezifischer Mahlbelastung der Niederkonsistenz-
Mahlung stetig ab.

Die Fibrillierung der dufieren Zellwandschichten kann durch unterschiedliche Me-
thoden wie die Farbung der Faser (FERNANDO AND DANIEL| [2010], JoUTSIMO AND
ROBERTSEN| [2005]), durch Phasen-Kontrast-Mikroskopie (Kang [2007]), Abschwa-
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Abbildung 2.21 Darstellung einer wenig fibrillierten Faser eines Nadelholz Sulfatzellstoffes
(A) und einer stark fibrillierten mechanisch aufgeschlossenen Nadelholz
Faser (B). Die blau hinterlegten hervorstehenden Fibrillen werden optisch
von der eigentlichen rot umrandeten Faserzellwand abgehoben. Das Bild
wurde von Metso Automation zur Verfligung gestellt.

chung von UV-Licht im Optocrill-Messgerét (PETTERssON| [2010]) oder mittels eines
industriell erhéltlichen automatisierten Faseranalysators (e.g. Metso FS5, Techpap
MorFi) gemessen werden. Abbildung stellt ein Beispiel fiir zwei unterschiedlich
fibrillierte Fasern dar. Im Faseranalysator Metso FS5 wird die Fibrillierung wie in
Formel ausgewertet. Die Variable A steht fiir die Fliche der Fibrillen bzw. der
Faser. Die Grenze der rechnerischen Auflosung der Messung liegt bei 0,1 pum.

Fibrillierungs Index [%] = Akivritien. 100 (2.9)
AFaser

Abbildung zeigt den Anstieg der Fibrillierung mit fortschreitender
Niederkonsistenz-Mahlung.
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Abbildung 2.22 Zusammenhang von Fibrillierung und Mahlgrad von ungebleichtem Na-

delholz Sulfatzellstoff aus einer integrierten Fabrik und einem gebleichten
Nadelholz Sulfat Marktzellstoff.

Die Fibrillierung hangt unter anderem von der Verhornung des Zellstoffes (SETH
[2001A]) und der Zellstoffviskositit (MoLIN AND DANIEL [2004]) ab.

Die Bedeutung der Intensitdt und Lange axialer Faserstauchungen in Bezug auf Sack-

kraftpapier wurde in einer kiirzlich erschienen Publikation diskutiert (LEITNER ET AL.
[2014]). Die Veroffentlichung beschreibt die wesentlichen Verfahren zur Untersuchung
der Faserstauchungen, auch Mikrokompressionen genannt: (a) Simons-Staining nach
SiMoNs| [1950], (b) klassische Lichtmikroskopie nachWARDROP AND DADSWELL [1947]],
(c) Mikroskopie mit polarisiertem Licht nach HAKANEN AND HARTLER [1995], (d)
Faserkiirzung im Bereich der Mikrompressionen durch Enzyme oder Salzsdure nach
ANDER ET AL.| [2008] und (e) starke lokale Quellung der Mikrokompressionen nach
ANDER AND DANIEL| [2007]. Abbildung zeigt intensive axiale Faserstauchungen
und deren saure Spaltung mit konzentrierter Salzsdure.

Die Mahlung hat einen wesentlichen Einflufs auf die Flexibilitit von Zellstofffasern

und somit auf die Papiereigenschaften. Die Messung der Faserflexibilitdt ist jedoch
nicht trivial (EckHART [2009]). Aus diesem Grund befindet sich mit dem L&W
Fibermaster nur ein kommerziell erhéltliches Gerdt am Markt.

HattuLa aND Niemi [1988] beschrieben den EinflufS der Kochausbeute und
der Mahlung von Frith- und Spéatholztracheiden auf die Faserflexibilitit und ihren
Zusammenhang auf die Zugfestigkeit und Dichte von ungebleichten Papieren. Dick-
wandige Spatholzfasern waren abhidngig vom Mahlgrad und der Ausbeute rund
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Abbildung 2.23 Mikrokompressionen mit polarisiertem Licht vor (1) und nach (2) einer Be-

handlung mit Salzsdure nach |ANDER ET AL.| [2008].

doppelt so steif wie diinnwandige Fasern des Friihholzes. Bei einer Ausbeute von
43 % beispielsweise fiihrt ein Anstieg des Mahlgrades von 20 auf 55 zu doppelt so
flexiblen Friihholzfasern. Bei Spdtholzfasern wurde ein fiinffacher Anstieg der Fle-
xibilitdt beobachtet. Bei einer Ausbeute von 83 % konnten diese Effekte nicht mehr
festgestellt werden. Weiters zeigten [HaTTULA AND NIEMI| [1988] und [EckHART|[2009],
dass in Abhéngigkeit von der Ausbeute, flexible Frithholzfasern zu einem wesent-

lichen Anstieg der Blattdichte fithren. Bei einer Ausbeute von mehr als 51 % stieg
zudem die Zugfestigkeit mit steigender Flexibilitit an. Bei einer Ausbeute von rund
43 % sank die Festigkeit mit zunehmender Flexibilitiat wieder ab. Dieser Effekt wurde
auf eine geringere Faserfestigkeit oder eine geringere Oberflichenladung zuriickge-
fihrt.

Die Einzelfaserfestigkeit hat einen wesentlichen Einflufs auf die Papierfestigkeit. Die-

se kann mittels direkter und indirekter Methoden bestimmt werden. Bei der direkten
Messung der Faserfestigkeit werden einzelne ausgewdhlte Fasern in einem dafiir kon-
zipierten Zugpriifer gepriift. Dadurch kann der Einfluss der Fasermorphologie wie
beispielsweise von Mikrokompressionen, Tiipfel und dergleichen direkt gemessen
werden (PAGE ET AL/ [1972], HARTLER AND NYREN] [1968], ScantEwInD| [1966], MoTT]|
[2001]]). Die Methoden zur indirekten Messung der Faserfestigkeit wie die Null-
reiffldnge nach ISO-15361| [2000] hingegen erlauben zwar keine eindeutige Aussage
zu einzelnen lokalen Faserdefekten, sie konnen jedoch als Parameter zur Unterschei-

dung von Rohstoffen und Einflufs der Faserstoffaufbereitung herangezogen werden.
Die Methode der Nullreifslange ( wet Zero Span Tensile Strength, ZSTS) und deren Pro-
bleme wurden in |LEITNER ET AL. [2014] beschrieben. Eine wesentliche Voraussetzung

zur Interpretation der Nullreiilinge in Bezug auf die Einzelfaserfestigkeit ist eine
Interpolation der Zugfestigkeiten verschiedener Einspannlédngen auf eine theoretische
Einspannldnge von Null. Fehlt dies, so besteht die Gefahr, dass man den Einfluss
lokaler Faserdefekte mitmisst. Abbildung [2.24] veranschaulicht den Verlauf der Faser-
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Abbildung 2.24 Verlauf der Nullreillinge (ZSTS) in der Faserlinie und der Stoffaufberei-
tung einer Sackkraftpapiermaschine.

festigkeit in den einzelnen Prozefischritten der Faserlinie und der Stoffaufbereitung
einer Sackpapiermaschine. Wahrend die Lagerung der Fasern im Stapelturm sowie
die Hochkonsistenz-Mahlung die Nullreifilinge verringern, wird diese durch die
Latenz der Faser im Vorratsbehilter vor der Niederkonsistenz-Mahlung und durch
weitere Mahlung an sich signifikant erhoht. Diese Effekte werden mafsgeblich von
der Faserkrduselung und anderen dhnlichen Faserdefekten beeinflufit (SETH [2006],
LEITNER ET AL.[2014]). Die Faserldnge und Faser-Faser-Bindungen spielen eine eher
untergeordnete Rolle (SETH [2001B]). Um den stérenden Einfluss der Faserdeforma-
tionen auf die eigentliche Faserfestigkeit zu minimieren, schlagen MOHLIN ET AL.
[1996] vor, die reversiblen Schddigungen der Fasern durch eine vorgehende sanfte
PFI-Mahlung zu eliminieren. Erst dann kann das Mafs der irreversiblen Faserschadi-
gung in Folge des Koch- und Bleichprozesses aussagekraftig beurteilt werden.

Die Gesamt- und Oberflichenladung von Fasern sind im Hinblick auf die Faser-

quellung (LiNnDsTROM| [1980]) und den Ladungshaushalt im Wet-End einer Papier-
maschine (BEARDWAJ ET AL. [2004]) aufSerordentlich wichtig. BANAVATH ET AL. [2011]
beschrieben und verglichen unterschiedliche Methoden zur Bestimmung der Faserla-
dung.

Die negative Ladung der Fasern kommt vorwiegend von schwach sauren Gruppen,
welche unter neutralen oder alkalischen Bedingungen dissoziieren. Die Gesamtla-
dung der Naturfasern ist vorwiegend auf den Kochprozess zuriickzufiihren, und
wird mafigeblich vom Gehalt an oxidiertem Lignin (EKLUND AND T. LINDSTROM
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[1991]), dem Gehalt an phenolischen und katecholischen Gruppen (Sj0sTROM| [1989])
und dem Gehalt an Hemizellulosen (BUCHERT ET AL/ [1995]]) bestimmt. So zeigten
BHARDWAJ ET AL, [2006], dafd bei Radiata Pine (pinus radiata) mit steigender Kappa-
Zahl die Gesamtladung ansteigt und die Oberflaichenladung unveréndert bleibt.

Die Oberflachenladung der Fasern hiangt unter anderem von der Mahlung (BANAVATH
ET AL. [2011]/LyyTIKAINEN ET AL/ [2010]), der chemischen Zusammensetzung des
Feinstoffes (LIIMATAINEN ET AL. [2009], KanGAs AND KLEEN] [2004], [SUNDBERG ET AL.
[2003]) und der Porositit der Faseroberfliche (HuBBE ET AL. [2007]) ab. | BANAVATH
ET AL. [2011] stellten einen signifikant positiven Zusammenhang zwischen der Fibril-
lierung, ausgedriickt als die spezifische Oberfliche je Gramm, und der Oberflachen-
ladung fest.

Die Faserquellung ist ein Maf fiir Dimensionsdnderung der Faser unter verschie-
denen Prozess- und Umgebungsbedingungen. Die Menge an gebundenen Wassers
wird in der Trocknung schrittweise reduziert und fiihrt durch den starken Schrumpf
der Fasern Querrichtung zur Querdehnung von Papier. GANSER ET AL. [2014] ent-
deckten, dass die mittels Nanointendation ermittelte Elastizitdt der Faseroberfldache
im ungetrockneten Zustand um ein Vielfaches geringer ist als im getrockneten Zu-
stand. Diese steigt mit abnehmender Ausgleichsfeuchte bei verschiedenen relativen
Luftfeuchtigkeiten ebenfalls stark an. Zur Beurteilung des gebundenen Wassers eines
Zellstofferprobe vor der Trocknung werden in der Literatur grofiteils drei Metho-
den dafiir herangezogen: (a) eine kalorimetrische Methode (Differential Scanning
Calorimetry, DSC) nach LAINE ET AL. [2002], (b) der Fasersdttigungspunkt (FSP)
nach STONE AND SCALLAN| [1967] und (c) das Wasserriickhaltevermogen (WRV) nach
SCAN-622002/ [2000]]. Letztere Methode wird im Rahmen dieser Arbeit verwendet.
Diese beschreibt die Masse Wasser pro Masse Faser, die eine Probe nach einer stan-
dardisierten Entwédsserung in einer Zentrifuge zuriickhalten kann. Nach SALMEN AND
BERTHOLD)| [1997] werden drei unterschiedliche Mechanismen beschrieben, welche
das Wasserriickhaltevermogen beeinflussen:

¢ Physikalisch gebundenes Wasser in den Poren der Faserwand, die bereits in den
Holzfasern prasent waren oder nachtraglich durch die Delignifizierung entstan-
den sind.

¢ Mit den anionischen Gruppen assoziiertes, gebundenes Wasser. Das Gegen-lon
beeinflufst die Menge an assoziiertem Wasser je geladener Gruppe.

¢ Wasser an Oberfldchen. Die Mahlung erhoht die interne und externe Oberfldche
von Zellstofffasern.

Abbildung veranschaulicht den Einfluff der Faserbehandlung auf die Porenstruk-
tur und das Wasserriickhaltevermogen. Eine nicht delignifizierte, mechanisch aufge-
schlossene Faser aus einem TMP-Prozess quillt signifikant weniger als eine unter La-
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Wood Chem pulp Chem pulp Dried Chem
(TMP fibre) Lab Mill pulp
WRV [g/g] 0,9 2,1 1,7-1,4 0,9-1,2

Abbildung 2.25 Einfluff der Faserbehandlung auf das Wasserriickhaltevermogen
[POT1A]).
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Abbildung 2.26 Einfluf des pH Wertes und verschiedener Konzentrationen eines Elektro-
lyten auf das Wasserriickhaltevermogen von ungebleichtem Kraftzellstoff

(LinDsTROM| [1980]).

borbedingungen chemisch aufgeschlossene unbehandelte Faser. Ein Teil der Poren
einer Faser kollabieren durch die industrielle Faserbehandlung im Koch- und Bleich-
prozess, wodurch das Wasserriickhaltevermogen wieder reduziert wird. Eine Trock-
nung der Faser fithrt zu einem teilweise reversiblen Kollaps der Poren, und somit zu
einer signifikanten Reduktion des Wasserriickhaltevermogens. Durch eine fibrillieren-
de Mahlung steigt die Zugéanglichkeit der Faserwand fiir Wasser und somit auch die
Quellung.

Neben dem physikalisch gebundenen Wasser spielt das chemisch assoziierte Was-
ser in der Zellwand eine wesentliche Rolle. Geringe Mengen an geltdsten Kationen
von Natrium, Kalzium, Magnesium oder Almunium diffundieren aus der Losung in
die Faserwand und gleichen die schwach negative Faserladung aus. Dieser Prozess
fithrt zu einer tiberhohten Konzentration an Kationen in der Faserwand, wodurch
Wasser in die Faserwand nachdiffundiert, und somit die Konzentration der Katio-
nen wiederum verdiinnt wird (ScarLLan [1983]). Abbildung jedoch zeigt, dass
mit steigender Salzfracht in der Losung auch eine betrdchtliche Entquellung stattfin-
den kann. Mehrwertige Kationen verstarken diesen Effekt. Die sauren Gruppen sind
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Abbildung 2.27 Indirekte Beurteilung des Mahlergebnisses einer PFI-Mahlung anhand der
Zugfestigkeit (rot), des Mahlgrades (griin) und des Luftwiderstandes. Die
beiden vertikal unterbrochenen Linien deuten die Anzahl der Umdrehun-
gen (Mabhlresistenz) bei 6 und 20 Gurley Sekunden an.

bei geringem pH-Wert vollstindig protoniert und der elektrostatische Anteil an der
Quellung ist daher minimal. Die Faser quillt bei geringem pH Wert aufgrund der
hydrophilen Komponenten, die ebenfalls mit Wasser reagieren. Eine Erhohung des
pH-Wertes fiihrt zu einer Abspaltung von H" Ionen von phenolischen und sauren
Gruppen und somit steigt auch die anionische Faserladung, die bei pH 9 ihr Ma-
ximum erreicht (siche Abbildung [2.26). Die Faserquellung wird ebenfalls durch die
Fasermatrix bestehend aus Lignin und Hemizellulosen beeinfufst (CARLSSON ET AL.
[1983]). Bei geringer Delignifizierung hat der Gehalt von Lignin und Hemizellulo-
sen einen signifikanteren Einfluf} als jener des pH-Wertes und der Konzentration der
Kationen. Die Matrixpolymere behindern die physikalische Dickenquellung. Bei fort-
schreitender Delignifizierung werden die Matrixpolymere entfernt, und somit wird
die Quellung wieder weniger behindert.

Indirekte Beruteilung des Mahlergebnisses

Die indirekte Beurteilung des Mahlergebnisses ist in der Regel firmenspezifisch un-
terschiedlich. Bei der Mondi Frantschach GmbH hat sich eine Beurteilung auf Basis
des Luftwiderstandes als sinnvoll ergeben. Abbildung illustriert ein Beispiel ei-
ner Zellstoffmahlung in einer PFI-Miihle. Mit ansteigenden Umdrehungen steigt die
Festigkeit, der Luftwiderstand und der Mahlgrad an. Die beiden vertikal unterbroche-
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Abbildung 2.28 Indirekte Beurteilung des Mahlergebnis einer PFI-Mahlung anhand der
Zugfestigkeit (blau), der Bruchdehnung (griin) und der Zugbrucharbeit
(rot) aufgetragen gegen den Luftwiderstand.

nen Linien deuten die Schnittpunkte bei 6 und 20 Gurley Sekunden an. Diese beiden
Punkte dienen als Hilfestellung zur Beurteilung der Auswirkung unterschiedlicher
Prozessparameter auf hochqualitative hochporose Sackkraftpapiere (6 Sekunden), so-
wie auf Sackkraft- und Kraftpapiere mit geringerer Qualitdt (20 Sekunden). Fiir die
Beurteilung industriell gemahlener Zellstoffe eignet sich die Darstellung der techno-
logischen Werte wie der Zugfestigkeit, Zugbrucharbeit oder der Bruchdehnung gegen
die spezifische Mahlarbeit in kWh/t oder auch gegen den Luftwiderstand (siehe Ab-

bildung [2.28).

2.6 Grundlegende papierphysikalische Eigenschaften

Jayme| [1958]] fasste die grundlegenden Einfliisse der Fasermorphologie (z.B. die Fa-
serlange, die Faserwanddicke, Faserdeformationen und der Feinstoffgehalt), der che-
mischen Fasereigenschaften (z.B. der mittlere Polymerisationsgrad der Zellwandbe-
standteile, der Gehalt an Zellulose, Hemizellulosen und Lignin), der topochemischen
Eigenschaften (z.B. der Gehalt an Hemizellulosen in der dufiersten Faserwand) und
die physikalisch-chemischen Fasereigenschaften (z.B. die Faserquellung) auf die phy-
sikalischen Papiereigenschaften zusammen. Im folgenden Abschnitt wird auf die Be-
deutung einzelner, grundlegender Einflussgrofien auf die Zugfestigkeit, die Bruch-
dehnung, die Zugbrucharbeit sowie auf die Formation, Porositdt und die Dichte von
Papier eingegangen. Viele dieser Grofien konnen nicht unabhédngig voneinander ver-
andert werden.
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Abbildung 2.29 Zusammengesetztes AFM Topographie Bild einer Faser-Faser-Bindung im

Querschnitt nach SCHMIED ET AL.|[2013].

2.6.1 Zugfestigkeit

Die Zugfestigkeit von Papier hangt neben der Festigkeit der Einzelfaser vor allem von
der Anzahl, der Flache und der Festigkeit der Faser-Faser-Bindungen ab. In weiterer
Folge spielen lokale Effekte wie beispielsweise die lokale Massenverteilung (d.h.
Formation, [2006])) oder eine lokale Kreppung in einer Clupak-Anlage
IAND OHRN [1966]]) eine wesentliche Rolle.

Die Summe der Faser-Faser-Bindungsflachen von Papier einer bestimmten Gramma-

tur hdangt von der Coarseness, der Flexibilitit und der effektiven Lange der Fasern ab.
Ein Papier mit 80 g/m? bestehend aus reinen Frithholzfasern mit einer Coarseness von
0,16 mg/m ist rechnerisch aus rund 18 Faser-Schichten aufgebaut, an deren Grenzfla-
chen Faser-Faser-Bindungen die Papierfestigkeit ausbilden. Bestiinde dasselbe Papier
aus reinen Spatholzfasern mit einer Coarseness von 0,31 mg/m, so wiirde die Anzahl
der Schichten auf rund 8 Faser-Schichten sinken. Abhédngig von der Kocherausbeute
und dem Mahlgrad sind diinnwandige Friihholzfasern auch bis zu doppelt so flexibel
als dickwandige Spatholzfasern, woraus sich ihr enormer Einfluf$ auf die Papierfes-
tigkeit erkldren lasst (Hatrura AND NiEmI [1988]). In der Hochkonsistenz-Mahlung
steigt zwar die Faserflexibilitat (CHALANDOWSKY AND LAPTEW [1972])) an, jedoch auch

der Grad der Faserdeformationen (PAGE ET AL/ [1984]), welche zu einer signifikanten

Reduktion der Zugfestigkeit fithren (MOHLIN ET AL. [1996]). Wie spiter in diesem

Abschnitt noch beschrieben wird, fithren geknickte Fasern dhnlich wie eine schlechte
Formation zu lokalen Spannungsspitzen im Papier, wodurch Faser-Faser-Bindungen
nacheinander gelost werden und somit eine geringere Zugfestigkeit erreicht wird.
Nach weisen zudem gestreckte Fasern im Vergleich zu geknickten, ge-
krduselten oder axial gestauchten Fasern eine hohere effektive Faserlinge auf, die
in weiterer Folge zu einer geringeren Anzahl an Faser-Faser-Bindungen (projizierte
Bindungsfldache, dargestellt als Lichtstreuungskoeffizient) fiihrt. Vergleicht man die
beiden Zellstoffe bei einem Lichtstreuungskoeffizienten von 210 ¢m?/g, so fiihren
gestreckte Fasern zu einer um 50 % hoheren Zugfestigkeit.

Neben der Anzahl der Faser-Faser-Bindungen spielt die Bindungsflache eine we-
sentliche Rolle fiir die Zugfestigkeit. Abbildung zeigt den mittels Rasterkraft
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Mikroskopie (engl. Atomic Force Microscopy, AFM) aufgenommenen Querschnitt
einer in Harz eingebetteten Faser-Faser-Bindung. Das Lumen der Faser im Quer-
schnitt ist beinahe ganzlich kollabiert. Der Grad des Faserkollaps hangt vom Rohstoff
und von der Faserstoffaufbereitung ab. KRITZINGER ET AL. [2010] stellten ebenfalls
fest, dafs 80 % der Fasern eines unter industriellen Bedingungen hergestellten un-
gebleichten Kraftpapiers kein Lumen mehr aufweisen. Neben dem Einfluss des
Faserkollaps auf die Bindungsflache haben externe Fibrillen, die beispielsweise durch
die Niederkonsistenz-Mahlung entstehen (siehe Abbildung in Abschnitt 2.5.2),
einen wesentlichen Beitrag zur Faser-Faser-Bindung (ScHMIED ET AL/ [2013]). In
diesem Zusammenhang beschrieb SETH| [2003] den Einflufs von Feinstoff auf die
Blattstruktur und die Zugfestigkeit von Papier. Priméarer Feinstoff, der grofiteils aus
Faserbruchstiicken, Parenchym- oder Gefafszellen besteht, unterscheidet sich in der
Wirkungsweise von sekunddrem Feinstoff, der ausschliefSlich delaminierten Teilen
der Faserwand besteht. Eine Dosierung von 8,5 % an sekunddrem chemischen Fein-
stoff zu gebleichtem ungemahlenen Langfaser-Sulfatzellstoff fithrt zu einer um 5%
hoheren Dichte und einer um 48 % hoheren Zugfestigkeit.

Die Bestimmung der Bindungsfliche (KarreL T AL/ [2008], GILLr ET AL [2009],
KAPPEL ET AL. [2009]) und vor allem der Fliche in molekularem Kontakt (HIRN
ET AL. [2013]) ist fiir die Quantifizierung der einzelnen Bindungsmechanismen du-
Berst wertvoll. HIRN AND SCHENNACH [2014] untersuchten die Bindungsenergie von
Fasern aus dem Sulfatprozess und verglichen diese mit den Berechnungen der ein-
zelnen Bindungsmechanismen. Bei einer Energiedissipation von 1 x 10712 bis 1 x
10712 kJ/ Bindung (ScaMIED ET AL. [2013]) und einer mittleren Bindungsfliche in
molekularem Kontakt von 1130 um? errechnet sich eine gemessene Bindungsener-
gie von 8,9 x 1077 bis 8,9 x 1071 kJ/um?. Mit Ausnahme der Kapillarkrifte sind
Schwankungsbreiten aller anderen Bindungskréfte wie beispielsweise die Coulomb-
Wechselwirkungen, die van der Waals Bindungen, die Wasserstoffbriickenbindungen
und die mechanische Verhakung im Bereich der gemessenen Bindungsenergie. Die
Coulomb- und van der Waals Krifte besitzen mit Abstand die grofite Bindungskraft.
Die Wirkungsweisen der molekularen Bindungen werden durch die Interdiffusion -
sprich die Migration von gequollenen Polymeren zweier Oberfldchen in die jeweilig
andere Oberfliche - noch verstirkt. HIRN AND SCHENNACH| [2014] merkten weiters
an, dafs die van der Waals Kréfte zwar im Vergleich zu Coulomb-Wechselwirkungen
und Wasserstoffbriickenbindungen weit aus schwécher sind, jedoch durch die hohere
Anzahl an Bindungen einen grofsen Einfluf3 in der Faser-Faser-Bindung haben.

Die Festigkeit von Papier hdngt auch von lokalen Effekten wie beispielsweise der
Masseverteilung der Fasern (d.h. Formation siehe Kapitel 2.6.4) oder einer Mikrokrep-
pung der Blattstruktur wie sie durch den Clupak-Prozess entsteht (Abbildung
in Kapitel ab. In einem Fasernetzwerk mit gestreckten Fasern ohne jegliche
Deformationen oder mit perfekter Formation werden im Zugversuch die Kréifte auf
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alle Faser-Faser-Bindungen gleichermaflen verteilt. Ist dies jedoch nicht der Fall,
werden lokal schwache Bereiche der Blattstruktur stirker belastet als festere Bereiche,
die ungleich weniger beansprucht werden. Die dadurch entstehenden lokalen Span-
nungskonzentrationen fithren zu einem vorzeitigen Bruch des Papiers (Sets [2006]).
Diese Spannungskonzentrationen konnen beispielsweise durch die Verschlechterung
der Formation in Folge der Dosierung von kationischen Trockenfestmitteln entstehen.
So konnen diese zwar die Faser-Faser-Bindung verstiarken, jedoch haben sie keinen
positiven Beitrag zur lokalen Spannungsverteilung im Papier.

2.6.2 Bruchdehnung

Neben der Zugfestigkeit und der Luftdurchlédssigkeit ist die Bruchdehnung eine fiir
Sackkraftpapier wesentliche Materialeigenschaft. Die Bruchdehnung beinflusst im
Wesentlichen die Zugbrucharbeit (siehe Kapitel 2.6.3), die Bruchzéhigkeit (SETH AND
PAGE| [1975], SETH]| [1996]), die Berstfestigkeit (BoEMER [1962]) und den Weiterreifs-
widerstand (SiLvy| [1971]). Die Dehnfahigkeit von Papier hdngt hauptsachlich vom
Dehnungspotential der Fasern und vom Grad der Faserbindung ab (SETs [2004]).
Die Dehnung von Papier ist sehr eng mit der Faser-Faser-Bindung verkniipft. Mit stei-
gender Bindungsstarke, unabhidngig ob diese durch Mahlung, chemische Hilfsmittel
oder Verdichtung in der Pressenpartie erreicht wird, wird das Dehnungspotential der
Fasern besser genutzt. Nach SeTH| [2004] ist dieser Effekt ebenfalls unabhingig vom
eingesetzten Rohstoff, sprich chemischen, mechanischen oder rezyklierten Stoff. Das
Dehnungspotential der Fasern unterschiedlicher Stoffproben kann anhand von Labor-
blattern bei gleicher Zugfestigkeit ermittelt werden.

Das Dehnungspotential der Fasern hiangt vom Mikrofibrillenwinkel und den Faser-
deformationen ab. Eingebettet in eine Matrix aus Lignin und Hemizellulosen sind
Zellulose-Mikrofibrillen je nach Zellwandschicht unterschiedlich zur Faserachse aus-
gerichtet. Der Fibrillenwinkel in der fiir die Holzfasern dominanten S2-Schicht be-
einflufit das Kraft-Dehnungs-Verhalten derselbigen (Abbildung . Ein hoher Fi-
brillenwinkel fiihrt zu einer geringeren Steifigkeit und Festigkeit der Fasern und zu
einem hoheren Dehnungspotential der Fasern. SETH [2004] erklédrt diesen Effekt mit
dem steigenden Einfluf3 der Scherkrafte bei einem hohen Winkel und stellte fest, daf3
bei ungebleichtem ungemahlenen Nadelholz-Sulfatzellstoff ein Zusammenhang zwi-
schen dem Fibrillenwinkel und der Bruchdehnung besteht. GURNAGUL ET AL.[1990]
berichteten ebenfalls fiir ungebleichten PFI-gemahlenen Laubholz-Sulfatzellstoff, dafs
mit zunehmendem Fibrillenwinkel die Bruchdehnung zunimmt. Aus diesem Grund
wird aufgrund des hoheren Fibrillenwinkels von Kiefer im Vergleich zur Fichte
(LICHTENEGGER ET AL. [1999]) unter industriellen Bedingungen auch ein bestimmter
Anteil an Kiefer eingesetzt.
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(a) Trocknung unter Druckbelastung (b) Fibrillenwinkel

Abbildung 2.30 Kraft-Dehnungs-Kurven von Einzelfasern mit Faserdeformationen in Folge
der Trocknung unter Druckbelastung (links, DumBLETON] [1972]]) und unter-
schiedlichen Fibrillenwinkeln (rechts, PAGE AND EL-HosseINY| [1983]).

Abbildung zeigt den Einfluf axialer Faserstauchungen, hervorgerufen durch
die Trocknung von Einzelfasern unter Druckbelastung, auf die Fasereigenschaften.
Die axiale Kompression verkiirzt die Lange der Fasern (DumsLETON| [1972], |PAGE
ET AL [1985], PAGE [1966]). Die scheinbare Verkiirzung der Faserlinge fiihrt zu
einer hoheren Bruchdehnung, sprich die Stauchungszonen der Faser werden aus-
gezogen. Bei axialen Faserstauchungen, auch Mikrokompressionen genannt, wird
in der Stauchungszone der Mikrofibrillenwinkel verdandert und dadurch die Faser
geschwécht. Eine derartige Schwichung der Faser findet man auch bei geknickten
Fasern. Faserdeformationen wie die Faserkrduselung und Knicke fiihren ebenfalls
zu einer scheinbaren Verkiirzung der Faserlinge und zu einer hoheren Bruchdeh-
nung. MOHLIN ET AL.|[1996] stellten fest, dass bei ungebleichtem sowie gebleichtem
Nadelholz-Sulfatzellstoff ein einheitlicher Zusammenhang zwischen dem Grad der
Faserdeformationen und der Bruchdehnung besteht. Abbildung stellt sche-
matisch den Einfluf8 der Faserknicke und der axialen Faserstauchungen auf die
Papiereigenschaften dar. Die Steifigkeit und die Zugfestigkeit von Papier ist direkt
abhéngig von den Faserdeformation (PAGE ET AL. [1985]).

DUMBLETON| [1972] stellte fest, dass die Dehnfdhigkeit von Einzelfasern eng mit
den axialen Faserstauchungen korreliert, die wiederum in Folge der Trocknung,
durch eine mechanische Kreppung der Blattstruktur oder durch die Zellstoffmahlung
entstehen konnen. Bei der Trocknung von Papier findet man an jenen Bereichen der
Faser Stauchungszonen, wo diese mit einer anderen Faser eine Bindung eingegangen
ist. Diese Tatsache ldsst sich wie folgt erkldren: zu Beginn der Trocknung wird freies
und an der Faseroberfliche gebundenes Wasser entfernt und die Faser-Faser-Bindung
beginnt sich auszubilden. Mit fortschreitender Trocknung verdunstet auch Wasser
aus der Faserwand, und die Faser beginnt anisotrop zu schrumpfen. Durch die An-
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Abbildung 2.31 Kraft-Dehnungs-Kurven gemahlener Zellstofffasern. Einfluss der axialen
Stauchung und Krauselung der Fasern auf die Festigkeit, Steifigkeit und
Bruchdehnung von Papier (MonLIN|[2002]).

ordnung der Fibrillen der Zellwand schrumpft die Faser in Querrichtung mehr als
in Langsrichtung. Bei lignifizierten Holzfasern liegt das Verhiltnis des Schrumpfes
zwischen Langs- und Querrichtung bei 1:20-30, wodurch die Faserorientierung im
Papier einen wesentlichen Einfluss auf den Schrumpf in Querrichtung hat (FELLERS
AND Lason| [202]). In den Kreuzungspunkten der Faser entstehen dadurch axiale
Faserstauchungen, die die Lange der Faser verkiirzen und den Schrumpf der Papier-
bahn wihrend der Trocknung erkldaren (NANKO AND Wu|[1995]). Der Grad der axialen
Faserstauchungen hédngt somit stark davon ab, wie sehr man den Schrumpf behin-
dert. Ein hoher Schrumpf bedeutet daher einen grofien Grad an Faserstauchungen
und eine hohe Bruchdehnung, aber auch eine geringere Zugsteifigkeit (SETs [2004]).
Der unbehinderte Schrumpf einer Papierbahn ist abhédngig vom Trockengehalt und
dem Ziigen zwischen den Trockengruppen (ScorT-KERR| [1997]]) entlang der Papier-
maschine. Wahrend die Papierbahn bis zu einem Trockengehalt von 55 % nur wenig
schrumpft, beginnt der Schrumpf im Bereich bei 55 - 80 % zu steigen (HTUN AND
DE-Ruvo [1983]]) und nimmt bis zum Endtrockengehalt von Sackkraftpapier bei 93 %
stetig zu (?). Die Schrumpfkrifte nehmen mit steigendem Mahlgrad, Feinstoffgehalt
und Linienlast in der Pressenpartie zu.

NANKO AND Wu [1995] untersuchten die dem Papierschrumpf zugrunde liegenden
Mechanismen mittels einer speziellen Confocal Laser Scanning Microscope Technolo-
gie, die ihnen erlaubte, Dimensions- und Langendnderungen der Fasern wahrend der
Trocknung eines Fasernetzwerkes zu beobachten. Entgegen der Theorie von PAGE AND
TYDEMAN [1962], die besagt, dass der Papierschrumpf nur so grofs wie der Schrumpf
der Faser sein kann, haben NaNko AND Wu| [1995] herausgefunden, dass Fasern um
30 - 80 % mehr schrumpfen als das gesamte Fasernetzwerk. Abbildung[2.32|beschreibt
die Verteilung des Schrumpfes einer Papierbahn. Im Fall einer freien Schrumpfung
schrumpften die Fasern grofsteils im Bereich der Faser-Faser-Bindung und nur we-
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nig in den Segmenten zwischen den Faserkreuzungspunkten. Eine gekrduselte oder
geknickte Faser behdlt dadurch grofiteils ihre Form und trdgt dadurch auch zur
Dehnfédhigkeit von Papier bei. Behindert man den Schrumpf beispielsweise durch die
Trocknung am Yankee-Zylinder so entstehen kleinere Schrumpfungszonen und die
Segmente zwischen den Bindungen werden zudem gestreckt.
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Abbildung 2.32 Verteilung des Schrumpfes von gebundenen und freien Fasersegmenten
wihrend der freien und behinderten Trocknung. (NANKO AND Wu|[1995]).

Der lokale Schrumpf des Fasernetzwerkes hdngt neben der axialen Kompressi-
bilitdt, dem Mahlungs- und Quellungszustand der Fasern (Setm [2004]) auch von
der Faserwandstédrke ab. Die axiale Kompressibilitit ist eng mit der Flexibilitat, dem
Quellungszustand und dem Ligningehalt der Faser verbunden. Durch die homoge-
ne Faserbehandlung in der Hochkonsistenz-Mahlung (CHALANDOWSKY AND LAPTEW
[1972]) steigt die Faserflexibilitdt, und somit sinkt der Widerstand der Faser gegen die
axialen Faserstauchungen im Bereich der Faser-Faser-Bindung. Der Grad der Faserde-
lignifizierung spielt ebenfalls eine wesentliche Rolle fiir die Kompressibilitat der Fa-
sern (SETH [2004]). Die Kappa-Zahl von Sackkraftpapier liegt in der Regel im Bereich
von 35 bis 55. Die Flexibilitdt der Faser sinkt mit steigendem Ligningehalt (HATTULA
AND NIEMI [1988]]), wodurch auch der spezifische Energiebedarf zur Flexibilisierung
der Fasern und somit zur Erreichung einer bestimmten Bruchdehnung von Papier
signifikant ansteigt (RUF| [1984]).

Durch die groflere Bindungsflache in Folge der Mahlung fiihren gequollene Fasern
und vor allem gequollener Feinstoff zu einem hoheren Schrumpf als entquollene
Fasern (HTun AND DE-Ruvo] [1978])). Eine grofle Faser-Faser-Bindungsfldache alleine
fithrt jedoch nocht nicht zwangsweise zu einem hohen Papierschrumpf. Diinnwan-
dige Friihholz-Fasern sind im Vergleich zu dickwandigen Spétholz-Fasern deutlich
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flexibler (HATTULA AND NIEMI [1988]), und durch ihr geringeres spezifisches Gewicht
erzielt man deutlich mehr Bindungsflichen im Papier.

Unter industriellen Bedingungen wird ein moglichst hoher Schrumpf und somit ei-
ne moglichst hohe Querdehnung durch einen geringen Zug in Maschinenrichtung
zwischen den einzelnen Gruppen der Trockenzylinder erreicht. Durch den geringe-
ren Widerstand in Querrichtung schrumpft die Bahn in diese Richtung am meisten.
SETTERHOLM AND KUENZzI [1970] und HTUN AND FELLERS| [1982] stellten fest, dass
mit steigernder Faserorientierung in Maschinenrichtung die Festigkeit und Steifigkeit
in Maschinenrichtung ansteigen und in Querrichtung absinken. Die Bruchdehnung
in Querrichtung steigt jedoch mit steigender Faserorientierung linear an. Durch die
unterschiedlichen Schrumpfungsbehinderungen zwischen dem Rand und der Mit-
te einer Papierbahn fiihrt eine starke Faserorientierung bei breiten Papiermaschinen
zu einem stark ausgepragten Querdehnungs- und somit auch Steifigkeitsprofil. Der
grofite Festigkeitsverlust bzw. die hochste Bruchdehnung in Querrichtung wurde bei
der grofiten Orientierung beobachtet.

2.6.3 Zugbrucharbeit und Vélligkeitsfaktor

Die Zugbrucharbeit (ZBA) entspricht der Flache unter der Kraft-Dehnungs-Kurve,
siehe Formel

!
Zugbrucharbeit [J/g] = / ZF de (2.10)
0

Neben der Zugfestigkeit (ZF) und der Bruchdehnung (¢) ist die Kurvenform im elas-
tischen Bereich, sprich die Zugsteifigkeit, und im plastischen Bereich von grofser Be-
deutung. Der Volligkeitsfaktor (VF) wird mafSgeblich von der Zugsteifigkeit beein-
flufit und dient als eine grobe Beschreibung der Festigkeits-Dehnungs-Kurve.
Co o1 ZBA-10000

Volligkeitsfaktor [%] = ZFT FbM & (2.11)
In Formel entspricht die Variable ZFI dem Zugfestigkeitsindex in Nm/g und die
FbM der flichenbezogenen Masse in g/m?.
Ein Volligkeitsfaktor von beispielsweise 50 % bedeutet, dafy die Zugbrucharbeit, als
Flache unter der Festigkeits-Dehnungs-Kurve, 50 % der maximal moglichen Flache
aus dem Produkt von Festigkeit und Dehnung aufweist. Abbildung verdeutlicht
den unterschiedlichen Verlauf der Kraft-Dehnungs-Kurven von Kraft- und Sackkraft-
papier. Herkommliche Kraftpapiere ohne eine Kreppung in Maschinenrichtung wei-
sen bei einer geringen Dehnung in Maschinenrichtung von rund 3 % eine hohe Stei-
figkeit und einen hohen Vélligkeitsfaktor auf. Durch die Kreppung in Langsrichtung
(siehe Abbildung[2.34) entstehen lokale Zonen, in denen die Papierstruktur gestort ist.
Die Intensitiat der Kreppung in einer Clupak-Anlage wird durch die Kompaktierung
des Gummituches oder durch den Trockengehalt beeinflusst und ist entscheidend
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B

Semi- und Voll-Clupak Papiere

Zugfestigkeit

J,Dehnung

Abbildung 2.33 Vergleich der Zugbrucharbeit von unterschiedlichen Papierqualititen.
Kraftpapiere ohne Clupak mit geringer Dehnfahigkeit eignen sich nicht und
Semiclupak- und Vollclupak-Papiere eignen sich gut fiir Industriesécke. Die
Abbildung wurde von Mondi Frantschach zu Verfligung gestellt.

fir die Zugsteifigkeit des Papiers (LAHTI ET AL.| [2014]). SHALLHORN AND GURNA-|
[2010] entwickelten auf Basis von ausschliefSlich Hochkonsistenz-gemahlenen un-
gebleichtem Langfaser-Sulfatzellstoffen ein semi-empirisches Modell zur Vorhersage

der Zugbrucharbeit. Die Zugbrucharbeit ist eine Funktion der Faserquellung (Wasser-
riickhaltevermogen), der Faserdeformationen (Faserkrduselung) und der Faserldnge.
Eine hohere Faserquellung und Faserldnge resultiert in einem besser gebundenen Fa-
sernetzwerk und dadurch in einer hoheren Festigkeit. Durch den positiven Einfluf3
der Faserkrduselung auf die Dehnung und den negativen Einflufs auf die Festigkeit
gibt es in Bezug auf die Zugbrucharbeit ein optimales Maf} an Faserdeformationen. Im
Hinblick auf die Zugsteifigkeit sind die Lange und Steifigkeit der Fasern, die Art der
Faserdeformationen und die Intensitidt der Faserbindungen im Netzwerk ausschlag-
gebend (PAGE ET AL/ [1979], PAGE AND SETH [19808], PAGE AND SETH [19804]). Die
Zugsteifigkeit eines Netzwerkes bestehend aus gestreckten, gut gebundenen Fasern

betrdgt ein Drittel der mittleren Zugsteifigkeit der Einzelfasern. Weil die Anzahl der
Faser-Faser-Bindungen von der effektiv zu Verfiigung stehenden Faserldange - sprich
der projizierten Lange einer gekrduselten Faser - abhdngt, sinkt die Zugsteifigkeit bei
geringerer Faserlinge durch den schwacher ausgebildeten Spannungstransfer zwi-
schen den Fasern ab. Der Spannungstransfer wird ebenfalls durch die Haufigkeit und
Form der Faserdeformationen und deren Einflufs auf die Fasersteifigkeit bestimmt.
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Abbildung 2.34 Kraftpapier ohne - (A), mit leichter - (B) und mit intensiver Lingskreppung
(C) (IHRMAN AND OHRN [1966]).

Abbildung in Kapitel veranschaulicht den Einflu} der Faserknicke auf die
Zugsteifigkeit. Analog zur Storung der Struktur durch den Clupak-Prozess (siehe
Abbildung wirken vor allem geknickte Fasern im elastischen Bereich wie vir-
tuelle Faserenden, die keine Spannung an umliegende Fasern weitergeben koénnen.
Faserdeformationen, bei denen die Faserachse nicht oder nur marginal abweicht, al-
so leichte Krduselung, Dislokationen oder Mikrokompressionen, verzogern nur den
Spannungstransfer. Dies trifft besonders auf durch die Mahlung und Nassspressung
gut gebundene und frei geschrumpfte Papiere zu. Bei einer vergleichbaren spezifi-
schen Lichtstreuung von 200 cm?/g fiihrt eine freie Trocknung von ungebleichtem
ungetrockneten Fichten-Sulfatzellstoff zu einer um rund 40 % geringeren Zugsteifig-
keit als bei einer Trocknung ohne Schrumpf (PAGE AND SETH| [1980A]). Die Intensi-
tat der Faser-Faser-Bindungen im Blatt beeinflufit ebenfalls den Spannungstransfer
zwischen den Fasern und somit die Zugsteifigkeit (PAGE ET AL/ [1979]). In diesem
Zusammenhang untersuchten RETULAINEN AND NIEMINEN [1996] die Mechanismen

zur Dosierung von kationischer Kartoffelstirke und sekundédrem Feinstoff auf die
Zugsteifigkeit. Die Retention von Stirke im Wet-End einer Papiermaschine verstarkt
die spezifische Bindefestigkeit und wirkt grofiteils im Bereich der plastischen Ver-
formung von Papier. Sekundérer Feinstoff hingegen vergrofiert die Bindefldche und
wirkt sowohl im elastischen als auch im plastischen Bereich. Durch diese beiden un-
terschiedlichen Wirkungsweisen sind unter der Voraussetzung, dass die Stdrke vor
dem Feinstoff dosiert wird, die Effekte additiv.
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2.6.4 Formation, Luftwiderstand und Dichte

Unter Formation versteht man lokale Unterschiede des Flachengewichtes eines Blattes
(N1sKANEN| [1998]). Neben den chemischen Prozessbedingungen wie die adsorbierte
Starkemenge, und dem Formierkonzept hiangt die Unregelméfliigkeit der Blattstruk-
tur auch mafigeblich vom Rohstoff und dessen Neigung zur Flockenbildung ab.
Entsprechend den Berechnungen der Crowding-Zahl nach KEREKES AND SCHELL
[1992] hat die Faserldange bei einer bestimmten Konsistenz in der Blattbildung einen
quadratischen Einflufs auf die Flockung und somit auf die Formation. So fiihrt ei-
ne Beimischung von Kurzfaser zu einem Langfaser-Zellstoff zu einer erheblichen
Verbesserung der Formation. Der Luftwiderstand steigt jedoch mit zunehmender
Dosiermenge iiberproportional {iber den Grenzwert von 6 Sekunden fiir hochporose
Sackkraftpapiere an (SCHWAIGER! [2009]). Durch die Krduselung der Langfaser in der
Hochkonsistenz-Mahlung sinkt ebenfalls die projizierte Faserlange, wodurch sich ein
dhnlicher aber eher vernachldssigbarer Effekt wie durch die Beimischung von Kurz-
faser erwarten lasst. Bisher unveroffentlichten Ergebnissen der Mondi Frantschach
GmbH zufolge hat die Fibrillierung der Faseroberfliche in der Niederkonsistenz-
Mahlung einen negativen Einflufs auf die Formation. Durch die von der Faser
abstehenden Fibrillen werden dichtere Flocken gebildet, die durch die Scherkrafte
im Stoffauflauf und am Sieb in nicht ausreichendem Mafle zerstort werden koénnen.
Das spezifische Gewicht der Faser hat fiir die Flockung und die Formation zwar eine
geringere Bedeutung als die Faserlinge (RAMEZANI AND NAZHAD| [2004]), spielt aber
in Bezug auf die Dichte und den Luftwiderstand durch die Anzahl der Fasern je Fli-
che eine wichtige Rolle. Bei gleichem Flichengewicht und gleicher Faserldnge fiihrt
beispielsweise eine Verdoppelung der Coarseness zu einer Reduktion der Anzahl der
Fasern um die Halfe und die Anzahl der Faserkreuzungspunkte sinkt auf ein Viertel.
Dadurch entsteht ein offeneres luftdurchldssigeres Fasergefiige wie ein grobes Sieb
(SeTH] [1990]).

Durch die hohen Anspriiche hinsichtlich der Festigkeit ist der Zusammenhang mit
der Formation besonders fiir Sackkraftpapier von grofier Bedeutung. Der schwéchste
Punkt in einem Teststreifen bestimmt die Zugfestigkeit des gesamten Teststreifens.
Aus diesem Grund sinkt die Festigkeit mit steigender Unregelmafligkeit der Blatt-
struktur (N1sKANEN] [1998]]). Der entscheidende Faktor dabei ist nicht die blofie lokale
Verteilung der Fasern im Netzwerk, sondern das lokale Verhéltnis zwischen der
Spannung oder Dehnung und der Festigkeit. Eine schlechte Formation fithrt zu meh-
reren Zonen mit hohen lokalen Spannungen (THORPE [1981], KORTEOJA ET AL. [1996],
WONG ET AL. [1996]]). Abbildung zeigt die Unterschiede lokaler Dehnungen in
Bereichen mit hohen und niedrigen Flichengewichten. Eine regelméflige Blattstruk-
tur fiihrt unter einer externen Belastung zwischen den Bereichen mit einem hohen
und geringen lokalen Flachengewicht zu geringeren Unterschieden in der lokalen
Dehnung. Eine gleichméfsige Blattstruktur toleriert mehr Unterschiede im lokalen
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Abbildung 2.35 Lokale Dehnung versus externe Dehnung in Kopierpapier mit guter (a) und
schlechter Formation (b). (KORTEOJA ET AL./[1998]).
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Abbildung 2.36 Zusammenhang zwischen der Luftdurchléssigkeit (links) und der Forma-
tion (rechts) von Sackkraftpapier. Beispiele einer erwarteten und unerwar-
teten Korrelation zwischen Formation und Luftdurchlédssigkeit

AND BoUVENG]| [2008]).

Dehnungsverhalten als eine ungleichmaflige Blattstruktur (N1skANEN| [1998]).

[VoMHOFF AND BOUVENG [2008] untersuchten anhand von kommerziell erhiltlichen
Sackkraftpapieren den Zusammenhang zwischen der Formation und dem Luftwi-

derstand. Dabei wurde ein spezielles automatisiertes Verfahren zur Bestimmung der
lokalen Porositit verwendet, welches mit einer individuellen Messfliche von rund
3 mm? auf einer Gesamtfliche von 40 cm? mit rund 6000 Einzelmessungen eine
Korrelation mit der Formation ermoglicht. Abbildung zeigt den Zusammen-
hang zwischen der Porositdt und der optischen Formatlon von Sackkraftpapier. Rot
hinterlegte Bereiche sind Zonen hoher und blau hinterlegte Bereiche sind Zonen
geringer Luftdurchlédssigkeit. In den Bereichen hoher optischer Transparenz - sprich
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geringer lokaler Masse hell im Bild - wiirde man eine hohe Porositdt erwarten. Die
Erkenntnisse aus Abbildung legen nahe, dafd neben der Formation noch weitere
Mechanismen fiir die Porositdt existieren.

In einer Literaturstudie von DINwoODIE [1965] wurden folgende weitere Einfluf3-
groflen auf die Porositdt genannt: (a) die Faserlinge und Anteil an Feinstoff, (b)
die Faserflexibilitit und (c) die Dichte. Ein hoher Anteil an Feinstoff und kurzen
Fasern in einem gemahlenen Faserstoff fithren zu einem erheblichen Anstieg des
Luftwiderstandes und nur zu einer geringfiigig hoheren Festigkeit. In diesem Zu-
sammenhang zeigten OLSON ET AL. [2001], daf fiir Sackkraftpapier eine Auftrennung
von Langfaser-Sulfatzellstoff in eine Kurz- und Langfaserfraktion und anschliefSender
Mahlung der Langfaserfraktion zur Einstellung des Verhdltnisses von Zugbrucharbeit
und Luftwiderstand sinnvoll ist. Durch die getrennte Mahlung der Langfaserfraktion
ist im Vergleich zum unfraktionierten Ausgangsmaterial die Zugbrucharbeit mit 2,1
J/g bei einem vergleichbaren Luftwiderstand von 11 Gurley-Sekunden um 50 % ge-
stiegen. MURRAY AND THOMAS| [1961] stellten fest, dafy diinnwandige flexible Fasern
eine dichtere Blattstruktur mit mehr Faser-Faser-Bindungen bilden, die wiederum
zu einem signifikant hoheren Luftwiderstand fiihren. Bei einer mittleren Faserldnge
von 4 mm fiihren die im Vergleich zu den groben Fasern von Southern Pine (Pinus
elliotti) diinnwandigen Fasern von Western Red Cedar (Thuja plicata) im ungemahle-
nen Zustand zu einem um das fiinffach hoheren Luftwiderstand. Die Kompaktheit
der Blattstruktur hat somit einen wesentlichen Einfluf8 auf die Luftdurchlassigkeit
(MURRAY AND THOMAS| [1961]). SHALLHORN AND GURNAGUL [2009] zeigten anhand
eines Modells, dass die Luftdurchlédssigkeit einer Blattstruktur eine Funktion der
Faserhohe in z-Richtung, der Faserbreite sowie der Volumsfraktion der dickwandigen
unkollabierten Fasern ist. Die erste Grofle geht zur vierten Potenz in die Porositat ein
und hat somit den grofiten Einfluss. Die Faserhohe in z-Richtung hdngt eng mit der
Wahl des Rohstoffes, der Intensitdt der Mahlung und der Linienlast in der Pressen-
partie zusammen. Friithholzfasern mit einer diinnen Zellwand, also mit einem hohem
Verhiltnis aus Faserbreite und Zellwanddicke, tendieren eher zu kollabieren als Spat-
holzfasern (KrRiTzZINGER ET AL. [2010]). Ein ungemahlener Zellstoff mit dicken Zell-
wénden fiihrt durch den geringeren Faserkollaps (KrRiTzINGER [2010]) zu einer grofien
Faserhohe und somit zu einer offenen und luftdurchldssigen Blattstruktur (Tkkaja
[1999]). So fiihrt die Beimischung von 10 % dickwandiger ungemahlener Sulfatfasern
aus Douglasie (Pseudotsuga menziesii) zu gemahlenem Fichten-Sulfatzellstoff zu einer
Erhohung der Luftdurchldssigkeit um 70% (SHALLHORN AND GURNAGUL [2009]).
Mit steigender Intensitdt der Labormahlung und der damit verbundenen Reduktion
der Faserwandstérke steigt der Anteil der Fasern mit kollabiertem Lumen auf rund
98 % und somit steigen die Dichte und der Luftwiderstand ebenfalls deutlich an
(Kr11ZINGER [2010])). Die Verdichtung des Fasernetzwerkes in der Pressenpartie fiihrt
ebenfalls zu einem, im Vergleich zur Mahlung, geringfiigigeren Anstieg der kollabier-
ten Fasern (GORRES ET AL. [1993]]). In Abhdngigkeit von der Fasercoarseness nehmen
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mit steigender Pressenlast die Dichte linear und der Luftwiderstand exponentionell
zu (SeETH| [1990]).
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Kapitel

Material und Methoden

Ein wesentlicher Beitrag dieser Arbeit besteht in der Untersuchung der aufgestell-
ten Hypothesen im Labor- und Pilotmafistab und der Verifikation derselben unter
industriellen Bedingungen. Um qualifizierte Riickschliisse aus den Laborversuchen
ziehen zu konnen, mussten einige Methoden basierend auf Vorkenntnissen aus der
Literatur adaptiert oder neu entwickelt werden. In Abschnitt wird eine Metho-
de beschrieben, um den Einfluss der Konsistenz im Hochkonsistenz-Refiner unter
Laborbedingungen in der PFI-Miihle nachzustellen. Durch die eingespannte Trock-
nung von Laborblidttern nach der Rapid-Kéthen Methode (ISO-5269 [2004]) werden
durch die Hinderung des Schrumpfes die Fasern gestreckt, wodurch sich die Bruch-
dehnung zwischen 1,5 und 3,5 % bewegt. Um den Schrumpf und die Bruchdehnung
der Papierbahn an einer Sackkraftpapiermaschine nachstellen zu kénnen, wird in Ab-
schnitt eine spezielle Methode der Blatttrocknung beschrieben. Im Vorfeld der
Versuche zur knetenden Mahlung an der Pilotanlage der Firma Andritz Ltd. wurden
erste Versuche in einem Knet- und Scheiben-Disperger an der Technischen Universi-
tat Darmstadt durchgefiihrt. In Abschnitt werden die Schritte zur Optimierung
der Prozessbedingungen in Bezug auf die Fasereigenschaften und die Zugbrucharbeit
beschrieben.

Im Rahmen dieser Untersuchungen wurden weitere Methoden zum Einflufs der Tem-
peratur im Mahlspalt eines Hochkonsistenz-Refiners (LEITNER ET AL. [20138|, |LEIT-
NER ET AL. [20134]) und zur Klassifizierung von Faserdeformationen (LEITNER ET AL.
[2014]) veroffentlicht. Die Ergebnisse dieser Studien werden in Kapitel 4 zusammen-
gefasst und sind ebenfalls im Anhang enthalten.
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3.1 Material

Aufgrund der einfachen Verfiigbarkeit und der Vergleichbarkeit mit den Maschinen-
versuchen wurde fiir die Labor- und Pilotversuche grofiteils industriell gekochter,
ungebleichter, ungetrockneter Nadelholz-Sulfatzellstoff von Mondi Frantschach ver-
wendet. Dadurch schwanken die Holzzusammensetzungen und die Kappa-Zahlen
zwischen den Probenahmen der Laboruntersuchungen und der Maschinenversuche.
Somit kann nur fiir jede Versuchsserie in sich eine aussagekréftige Schlussfolgerung
gezogen werden.

Die Zusammensetzung der Hackschnitzel liegt im Jahresvergleich zwischen 70 und
85 % Fichte und zwischen 15 und 30 % europdischer Kiefer. Der Anteil an Fremdhack-
gut aus Osterreichischen Sagewerken, welches zu 90 % aus Fichte besteht, schwankt
am Gesamteinsatz von Hackschnitzel zwischen 40 und 55%. Die restliche Menge
stammt aus der eigenen Verarbeitung von Industrierundholz. Eine genauere Aussage
der Holzzusammensetzung zum Zeitpunkt der Probenahme kann aufgrund einer zu
ungenauen Datenaufzeichnung nicht gemacht werden.

Die Kappa-Zahl einer Probe lédsst sich mittels der Methode nach ISO-302 [2004] direkt
bestimmen. Die Kappa-Zahl schwankt im Jahresvergleich zwischen 38 und 48.

3.1.1 Knet- und Scheibendisperger

Die Vorversuche zur knetenden Mahlung wurden an der Technischen Universitit in
Darmstadt (Deutschland) durchgefiihrt. Abbildung 3.1| zeigt den modular aufgebau-
ten Knet-Disperger der Firma Linden und den Scheiben-Disperger vom Typ Cavi-
mix der Firma Cavitron. Ersterer besteht aus einem verschliefflbaren Gehduse und
zwei gegenldufigen Knetelementen. Fiir einen Zwangsumlauf des Zellstoffes konnen
zusédtzliche Einsdtze aus Kunstoff eingehdngt werden. Das Gehduse kann mit Hilfe
eines Olbeheizten Wasserbades zwischen 20 und 150°C aufgeheizt werden. Die Dreh-
zahl der Knetelemente ist stufenlos zwischen 1 und 60 Umdrehungen pro Minute
einstellbar. Der Scheiben-Disperger Cavimix besteht aus einem abnehmbaren unbe-
heizten Gehduse und einer wassergekiihlten Dispergier-Einheit. Wie in Abbildung
ersichtlich ist, besteht diese aus einem Stator mit in drei Reihen angeordneten zum
Aufiendurchmesser hin feiner werdenden Zahnkranzen. Durch den stabférmigen Ro-
tor und die leicht konische Ausfithrung der Dispergier-Einheit sowie des abnehmba-
ren Gehduses wird ein natiirlicher Zwangsumlauf des Zellstoffes erreicht. Die Anzahl
der Faserbehandlungen wird durch die Verweilzeit und die Drehzahl im Scheiben-
Disperger bestimmt. Letztere kann zwischen 1 und 1500 Umdrehungen pro Minute
stufenlos verstellt werden.
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Abbildung 3.1 Knet- (links) und Scheibendisperger (rechts) an der Technischen Universitét
Darmstadt. Die eingeblendeten Bilder zeigen die Mahlzone. Jene im Knetdi-
sperger ist mit und ohne Kunstoffeinsitze dargestellt.

3.1.2 MSD RT Pressafiner

Die industrienahen Versuche zur knetenden Mahlung im Pilotmafistab wurden bei
der Firma Andritz in Springfield (Ohio, USA) durchgefiihrt. Dabei wurde eine
ausschliefilich knetende Mahlung bzw. eine Kombination mit einer anschlieffenden
Hochkonsistenz-Mahlung anhand von unterschiedlichen Anlagentypen getestet.

Es wurden zwei verschiedene Kneter verwendet. Der Grofiteil der Versuche wurde
mit dem MSD RT Pressafiner durchgefiihrt (siche Abbildung in Kapitel 2.4.4).
Dabei wird der Zellstoff dhnlich wie in einer Schneckenpresse verdichtet. Die Ver-
dichtungsrate und somit die Intensitdt der Knetung wird durch variabel ausfahrbare
Storelemente am Ende des Pressafiners zwischen 1:1 und 4:1 eingestellt. Durch die
zur Verdichtung zeitgleich stattfindende Entwidsserung des Zellstoffpfropens hangt
die Intensitit der Knetung ebenfalls vom erzielten Trockengehalt ab. Da die Versuche
offline gefahren wurden, war der Zellstoff mit 23°C verhéltnisméaflig kalt. Um anna-
hernd reale Bedingungen wie im industriellen Prozess zu schaffen wurde der Zellstoff
mit Dampf auf Temperaturen zwischen 60 und 100°C aufgeheizt.

Fiir die Versuche zur kombinierten Fahrweise wurde ein mit dem Plattenmuster Du-
rametal 36104 ausgestatteter Andritz R401 atmosphérischer Doppelscheiben-Refiner
verwendet (siehe Abbildung [.2). Die Drehzahl des Refiners wurde auf 1200 Umdre-
hungen pro Minute eingestellt.

3.1.3 Laborrefiner zur In-Line-Mahlung

Die Versuche zur mechanischen Vorbehandlung von Zellstoff aus der Sulfat-Kocherei
wurden mittels eines Laborrefiners der Type 105-A der Firma Sprout-Waldron durch-
gefiihrt. Abbildung zeigt den 12 Zoll Refiner mit den feinen Mahlplatten A5-05
am Rotor und den Mahlplatten D2-A501 am Stator.
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Material 3.1

10/1/1998 REFINER MANUFACTURER Bauer
M REFINER DISC DIAMETER 36 INCH
DURAMETAL CIRCLE DIAMETER 36 INCH
DURAMETAL PATTERN NUMBER 36104
(With Bar Angle Correction)
KM/S: 1455 1455 RPM: 3000 KM/Rev 29.1 Model 245, 400, 401, 407,
No: 418, 494
ICPM: 275 275 X10° RPM: 2400 SEGMENTS /CIRCLE: 6
BAR GROOVE BAR AVGBAR  DAM
WIDTH WIDTH HEIGHT ANGLE TYPE
Zone1  Major  0.094 (2.39 MM) 0.125 (3.18 MM) 0.188 (4.78 MM) 0 SUB

Abbildung 3.2 Rotor und Stator des Hochkonsistenz-Refiners Andritz R401 in der Versuchs-
anlage in Springfield, Ohio.

63



3. Material und Methoden Material 3.1

Abbildung 3.3 Probenvorbereitung zur Simulation der In-line-Mahlung in dem Laborrefi-
ner. Temperierung von Zellstoff im Laborkocher (links) und Mahlung im
atmosphdarischen Laborrefiner (rechts).

Die Drehzahl des Rotors betrdgt rund 2600 Umdrehungen pro Minute. Das Spalt-
maf$ zwischen Rotor und Stator wird manuell eingestellt. Der Nullpunkt, sprich jener
Punkt ohne Mahlspalt, wird vor jeder Mahlung durch das Fahren der Mahlplatten
auf Kontakt ermittelt. Zur Aufheizung des Zellstoffes wurde ein rotierender Labor-
Batchkocher verwendet (siehe Abbildung3.3).

3.1.4 Krima-Scheiben-Disperger bei Cellwood AB

Der Einfluss des pH-Wertes und der Stofftemperatur im Einlauf eines
Hochkonsistenz-Refiners wurde u.a. an der Pilotanlage des Krima-Disperger KR-450
beim Maschinenhersteller Cellwood AB, Schweden, untersucht. Eine schematische
Abbildung der Anlage ist in Abbildung (3.4 dargestellt. Die Anlage in Abbildung
besteht aus einer Schneckenpresse zur Eindickung des Stoffes von 4,5 auf 28 bis
35 % Konsistenz, aus einer Stopfschnecke, aus einer dampfbeheizten Thermo-Einheit
und einem Scheiben-Disperger. Im Gegensatz zum konventionellen Hochkonsistenz-
Refiner mit ebenen Mahlplatten konnten an der Pilotanlage nur knetende Dispergier-
Platten mit Teufelsziihnen verwendet werden. Diese Platten werden nach
\AND PAULAPURO [19984] u.a. aufgrund ihrer Eignung zur Entfernung von Druckpar-

tikel aus Zeitungs- und Magazinpapieren beim Deinken eingesetzt.

3.1.5 Hochkonsistenz-Refiner

Zur Verifizierung der Laborergebnisse wurden die industriellen Versuche grofsteils
an der PM8 der Firma Mondi Frantschach GmbH durchgefiihrt. Eine schematische
Abbildung der Stoffaufbereitung ist in Abbildung 2.1 im Kapitel 2.3 dargestellt. Der
erste Teil der Stoffaufbereitung besteht aus einer Doppelsiebpresse der Firma Andritz.
Je nach Anpressung der sechs Presswalzen am Ende der Entwésserungszone mit bis
zu sechs bar kann der Trockengehalt der Zellstoffbahn zwischen rund 28 und 37 %
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KRIMA DISPERSING SYSTEM WS, Widely Spaced Devilteeth
(@) (b)

Abbildung 3.4 Prozess-Layout des Krima-Scheiben-Dispergers der Fa. Cellwood AB (a) und
der verwendeten Mahlplatten vom Typ Widely Spaced Devilteeth (b).

variiert werden. Nachfolgend wird die Stoffbahn durch einen Zerreisser zerkleinert,
und mittels Schnecken zum Hochkonsistenz Refiner gefordert. Der Refiner vom Typ
50-1B der Firma Sprout-Waldron ist am Rotor und Stator mit identen Mahlplatten
vom Typ 60SA022 der Firma Andritz Durametal ausgestattet (siche Abbildung [3.5).

Abbildung 3.5 Mahlplatten des Hochkonsistenz-Refiner der PM8. Der Stator mit den zuge-
horigen Mahlplatten (in Vergrofierung) samt der zentralen Forderschnecke
(links) und der Rotor mit den zugehoérigen Mahlplatten (in Vergrofierung)
samt dem zentralen Verteilerstern (rechts).

Bei einer vollstindigen Entlastung der Presswalzen der Doppelsiebpresse stellt

sich ein Trockengehalt von rund 28 % ein. Fiir eine Reduktion des Trockengehalts
auf bis zu 15 % wurde, wie in Abbildung [3.6| ersichtlich ist, eine spezielle Spriihvor-
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Abbildung 3.6 Spriihvorrichtung zur Reduktion des Trockengehaltes im Hochkonsistenz-
Refiner der PM8 (links) und Zellstoff-Flocken nach der Zerkleinerung der
Bahn im Zerreiser (rechts).

richtung installiert. Die bendtigte Menge an Verdiinnungswasser wurde durch die
Frischwasserpumpe im Bereich der Befiillung des Filtratbehilters bereitgestellt.

3.2 Methoden

Aufgrund der Abhéngigkeit vieler Papiereigenschaften von den Umgebungsbedin-
gungen ist ein Vergleich bei Normklima nach mit 23 + 1°C und 50 £
2% relativer Luftfeuchtigkeit vorgeschrieben. Folgende Papiereigenschaften wurden
mittels normgerechter Methoden gemessen:

¢ Flachengewicht nach [ISO-536 [1995]
* Zugfestigkeit, Bruchdehnung und Zugsteifigkeit nach ISO-1924-3 [2005]

* Weiterreifiwiderstand nach Elmendorf entsprechend [SO-1974| [1990]

* Luftdurchlassigkeit nach Gurley entsprechend [ISO-5636| [2003]

Sofern nicht anders vermerkt wurde die Mahlung von Zellstoff in einer PFI-Miihle
entsprechend [[SO-5264-2| [2011] und die Herstellung der Laborblitter nach
sowie nach der in Kapitel beschriebenen Methode durchgefiihrt. Der
Mahlgrad wurde nach der Schopper-Riegler Methode entsprechend [[SO-5267-1|[1999]
bestimmt. Die morphologischen Fasereigenschaften wurde mittels des kajaaniFiber-
Lab ™ nach der Methode in LEITNER ET AL, [2014] bestimmt. Die Bestimmung der
Kappa-Zahl wurde gemis durchgefiihrt. Die Gesamtladung bzw. die
Faserquellung sowie die Oberflachenladung von Zellstoff wurden nach den in
INER ET AL, [2013B] bzw. in [LEITNER ET AL. [2013A] beschriebenen Methoden analysiert.
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3.2.1 Adaptierungen der Labormahlung

Ein besonderer Schwerpunkt dieser Arbeit liegt bei der Untersuchung der
Mittelkonsistenz-Mahlung sowie der Mahlreihenfolge bestehend aus der Hoch- und
der Niederkonsistenz-Mahlung. Als Vorbereitung fiir die Versuche an der Papier-
maschine wurde eine spezielle Probenvorbereitung und Mahlung in der PFI-Miihle
entwickelt. Um die dabei erzielten Effekte aussagekriftiger beurteilen zu konnen,
musste der in einer Sackkraftpapiermaschine erreichte Schrumpf der Papierbahn
durch eine weitere adaptierte Labormethode nachgestellt werden.

Im Labormafistab wurde der Einfluf$ der Konsistenz und der Mahlreihenfolge be-
stehend aus Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung auf die Zugbrucharbeit von
normgerecht getrockneten sowie von frei geschrumpften Laborbldttern untersucht.
Die Labormahlungen wurden bei Konsistenzen zwischen 10 und 30 % (in 5 % Schrit-
ten) und zwischen 2000 und 9000 Umdrehungen (2-3-4-7-9x1000 Umdrehungen) in
der PFI-Miihle durchgefiihrt. Die unter industriellen Bedingungen tibliche Konsis-
tenz von 35% konnte in der PFI-Miihle aufgrund von befiirchtigten Beschdadigung
der Mahlbiichsen nicht verarbeitet werden. Eine ungemahlene Probe (Null-Probe)
wurde ebenfalls je Versuchsserie als Referenzpunkt mituntersucht. Fiir aussagekrafti-
ge Resultate wurden alle Untersuchungen zweimal wiederholt. Abbildung zeigt
die wichtigsten Schritte der Probenvorbereitung. Ungebleichter Sulfatzellstoff wurde
zuerst in einer handelsiiblichen Wascheschleuder auf einen Trockengehalt von {iber
35 % entwassert. Um den Verlust an Feinstoff zu minimieren wurden die ersten 500
Milliliter des Filtrates wieder dem Zellstoff in der Schleuder zuriickgefiihrt. Um eine
gleichmafiige Verteilung desselbigen in der PFI-Miihle zu gewéhrleisten, wurden
rund 220 g atro des entwdsserten Materials mit einem handelsiiblichen Handmixer
fir 5 Minuten zerkleinert. Die Daten zur Mahlwirkung sind in Abbildung im
Anhang enthalten. Der Zellstoff wurde danach in einen speziellen Behilter gegeben
und mit einer 50 ml Natriumborat-Pufferlosung versetzt. Je nach Konsistenz wur-
den die 30 g atro Zellstoff mit einer entsprechenden Menge an destilliertem Wasser
gleichmaflig benetzt. Um eine moglichst homogen verteilte Konsistenz zu erhalten,
wurde der Zellstoff im Behilter manuell festgedriickt und fiir 3 Stunden stehen gelas-
sen. Vor der Mahlung wurde der Zellstoff gleichméfiig an der Biichsenwandung der
PFI-Miihle verteilt. Wie in Abbildung dargestellt ist, besteht die PFI-Miihle aus
einem rotierendem Gehduse in dem der Zellstoff platziert wird und einem in dieser
Abbildung angehobenen und abgeschwenkten, rotierenden Mahlkorper, der bei der
Mahlung mit einer Kraft von 3,4 kg/cm gegen die Zellstoffmatte und das Gehéuse
driickt. Um einen Kontakt des Mahlkorpers mit dem Gehduse zu verhindern, musste
der Zellstoff im Gehéduse besonders bei Konsistenzen tiber 20 % &dufierst gleichméfig
an der Biichsenwandung der PFI-Miihle verteilt sein.

Im Hinblick auf die Mahlreihenfolge wurde die industriell tibliche Konsistenz von
30 % auch fiir die Laborversuche gewahlt. Fiir die Nachstellung der Niederkonsistenz-
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Abbildung 3.7 Probenvorbereitung zur Simulation alternativer Mahlungsstrategien in der
PFI-Miihle. Zerfaserung des Zellstoffes mit einem Mixer gefolgt von der An-
passung der Stoffdichte in einem speziellen Behilter und der gleichmafSigen
Verteilung des Stoffes in der Mahlbiichse.

Mahlung wurde die normgerechte Konsistenz nach [SO-5264-2| [2011] von 10 %
gewdhlt. Eine Konsistenz von weniger als 10% wie sie in der betrieblichen

Niederkonsistenz-Mahlung vorherrscht, wurde bei Vorversuchen verworfen. Die
Gefahr des direkten Kontaktes zwischen dem rotierendem Mahlkoérper und der
Mabhlbiichse war zu grofs.

Unter Laborbedingungen wurden folgende Optionen der Mahlreihenfolge getes-
tet:

¢ Hoch- gefolgt von Niederkonsistenz-Mahlung (industrieller Standard)
* Nieder- gefolgt von Hochkonsistenz-Mahlung
¢ Nieder-, Hoch- und wieder Niederkonsistenz-Mahlung

Die Probenvorbereitung zur Mahlreihenfolge ist der bereits erwdhnten Vorgehens-
weise zur Einstellung der Stoffkonsistenz dhnlich. Am Beispiel der Nieder- vor der
Hochkonsistenz-Mahlung wird bei beispielsweise 3000 Umdrehungen in der PFI-
Miihle wie folgt vorgegangen: Nach der Dosierung der Puffer-Losung wird der Stoff
mit destilliertem Wasser auf eine Stoffdichte von 10 % verdiinnt und fiir 1500 Um-
drehungen gemahlen. Der Niederkonsistenz-gemahlene Stoff wird nicht fiir die Blatt-
bildung verwendet, sondern wieder entwidssert und mit destilliertem Wasser ohne
eine weitere Dosierung der Puffer-Losung auf 30 % Konsistenz gebracht. Anschlie-
end wird dieser nochmals mit 1500 Umdrehungen gemahlen. Erst dann wird der
Zellstoff fiir die Blattbildung herangezogen. Um eine Vergleichbarkeit der Ergebnis-
se mit jenen zum Einfluss der Konsistenz zu erhalten, wurde jede Serie in Summe
mit 2000 bis 9000 Umdrehungen gemahlen. Die Anzahl der Umdrehungen je Mahl-
punkte wurde gleichwertig auf die einzelenen Prozessschritte aufgeteilt. Das heifst
fir Untersuchungen zur Nieder-, Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung wurde der
Zellstoff bei beispielsweise 2000 Umdrehungen mit je 666 Umdrehungen pro Mahl-
stufe gemahlen. Diese Kombination von Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung, in
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der die Fasern vor der Hochkonsistenz-Mahlung bereits vorbehandelt sind, ist die
Verbindung zur In-line-Mahlung in der Kocherei.

3.2.2 In-Line-Mahlung im Laborrefiner

Wie in Kapitel beschrieben wurde, ist die In-line-Mahlung von Zellstoff in der
Blasleitung eines Kochers fiir manche Branchen der Papierindustrie eine giangige
Technologie.

Fiir die Nachstellung der industriellen Bedingungen im Labor wurde ungemahlener,
ungebleichter Zellstoff aus der Blasleitung vor der Aste- und Splittersortierung ent-
nommen und mit einer Wascheschleuder auf rund 35 % entwdssert. Das Filtrat wurde
fiir die weitere Probenvorbereitung gesammelt. Um eine konstante Konsistenz von
10 % zu gewdhrleisten, wurde je Versuchspunkt 400 g atro Zellstoff mit der entspre-
chenden Menge an Filtrat verdiinnt, im vorgeheizten Laborkocher innerhalb weniger
Minuten auf 95°C aufgeheizt und die Temperatur fiir 3 Minuten gehalten. Neben
einer Nullprobe ohne In-Line-Mahlung wurde der aufgeheizte Zellstoff bei Mahlspal-
ten von 0,5 mm beziehungsweise 1 mm im Laborrefiner gemahlen. Abbildung
illustriert die dafiir notwendigen Anlagen.

Der Gehalt an Splittern wurde nach SCAN-T-275| [2007] analysiert. Der In-Line-
gemahlene Zellstoff wurde nach der in Kapitel beschriebenen Methode bei ei-
ner Konsistenz von 30 % mit 2000, 3000 und 4000 Umdrehungen in der PFI-Miihle
gemahlen, und die Laborblitter nach [SO-5269| [2004] sowie jener in Kapitel be-
schriebenen Methode getrocknet.

3.2.3 Mahlung im Knet- und Scheiben-Disperger

Die in Abbildung 3.1 dargestellten Knet- und Scheiben-Disperger an der Technischen
Universitit Darmstadt werden regelmafiig fiir Forschungszwecke zur Abtrennung
von mineralolhéltigen Druckpartikeln verwendet. Im Hinblick auf die Eignung der
Anlagen zur Verbesserung der Zugbrucharbeit war bisher noch kein Vorwissen be-
kannt. Die Vergleichsbasis bildeten die spezifische Mahlarbeit und die erzielbaren
Faser- und Papiereigenschaften.

Ein besonderer Schwerpunkt war die Variation der Konsistenz zwischen 25 und 35 %.
Weitere Einstellungen ergaben sich aus den unterschiedlichen Moglichkeiten der bei-
den Gerite.

Bei den Vorversuchen zum Knet-Disperger wurden folgende Einstellungen variiert:

¢ die Drehzahl mit 30 und 60 U/min
¢ die Knetung mit und ohne Kunstoffeinsidtzen
¢ der Fiillgrad mit 30 und 60 g atro Zellstoff

e die Verweilzeit im Kneter zwischen 15 und 60 Minuten
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¢ das Aufheizen des Zellstoffes im Wasserbad oder im beheizten, langsamlaufen-
den Kneter.

Basierend auf dem geringstmoglich erreichbaren Mahlgrad, dem Anstieg des Tro-
ckengehaltes, der Reduktion der Faserquellung und den maximal erreichbaren Fa-
serdeformationen (langengewichtete Faserlinge, Krduselung, Knicke und Grad der
Fibrillierung) in den Vorversuchen wurden die Einstellungen folgendermafien so ge-
wahlt, dass 30 g atro Zellstoff mit einem Trockenhalt von 35 % im Kneter auf eine
Temperatur um 45 beziehungsweise 100°C aufgeheizt und mit einer Verweilzeit von
15 und 30 Minuten bei 60 U/min geknetet wurden.

Bei den Vorversuchen zum Scheiben-Disperger konnten aufgrund der Bauart deutlich
weniger Einstellungen getestet werden:

¢ die Drehzahl mit 800, 1000 und 1200 Umdrehungen pro Minute
e der Fiillgrad von 30, 60 und 120 g atro Zellstoff
¢ die Verweilzeit von 1 und 2 Minuten

Eine Drehzahl von 1500 U/min wie sie beim Hochkonsistenz-Refiner der Mondi
Frantschach GmbH f{iblich ist, konnte aufgrund von starken Vibrationen und eine
durch die Reibung entstandene Warmeentwicklung der Dispergier-Einheit nicht er-
reicht werden. Fiir einen Vergleich der Labormahlung mit der industriellen Mahlung
wurden 60 g atro Zellstoff mit einem Trockengehalt von 35 % bei 1200 Umdrehungen
fir 1 und 2 Minuten mechanisch behandelt.

Eine Abschidtzung der spezifischen Mahlenergie war aufgrund der schwankenden
und von den vorher genannten Einstellungen grofsteils unabhéngigen Leistungsauf-
nahmen bei keinem der Laborgerdte moglich. Aus diesem Grund war ein direkter
Vergleich der knetenden Mahlung mit der Mahlung in einem Einscheibenrefiner nur
indirekt, sprich nur auf Basis von Faser- und Papiereigenschaften, moglich. Die Zell-
stoffe aus den oben genannten optimalen Versuchseinstellungen wurden gemeinsam
mit Proben aus der industriellen Hochkonsistenz-Mahlung nach [SO-5264-2| [2011] in
der PFI-Miihle bei einer Stoffdichte von 10 % gemahlen und die Laborbldtter wurden
nach [SO-5269|[2004] sowie nach der in Kapitel beschriebenen Methode getrock-
net.

3.24 Hochkonsistenz-Mahlung im Krima-Disperger

Der Einfluss des pH-Wertes und der Stofftemperatur im Einlauf eines
Hochkonsistenz-Refiners wurden mit einem Krima-Disperger (siehe Abbildung
der Firma Cellwood AB bei Stoffdichten von mehr als 30 % untersucht. Fiir die
Untersuchungen wurde ungebleichter Nadelholz-Sulfatzellstoff aus dem Betrieb der
Mondi Frantschach GmbH verwendet. Dieser wurde von der Walzenpresse der Flock-
entrocknungsanlage entnommen, nach dem dieser auf einen Trockengehalt von 48 %
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Abbildung 3.8 Adaptierte Methode zur Herstellung von frei geschrumpften Laborblattern.
Nach der Entwisserung der Stoffsuspension im Blattbildner folgt die Ablage
der Blatter im Stapel. Die 8 bis 12 Laborblétter im Stapel werden in einer
hydraulischen Presse entwéssert, ehe diese vorsichtig vom Sieb getrennt und
auf einer Teflonbahn im Trockenschrank getrocknet werden.

eingedickt wurde.

Bei der Firma Cellwood AB wurde der Zellstoff in einem Niederkonsistenz-Pulper
bei rund 4 % Stoffdichte wieder in eine Suspension iibergefiihrt. Der pH-Wert wurde
mit verdiinnter Natronlauge auf einen Wert von 9 bzw. verdiinnter Schwefelsdure
auf einen Wert von 6 eingestellt. Es wurden drei verschiedene Stofftemperaturen
tiberpriift: 25, 70 und 80°C. Im Krima-Refiner wurde eine Spaltweite von 0,7 und 0,5
mm eingestellt.

3.2.5 Adaptierung der Blattbildung und Labortrocknung

In Anlehnung an die zuriickgezogene Norm Tappi UM 238 wurde eine auf die Bedin-
gungen in der Sackkraftpapiermaschine abgestimmte Methode zur Blattbildung und
Trocknung entwickelt, deren Laborblétter eine Bruchdehnung dhnlich der von kom-
merziell hergestellten Sackpapier aufweisen. Sofern nicht anders vermerkt wurden
fiir einen direkten Vergleich bei allen Laborversuchen auch vier Normblatter nach
ISO-5269 [2004] hergestellt. In Abbildung [3.8] sind die wichtigsten Schritte zur Her-
stellung von frei geschrumpften Laborbldttern dargestellt. Anstatt eines gerahmten

Siebes wurde ein loses, rundes Sieb auf den Stiitzkorper im Rapid-Kothen Blattbild-
ner gelegt. Dabei war darauf zu achten, dafl beim Schliefsen des Blattbildners keine
Falten entstehen. Die Blattbildung an sich erfolgte laut ISO-5269 [2004]. Anstatt das
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Blatt abzugautschen wurde das eingelegte Sieb samt dem gebildeten Blatt mittels
einer Stiitzvorrichtung auf einen Stapel abgelegt. Dieser besteht aus einer runden me-
tallischen Grundplatte, einem trockenen Filz als Unterlage und zwei weiteren Lagen
Loschkarton mit einem Flachengewicht zwischen 800 und 1000 g/m?. Ein weiteres
loses Sieb wurde auf das gebildetete und abgelegte Laborblatt mit zuséitzlichen zwei
Lagen Loschkarton gegeben. Die restlichen drei Blitter eines Versuchspunktes wur-
den in der Reihenfolge auf den sich aufbauenden Stapel abgelegt, so dafs immer zwei
Lagen Loschkarton das Presswasser aufnehmen konnten. Ein fertiger Stapel bestand
somit aus 8 bis 12 abgelegten Laborbldttern, dh. es befanden sich zwischen zwei
und drei Versuchspunkte in einem Stapel. Ein weiterer trockener Filz und die obe-
re Grundplatte schlossenen den Stapel ab. Die Laborblitter wurden mit Hilfe einer
hydraulischen Presse bei einer Flichenpressung von 235 N/cm? fiir 15 Minuten auf
einen Trockengehalt von 45 bis 50 % entwéssert. Danach wurden die einzelnen Blatter
sorgfaltig von den beiden losen Sieben getrennt und auf eine Teflonbahn abgelegt.
Die Trocknung erfolgte bei 105 £ 1 °C im Trockenschrank fiir 30 Minuten im Trocken-
schrank. Abbildung [3.8| zeigt die Schrumpfschwielen eines getrockneten Blattes.
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Kapitel

Beurteilung des Mahlungszustandes

Der folgende Teil dieser Arbeitet beinhaltet einen kurzen Auszug aus den drei Ver-
offentlichungen zur Beurteilung der Vorgiange im Mahlspalt eines Hochkonsistenz-
Refiners (siehe Abschnitt [E[im Anhang). In Abschnitt4.1jwerden die Effekte der Tem-
peratur und der mechanischen Faserbehandlung, die im Mahlspalt immer gleichzeitig
auftreten, getrennt voneinander beurteilt. Neben der Faserkrauselung bzw. den Faser-
knicken haben axiale Stauchungszonen ebenfalls einen wesentlichen Einfluss auf die
Faser- und Papiereigenschaften. In Abschnitt 4.2 werden die Ergebnisse einer Studie
zur objektiven Bestimmung von Mikrokompressionen dargelegt.

Ein wesentlicher Teil dieses Abschnitts befasst sich mit dem Vergleich zweier Me-
thoden zur Trocknung von Laborbléttern: eingespannte- und freie Trocknung. In Ab-
schnitt 4.3 werden die Ergebnisse nach der in Abschnitt [3.2] beschriebenen Methoden
mit den aus der Literatur bekannten Daten verglichen.

4.1 Einfluss der Temperatur im Mahlspalt

Im Mahlspalt eines Hochkonsistenz-Refiners wird nach KARLSTROM ET AL. [2008] 95 %
der Mahlleistung in Warme bzw. Dampf umgewandelt. Lediglich 5% der Energie
steht fiir die plastische Faserumformung zur Verfiigung. Die Stofftemperatur kann
somit nicht ohne weiteres von der fiir eine bestimmte Querdehnung notwendigen
spezifischen Mahlleistung entkoppelt werden. In diesen Zusammenhang stellt eine
knetende Faserbehandlung eine interessante Alternative dar. Nach SjOBERG AND HOG-
LUND [20078] fiihrt beispielsweise die geringere notwendige spezifische Mahlleistung
des Frotapulpers zu einer mit 70 bis 90 °C deutlich geringeren Stofftemperatur.

Aus diesem Grund wurde in den ersten beiden Publikationen (LEITNER ET AL.| [2013B]
und LEITNER ET AL. [2013A]) versucht, den Einfluss der Temperatur vom Mahlungs-
zustand der Fasern zu entkoppeln. Aufgrund der kurzen Verweilzeit im Mahlspalt
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4. Beurteilung des Mahlungszustandes  Einfluss der Temperatur im Mahlspalt 4.1
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Abbildung 4.1 Einfluss der Temperatur auf die Faserkrduselung (a) und die Zugfestigkeit
(b) von PFI-gemahlenem Kraftzellstoff (LEITNER ET AL.| [2013A]).

eines Hochkonsistens-Refiners von wenigen Millisekunden konnten die industriellen
Bedingungen mit den zur Verfiigung stehenden Mitteln nicht simuliert werden. Aus
diesem Grund wurde auf eine Temperaturbehandlung in einem Laborreaktor ausge-
wichen. Es wurde ungebleichter Sulfatzellstoff mit einer Konsistenz von 5 % bei 80,
100 und 120 °C fiir eine Stunde in einem rotierenden Laborreaktor (Abbildung
behandelt. Damit der Mahlungszustand ebenfalls beurteilt werden konnte, wurde
ungemahlener und einer in der PFI-Miihle gemahlenem Zellstoff behandelt. Diese
Temperaturbehandlung ldsst nicht nur Riickschliisse auf die Bedingungen im Mahl-
spalt zu, sondern gibt auch eine Einsicht auf die Faserlatenz im Vorratsbehilter nach
der Hochkonsistenz-Mahlung. Abbildung 4.1| zeigt den Anstieg der Faserkrdauselung
von gemahlenem (2000 Umdrehungen in der PFI-Miihle), ungebleichten Faserstoff
mit steigender Temperatur und deren negativen Einfluss auf den Zugfestigkeitsindex.
Die Faserkrduselung steigt unabhdngig von der Art des Fasermaterials. Weiters ist
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deutlich zu erkennen, dass die industriell gekochten Fasern durch die Beanspruchung
in der Faserlinie zwar deutlich weniger Deformationen aufwiesen, diese jedoch mit
zunehmender Temperatur einen vergleichbaren Anstieg zeigten. Die Zugfestigkeit
sank in Folge der Warmebehandlung auf 120 °C um rund 50 % ab. In diesem Zu-
sammenhang wurden besonders bei hohen Temperaturen Hemizellulosen aus der
Faserwand gelaugt, wodurch ein niedrigeres Wasserriickhaltevermogen den Festig-
keitsabfall noch verstdrkte (LEITNER ET AL. [20138]).

Wahrend bei Holzstoff und stark lignifizierten Zellstofffasern nach der
Hochkonsistenz-Mahlung eine weitere Warmebehandlung, auch Latenzbehand-
lung genannt, zu einer gewollten Streckung der Fasern fiihrt (PAGE ET AL. [1985]),
wurde in dieser Studie ohne Einwirkung mechanischer Kréfte eine Faserkrauselung
erreicht, fiir die im Hochkonsistenz-Refiner mehr als 180 kWh/t aufgewendet werden
miissten. Wie in |LEITNER ET AL. [2013A] dargestellt wurde, stieg die Bruchdehnung
von Kiefern-Sulfatzellstoff durch eine Temperaturbehandlung bei 100 °C von 6,3 %
auf 7,4 % an. Bei Fichte und dem industriell gekochten Zellstoff fiel der Anstieg der
Dehnung mit 1,3 % bei 100 °C etwas hoher aus. Die Temperaturbehandlung von unge-
mahlenem Zellstoff (LEITNER ET AL/[[20138]) fithrte zu einem geringeren Anstieg der
Faserkrduselung. Die Bruchdehnung blieb unverdandert zwischen 4 und 5,5 %. Diese
Ergebnisse lassen Riickschliisse auf folgende zwei Prozessschritte zu. Zum einen,
dass im Hinblick auf die Versuche zur Mahlreihenfolge der Mahlungszustand der
Fasern eine gewisse Rolle spielt. Zum anderen werden vermutlich durch die Ligniner-
weichung mit steigender Temperatur Spannungen in der Faser frei, die vermutlich
aus dem Holz, der mechanischen Beanspruchung in der Hackschnitzelerzeugung
oder dem Kochprozess herriihren. Dieser Effekt beeinflusst die Streckung der Fasern
im Stapelturm nach der Kochung oder in spéterer Folge im Vorratsbehdlter nach der
Hochkonsistenz-Mahlung.

4.2 Firbung von Faserdefekten

Wie bereits in Kapitel beschrieben wurde, hingt die Bruchdehnung vom Deh-
nungspotential der Fasern und vom Grad der Faser-Faser-Bindung ab. Nach MoHLIN
ET AL. [1996] ist die Bruchdehnung ebenfalls eng mit der Faserkrauselung verbunden.
Abbildung[4.2)zeigt den Verlauf der Faserkrauselung vom ungemahlenen Stoff vor der
Hochkonsistenz-Mahlung, tiber die rund 20-mintitige Pufferung des auf 5% Konsis-
tenz verdiinnten Stoffes im Vorratsbehilter bis nach der Absduerung mit Alaun und
Dosierung der Diinn- und Dickstoffstirke im Konstantteil. Dem gegeniiber wurde
die Bruchdehnung frei geschrumpfter Bldtter aufgetragen. Die Krdauselung nimmt in
Abhiangigkeit von der spezifischen Mahlleistung des Hochkonsistenz-Refiners an den
verschiedenen Tagen der Probenahme um rund 2 bis 6 % zu. Die Stapelung der Fa-
sern im Vorratsbehélter und die Niederkonsistenz-Mahlung reduzieren diese auf ein,
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Abbildung 4.2 Verinderung der Faserkrduselung und der Bruchdehnung frei geschrumpf-
ter Laborblatter tiber die Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine.
H-R und L-R stehen fiir die Hoch- bzw. Niederkonsistenz-Mahlung, VBH
und MBH stehen fiir den Vorrats- bzw. Maschinenbehilter. In letzterem wur-
de der Zellstoff bereits mit Alaun abgesduert und mit Stirke versetzt.

leicht unter dem Ausgangswert gelegenes Niveau. Dabei wurde keine Reduktion der
Bruchdehnung beobachtet. Durch die Streckung der Faser in der Niederkonsistenz-
Mahlung sinkt in weiterer Folge die Bruchdehnung zwar kurzzeitig ab, dieser Effekt
wird wahrscheinlich durch den Schrumpf der hérteren Faser-Faser-Bindung nach der
Starkedosierung kompensiert, sieche Abbildung im Anhang.

Diese Erkenntnisse aus Abbildung lassen den Schluss zu, dass axiale Faserstau-
chungen aus dem Rohstoff, der Hochkonsistenz-Mahlung oder der Streckung von
Faserknicken kommend einen betrachtlichen Beitrag zur Bruchdehnung haben. Die
zur Beurteilung dieser Deformationen vorhandenen Methoden (siehe Kapitel
sind oftmals unzureichend genau bzw. subjektiv. Aus diesem Grund wurde im Rah-
men dieser Arbeit eine neue Methode zur Farbung und Analyse von lokalen Faser-
defekten entwickelt (LEITNER ET AL. [2014]). Ahnliche Ansitze wurden beispielsweise
von [SIMONS| [1950], JAYME AND HARDERS-STEINHAUSER| [1955] oder [FERNANDO AND
DANIEL| [2010] gewdhlt. Der Ansatz dieser Methode beruht auf der Annahme einer
physikalischen Anlagerung von hochmolekularem Kongo-Rot (C.I. 22120 von Merck)
im Bereich der dufleren Zellwandschicht mit natiirlichen oder kiinstlichen Defekten.
Neu hingegen ist, dass durch die automatisierte Messung mehrerer Tausend Fasern in
einem mit einer Farbkamera ausgestatteten Faseranalysator die lokale Intensitit der
Farbung als Overall fiber damage index, kurz OFDI, objektiv beurteilt werden konn-
te. Aus Abbildung wird ersichtlich, dass vereinzelte Fasern mehrere, normal zur
Faserachse ausgerichtete Stauchungszonen aufweisen, in denen die duflere Zellwand
eindeutig mechanisch beansprucht wurde. Wiederum andere Fasern zeigten {iiber-
haupt keine ersichtlichen Deformationen. Der OFDI stellt somit einen Mittelwert der
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Abbildung 4.3 Farbung lokaler Faserdefekte von ungebleichten Hochkonsistenz-
gemahlenen Nadelholz-Sulfatfasern mit Kongo-Rot nach
[2015]. Die Kreise zeigen Zonen mit Faserdefekten mit einer lokal inten-
siveren Farbung. Die Farbung wurde nach der in [LEITNER ET AL. [2014]
entwickelten Methode durchgefiihrt.

Faserdefekte einer Probe dar und ldsst durch den gewédhlten Algorithmus keine Aus-
sage tliber die Lange und die Verteilung der Defekte auf der Faser zu. Abbildung
(a) zeigt den Anstieg der Faserknicke und den Abfall der NullreifSlinge (wet ZSTS)
mit zunehmender spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner. Die geringe-
re Festigkeit wird durch einen Anstieg der Faserknicke und des OFDI erkladrt. Durch
die Niederkonsistenz-Mahlung einer Probe, die zuvor bei einer hohen spezifischen
Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner gemahlen wurde, werden die Knicke mit zu-
nehmendem Mahlgrad stetig reduziert, wodurch die Nullreifslinge ebenfalls ansteigt
(siehe Abbildung [4.4] (b)). Da die Knicke und der OFDI jedoch sprunghaft abfallen
bzw. ansteigen, ldsst dies den Schluss zu, dass ein Teil der Faserknicke in zuséatzli-
che axiale Faserstauchungen ungewandelt wurde, die dadurch die Dehnfdhigkeit von
Papier positiv beeinflussen kénnen (siehe Abbildung [4.2).

4.3 Papiereigenschaften bei freier Trocknung

Die Bruchdehnung hiangt unter anderem von den Schrumpfkréften eines Fasernetz-
werkes und der Behinderung des Schrumpfes ab. Nach werden erste-
re vom Mahlungs- und Quellungszustand der Fasern bestimmt. In Abbildung
ist der Zusammenhang zwischen dem Schrumpf und der Bruchdehnung darge-
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Abbildung 4.4 Zusammenhang zwischen dem OFDI, der Faserknicke und der Nullreillin-
ge (wet ZSTS) von hoch- (oben) und niederkonsistenz-gemahlenen (unten)

Kraftzellstoffen (LEITNER ET AL.|[20134]).
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Abbildung 4.5 Zusammenhang zwischen dem Schrumpf und der Bruchdehnung frei ge-
trockneter Laborblitter. Daten entnommen aus |WATSON ET AL.[[1966].

stellt (WaTtsoN ET AL, [1966]). Der Mahlungszustand von Nadel- und Laubholz-
Sulfatzellstoff wurde durch eine PFI-Mahlung bei Konsistenzen zwischen 5 und 50 %
variiert. Die Schrumpfung der Papierbahn in einer Sackkraftpapiermaschine ist er-
fahrungsgemafs im Bereich zwischen der eingespannten und der freien Trocknung.
Dadurch wird auch das Dehnungsprofil zwischen der Rand- und der Mitteposition
erklart. Die in den folgenden Abschnitten dargestellten Labordaten entsprechen so-
mit nur ansatzweise den technologischen Papiereigenschaften nach der Trocknung in
einer Sackkraftpapiermaschine. Mit der in Kapitel beschriebenen Methode zur
freien Trocknung von Laborblédttern wurde jedoch eine Moglichkeit geschaffen, um
die Versuche im Labor-, Pilot- und Industriemafistab direkt miteinander vergleichen
zu konnen. Abbildung veranschaulicht den Anstieg der Bruchdehnung mit zu-
nehmender spezifischer Mahlarbeit im Hochkonsistenz-Refiner. Die Bruchdehnungen
der Laborblitter entsprachen der Grofienordnung der Querdehnungen in der Mitt-
eposition der jeweiligen Tamboure zum Zeitpunkt der Probenahme. Die Form der
Kraft-Dehnungs-Kurve einzelner Teststreifen von eingespannt- und frei getrockne-
ten Laborblatter ist in Abbildung 4.7|anhand von verschiedenen Beispielen illustriert.
Die geringere Steifigkeit und Festigkeit der frei getrockneten Laborblitter entsteht
durch die Schrumpfung im Bereich der Faser-Faser-Bindung und durch die gerin-
gere Streckung gekrauselter und geknickter Fasern (siehe Kapitel 2.6.3). In Abbil-
dung sind in Bezug auf den Zugfestigkeitsindex, die Bruchdehnung, den Zug-
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Abbildung 4.6 Zusammenhang zwischen der Bruchdehnung frei geschrumpfter Laborblt-

ter und der spezifischen Mahlarbeit im Hochkonsistenz-Refiner.
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Abbildung 4.7 Kraft-Dehnungs-Messungen zufillig ausgewéhlter Priifstreifen von frei- und

eingespannt getrockneten Laborblittern verschiedener Messserien.
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brucharbeitsindex und den Gurley Luftwiderstand die Korrelationen zwischen der
freien und eingespannten Trocknung dargestellt. Der Mahlungszustand des unge-
bleichten Nadelholz-Sulfatzellstoffes wurde, dhnlich wie in den Untersuchungen von
WATSON ET AL.[[1966], durch eine PFI-Mahlung bei Konsistenzen zwischen 10 und
30 % erreicht. Mit Ausnahme der Bruchdehnung wurde bei der Zugfestigkeit, der
Zugbrucharbeit und dem Luftwiderstand jeweils ein Bestimmtheitsmaf8 R?> von mehr
als 0,85 erreicht. In den Untersuchungen von WATSON ET AL. [1966] wurden vergleich-
bare Werte erzielt (siehe Abbildung|A.1/im Anhang). Das geringere Bestimmtheitsmaf3
der Bruchdehnung kann durch die Art der eingespannten Trocknung und deren Ein-
fluss auf die Form der Einzelpunkte erkldrt werden. Durch die Trocknung nach der
Appita Standard Methode P203m erreichten|WATSON ET AL.|[1966] bei eingespannt ge-
trockneten Laborblittern Bruchdehnungen von rund 2 bis 7 %. Die Bruchdehnungen
von frei getrockneten Blidttern bewegte sich zwischen 2 und 14 %. Dadurch wurden
die Abweichungen von der Ausgleichsgeraden reduziert. Im Falle dieser Studie be-
wegten sich die Bruchdehnungen bei der eingespannten Trocknung nur zwischen 2
und 4 %.

Durch die freie Trocknung und die durch die geringere Streckung der Faserdeforma-
tionen entstandenen lokalen Spannungskonzentrationen kommt es zu einem schnel-
leren Versagen des Papiers (siche Abbildung [4.8). Der Index der Zugfestigkeit ist
dadurch um rund 12 % geringer als im Vergleich zu einer Trocknung ohne Schrumpf.
Eben durch diesen Effekt steigt die Bruchdehnung um mehr als das 2,5fache an. Die
Zugbrucharbeit von frei geschrumpften Blitter ist immerhin noch doppelt so grof? als
bei einer behinderten Trocknung. Durch den Schrumpf sinkt die Flache und steigt
das spezifische Volumen des Laborblattes an (WATsON ET AL. [1966]), wodurch der
Luftwiderstand um mehr als das Doppelte ansteigt. Ein weiterer wesentlicher Grund
fiir den hohen Luftwiderstand frei getrockneter Laborblétter kann durch die Methode
bedingt sein, die sich wie in Kapitel B.2.5|beschrieben wurde, stark unterscheiden. Fiir
die freie Trocknung wurde das gebildete Blatt in der Laborpresse stark entwissert. So
stellte SETH [1990] fest, dass in Abhdngigkeit von der Fasercoarseness mit steigender
Pressenlast die Dichte linear und der Luftwiderstand exponentionell zunehmen.
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Abbildung 4.8 Korrelation der Zugfestigkeit, der Bruchdehnung, der Zugbrucharbeit und
des Luftwiderstandes von frei- und eingespannt getrockneten Laborblittern.
Der Mahlungszustand wurde durch eine PFI-Mahlung bei Stoffdichten zwi-
schen 10 und 30 % verdndert.
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Kapitel

Verbesserung der Zugbrucharbeit

Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse zur Uberpriifung der drei aufgestellten
Hypothesen diskutiert.

In Bezug auf die erste Hypothese wird zunéchst auf den Einfluss der Stoffdichte in
der Hochkonsistenz-Mahlung eingegangen. In Laborversuchen wurde eine erste Ab-
schidtzung fiir die Betriebsversuche an der PM8 erhalten. Aufgrund der betrieblichen
Limitation an der PM8 mufite beim Betriebsversuch die Stoffdichte im Einlauf des
Hochkonsistenz-Refiners mit Frischwasser eingestellt werden. Dadurch wichen der
pH-Wert und die Stofftemperatur signifikant von den tiblichen Prozessbedingungen
ab. Der Einfluss der Stofftemperatur und des pH-Wertes wurden innerhalb separater
Versuche an der Pilotanlage der Firma Cellwood und am Hochkonsistenz-Refiner der
PMS8 untersucht.

In Bezug auf die zweite Hypothese wurde der Einfluss der Reihenfolge der Mahlung
im Hoch- und in den einzelnen Niederkonsistenz-Refinern untersucht. Die Labor-
ergebnisse aus den Mahlungen in der PFI-Miihle wurden in einem Betriebsversuch
tiberpriift. Das Konzept einer Vormahlung vor der Hochkonsistenz-Mahlung wurde
um eine Faserbehandlung im In-Line-Refiner erweitert. Innerhalb dieser Versuchsrei-
he konnten keine Betriebsversuche durchgefiihrt werden, weil eine In-Line-Mahlung
nur bei Kraftliner-Fabriken Stand der Technik ist. Die Hochkonsistenz-Mahlung wur-
de durch eine Mahlung in der PFI-Miihle bei einer Stoffdichte von 30 % nachgestellt.
Die dritte Hypothese zur knetenden Mahlung umfasste Versuche im Labor- sowie im
Technikumsmafsstab. Bei ersteren Versuchen wurde grundsatzlich der Unterschied
der Mahlbedingungen im Knet- und Scheiben-Disperger untersucht. Die dabei ge-
wonnenen Erkenntnisse wurden auf die Technikumsversuche umgelegt. Dabei wur-
den zwei unterschiedlich stark entwasserte Zellstoffe bei verschiedenen Temperaturen
im Andritz MSD RT Pressafiner mechanisch behandelt.
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5. Verbesserung der Zugbrucharbeit 1. Hypothese Optimierung der Mahlung 5.1

5.1 1. Hypothese Optimierung der Mahlung

Die erste Hypothese besteht darin, dass die Mittelkonsistenz-Mahlung die Hoch-
und die Niederkonsistenz-Mahlung ersetzen kann, da die in der Niederkonsistenz-
Mahlung auftretende Reduktion der Faserkrduselung vermieden wird und somit die
fir die Zugbrucharbeit wichtige Zugfestigkeit sowie die Bruchdehnung gleichzeitig
verbessert werden. Im folgenden Abschnitt wird der Einfluss der Konsistenz in der
PFI-Miihle diskutiert. Die daraus resultierten Erkenntnisse wurden innerhalb eines
Maschinenversuches an der PMS8 verifiziert. Der Einfluss der Stofftemperatur und des
pH-Wertes wurden am Krima-Scheiben-Disperger bei der Firma Cellwood untersucht
und ebenfalls am Hochkonsistenz-Refiner der PM8 verifiziert.

5.1.1 Mittelkonsistenz-Mahlung in der PFI-Miihle

Als Vorbereitung fiir die Maschinenversuche an der PM8 wurden in der PFI-Miihle
der Einfluss der Konsistenzen auf die Papiereigenschaften untersucht. Konsistenzen
unter 10 % und tiber 30 % konnten nicht untersucht werden. Abbildung [5.1| zeigt den
Einfluss der Umdrehungen in der PFI-Miihle bei verschiedenen Stoffdichten auf die
Papiereigenschaften. Die Daten entsprechen Mittelwerten und Standardabweichun-
gen aus drei unabhdngigen Mahlungen. Die dargestellten Ergebnisse stimmen mit
jenen von STEPHANSEN]| [1948], ARLOV AND HAUAN| [1965], WATSON ET AL. [1966], K1B-
BLEWHITE| [1974], MILLER [1989] und RUE [1991] iiberein. Mit steigender Konsistenz
sinkt die Zugfestigkeit stetig ab, wobei der Abfall bei einer Konsistenz von 15 % im
Vergleich zu einer Stoffdichte von 10 % noch am geringsten ist. Im Vergleich zu 10 %
Stoffdichte benottigt man bei einer Stoffdichte von mehr als 20 % mehr als die 4-fache
Anzahl der Umdrehungen, um eine Zugfestigkeit von 70 Nm/g zu erreichen (siehe
Abbildung [.T). Eine umgekehrte Reihenfolge wurde bei der Bruchdehnung beob-
achtet, wo ein klarer Vorteil der Hochkonsistenz-Mahlung ersichtlich wurde. Es zeig-
te sich auch, dass die Zugbrucharbeit bei einer Mahlung im Bereich um 25% jene
bei 10 % Stoffdichte noch deutlich {ibertrifft und ebenfalls zu einem vergleichswei-
se geringeren Luftwiderstand fiihrt. Die Faserkrduselung steigt mit steigender Stoff-
dichte an, wobei der grofite Anstieg bei 2000 Umdrehungen beobachtet wurde, sie-
he Abbildung im Anhang. Dort wird auch gezeigt, dass kein eindeutiger Ein-
fluss der Stoffdichte auf den Anstieg des Wasserriickhaltevermogens und der Faser-
kiirzung beobachtet wurde. Abbildung [5.2| illustriert den Zusammenhang zwischen
dem Wasserriickhaltevermogen bzw. der Faserkrduselung und der Bruchdehnung
frei geschrumpfter Laborblitter. Mit steigendem Wasserriickhaltevermégen in Folge
der Mahlung steigt die Bindungsflache der Fasern an, wodurch in der Trocknung
der Schrumpf in den Faserkreuzungspunkten besser aktiviert werden kann (SETH
[2004]). So fiihrt beispielsweise eine ausschliesliche Niederkonsistenz-Mahlung von
ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff mit rund 120 kWh/t zu einer Bruchdehnung
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Abbildung 5.3 Abhingigkeit der Zugbrucharbeit von der Konsistenz und der Anzahl der
Umdrehungen in der PFI-Miihle. Die einzelnen Punkte einer Kurve repra-
sentieren 0, 2000, 3000, 4000, 7000 und 9000 Umdrehungen. Bei einem Luft-
widerstand willkiirlich gewéhlten Bezugspunkt von 12 Sekunden wird mit
hoherer Stoffdichte eine Steigerung der Zugbrucharbeit erreicht.

zwischen 5 und 6 % in Querrichtung. Dies bedeutet einen Anstieg um 1 bis 2 % Bruch-
dehnung absolut. Erst durch die Hochkonsistenz-Mahlung steigt die Faserkrauselung
an, wodurch die Bruchdehnung ebenfalls ansteigt. Ein direkter Zusammenhang zwi-
schen dem Wasserriickhaltevermogen und der Faserkrdauselung mit der Zugbruchar-
beit wurde nicht gefunden. SHALLHORN AND GURNAGUL/| [2010] beschrieben, dass die
fir die Zugbrucharbeit wichtige Zugfestigkeit vom Wasserriickhaltevermogen und
der Faserkrduselung abhidngt. Da die Faserkrduselung ebenfalls die Bruchdehnung
bestimmt, steigt die Zugbrucharbeit mit zunichst steigender Faserkrduselung an und
fallt mit weiter zunehmender Krdauselung wieder ab. Abbildung beschreibt den
Zusammenhang zwischen dem Luftwiderstand und der Zugbrucharbeit bei der PFI-
Mahlung von ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff mit unterschiedlichen Stoff-
dichten. Mit steigender Stoffdichte steigt die Zugbrucharbeit an. Bei einem Luftwi-
derstand von 12 Sekunden fiihrte eine Mahlung bei 30 % Stoffdichte zu einer Zug-
brucharbeit von 3,2 J/g. Jene bei einer Stoffdichte von 10 % hingegen lag mit 2,6 J/g
auf einem um 19 % geringeren Niveau. Bei einer Stoffdichte von 25 % wurde mit 3
]/ g eine um 6 % geringere Zugbrucharbeit erreicht. Vergleicht man jedoch die Anzahl
der Umdrehungen, die fiir einen willkiirlich gewéhlten Luftwiderstand von 12 Se-
kunden nétig sind, so wird deutlich, dass die Mahlleistung mit steigender Konsistenz
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Ort der Probenahme | Faserlinge | Faserkrdauselung | WRV | Zugfestigkeit
mm [%] [g/g] [Nm/g]
LBF PM8 2,5 10,9 1,35 35,1
Flockentrocknung 2,3 12,2 1,15 21,9

Tabelle 5.1 Fasereigenschaften und Zugfestigkeitsindex frei getrockneter Laborblétter
zweier Zellstoffe fiir Beurteilung des Temperatureinflusses im Krima- und
Hochkonsistenz-Refiner der PM8. Vergleich der zeitgleichen Probenahme am
Lindbladfilter (LBF) der PM8 mit der in der Flockentrocknungsanlage vor der
Versendung des Stoffes zu Cellwood AB.

zunimmt. Bei Stoffdichten von 10 und 25 % werden 2300 bzw. 3000 Umdrehungen
benotigt. Bei einer Konsistenz von 30 % steigt dieser Bedarf auf 5600 Umdrehungen
an.

In Bezug auf das Verhiltnis zwischen der Zubrucharbeit, der spezifischen Mahllleis-
tung (i.e. Umdrehungen) und dem Luftwiderstand ist fiir die Betriebsversuche an der
PMS8 eine Reduktion der Stoffdichte im Hochkonsistenz-Refiner auf 25 % erstrebens-
wert. Im Vergleich zu einer Stoffdichte von 30 % lag die Zugfestigkeit bei 25 % Stoff-
dichte erst bei mehr als 3000 Umdrehungen deutlich dariiber (siehe Abbildung [5.1).

5.1.2 Einfluss der Temperatur und des pH-Wertes

Im Rahmen dieser Arbeit wurde bereits gezeigt, dass die Temperatur einen wesentli-
chen Einfluss auf die Zugbrucharbeit und die Porositit hat. Die Bruchdehnung und
die Zugbrucharbeit stiegen und der Luftwiderstand sank beim Kneten oder Mahlen
im Hochtemperatur-Bereich (SJOBERG AND HOGLUND [2005]).

Unter betrieblichen Bedingungen liegt die Stofftemperatur im Einlauf des
Hochkonsistenz-Refiners bei rund 70°C und der pH-Wert bei 9,5. Wie in Abbil-
dung 5.9/ noch genauer beschrieben wird, musste beim Versuch zur Mittelkonsistenz-
Mahlung die Stoffdichte mit Frischwasser eingestellt werden. Dadurch wichen der
pH-Wert und die Stofftemperatur signifikant von den tiblichen Prozessbedingungen
ab. Der Temperatureinfluss wurde mit einem Versuch bei Cellwood nachgestellt,
wozu einer auf 48 % Stoffdichte entwésserter Zellstoff an der Walzenpresse der
Flockentrocknungsanlage entnommen wurde. Zeitgleich dazu wurde eine Probe am
Lindbladfilter der PM8 entnommen, die als Referenz diente (Tabelle [5.I). Durch
die unterschiedliche Stofffithrung in der Wéasche der Zellstoffabrik vor der Flock-
entrocknungsanlage und dem hohen Trockengehalt in der Walzenpresse in der
Flockentrocknungsanlage unterschieden sich die beiden Zellstoffe hinsichtlich der
langengewichteten Faserldnge, der Faserkrauselung und der Faserquellung teilweise
gravierend. Wie in Tabelle dargestellt, fiihrte die Entwidsserung des Zellstoffes
in der Walzenpresse der Flockentrocknungsanlage zu einem signifikanten Riickgang
des Wasserriickhaltevermogens (McKINNEY|[1995]) und einem Verlust der Zugfestig-
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Abbildung 5.4 Vergleich der Zugbrucharbeit in Folge der Hochkonsistenz-Mahlung im
Krima-Refiner bei verschiedenen Stofftemperaturen mit der Hochkonsistenz-
Mahlung an der PMS.

keit (RODHAMMAR AND LARssoN| [2001]). Vergleicht man die Zugfestigkeit der Probe
vor der Hochkonsistenz-Mahlung an der PM8 mit den Werten fiir ungemahlenen
Zellstoff aus Abbildung so wird klar, dass die Zellstoffqualitdt zum Zeitpunkt
der Probenahme ebenfalls nicht repréasentativ war.

Einfluss der Stofftemperatur bei der Hochkonsistenz-Mahlung

Im Rahmen der Versuche an der Pilotanlage der Firma Cellwood AB wurde die Tem-
peratur zwischen 28 und 80 °C variiert. Der pH-Wert wurde mit verdiinnter Natron-
lauge auf 9 angepasst. Die Stoffdichte schwankte zwischen 32 und 35 %. Abbildung
verdeutlicht den Einfluss der Stofftemperatur auf den Anstieg der Zugbrucharbeit frei
getrockneter Laborblétter. Darin wird gezeigt, dass kein Zusammenhang zwischen
dem Anstieg der Zugbrucharbeit und der Stofftemperatur besteht. Der Anstieg der
Zugbrucharbeit mit zunehmender spezifischer Mahlleistung im Krima-Refiner ist un-
abhéngig von der jeweiligen Stofftemperatur mit jenem im Hochkonsistenz-Refiner
der PM8 grundsitzlich vergleichbar, wenngleich die Zugbrucharbeit im unbehandel-
tem Zustand unterschiedlich war. Die Griinde dafiir sind in Tabelle 5.1]angefiihrt. Die
dem Anstieg zugrunde liegenden Einflussgrofsen unterscheiden sich bei den beiden
Refinern grundlegend. Bei der Mahlung an der PM8 stiegen mit steigender spezifi-
scher Mahlleistung die Faserkrduselung, die Bruchdehnung und dadurch die Zug-
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brucharbeit an. Die Zugfestigkeit sank geringfiigig ab (siehe Abbildung im An-
hang). Durch die Disperger-Platten am Krima-Refiner stieg mit steigender Mahlleis-
tung der Zugfestigkeitsindex an, wahrend die Faserkrduselung und die Bruchdeh-
nung absanken.

Ein eindeutiger Effekt der Stofftemperatur auf die Faserkrdauselung konnte nicht be-
obachtet werden. Inwiefern die Erweichung des mit rund 6 % restlichen Lignins in
der Faserwand einen Einfluss bei der Hochkonsistenz-Mahlung hat, konnte in der
Literatur nicht zufriedenstellend beantwortet werden.

Einfluss des pH-Wertes bei der Hochkonsistenz-Mahlung

In der Studie von JOBsTL [1999] wurde gezeigt, dass bei einem pH-Wert zwischen
9 und 10,8 die Zugbrucharbeit nicht beeinflusst wird. Die Zugfestigkeit sank und
die Bruchdehnung stieg mit steigendem pH-Wert. Bei derartigen Abstufungen des
pH-Wertes wie sie JOBSTL [1999] untersuchte, konnen nur schwer ausreichend gute
Aussagen tiiber die Wichtigkeit des pH-Wertes gemacht werden. Um die dahinter
liegenden Effekte besser zu verstehen, wurden verschiedene Versuche am Krima-
Scheibendisperger und dem Hochkonsistenz-Refiner an der PM8 durchgefiihrt, bei
denen der pH-Wert bis auf 6 abgesenkt wurde. Die dabei zu Grunde liegende An-
nahme ist, dass durch die verminderte Quellung im leicht sauren Bereich neben der
Flexibilitat der Fasern (EckHART| [2009]) auch die Faserkrdauselung und die Fibrillie-
rung abnehmen.

Mahlung im Krima-Scheiben-Disperger

Wie bereits zuvor beschrieben, wurden bei den Versuchen zum Einfluss des pH-
Werts moglichst vergleichbare Bedingungen zum industriellen Prozess eingestellt.
Die Temperatur wurde auf 70°C eingestellt und die Stoffdichte im Auslauf der
Schneckenpresse schwankte zwischen 35,5 und 36,9 %. Der pH-Wert wurde im Pulper
mit verdiinnter Natronlauge oder verdiinnter Schwefelsdure auf 9 bzw. 6 eingestellt.
In Abbildung [5.5| wird der Einfluss des pH-Wertes bei der Hochkonsistenz-Mahlung
dargestellt. Wie erwartet ist mit 0,72 J/g die Zugbrucharbeit des gequolleneren unge-
mahlenen Stoffes um 0,21 J/g grofier als jene des abgesduerten Stoffes. Hinsichtlich
der Steigerung der Zugbrucharbeit lassen die Ergebnisse in Abbildung keinen
eindeutigen Schluss zu. Bei einer vergleichbaren spezifischen Mahlleistung von rund
160 kWh/t kommt es in beiden Fillen zumindest zu einer Verdoppelung der Zug-
brucharbeit. Das Wertepaar bei pH 6 hat jedoch eine grofiere Streubreite, wodurch
keine genaue Aussage moglich ist.

Die weiteren Papiereigenschaften zu diesem Versuch sind in Abbildung im
Anhang zusammengefasst. Darin ist ersichtlich, dass durch die Disperger-Platten
am Krima-Refiner mit steigender Mahlleistung der Zugfestigkeitsindex sehr stark
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Abbildung 5.5 Zugbrucharbeit in Folge der Hochkonsistenz-Mahlung im Krima- und im
Hochkonsistenz-Refiner der PM8 bei zwei verschiedenen pH-Werten.

anstieg, wihrend die Faserkrduselung und die Bruchdehnung absanken. Dieses Ver-
halten entspricht eher der Mahlwirkung eines Niederkonsistenz-Refiners als eines
Hochkonsistenz-Refiners.

Durch die Konfiguration der Versuchsanlage wurde der ungebleichte Zellstoff in
der Schneckenpresse und der darauffolgenden Stopfschnecke auch bei den bei-
den pH-Werten knetend behandelt. Abbildung veranschaulicht den Einfluss des
pH-Wertes und der Temperatur auf die Zugbrucharbeit. Nach Aufschlagen des ent-
wasserten Zellstoffes im Niederkonsistenz-Pulper war die Zugbrucharbeit bei einem
hohen pH-Wert und einer geringeren Temperatur am grofiten. Durch die knetende
Zellstoffbehandlung sank die Zugbrucharbeit bei den Stoffen mit pH 9 drastisch ab.
Der mittlere Abfall war bei 70 °C mit rund 30 % deutlicher ausgepragt als bei 80 °C
mit rund 17 %. Bei einem pH-Wert von 6 war keine Verdnderung zu beobachten. Die
Reduktion der Zugbrucharbeit wurde nicht durch eine geringere Dehnung sondern
durch einen Abfall der Zugfestigkeit in Folge einer gestiegenen Faserkrduselung her-
vorgerufen (siche Abbildung [5.7). Der Anstieg der Faserkrauselung ist unabhingig
von den Prozessbedingungen. Es wurden keine Messungen des Wasserriickhaltever-
mogens durchgefiihrt.
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Abbildung 5.7 Einfluss der mechanischen Faserbehandlung von ungebleichtem Sulfatzell-
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Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner der PM8

Wie bereits zuvor festgestellt wurde, gibt es einige Griinde fiir die Unterschiede
zwischen der Mahlung im Krima- und Hochkonsistenz-Refiner der PM8. Wie be-
reits in Tabelle festgestellt wurde, waren die Ausgangsbedingungen deutlich
unterschiedlich. Die Zellstoffqualitdt an der PM8 war im Vergleich zur Mahlung im
Krima-Refiner deutlich besser. Zudem gleicht die Mahlwirkung im Krima-Refiner
eher einem Niederkonsistenz- als einem Hochkonsistenz-Refiner. Dadurch sind nur
Riickschliisse innerhalb einer Versuchsreihe moglich.

Der Einfluss des pH-Wertes wurde innerhalb von zwei Betriebsversuchen verifiziert.
Durch die Dosierung verdiinnter Natronlauge und verdiinnter Schwefelsdure am
Auslauf des Lindbladfilters wurde der pH-Wert in einem Bereich von 9,5 bis 7,5
variiert. Durch die Verweilzeit des Stoffes von rund 3 bis 5 Minuten im Lindblad-
behilter wurde angenommen, dass sich die Faserquellung in dieser Zeit angepasst
hat. Abbildung fasst den Einfluss des pH-Wertes auf die Stoffdichte nach der
Entwésserung im Doppelsiebeindicker und die spezifische Zugbrucharbeit nach ei-
ner Mahlung bei rund 270 kWh/t (erster und zweiter Versuch) und bei 245 kWh/t
(zweiter Versuch) zusammen. Der pH-Wert hatte bei beiden Versuchen keinen Ein-
fluss auf die Entwéasserbarkeit im Doppelsiebeindicker. Diese Erkenntnis, dass eine
geringere Faserquellung bei niedrigeren pH-Werten keine positive Auswirkung auf
die Entwdsserbarkeit bzw. den Endtrockengehalt hat, war unerwartet. Beim ersten
Betriebsversuch (siehe Abbildung oben) wurde ungebleichter Sulfatzellstoff mit
rund 270 kWh/t gemahlen und es zeigte sich, dass die Zugbrucharbeit bis zu einem
pH-Wert von 8,4 zunéchst nicht signifikant anstieg. Bei einer weiteren Absduerung in
den neutralen Bereich sank diese wieder geringfiigig ab. Die Zugbrucharbeit wurde
mafigeblich von der Zugfestigkeit beeinflusst, die beim Absduern auf einem pH-Wert
von 8,4 anstieg und erst bei weiterer Dosierung von Schwefelsdure abfiel (siehe Ab-
bildung B.6[im Anhang). Dieses Maximum der Zugfestigkeit bei einem pH-Wert von
8,4 entspricht nicht den Erkenntnissen einer Mondi-internen Vorstudie (RUF [1981]),
wo ein stetiger Abfall der Zugfestigkeit von ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff
mit sinkendem pH-Wert beobachtet wurde. In der vorliegenden Arbeit folgte der
Luftwiderstand dem Verlauf der Zugfestigkeit (sieche Abbildung B.6|im Anhang). Die
Bruchdehnung blieb in diesem Bereich mafigeblich unbeeinflusst. Durch die Reduk-
tion des pH-Wertes auf 8,4 konnte im Vergleich zur urspriinglichen Betriebsweise bei
pH 9,5 die Zugbrucharbeit um rund 0,3 J/g bzw. um rund 12 % verbessert werden.
Die Unterschiede waren jedoch nicht signifikant unterschiedlich.

Beim zweiten Versuch (Abbildung unten) wurde der Einfluss der spezifischen
Mahlleistung bei zwei verschiedenen pH-Werten untersucht. In beiden Fillen fiihrte
eine zu starke Absduerung zu einem Verlust der Zugbrucharbeit. Bei einer Mahl-
leistung von rund 270 kWh/t und einem pH-Wert von 7,5 betrug die Reduktion der
Zugbrucharbeit im Vergleich zu pH 9,5 0,32 J/g beziehungsweise rund 12 %. Diese
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Abbildung 5.8 Einfluss des pH-Wertes auf die Stoffdichte im Doppelsiebeindicker und die

Zugbrucharbeit im Hochkonsistenz-Refiner der PMS.
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fiel bei einer Mahlleistung von 245 kWh/t mit 7,5 % bereits deutlich geringer aus.

In Bezug auf die im folgenden Abschnitt diskutierte Mittelkonsistenz-Mahlung wird
abschliefiend festgehalten, dass durch die Dosierung von Frischwasser an der Papier-
maschine und dem damit verbundenen Abfall des pH-Wertes auf bis zu 6,92 (siehe
Abbildung es zu einem geschétzten Verlust der Zugbrucharbeit von rund 0,3 J/g
kommt.

5.1.3 Mittelkonsistenz-Mahlung an der Papiermaschine

In Abschnitt stellte sich heraus, dass eine Mittelkonsistenz-Mahlung bei einer
Stoffdichte von 25% und einem Luftwiderstand von 12 Sekunden im Vergleich zur
klassischen Hochkonsistenz-Mahlung bei mehr als 35 % Stoffdichte eine energetisch
und technologisch interessante Option darstellt. Im Rahmen eines Betriebsversuches
wurde der Einfluss der Stoffdichte am Hochkonsistenz-Refiner der PM8 untersucht.

Die Reduktion der Stoffdichte wurde durch zwei MafSinahmen schrittweise bewerk-
stelligt. Durch eine Entlastung der Presswalzen des Doppelsiebeindickers wurde der
Trockengehalt von den tiblichen 35% auf 30 % reduziert. Fiir Stoffdichten kleiner
30 % wurden mittels eines speziell angefertigten Spriihbalkens unterschiedliche Men-
gen an Frischwasser auf die entwésserte Bahn gespriiht (siehe Abbildung [3.6/in Ab-
schnitt [3.1.5). Die Dosierung von Warmwasser war in Bezug auf die notwendigen
Mengen an Verdiinnungswasser nicht moglich. Abbildung [5.9| stellt den Einfluss der
Frischwasserdosierung auf die Stofftemperatur und den pH-Wert in Abhéngigkeit
der eingestellten Stoffdichte dar. Mit zunehmender Menge an Frischwasser sanken
die Temperatur und der pH-Wert des Stoffes deutlich ab. Im vorhergehenden Ka-
pitel konnte zwar kein eindeutiger Einfluss der Temperatur auf die Zugbrucharbeit
nachgewiesen werden, jedoch der Abfall derselbigen um rund 0,3 J/g mit sinken-
dem pH-Wert wurde gezeigt. In einem auf eine Mittelkonsistenz-Mahlung ausgeleg-
ten Prozess wiirde die Konsistenz mit Filtrat anstatt mit Frischwasser eingestellt wer-
den. Aus diesem Grund wird in dieser Studie der Einfluss der Konsistenz bei Werten
kleiner als 30 % Stoffdichte auf die Zugbrucharbeit um rund 0,3 J/g unterschétzt. Die
Erkenntnisse der Laborstudie aus Abschnitt wurden im Betriebsversuch besta-
tigt (siehe Abbildung [5.10). Mit sinkender Stoffdichte nahm die Zugfestigkeit zu und
die Bruchdehnung ab. In Bezug auf die Zugfestigkeit unterschieden sich die Werte-
paare der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner bei 35 und 30 % beziehungsweise bei
25 und 20 % nur geringfiigig voneinander. Bei letzteren beiden fiihrte eine spezifi-
sche Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner von 180 kWh/t zu einem Anstieg der
Zugfestigkeit um rund 20 Nm/g gegeniiber dem ungemahlenen Stoff. Bei einer Stoff-
dichte von 30 und 35 % betrug der Anstieg nur rund 12 Nm/g. Bei 25 % Stoffdichte
ist die Bruchdehnung von Laborblédttern nach dem Hochkonsistenz-Refiner mit 7,1 %
nur um 0,2 % unter jener bei einer Stoffdichte von 30 %. Erst bei einer Stoffdichte von
20 % sinkt die Bruchdehnung auf 6,6 % ab. Dem Internen Erkenntnisstand bei Mondi
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Abbildung 5.9 Dosierung von Frischwasser beim Betriebsversuch zur Mittelkonsistenz-
Mahlung an der PM8 und dessen Einfluss auf die Stofftemperatur und den
pH-Wert.

Frantschach zufolge ist der Einfluss der Stoffdichte bei kommerziellem Sackkraftpa-
pier stirker ausgepragt.

Ein bemerkenswertes Ergebnis wurde in Bezug auf die Niederkonsistenz-Mahlung
erhalten. Die Grofienordnungen der Zugfestigkeiten und der Bruchdehnungen ein-
zelner Versuchspunkte blieben zwar selbst nach der Niederkonsistenz-Mahlung an-
nidhernd erhalten, jedoch fiihrte nur der erste Refiner zu einem nennenswerten An-
stieg der Zugfestigkeit bei anndhernd gleichbleibender Bruchdehnung (siehe Abbil-
dung [5.10). Es wird klar, dass es bei der Mahlung im zweiten und dritten Refiner
gewisse Unstimmigkeiten gegeben haben muss. Abbildung stellt den Zusam-
menhang zwischen der Zugbrucharbeit und dem Luftwiderstand dar. Die rot ein-
gekreisten Punkte entsprechen den Proben im Hochkonsistenz-Refiner. Mit sinken-
der Stoffdichte im Hochkonsistenz-Refiner nahm der Luftwiderstand stetig zu. Die-
ser Trend setzt sich auch in der Niederkonsistenz-Mahlung fort. Im Vergleich zur
Hochkonsistenz-Mahlung bei 35 % Stoffdichte mit einer Zugbrucharbeit von 2,2 J/g
und einem Luftwiderstand von 3,8 Sekunden fiihrte eine Reduktion der Stoffdichte
um 10 % zu 2,4 J/g und 6,3 Sekunden bzw. eine Reduktion der Stoffdichte um 15 % zu
2,3J/g und 6,7 Sekunden. Im Umkehrschluss bedeutet dies, dass fiir hochporose Pa-
piere die spezifische Mahlleistung stark reduziert werden miisste, worunter die Zug-
brucharbeit stark leiden wiirde. Aus dem Erfahrungsschatz heraus fiihrt bereits eine
geringe Zugabe von Spiilwasser im Einlauf des Hochkonsistenz-Refiners zu einem be-
merkbaren Abfall der Zugbrucharbeit und somit zu Ausschuss. Die in Abbildung [5.11]
griin eingekreisten Punkte entsprechen den Proben im ersten Niederkonsistenz-
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Abbildung 5.10 Einfluss der Stoffdichte bei der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner (H-
R) der PM8 mit einer spezifischen Mahlleistung von 180 kWh/t und bei
der Niederkonsistenz-Mahlung (N-R) in drei Stufen zu je 40 kWh/t. Der

ungemahlene Stoff im Lindbladbehélter (LBH) dient als Referenzpunkt.

97



5. Verbesserung der Zugbrucharbeit 1. Hypothese Optimierung der Mahlung 5.1

3,5
- |
w 3 &/ [ ]
< @ 9 °
B &
-
8 2,5
(= ’
S ©)]
3 @® ®
o ®
“= 2
'E .
o # 35% Konsistenz
:"‘? 15 M 30% Konsistenz
%‘ ’ 25% Konsistenz
'g‘ ® 20% Konsistenz
£ 1 “
=]
A
o
2
N 0,5
O T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14

Luftwiderstand [Sek.] bei freier Trocknung

Abbildung 5.11 Einfluss der Stoffdichte im Hochkonsistenz-Refiner der PM8 bei einer spe-
zifischen Mabhlleistung von 180 kWh/t auf das Verhiltnis zwischen der
Zugbrucharbeit und dem Luftwiderstand frei getrockneter Blitter. Rot ein-
gekreiste Punkte stellen die Papiereigenschaften nach der Mahlung im
Hochkonsistenz-Refiner und griin eingekreiste Punkte jene nach der ersten
Niederkonsistenz-Mahlung dar.

Refiner. Der Unterschied des Luftwiderstandes nach der Hochkonsistenz-Mahlung
verringerte sich von 2,5 Sekunden bei 25 % Stoffdichte bzw. von 2,9 Sekunden bei 20 %
Stoffdichte auf 1,1 bzw. 1,3 Sekunden nach der ersten Niederkonsistenz-Mahlung.
Die Zugbrucharbeit war vergleichbar. Mit der weiteren Niederkonsistenz-Mahlung in
den verbleibenden zwei Refinern stieg der Unterschied des Luftwiderstandes wie-
der an. Es wurde nicht untersucht, ob die Zugabe von Frischwasser die Stofftempe-
ratur und den pH-Wert in der Niederkonsistenz-Mahlung beeinflusst hat. Grund-
sdtzlich fiihrt eine geringere Stofftemperatur (ANoN| [1980], WIESINGER [2007]) zu
einer hoheren und ein geringerer pH-Wert (RUF [1981], STEPHANSEN| [1948]]) zu ei-
ner geringeren Zugfestigkeit bei der Mahlung. Die in der Hochkonsistenz-Mahlung
erzeugten Faserdeformationen sollten in einem bestimmten Bereich der Stofftempe-
ratur ebenfalls besser erhalten bleiben (siehe Abschnitt {.1). Trotz der im Vergleich
zur Hochkonsistenz-Mahlung guten Zugfestigkeit, Bruchdehnung und Zugbruchar-
beit des Zellstoffes aus der Mittelkonsistenz-Mahlung bei einer Stoffdichte von 25 %
kann diese aufgrund des deutlich hoheren Luftwiderstandes nicht bei der Herstel-
lung von hochporosen Sackkraftpapieren angewendet werden. Fiir Sorten mit gerin-
geren Anforderungen an die Luftdurchldssigkeit sowie die mechanischen Eigenschaf-
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ten bietet die Mittelkonsistenz-Mahlung hingegen eine Moglichkeit zur Einsparung
von Mahlleistung in der Niederkonsistenz-Mahlung.

5.2 2. Hypothese Mahlreihenfolge

Die zweite Hypothese bezieht sich auf die Verbesserung der Zugbrucharbeit in der
Hochkonsistenz-Mahlung durch eine vorhergehende mechanische Faserbehandlung.
Wie bereits eingehend erwdhnt wurde, besteht die traditionelle Art der Stoffaufberei-
tung aus einer Hochkonsistenz-Mahlung und einer nachfolgenden Niederkonsistenz-
Mahlung. Bei einer entsprechenden mechanischen Vorbehandlung der Faser mit-
tels eines oder mehrerer Niederkonsistenz-Mahlaggregate vor der Hochkonsistenz-
Mahlung, sprich einer teilweisen Umkehrung der traditionellen Mahlreihenfolge, sol-
len mehr Faserdeformationen enstehen, und dadurch die Zugbrucharbeit signifikant
erhoht werden. Durch die geringfiigige interne Delamination der Faserwand beim
Mahlen im Hochkonsistenz-Refiner und der damit verbundenen Steigerung der Faser-
flexibilitdt soll der Verlust der Zugfestigkeit durch die hohere Faserkrduselung kom-
pensiert werden.

Im ersten Abschnitt wird die Mahlreihenfolge von Hoch- und Niederkonsistenz-
Mahlung in der PFI-Miihle auch mit einer reinen Mittelkonsistenz-Mahlung vergli-
chen, deren Ergebnisse durch Maschinenversuche an der PMS8 verifiziert wurden. Der
Einfluss der mechanischen Vorbehandlung im In-Line-Refiner konnte aufgrund des
derzeitigen Prozesschemas der Zellstoffherstellung bei der Firma Mondi Frantschach
GmbH nicht industriell verifiziert werden.

5.2.1 Mahlreihenfolge in der PFI-Miihle

Im folgenden Teil dieser Studie werden zwei neue Arten der Mahlreihenfolge mit der
gangigen Abfolge der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung anhand von Mahlungen
in der PFI-Miihle verglichen:

¢ Hochkonsistenz-Mahlung vor der Niederkonsistenz-Mahlung [H-N]
¢ Niederkonsistenz-Mahlung vor der Hochkonsistenz-Mahlung [N-H]

¢ Niederkosistenz-Mahlung vor der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung [N-H-
N]

¢ Hochkonsistenz-Mahlung vor zweimaliger Niederkonsistenz-Mahlung [H-N-N]

Bei der Niederkonsistenz-Mahlung handelt es sich um eine Stoffdichte von 10 % und
bei der Hochkonsistenz-Mahlung um 30 %. Damit die mechanischen Papiereigen-
schaften mit einer Mittelkonsistenz-Mahlung bei gleicher spezifischer Mahlleistung,
sprich bei den gleichen Umdrehungen in der PFI-Miihle, verglichen werden konnen,
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wurden die Umdrehungen in der PFI-Miihle gleichmafiig auf die Anzahl der Pro-
zessschritte aufgeteilt. Wie bereits in Kapitel 3.2] erldutert wurde, reprasentieren die
ersten beiden Mahlreihenfolgen, sprich N-H bzw. H-N eine 50 % ige Aufteilung der
spezifischen Mahlleistung (Anzahl der Umdrehungen in der PFI-Miihle) zwischen
der Hoch- und der Niederkonsistenz-Mahlung. In den weiteren zwei Versuchspunk-
ten (N-H-N und H-N-N) nimmt die Hochkonsistenz-Mahlung nur 33 % der spezifi-
schen Mahlleistung ein. Unter industriellen Bedingungen hingegen wird rund 75 %
der spezifischen Mahlleistung fiir die Hochkonsistenz-Mahlung aufgewendet. Durch
den schlechten Wirkungsgrad stehen jedoch nur 5% davon fiir die Verformung der
Faser zu Verfiigung. Eine realistische Abschitzung, wieviele Umdrehungen in einer
PFI-Miihle der industriellen Hochkonsistenz-Mahlung entsprechen, ist schwer durch-
fiihrbar.

Abbildung stellt die fiir Sackkraftpapier wichtigsten Eigenschaften mit zuneh-
mender Mahlung dar. Die Zugfestigkeit, die Bruchdehnung, die Zugbrucharbeit und
der Luftwiderstand der Mahlungen H-N, N-H-N und H-N-N unterscheiden sich
nur geringfligig von einander. Die Mahlpunkte mit der gesamten Niederkonsistenz-
Mahlung vor der Hochkonsistenz-Mahlung [N-H] unterscheiden sich hingegen zum
Teil gravierend. Durch die signifikant hohere Faserkrduselung (siehe Abbildung
im Anhang) konnte eine hohere Bruchdehnung und Zugbrucharbeit bei einem ge-
ringeren Luftwiderstand beobachtet werden. Die Zugbrucharbeit dagegen blieb von
der Mahlreihenfolge unbeeinflusst. Wie zuvor berichtet wurde bei diesen Versuchen
ebenfalls eine gute Korrelation zwischen der Faserkrdauselung und dem Wasserrtick-
haltevermogen mit der Bruchdehnung beobachtet (siehe Abbildung im Anhang).
Abbildung zeigt das Verhiltnis zwischen der Zugbrucharbeit und dem Luftwi-
derstand bei verschiedenen Mahlreihenfolgen. Die komplette Umdrehung der Mahl-
reihenfolge, sprich die Mahlsequenz N-H, fiihrt bei einem Luftwiderstand von 12
Sekunden zu einer signifikant hoheren Zugbrucharbeit im Vergleich zu den tibrigen
Mahlreihenfolgen, die in einem Bereich zwischen 2,5 und 2,7 J /g liegen. Die fiir einen
Luftwiderstand von 12 Sekunden notwendigen Umdrehungen in der PFI-Miihle un-
terscheiden sich zum Teil auch mafigeblich voneinander. Fiir den Mahlpunkt N-H
werden mit 5300 Umdrehungen im Vergleich zum Punkt H-N um 1900 Umdrehun-
gen mehr benotigt. Dieser Effekt stimmt mit der Erkenntnis aus den Versuchen zur
Stoffdichte tiberein, wo in Abschnitt fiir die Hochkonsistenz-Mahlung in der PFI-
Miihle ein geringerer Luftwiderstand bei gleicher Anzahl an Umdrehungen gefunden
wurde. Im Bereich von 12 Gurley-Sekunden muss fiir die beiden Punkte H-N-N und
N-H-N die gleiche Mahlleistung aufgewendet werden. Vergleicht man die Kurven der
Punkte H-N mit jenen von H-N-N bzw. N-H-N bei einem hoherem Luftwiderstand, so
kann man erkennen, dass mit steigendem Anteil der Niederkonsistenz-Mahlung der
Luftwiderstand ansteigt. Ein interessanter Aspekt ergibt sich, wenn man den Mahl-
punkt H-N in Abbildung mit der Mittelkonsistenz-Mahlung in Abbildung
bei einer Stoffdichte von 25% vergleicht. Bei einem Luftwiderstand von 12 Sekun-
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Abbildung 5.12 Auswirkung der PFI-Mahlung von ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff
mit unterschiedlichen Reihenfolgen der Hoch [H]- und Niederkonsistenz
[N]-Mahlung auf die Zugfestigkeit, die Bruchdehnung, die Zugbrucharbeit
und den Luftwiderstandes von frei getrockneten Laborbléttern.
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Abbildung 5.13 Abhingigkeit der Zugbrucharbeit und des Luftwiderstandes von der Mahl-
reihenfolge in der PFI-Miihle. Die einzelnen Punkte einer Kurve repréasen-
tieren 0, 2000, 3000, 4000, 7000 und 9000 Umdrehungen. Vergleich der Mahl-
reihenfolge bei einem Luftwiderstand von 12 Sekunden.

den erhilt man bei der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung mit 3400 Umdrehun-
gen eine Zugbrucharbeit von 2,7 J/g. Bei der Mittelkonsistenz-Mahlung wurde mit
3000 Umdrehungen eine Zugbrucharbeit von 3 ]J/g erreicht. Daraus ergibt sich, dass
man durch die Mittelkonsistenz-Mahlung unter Laborbedingungen mit 12 % weniger
Mahlleistung eine um 11 % hohere Zugbrucharbeit erreicht. Ein direkter Vergleich
dieser Ergebnisse mit den Beobachtungen aus der Fachliteratur ist nicht moglich.
Den Erkenntnissen von WATSON ET AL. [1966] zufolge fiihrt im Vergleich zur Hoch-
und Niederkonsistenz-Mahlung eine Mittelkonsistenz-Mahlung von ungebleichtem
Eucalyptus-Sulfatzellstoff auf eine gleiche Reissldnge von 9 km zu einer um 0,3 % ab-
solut hoheren Bruchdehnung. Der Luftwiderstand und die Entwésserungszeit liegen
jedoch auch signifikant iiber den Werten der konventionellen Mahlreihenfolge. So-
mit bestadtigten WATSON ET AL.| [1966] die Erkenntnis aus den Betriebsversuchen an
der PMS, dass eine blofie Mittelkonsistenz-Mahlung fiir hochporoses Sackkraftpapier
ungeeignet ist.

5.2.2 Mahlreihenfolge an der Papiermaschine

Die Uberpriifung der Erkenntnisse zur Mahlreihenfolge unter Betriebsbedingungen
gestaltete sich aufgrund der beschrankten Moglichkeiten der bestehenden Anlage als
schwierig.
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Abbildung 5.14 Schematische Darstellung der Stofffiihrung bei der Untersuchung der
Mabhlreihenfolge an der PMS8. Es wurden drei Fahrweisen miteinan-
der verglichen: Hochkonsistenz- nach Niederkonsistenz-Mahlung (H-N),
reine Niederkonsistenz-Mahlung (nur N) und Niederkonsistenz- vor
Hochkonsistenz-Mahlung (N-H).

Wie in Abbildung dargestellt, wurden die Laborergebnisse aus Abschnitt
in einem Betriebsversuch an der PM8 anhand von drei verschiedenen Mahlreihenfol-
gen tiberpriift:

¢ Hochkonsistenz- vor Niederkonsistenz-Mahlung (H-N)

* Beipassen der Hochkonsistenz-Mahlung und ausschliefsliche Niederkonsistenz-
Mahlung (nur N)

¢ Niederkonsistenz- vor Hochkonsistenz-Mahlung (N-H)

Bei allen drei Fahrweisen betrug die spezifische Mahlleistung im Hochkonsistenz-
Refiner 160 kWh/t und im Niederkonsistenz-Refiner 120 kWh/t. In der reguldren
Fahrweise der Stoffaufbereitung (griiner Stoffstrom) wurde ungebleichter Zellstoff im
Lindbladfilter (LBF) entwiassert, im Lindbladbehilter (LBH) verdiinnt, ehe der Stoff
wieder auf rund 35% Konsistenz im Doppelsiebeindicker (DSE) entwissert wird.
Nach der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner (H-R) wurde der Stoff im Vorratsbe-
hélter (VBH) bei einer mittleren Verweilzeit von rund 20 Minuten gelagert. Der Zell-
stoff wurde anschlieffend in den drei Niederkonsistenz-Refinern (N-R) gemahlen. Im
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Maschinenbehilter (MBH) wurden Alaun und kationisierte Kartoffelstarke zugege-
ben, ehe der Zellstoff tiber den Konstantteil (KT1+2) am Sieb entwéssert wurde. Der
Versuchspunkt zur ausschliefslichen Niederkonsistenz-Mahlung ( )
ist mit der Ausnahme, dass der DSE und der Hochkonsistenz-Refiner umfahren wur-
den, gleich wie die reguldre Fahrweise.

Die umgedrehte Mahlreihenfolge jedoch unterscheidet sich mafigeblich von den ers-
ten beiden Versuchspunkten. Zur einfacheren Darstellung wurde die Stofffiihrung in
zwei Teile untergliedert. Der rote Teilstrom in Abbildung entspricht zunédchst
dem Stoffstrom des zweiten Versuchspunktes, nur mit der Ausnahme, dass im Ma-
schinenbehélter weder Alaun noch kationisierte Kartoffelstirke zugegeben wurden.
Durch einen kiinstlich hervorgerufenen Bahnabriss am Ende der Siebpartie wurde die
ganze Zellstoffmatte in den Gautschbruch gefordert. Im blauen Teilstrom wurde der
Zellstoff im Nassausschussturm (NA-Turm) so lange zwischengelagert bis alle Biitten
in der Stoffaufbereitung leer waren. Anschliefend wurde der Stoff iiber den Lindb-
ladbehailter (LBH) zur DSE und der Hochkonsistenz-Mahlung gefiihrt. Nachdem die
Niederkonsistenz-Mahlung umfahren wurde, wurden die vergleichbaren Mengen an
Alaun und Kartoffelstirke dem Zellstoff zudosiert. Nach der Entwisserung am Sieb
musste die Papierbahn erneut aufgefiihrt und in der Trockenpartie getrocknet wer-
den.

In Abbildung werden die drei Betriebsweisen hinsichtlich der Zugfestigkeit und
der Bruchdehnung verglichen.
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Abbildung 5.15 Einfluss der Mahlreihenfolge an der PM8 auf die Zugfestigkeit und
die Bruchdehnung. Es wurden drei Fahrweisen miteinander ver-
glichen: Hochkonsistenz- nach Niederkonsistenz-Mahlung (H-N), rei-
ne Niederkonsistenz-Mahlung (nur N) und Niederkonsistenz- vor
Hochkonsistenz-Mahlung (N-H).

Bei der reguldren Fahrweise stiegen die Zugfestigkeit und die Bruchdehnung
bei der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner signifikant an. In der nachfolgenden
Niederkonsistenz-Mahlung stieg die Zugfestigkeit noch weiter an, die Bruchdehnung
blieb unverdndert. Mit der Dosierung von 12 kg/t kationischer Kartoffelstarke im
Maschinenbehdlter stiegen beide noch weiter an. Bei der reinen Niederkonsistenz-
Mahlung war der Anstieg der Zugfestigkeit mit jenem von der reguldren Betriebswei-
se vergleichbar. Der Unterschied in der Zugfestigkeit blieb im Bereich von 10 Nm/g.
Mit steigender spezifischer Mahlleistung in der Niederkonsistenz-Mahlung stieg auch
die Bruchdehnung von 4,9 % auf 5,9 % an. Ein weiterer Anstieg um 1 % absolut wurde
durch die Dosierung der Kartoffelstarke erreicht. Bei der umgekehrten Mahlreihen-
folge sank durch die Hochkonsistenz-Mahlung die Zugfestigkeit von 70,7 Nm/g auf
67,2 Nm/g ab. Eine weitere Reduktion um 3,3 Nm/g geschah im Vorratsbehilter.
Erst durch die Dosierung der Kartoffelstirke stieg diese wieder um 11 Nm/g auf 75
Nm/g. Die Bruchdehnung stieg in Folge der Hochkonsistenz-Mahlung und der Do-
sierung des Trockenfestmittels auf 8,5 % an. Die hohe Bruchdehnung dieser Fahrweise
wurde durch eine mit 11,3 % im Vergleich zu den anderen beiden Fahrweisen hohe
Faserkrduselung erreicht (siehe Abbildung im Anhang).

Das Wasserriickhaltevermogen blieb mit 1,5 g/g bei allen Einstellungen unbeeinflusst
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Abbildung 5.16 Einfluss der Mahlreihenfolge an der PM8 auf das Verhiltnis zwischen Zug-
brucharbeit und Luftwiderstand frei getrockneter Blitter. Rot eingekreiste
Punkte stellen die Papiereigenschaften im Maschinenbehilter dar.

(sieche Abbildung [C.3). Die Erkenntniss, dass im Vergleich zur reguliren Betriebs-
weise eine umgekehrte Mahlreihenfolge zu einer geringeren Zugfestigkeit und zu
einer hoheren Bruchdehnung und einer hoheren Faserkrduselung bei gleichem Was-
serrtickhaltevermogen fiihrt, entspricht den Ergebnissen der Labormahlung in der
PFI-Miihle. Abbildung vergleicht die drei Mahlreihenfolgen in Bezug auf das
Verhiltnis der Zugbrucharbeit mit dem Luftwiderstand. Die reine Niederkonsistenz-
Mahlung fiihrte bei einem Luftwiderstand von 9,3 Sekunden zu einer Zugbrucharbeit
von 2,9 J/g. Durch eine weitere Hochkonsistenz-Mahlung (N-H) stieg diese um 0,7
J/g auf 3,6 J/g an. Der Luftwiderstand blieb unverdandert auf rund 9 Sekunden. Die
hochste Zugbrucharbeit wurde mit 3,9 J/g bei der reguldren Fahrweise erzielt (H-
N). Der Luftwiderstand lag jedoch bei 12,4 Sekunden, wodurch ein direkter Vergleich
mit der umgekehrten Mahlreihenfolge (N-H) schwierig ist. Ein direkter Vergleich der
Zugbrucharbeit der beiden Mahlreihenfolgen bei einem vergleichbaren Luftwider-
stand ist zuldssig.

Aus dem Versuchspunkt der ausschliefSlichen Niederkonsistenz-Mahlung ist bekannt,
dass der dritte und letzte Niederkonsistenz-Refiner zu einem Zuwachs des Luftwi-
derstandes um 2,56 Sekunden und der Zugbrucharbeit um 0,17 J/g fiihrte. In Bezug
auf die reguldre Fahrweise (H-N) wiirde das heiflen, dass, wenn man den letzten
Niederkonsistenz-Refiner mit einer spezifischen Mahlleistung von rund 40 kWh/t
abschalten wiirde, man rechnerisch auf einen Luftwiderstand von 9,84 Sekunden
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kommt. Zieht man auch den Zuwachs der Zugbrucharbeit des letzten Refiners von
den bei der reguldren Fahrweise erreichten 3,9 ] /g ab, so wiirde man im Vergleich zur
umgekehrten Mahlreihenfolge immer noch einen um 0,13 J/g hoheren Wert erhalten.
Dieses Ergebnis entspricht bei erster Betrachtung nicht jenem aus der Labormahlung
in der PFI-Miihle, wo berichtet wurde, dass die Umkehrung der Mahlreihenfolge bei
einem Luftwiderstand von 12 Sekunden eine um 0,6 J/g hohere Zugbrucharbeit er-
gibt. Dafiir war jedoch auch eine um 1900 Umdrehungen bzw. um 35 % hohere Mahl-
arbeit notwendig (siehe Abbildung [5.13). Beim Betriebsversuch blieben die spezifi-
schen Mahlleistungen in der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung mit Ausnahme
der Versuchspunkte zur reinen Niederkonsistenz-Mahlung (mit 120 kWh/t) in Sum-
me mit 280 kWh/t unverandert.

Aus energetischen und technologischen Griinden ist die reguldre Betriebsweise der
Refiner in der Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine einer umgekehrten
Fahrweise vorzuziehen.

5.2.3 Mechanische Vorbehandlung in der Faserlinie

Wie bereits in den Abschnitten und [.T]beschrieben wurde, spielt der Mahlungs-
zustand der Fasern vor der Hochkonsistenz-Mahlung eine wichtige Rolle. Neben der
Deshive-Mahlung ist die In-line-Mahlung eine von mehreren Moglichkeiten diesen
zu verdandern.

Bei den ersten Vorversuchen zur In-Line-Mahlung wurden Proben aus der Faserli-
nie einer Hochausbeute-Sulfatzellstoffanlage im polnischen Schwesterwerk Mondi
Swiecie mit einer Kappa-Zahl von 90 untersucht (siehe Abschnitt |(C|im Anhang). Der
Mabhlspalt im In-Line-Refiner wurde zwischen 1 und 5 mm verdndert. Mit einem zu-
nehmend geringeren Spalt zwischen dem Rotor und dem Stator stieg die spezifische
Mahlleistung von rund 38 kWh/t auf 48 kWh/t an (siehe Abbildung|C.4{im Anhang).
Dadurch sank der Splittergehalt von 46 % auf 7 %. Der Mahlgrad stieg mit dem
kleiner werdenden Mahlspalt geringfiigig an. Um die damit zusammenhédngenden
Faserverluste und die Probleme einer dichteren Fasermatte in den nachfolgenden
Waschaggregate vermeiden zu konnen, liegt der Mahlspalt im Normalbetrieb zwi-
schen 2 und 3 mm. Der Mahlspalt bei der In-Line-Mahlung ist im Vergleich zur
Niederkonsistenz-Mahlung um das 5- bis 10fache grofier. Die mechanische Faserbe-
handlung in der Niederkonsistenz-Mahlung beginnt abhingig vom Stoff und den
verschiedenen Einflussgrofien der Mahlplatte und des Refiners erst bei einem Mahl-
spalt von weniger als 400 pm (MoHLIN [20118B]). POPPEL AND TURTUREANU| [2000]
zeigten, dass bei einer gleichen Kantenbelastung von rund 1,4 J/m der Mahlspalt
in der Niederkonsistenz-Mahlung (4,5 - 5,5 % Trockengehalt) mit 80 bis 100 pm im
Vergleich zur Mittelkonsistenz-Mahlung (12 - 15 % Trockengehalt) mit 200 bis 250 pm
um mehr als die Halfte geringer ist. In Bezug auf die optimale Spaltweite zur Vor-
behandlung von Sulfatzellstoff in der Blasleitung eines Kochers dienen diese beiden
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Informationen lediglich als grobe Anhaltspunkte, da der Effekt der Mittelkonsistenz-
Mahlung ebenfalls vom pH-Wert und sehr stark von der Temperatur abhdngt (ELL1S
ET AL.|[1995]]). Zusétzlich ist der hydraulische Druck eines kontinuierlichen Kochers
von rund 6 bar in diesem Zusammenhang zu beriicksichtigen.

Nach der in Kapitel beschriebenen Methode wurden Nadelholz-Sulfatzellstoffe
mit einer Kappa-Zahl von rund 45 an drei verschiedenen Produktionstagen aus der
industriellen Kamyrkochung entnommen und jeweils bei einem Mahlspalt von 0,5
und 1 mm mechanisch vorbehandelt. Diese Einstellungen basierten auf den Ergeb-
nissen einer Vorstudie mit verschiedenen Prozessbedingungen und Zellstoffen (siehe
Tabelle im Anhang). Abbildung zeigt, dass der Anteil der Aste bei einem
Mahlspalt von 1 mm um rund 70 % und bei 0,5 mm um rund 77 % reduziert wurden.
Die Splitter sind um rund 42 % bzw. um rund 66 % geringer als im Vergleich zur un-
behandelten Referenz. Diese Reduktionen entsprechen anndhernd den Ergebnissen
der Vorstudie in Abschnitt [Cl Der Mahlgrad stieg unmerklich an. Die Kiirzung der
ungebleichten Sulfatfasern fiel bei einem Mahlspalt von 0,5 mm unerwartet hoch aus,
da der Mahlspalt bei diesen Versuchen im Vergleich zur Niederkonsistenz-Mahlung
mit rund 100pm um das 5-fache grofier war. Die Ergebnisse der Vorversuche in
Abschnitt |C| zeigten ebenfalls den Trend, dass mit feinen Mahlplatten bei einem Spalt
von 0,5 mm die Fasern tendenziell gekiirzt wurden. Bei den groben Mahlplatten war
dies nicht der Fall. Die Fasern wurden im Vergleich zur Referenz nicht signifikant
gestreckt.

Ein gegenteiliger Effekt wurde bei der industriellen In-line-Mahlung von
Hochausbeute-Zellstoff mit einer Kappa-Zahl von 90 bei Mondi Swiecie beobach-
tet. Mit einem zunehmend geringeren Mahlspalt bis 1 mm stieg die Faserkrdauselung
von 10,1 % auf 11,3 % linear an (siehe Abbildung im Anhang). Eine mogliche
Erklarung dafiir ist, dass durch die starkere Lignifizierung der Zellwdnde sowie der
Mittellamellen in unvollstindig aufgeschlossenen Hackschnitzeln, auch Aste genannt,
die Mahlenergie besser auf die Fasern iibertragen wird. In Abbildung wird die
Auswirkung der In-Line-Mahlung mit feinen Mahlplatten bei zwei verschiedenen
Spaltweiten und einer nachfolgenden Hochkonsistenz-Mahlung in der PFI-Miihle auf
die Zugfestigkeit und die Bruchdehnung dargestellt. Wie erwartet stellte sich her-
aus, dass im Vergleich zur Referenz ohne In-Line-Mahlung durch eine mechanische
Vorbehandlung die Zugfestigkeit sowie die Bruchdehnung geringfiigig hoher sind.
Durch die geringere Faserkiirzung bei einem Spalt von 1 mm liegen die mechanischen
Eigenschaften grofsteils tiber jenen mit einer Spaltbreite von 0,5 mm.
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Abbildung 5.18 Entwicklung der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung nach einer In-Line-
Mahlung im Pilot-Refiner mit feinen Mahlplatten bei zwei verschiedenen
Spaltweiten und einer PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 30 %.
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Abbildung 5.19 Zusammenhang zwischen der Zugbrucharbeit und dem Luftwiderstand
von ungebleichtem Zellstoff einer In-Line-Mahlung im Pilot-Refiner mit
feinen Mahlplatten bei zwei verschiedenen Spaltweiten und einer PFI-
Mahlung bei einer Stoffdichte von 30 %. Die rot eingekreisten Punkte sind
Proben ohne PFI-Mahlung und die griin eingekreisten Punkte sind Proben
vergleichbarer Zugbrucharbeit und Luftwiderstand. 110
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In Abbildung wird der Zusammenhang zwischen der Zugbrucharbeit und
dem Luftwiderstand nach der PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 30 % darge-
stellt. Die In-Line-Mahlung fiihrte zu einem Anstieg des Luftwiderstandes und der
Zugbrucharbeit (siehe rot eingekreiste Punkte). Interessanterweise wurde bei einem
Mahlspalt von 1 mm mit einer Zugbrucharbeit von 1,11 J/g mit einem Luftwider-
stand von 3,15 Sekunden der grofite Anstieg beobachtet. Im Vergleich dazu lag die
Referenz bei 0,89 J/g mit 2,02 Sekunden und mit einem Mahlspalt von 0,5 mm bei
1,01 J/g mit 2,5 Sekunden deutlich darunter. Der um 1,13 Sekunden hohere Luft-
widerstand bei einem Spalt von 1 mm setzte sich mit steigender PFI-Mahlung noch
weiter fort. Damit wird klar, dass bei vergleichbaren spezifischen Mahlleistungen in
der Hochkonsistenz-Mahlung eine In-Line-Mahlung fiir die Herstellung von hoch-
porosen Sorten nicht geeignet ist. Die griin eingekreisten Punkte in Abbildung
jedoch zeigen Punkte mit vergleichbarer Zugbrucharbeit und Luftwiderstand aber
mit unterschiedlicher Mahlleistung. Die Referenz ohne In-Line-Mahlung benétigte
4000 Umdrehungen in der PFI-Miihle, um auf eine Zugbrucharbeit von etwas mehr
als 2,5 J/g zu gelangen. Durch eine In-Line-Mahlung kann dieser Energiebedarf um
1000 Umdrehungen beziehungsweise um 25 % gesenkt werden. Dem gegentiber steht
jedoch der Energieverbrauch in der In-Line-Mahlung. Eine genaue gesamtheitliche
Abschitzung ist leider nicht moglich, da zum einen ein Vergleich der Umdrehun-
gen in der PFI-Miihle mit der spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner
nicht moglich ist, und zum anderen ein ldngerer kontinuierlicher Betrieb der In-Line-
Mahlung im vorhandenen Labor-Refiner ebenfalls nicht moglich war.

5.3 3. Hypothese knetende Mahlung

Wie bereits in Abschnitt beschrieben wurde, fiihrt eine knetende Faserbehand-
lung von Kraftzellstoff zu einem Anstieg der Faserkrduselung (LEoNHARDT, [2003],
SJOBERG AND HOGLUND| [20078], [GURNAGUL ET AL. [2009]) sowie zu einer hoheren
Faserflexibilitit und zu einem Anstieg der Porositidt und des spezifischen Volumens
(KrreBEL AND SiGr| [1998]]). In Abschnitt werden die Ergebnisse der Laborstu-
die zur Mahlung in einem Knet- und einem Scheiben-Disperger dargestellt. Darauf
aufbauend werden in Abschnitt die Ergebnisse der Versuche zur knetenden Fa-
serbehandlung in einem MSD RT Pressafiner erldutert.

5.3.1 Unterschiede der mechanischen Faserbehandlung im Knet- und
Scheiben-Disperger

Knet- und Scheiben-Disperger werden in der Altpapieraufbereitung zur Abtrennung
oder Zerkleinerung der Druckpartikel, zur Einmischung von Bleichchemikalien oder
zur Verbesserung der mechanischen Papiereigenschaften eingesetzt.

Die Unterschiede zwischen der knetenden Mahlung im Scheiben- und Knet-Disperger
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wurden innerhalb einer Vorstudie untersucht (siehe Abbildungen bis sowie
Tabellen bis im Anhang). Die Labormahlungen machten deutlich, dass eine
Reduktion der Stoffdichte von 35 auf 25 % vorwiegend beim Scheiben-Disperger zu
einer geringeren Faserkrduselung bzw. zu einem weniger ausgepridgten Anstieg der
Faserkrauselung mit steigender Anzahl an Umdrehungen fiihrte. Dagegen wurde bei
der Mahlung im Knet-Disperger mit einer Stofftemperatur von 80 °C kein ausgeprag-
ter Einfluss der Stoffdichte auf die Faserkrauselung beobachtet. Die Faserkrauselung
sank bei der Stoffdichte von 25% nur um 0,8 % absolut ab. Die Ergebnisse der
Vorstudie zeigten zudem, dass bei einer Stoffdichte von 35% und einer vergleich-
baren Anzahl von rund 900 Umdrehungen die Zellstoffqualitit bei der Mahlung im
Knet-Disperger der des Scheiben-Dispergers tiberlegen ist. Der Anstieg der Faser-
krauselung, der Faserknicke und der Fibrillierung im Knet-Disperger iibertraf jenen
im Scheiben-Disperger um 27 %, 204 % und 9 % (siehe Abbildung und im
Anhang). Im Gegensatz zum Scheiben-Disperger kam es im Knet-Disperger ebenfalls
zu keinem Anstieg des Mahlgrades. Die Faserkiirzung im Scheiben-Disperger bei 900
Umdrehungen (siehe Abbildung war mit jener im Hochkonsistenz-Refiner der
PMS8 bei 260 kWh/t vergleichbar (siehe Abbildung im Anhang). In beiden Fallen
wurde die Faser zwischen 0,13 und 0,11 mm kiirzer. Aufgrund der scharfkantigen
gegenldufigen Knet-Elemente im Knet-Disperger sank bei rund 900 Umdrehungen
die Faserldnge von 2,57 mm auf 2,02 mm ab und wurde somit um 0,55 mm bzw. um
13 % geringer (siehe Abbildung[D.2).

Durch die offene Bauweise des Scheiben-Dispergers trat im Zuge der Warmeent-
wicklung bei der Mahlung ein signifikanter Anstieg des Trockengehaltes auf bis zu
58 % auf (siehe Abbildung [D.3). Bei mehr als 1000 Umdrehungen entstanden zudem
Stippen im Zellstoff, die selbst bei griindlichem Aufschlagen nicht reduziert werden
konnten (siehe Abbildung [D.4/im Anhang).

Der Einfluss der Stoffdichte und der Temperatur auf die Faserkrduselung im Knet-
Disperger ist in Abbildung dargestellt. Mit steigender Temperatur im Gehduse
verdunstete ein Teil des ungebundenen Wassers im Zellstoff und erhohte bereits
wahrend der Knetung die Stoffdichte. Aus diesem Grund konnen nur schwer Riick-
schliisse zum Einfluss der Temperatur auf die Faserkrduselung gemacht werden.
Betrachtet man jedoch den Verlauf des Trockengehaltes und der Faserkrduselung bei
einem urspriinglichen Trockengehalt von 35 %, so wird klar, dass ab einer Tempe-
ratur von 80 °C weder ein hoherer Trockengehalt noch ein Anstieg der Temperatur
zu mehr bzw. starkeren Faserdeformationen fithren. Eine mogliche Erkldrung dafiir
ist in Tabelle zusammengefasst. Mit steigendem Trockengehalt sinkt auch das
Wasserriickhaltevermogen ab. Aufgrund des negativen Einflusses einer geringeren
Faserquellung auf die Faserflexibilitit (ECkHART| [2009]) haben vermutlich die auf
die Zellstofffasern wirkenden Kréfte im Kneter nicht mehr ausgereicht, um einen
weiteren Anstieg der Krdauselung hervorzurufen. Betriebliche Erfahrungswerte stim-
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Abbildung 5.20 Einfluss der Temperatur und der Stoffdichte im Knet-Disperger auf die Fa-
serkrduselung.

men ebenfalls mit den wissenschaftliche Untersuchungen von HATTULA AND NIEMI
[1988] tiberein, dass durch steifere Fasern bei hoherer Kappa-Zahl oder hoherem
Anteil an Sagerestholz die fiir eine bestimmte Bruchdehnung notwendige spezifische
Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner ansteigt (ZENG| [1996]).

Abbildung verdeutlicht weiters, dass bei einer urspriinglichen Stoffdichte von
25 % noch ein Anstieg der Faserkrduselung iiber den gesamten Temperaturbereich im
Vergleich bei einer Stoffdichte von 35 % beobachtet wurde. Hier scheint der Wider-
stand der Faser gegen eine Verformung geringer gewesen zu sein.
Zusammenfassend wird festgehalten, dass das Wasserriickhaltevermogen bzw. die
Flexibilitdt der ungemahlenen Fasern einen nicht zu vernachldssigbaren Einfluss auf
den Anstieg der Faserdeformationen in der Mahlung hat.

In Tabelle werden Ergebnisse aus einer weiteren Versuchsserie zur knetenden
Mahlung bei einer Stoffdichte von 35% mit den Ergebnissen der Hochkonsistenz-
Mahlung bei 260 kWh/t verglichen. Aufgrund der zwei verschiedenen Probenah-
mestellen sind darin auch zwei Referenzpunkte enthalten. Entgegen der knetenden
Mahlung im Labormafistab kam es bei der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner
der PM8 sogar zu einem Anstieg des Wasserriickhaltevermogens (siehe Tabelle [5.2).
Aufgrund des Anlagenkonzeptes konnte an dieser Position keine Probe zur Be-
stimmung des Trockengehalt nach der Mahlung gezogen werden. Die Mahlung im
Knet-Disperger wurde bei 45 und 100 °C mit rund 900 Umdrehungen durchgefiihrt.
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Trockeng. | WRV | Krduselung | Knicke | Fibrill. | Faserlange | Mahlgrad
Probe [%] [g/g] [%] [#/m] [%] [mm)] [°SR]
Ref. 35,5 1,32 13,5 704 3,3 2,64 13
H-R PMS8 k.A. 1,44 20,4 1841 3,5 2,53 16
Ref. 35,9 k.A. 9,13 436 2,78 2,57 10,8
Knet-D. (a) 35,9 1,21 16,6 1593 3,14 2,1 11,5
Knet-D. (b) 39,5 1,09 17,67 1840 3,67 2,09 10,5
Scheiben-D. (c) 43 1,20 17,03 1507 3,51 2,31 11
Scheiben-D. (d) 58,8 0,95 22,8 2914 3,65 2,09 9

Tabelle 5.2 Zusammenfassung der Fasereigenschaften von ungebleichtem Sulfatzellstoff mit
einer Stoffdichte von 35 % nach der Mahlung im Knet- und Scheiben-Disperger
sowie im Hochkonsistenz-Refiner der PM8 mit 260 kWh/t. Knet-D. (a) und (b)
stehen fiir je 900 Umdrehungen im Knet-Disperger mit 45 bzw. 100°C und
Scheiben-D. (c) und (d) stehen fiir 1200 bzw. 2400 Umdrehungen im Scheiben-
Disperger.

Die Faserkrdauselung, die Knicke und die Fibrillierung stiegen bei einer Verdoppelung
der Temperatur an, obwohl das Wasserriickhaltevermogen zuriickgegangen ist. Die
Faserkiirzung blieb davon unbeeinflusst. Bei der Mahlung im Scheiben-Disperger
fithrte der Anstieg des Trockengehaltes von 43 % auf 58,8 % mit einer Verdoppelung
der Umdrehungen von 1200 auf 2400 zu einem starken Anstieg der Faserkrdauselung
und einer beinahen Verdoppelung der Faserknicke. Dabei stieg zwar die Fibrillierung
geringfiigig an, jedoch der Mahlgrad sank durch die Bildung von Stippen bei 2400
Umdrehungen ab. Die in Tabelle angefiihrten Proben wurden in der PFI-Miihle
bei einer Stoffdichte von 10 % und mit 2000, 3000 und 4000 Umdrehungen gemahlen.
Bei der Mahlung im Scheiben-Disperger mit 1200 und 2400 Umdrehungen sowie im
Knet-Disperger bei 900 Umdrehungen mit 100 °C kam es in Folge des gesunkenen
Wasserriickhaltevermogens zu einer um bis zu 85 % geringeren Zugfestigkeit (siehe
Abbildung im Anhang). Eine Reduktion des Wasserriickhaltevermogens bei der
knetenden Mahlung in einer Stopfschnecke wurde ebenfalls von (GURNAGUL ET AL.
[2009] beobachtet. Der Riickgang der Faserquellung beim Scheiben-Disperger ist
durch die offene Bauart des Laborgerates bedingt und ldsst somit keine Riickschliisse
auf eine industrielle Anlage zu. Durch den Anstieg der Faserdeformationen und dem
drastischen Riickgang des Wasserriickhaltevermdgens war bei beiden Proben aus
dem Scheiben-Disperger und jener vom Knet-Disperger bei 100 °C die Luftdurchlas-
sigkeit zu hoch, um diese mit der Gurley-Methode nach ISO-5636| [2003] bestimmen
zu konnen. Mit Ausnahme der Probe vom Hochkonsistenz-Refiner der PMS8 folgte bei
den restlichen Proben der Anstieg der Bruchdehnung jenem der Zugfestigkeit. Die
Proben aus dem Scheiben-Disperger fithrten zum grofiten Anstieg der Bruchdehnung
und der Zugfestigkeit, wenngleich auch von einem dufierst niedrigem Niveau aus.
Die Verhornung war grofiten teils reversibel, was in den Untersuchungen von SJOBERG
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Abbildung 5.21 PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 10 % von ungebleichtem Sulfatzell-
stoff nach der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner sowie im Knet- und
Scheiben-Disperger: Einfluss auf die Zugfestigkeit (a) und auf die Bruch-
dehnung (b)
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Abbildung 5.22 Zugbrucharbeit und Gurley Luftwiderstand von Kraftzellstoffen nach ei-
ner Hochkonsistenz-Mahlung an der PM8 sowie im Scheiben- und Knet-
Disperger und einer anschlieffenden PFI-Mahlung bei 10% Stoffdichte.
Durch den Anstieg der Faserdeformationen und den drastischen Riickgang
des Wasserriickhaltevermogens war bei beiden Proben aus dem Scheiben-
Disperger und jener vom Knet-Disperger bei 100 °C erst ab 2000 Umdre-
hungen in der PFI-Miihle der Gurley Luftwiderstand messbar.

AND HOGLUND [2005] bei einer Mahlung bei mehr als 100 °C nicht der Fall war. Die
PFI-Mahlung des mit 260 kWh/t gemahlenen Stoffes der PMS8 fiihrte mit zunehmen-
den Umdrehungen in der Miihle zu einem geringen Abfall der Bruchdehnung. Dieser
Effekt wurde auch im betrieblichen Umfeld beobachtet (siehe Abbildung[4.2).

Fiir die Beurteilung der Mahlung ist besonders auch das Verhiltnis aus der Zug-
brucharbeit und dem Luftwiderstand von Bedeutung, siehe Abbildung Die PFI-
Mahlung der unbehandelten Referenz, sprich ohne eine Hochkonsistenz-Mahlung
jeglicher Art, zeigt einen dhnlichen Verlauf der Kurve wie der Grofsteil der Proben, je-
doch auf einem niedrigeren Niveau der Zugbrucharbeit. Diese Erkenntnis entspricht
den in Abbildung gezeigten Ergebnissen sowie den betrieblichen Erfahrungs-
werten. Die Kombination einer Hochkonsistenz-Mahlung mit einer PFI-Mahlung
fiithrt bis zu einem Luftwiderstand von rund 13 Sekunden zu einem &hnlichem Kur-
venverlauf, egal wie die Fasern mechanisch gekrduselt worden sind. Wahrend die
Kurve bei mehr als 13 Sekunden (rund 4000 Umdrehung in der PFI-Miihle) eher
abflacht, steigt diese bei den Proben aus dem Scheiben-Disperger weiter an. Unge-
wohnlicherweise unterscheiden sich die Griinde fiir die Probe bei 1200 Umdrehungen
und 2400 Umdrehungen (siehe Abbildung . Bei der ersten Probe resultiert die
Zugbrucharbeit eher von einer htheren Zugfestigkeit und Zugsteifigkeit und bei der
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zweiten Probe von einer auflergewohnlich hohen Bruchdehnung. Wie in Tabelle [5.2
erkenntlich ist, wurden bei 2400 Umdrehungen im Scheiben-Disperger die meis-
ten Faserdeformationen gefunden. Die Anzahl der Knicke pro Meter {iberstieg alle
anderen Proben um mehr als 1000. Die Bruchdehnung {iibertraft dadurch bei 4000
Umdrehungen mit 8,9 % jene der Hochkonsistenz-Mahlung der PM8 um 2 % absolut
(siehe Abbildung[5.21). In diesem Zusammenhang muss im Vergleich zur klassischen
Hochkonsistenz-Mahlung jedoch der signifikant hohere Trockengehalt im Scheiben-
Disperger beachtet werden. Neben dem geringen Wasserriickhaltevermogen erklaren
auch die intensiven Faserknicke, dass bei 2400 Umdrehungen im Scheiben-Disperger
die geringste Zugsteifigkeit beobachtet wurde. Wie bereits in Abschnitt[2.6|festgestellt
wurde, wirken Faserknicke als virtuelle Faserenden und konnen somit weniger gut
die Zugspannung im Fasernetzwerk verteilen.

Bei der mechanischen Behandlung im Knet-Disperger bei 100°C wird in Abbil-
dung festgehalten, dass der Luftwiderstand erst ab 2000 Umdrehungen in der
PFI-Miihle messbar war. Im Vergleich zu den restlichen Proben wurde bei 4000
Umdrehungen nur ein Luftwiderstand von 4 Sekunden gemessen. Der Anstieg
der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung war ebenfalls vergleichsweise gering.
Von &hnlichen Beobachtungen berichteten SjoBErRG AND HOGLUND, [2005] bei der
Druckmahlung und LeoNHARDT| [2003] beim Kneten von Nadelholz-Sulfatzellstoff
im Hochtemperaturbereich. Es kam zu einer verminderten Entwicklung der Zug-
festigkeit. Die Niederkonsistenz-Mahlung konnte die Effekte nicht mehr ganzlich
kompensieren. Eine zufriedenstellende Erkdrung ist in der Fachliteratur nicht zu
finden. SJOBERG AND HOGLUND| [2007A]] und (GURNAGUL ET AL.|[2009] stellten fest, dass
sich bei der Druckmahlung mit 125 °C die Porenstruktur der Faser verdndert und die
Fasereigenschaften eines verhornten, getrockneten Zellstoffes annimmt. Eine weitere
mogliche Erkldarung, dass eine Filmbildung von Lignin und Hemizellulosen an der
Faseroberflache die Bindefdhigkeit der Faser stark einschréankt, bleibt bis auf Weiteres
nur spekulativ.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass bei gleicher Anzahl an Um-
drehungen im Knet-Disperger kein Anstieg des Mahlgrades aber eine signifikant
hohere Faserkrdauselung als im Scheiben-Disperger beobachtet wurde. Die dabei
ebenfalls beobachtete starke Faserkiirzung konnte auf das Design der Laboranlage
zuriickgefiihrt werden, und wird in dem Ausmaf} in Pilotanlagen wahrscheinlich
nicht stattfinden. Im Gegensatz zur Hochkonsistenz-Mahlung kam es bei beiden
Gerdten zu einer Reduktion des Wasserriickhaltevermdogens, die zu einer Reduktion
der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung fiihrte. Die PFI-Mahlung resultierte mit
wenigen Ausnahmen in einem einheitlichen Verlauf der Zugbrucharbeit iiber den
Luftwiderstand. Die intensiv geknickten Fasern der Probe mit 2400 Umdrehungen
im Scheiben-Disperger fiihrten zu einer um 2 % absolut hoheren Bruchdehnung bei
einer dadurch stark reduzierten Zugsteifigkeit.
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Ort der Probenahme | Faserlinge | Faserkrdauselung | WRV | Zugfestigkeit
[mm] [%] [g/g] [Nm/g]
LBF PM8 2,57 9,08 k.A. 36,8
Flockentrocknung 2,46 10,5 1,13 26,8

Tabelle 5.3 Zellstoffqualitit beim ersten Versuch zur Mahlung im MSD RT Pressafiner. Zeit-
gleiche Probenahme am Lindbladfilter der PM8 und an der Waschpresse der
Flockentrocknungsanlage bei einem Trockengehalt von 52,6 %.

5.3.2 Knetende Faserbehandlung im MSD RT Pressafiner

Auf Basis der gewonnenen Ergebnisse aus den Laborversuchen wurden an der Pilot-
anlage der Firma Andritz Ltd. mit einem MSD RT Pressafiner ungebleichter Sulfat-
zellstoff bei Verdichtungsraten von 4 : 1 geknetet. Innerhalb von zwei Versuchensse-
rien wurden einige Kombinationen der knetenden Mahlung mit der Hochkonsistenz-
Mahlung mittels Zellstoffen aus den Werken in Frantschach und Dynés durchgefiihrt.

Erste Versuchsserie mit Zellstoff aus Frantschach

Im Zusammenhang mit der Vormahlung im MSD RT Pressafiner wurde der Einfluss
der Stofftemperatur auf die Eigenschaften von Sackkraftpapier beurteilt. Wie bereits
bei der Mahlung im Krima-Refiner wurde auch bei diesem Versuch einer auf 52,6 %
Stoffdichte entwdsserter Zellstoff an der Walzenpresse der Flockentrocknungsanlage
entnommen. Zeitgleich dazu wurde eine Probe am Lindbladfilter der PM8 entnom-
men, die als Referenz diente (Tabelle [5.3). Durch die unterschiedliche Stofffiihrung
in der Wasche der Zellstoffabrik und dem hohen Trockengehalt in der Walzenpres-
se unterschieden sich die beiden Zellstoffe ebenfalls (siche Tabelle 5.3). Ein direkter
Vergleich der Hochkonsistenz-Mahlung bei Andritz ohne Vorbehandlung konnte auf-
grund technischer Probleme bei der Versuchsanlage nicht durchgefiihrt werden. Die
Papiereigenschaften einzelner Versuchspunkte im MSD RT Pressafiner wurden mit
Ergebnissen aus der Hochkonsistenz-Mahlung bei verschiedenen spezifischen Mahl-
leistungen verglichen (siehe Abbildung [5.23). In Abbildung ist der Einfluss der
spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner der PMS8 auf die Zugfestigkeit,
die Bruchdehnung, der Zugbrucharbeit und den Luftwiderstand angefiihrt. In Uber-
einstimmung mit den Erkenntnissen aus Vorversuchen in Abschnitt wird deut-
lich, dass mit zunehmender spezifischer Mahlleistung die Zugfestigkeit und der Luft-
widerstand zunédchst zunehmen, dann gleich bleiben oder wieder abnehmen. Obwohl
die Faserkrauselung nur geringfiigig anstieg (siehe Abbildung[D.7/im Anhang), nahm
die Bruchdehnung mit steigender Mahlleistung stetig zu. Der Anstieg der Zugbruch-
arbeit hing erwartungsgemafs mit jenen der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung
zusammen. Als Ergdnzung sind im Anhang in Abbildung die Verdnderung der
Faserkrduselung, der lingengewichteten Faserlinge und des Mahlgrades enthalten.

Eine Ubersicht zu den Versuchspunkten in der Pilotanlage bei Andritz Ltd. wird in
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Abbildung 5.23 Einfluss der spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner der PM8
auf die Zugfestigkeit, die Bruchdehnung, die Zugbrucharbeit und den Gur-
ley Luftwiderstand von ungebleichtem Kraftzellstoff.

Dampf | spezifische Mahlleistung Stofftemperatur
[-] [kWh/t] [°C]
MSD | H-R Mahlung | MSD Einlauf | MSD Auslauf | H-R Auslauf
Ohne 43 | 68128 145 & 307 23 48 33 50 50 & 65
Mit 71 135 & 238 74 86 75 & 88

Tabelle 5.4 Ubersicht Versuchseinstellungen im ersten Versuch zur knetenden Mahlung im
MSD RT Pressafiner. In der rechten Spalte wird die Stofftemperatur im Ein-
und Auslauf in Abhéngigkeit der spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-
Refiner (H-R) angegeben.

Tabelle |5.4 wiedergegeben. Eine Mahlung von Sulfatzellstoff im MSD RT Pressafiner
bei Raumtemperatur fiihrte bei einer spezifischen Mahlleistung von 43 KWh/t zu ei-
nem Anstieg der Temperatur um 25 °C. Durch eine Vorbehandlung des Zellstoffes mit
Dampf fiir 15 Minuten stieg die Stofftemperatur im Einlauf des MSD RT Pressafiners
auf 74 °C an. Durch die mechanische Behandlung mit 71 KWh/t stieg die Temperatur
auf 86 °C an. Die im Vergleich zur betrieblichen Hochkonsistenz-Mahlung geringen
Stofftemperaturen im Auslauf des Hochkonsistenz-Refiners der Versuchsanlage riih-
ren von zwei Einflussgrofien her: (a) Auskiihlung des Stoffes beim Transport iiber
lange Forderbander zum Refiner und (b) von der Verdiinnungswasserregelung zur
automatischen Einstellung der Stoffdichte auf 28 %. Durch die eingebauten Entwés-
serungselemente und die Storelemente zur Einstellung der Verdichtungsrate fiihrte
die knetende Behandlung im MSD RT Pressafiner zu einem Anstieg der Stoffdich-
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Abbildung 5.24 Zusammenhang zwischen der Entwésserung, der Faserkrduselung und
dem Wasserriickhaltevermogen von Kraftzellstoff als Folge der Mahlung
im MSD RT Pressafiner.

te um 5 bis 9 % absolut. Abbildung verdeutlicht den Einfluss der Entwésserung
auf den Riickgang des Wasserriickhaltevermogens. Diese Erkenntniss ist in Uberein-
stimmung mit der Fachliteratur (GURNAGUL ET AL.| [2009], SJOBERG AND HOGLUND
[20078]]), dass die Behandlung in einer Stopfschnecke zu einem Abfall der Faserquel-
lung fiihrt. Entgegen den Beobachtungen bei der Mahlung im Knet-Disperger zeigt
Abbildung dass die auf den Zellstoff wirkenden Krafte im MSD RT Pressafiner
ausreichten, um mit steigender Temperatur in einem stark entwésserten Stoff noch
einen Anstieg der Faserkrdauselung hervorzurufen. Beim Laborkneter konnte der po-
sitive Einfluss der Temperatur auf die Faserkrduselung nur bei einer Stoffdichte von
weniger als 30 % festgestellt werden. Die beiden bei 23 und 74 °C gekneteten Zellstoffe
wurden in einer PFI-Miihle bei einer Stoffdichte von 10 % gemahlen. Abbildung
illustriert, dass die reduzierte Faserquellung und die starke Krduselung im MSD RT
Pressafiner zu einem signifikanten Verlust der Zugfestigkeit gefiihrt haben. Dieser
Effekt stimmt mit den Erkenntnissen der Vorstudie iiberein. Vergleicht man die Er-
gebnisse mit jenen aus Abbildung[5.23|bei 250 kWh/t mit maximaler Krauselung und
einer Zugfestigkeit von rund 46 Nm/g, so sank der Zugfestigkeitsindex mit 5,4 Nm/g
bei 74 °C um rund 82 % ab (siehe Zugfestigkeit bei Null Umdrehungen in der PFI-
Miihle in Abbildung [5.25). Die Bruchdehnung lag mit 3,5 % immerhin noch um 56 %
darunter. Die in Abbildung[5.25|dargestellte PFI-Mahlung hob die Verhornungseffekte
wieder auf, wodurch es zu einem Anstieg der Zugfestigkeit sowie der Bruchdehnung
kam. Im Gegensatz dazu sank die Bruchdehnung des im Hochkonsistenz-Refiner ge-
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Abbildung 5.25 Zugfestigkeit und Bruchdehnung von ungebleichtem Sulfatzellstoff nach
der Mahlung im MSD RT Pressafiner bei zwei Stofftemperaturen und in
der darauffolgenden Mahlung PFI-Miihle bei einer Stoffdichte von 10 %.

mahlenen Zellstoffes mit der PFI-Mahlung ab (siehe Abbildung im Anhang). Ab-
bildung zeigt ebenfalls, dass die Bruchdehnung von der Stofftemperatur unbe-
einflusst blieb. Die Zugfestigkeit sank bei der hoheren Stofftemperatur durch den
starken Anstieg der Faserkrduselung und das geringfiigig niedrigere Wasserriickhal-
tevermogen ab (siehe Abbildung[5.24) und blieb auch bei der PFI-Mahlung niedriger.
Lediglich die Faserkrduselung stieg mit der hoheren Stofftemperatur beim Kneten im
MSD RT Pressafiner signifikant an. Die um 2 % absolut hohere Krauselung bei 74 °C
Stofftemperatur blieb iiber die gesamte PFI-Mahlung erhalten (siehe Abbildung
im Anhang). Abbildung zeigt ebenfalls, dass kein Einfluss der Stofftemperatur
auf das Verhiltnis zwischen der Zugbrucharbeit und dem Luftwiderstand bestand. Im
Vergleich zur Labormahlung im Knet-Disperger (siehe Abbildung wurde bei der
Mahlung in der Pilotanlage eine vergleichbare Zugbrucharbeit beobachtet. So fiithrten
beide Mahlungen bei einem Luftwiderstand von beispielsweise 5 Sekunden zu einer
Zugbrucharbeit von rund 2,5 J /g. Eine Kombination der knetenden Mahlung im MSD
RT Pressafiner und eine nachfolgende Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner wird in
Abbildung dargestellt. Eine Hochkonsistenz-Mahlung ohne vorhergehende Mah-
lung im MSD RT Pressafiner fehlt an dieser Stelle. Durch den signifikanten Riickgang
des Wasserriickhaltevermégens und den Anstieg der Faserkrduselung im MSD RT
Pressafiner kam es im Vergleich zur unbehandelten Referenz zu einem Abfall der Zug-
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Abbildung 5.26 Zugbrucharbeit und Gurley Luftwiderstand von Kraftzellstoffen nach einer
knetenden Mahlung im MSD RT Pressafiner bei zwei Stofftemperaturen
und einer darauffolgenden PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 10 %.

festigkeit und der Bruchdehnung, die wiederum zu einem Riickgang der Zugbruch-
arbeit und des Luftwiderstandes fiihrten. Durch eine Mahlung im Hochkonsistenz-
Refiner bei einer Stoffdichte von rund 28 % stiegen die Zugbrucharbeit sowie der
Luftwiderstand wieder in manchen Bereichen gleichermaflen linear an. Dadurch war
kein energetischer Vorteil der hoheren Stofftemperatur im MSD RT Pressafiner er-
kennbar. Die Ergebnisse der ersten Untersuchungen im MSD RT Pressafiner zeigten,
dass selbst bei einem bereits stark entwisserten Zellstoff mit steigender Temperatur
noch eine weitere Steigerung des Trockengehaltes und der Faserkrduselung erreicht
werden konnte. Wie bereits im vorhergehenden Abschnitt angemerkt wurde (siehe
Abschnitt[5.3.1), ist der unmittelbare Einfluss der Temperatur nicht eindeutig feststell-
bar. Unabhingig davon tibertraf die Faserkrduselung jene im Hochkonsistenz-Refiner
mit 250 kWh/t bei Weitem und blieb auch nach der PFI-Mahlung noch erhoht. Die
durch die Entwésserung hervorgerufene Reduktion des Wasserriickhaltevermogens
lieff die Zugfestigkeit sowie die Bruchdehnung auf Werte unterhalb des unbehandel-
ten Zellstoffes abfallen. Dabei wurde wieder eindeutig festgestellt, dass eine hohe
Faserkrduselung nur in Verbindung mit einer hohen Faserquellung zu einer hohen
Zugbrucharbeit fithren kann. Aufgrund der bereits eingesetzten Verhornung des un-
behandelten Zellstoffes ist eine genauere Aussage zur knetenden Mahlung im MSD
RT Pressafiner schwierig. Im Rahmen einer zweiten Versuchsserie werden daher be-
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Abbildung 5.27 Einfluss der Stofftemperatur bei der knetenden Mahlung im MSD RT Pres-

safiner auf den Luftwiderstand (a) und die Zugbrucharbeit (b) von unge-
bleichtem Sackkraftpapier in Folge einer nachfolgenden Hochkonsistenz-
Mahlung bei verschiedenen spezifischen Mahlleistungen. Die technologi-

schen Werte basieren auf Laborblittern nach SCAN-C26
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Ort der Probenahme | Faserlinge | Faserkrdauselung | WRV | Zugfestigkeit
[mm] [%] [g/g] [Nm/g]
Mondi Dynas 2,31 10,32 1,35 30,1
Andritz 2,33 10,45 1,32 28,8

Tabelle 5.5 Zellstoffqualitit beim zweiten Versuch zur Mahlung im MSD RT Pressafiner.

ungemahlen | mit Dampf auf 71 °C | mit Dampf auf 85 °C
H-R | MSD+H-R MSD+H-R
Trockengehalt [%] 31 31,8 48,2 47,7
WRYV [g/g] 1,32 1,34 1,17 1,15

Tabelle 5.6 Trockengehalt und Wasseriickhaltevermégen in Folge der Temperaturbehand-
lung und der knetenden Mahlung im MSD RT Pressafiner. Versuchspunkte mit
der Bezeichnung MSD+H-R beschreiben eine kombinierte Mahlung im MSD RT
Pressafiner und im Hochkonsistenz-Refiner.

stimmte Einstellungen mit einem weniger stark entwésserten, unbehandelten Stoff
wiederholt.

Zweite Versuchsserie mit Zellstoff aus Dynis

Aufgrund der durch den hohen Trockengehalt geringen Aussagekraft der Ergebnisse
der ersten Versuchsserie wurde eine erneute Lieferung zu Andritz Ltd. mit unge-
bleichtem Sulfatzellstoff aus dem schwedischen Schwesterwerk in Dynds durchge-
fithrt. Der Zellstoff wurde in einer Walzenpresse auf eine Stoffdichte von 31 % ent-
wassert. Die Faser- und Papiereigenschaften sind in Tabelle 5.5|zusammengefasst. Die
Entwésserung des Zellstoffes auf nur 31 % fiihrte zu keiner feststellbaren Verhornung.
Im Vergleich zur ersten Versuchsserie (siehe Tabelle fiihrt ein weitaus geringerer
Anteil an Sagerestholz als in Frantschach sowie ein Kiefernanteil von tiber 50 % zu
einer merkbar geringeren Faserldnge.

Bei der zweiten Versuchsserie wurde ein direkter Vergleich der Hochkonsistenz-
Mahlung ohne eine Vorbehandlung des Zellstoffes im MSD RT Pressafiner durchge-
fithrt. Die Stofftemperatur vor der Hochkonsistenz-Mahlung bzw. vor der knetenden
Mahlung im MSD RT Pressafiner samt nachfolgender Mahlung im Hochkonsistenz-
Refiner wurde mit Dampf auf 71 und 85°C den industriellen Bedingungen ange-
passt. Tabelle |5.6| zeigt, dass die knetende Mahlung im MSD RT Pressafiner zu einer
signifikanten Entwédsserung fiihrte. Der Trockengehalt stieg bei einer Stofftempera-
tur von 71 und 85°C um 17,2 bzw. 16,7 % absolut an. Das Wasserriickhaltevermo-
gen wurde dadurch signifikant reduziert. Weil die Stoffdichte bei den Mahlpunk-
ten MSD+H-R in beiden Fillen nicht angepasst wurde, sind die Ergebnisse zu den
Versuchspunkten ohne eine knetende Vorbehandlung (H-R) nur schwer vergleich-
bar. In Abbildung sind dennoch die Ergebnisse zum Luftwiderstand und der
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Zugbrucharbeit angefiihrt. Der Luftwiderstand stieg bis auf einige Ausreifler mit
zunehmender spezifischer Mahlleistung an. Der Anstieg der Zugbrucharbeit nahm
mit steigender Mahlleistung tendenziell ab. Wie bereits in der ersten Versuchsserie
wurde auch bei diesen Untersuchungen durch die Entwidsserung im MSD RT Pres-
safiner ein Abfall des Wasserriickhaltevermogens beobachtet, der sich in Uberein-
stimmung mit bestehenden Erkenntnissen (GURNAGUL ET AL.[[2009]) in der darauf-
folgenden Hochkonsistenz-Mahlung bemerkbar machte. Durch die Verhornung des
Zellstoffes im MSD RT Pressafiner lag die Zugbrucharbeit im Vergleich zur reinen
Hochkonsistenz-Mahlung darunter. Vergleicht man die kombinierte Mahlung, sprich
MSD RT Pressafiner plus H-R Mahlung, so wird klar, dass die hohere Temperatur
einen positiven Einfluss auf die Zugbrucharbeit hat. Abbildung stellt dar, dass es
bei der klassischen Hochkonsistenz-Mahlung bis zu einer spezifischen Mahlleistung
von 200 kWh/t zu einem Anstieg des Wasserriickhaltevermogens kam. Der geringe-
re Anstieg des Wasserriickhaltevermdgens bei mehr als 200 kWh/t wurde ebenfalls
von SJOBERG AND HOGLUND [2005]] bei ungebleichtem Kraftzellstoff beobachtet. Bei
gebleichtem Sulfatzellstoff hingegen blieb die Zunahme des Wasserriickhaltevermo-
gens bei mehr als 200 kWh/t bestehen (GURNAGUL ET AL. [2009]). Abbildung
zeigt ebenfalls den Mahlgrad und die Faserkrduselung von ausgewéahlten Proben. Die
knetende Mahlung im MSD RT Pressafiner fithrte zu einem signifikanten Anstieg der
Faserkrauselung und durch die Verhornung zu einem geringeren Mahlgrad. Entgegen
den Ergebnissen der Vorstudie zur Mahlung im Knet-Disperger wurde beim MSD RT
Pressafiner ein positiver Einfluss der Stoffdichte beobachtet. Bei der ersten Versuchs-
serie stieg die Krduselung auf bis zu 21 % an. Eine Erhohung der Stofftemperatur
um 14 °C brachte entgegen den Beobachtungen aus der Vorstudie in Abschnitt
keine wesentlich hohere Faserkrduselung. Zu den in Abbildung dargestellten
Mahlpunkten sind im Anhang weitere Daten zur Entwésserbarkeit, der Coarseness
und der lingengewichteten Faserlinge enthalten, siehe Abbildung wobei kein
signifikanter Unterschied zwischen den drei Arten der Stoffaufbereitung gefunden
wurde. Die in den Abbildungen bzw. rot gekennzeichneten Betriebspunk-
te sind Betriebspunkte mit einer spezifischen Mahlleistung um rund 300 kWh/t. Die
griin gekennzeichneten Punkte sind Punkte ohne eine Hochkonsistenz-Mahlung im
Einscheiben-Refiner. Alle eingekreisten Zellstoffproben wurden in der PFI-Miihle bei
einer Stoffdichte von 10 % gemahlen. Die Ergebnisse sind in den Abbildungen
sowie dargestellt. Die starke Entwiésserung von einem Trockengehalt von 30 %
auf rund 48 % und die damit verbundene Verhornung fithrte wie bereits bei der ers-
ten Versuchsserie zu einem starken Abfall der Zugfestigkeit. Im Vergleich zur unbe-
handelten Referenz wurde der Zugfestigkeitsindex um 13,8 Nm/g auf 15,03 Nm/g
reduziert. Durch eine weitere Hochkonsistenz-Mahlung bei 71 °C konnte der Festig-
keitsverlust kompensiert werden. Durch eine Mahlung bei 85°C wurde mit 44,85
Nm/g anndhernd die Festigkeit der reinen Hochkonsistenz-Mahlung ohne einer Vor-
behandlung im MSD RT Pressafiner mit 48,63 Nm/g erreicht. Durch die PFI-Mahlung
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Abbildung 5.28 Einfluss der Stofftemperatur bei der Mahlung im MSD RT Pressafiner und
im Hochkonsistenz-Refiner auf den Luftwiderstand (a) und die Zugbruch-
arbeit (b) von ungebleichtem Kraftzellstoff in Folge einer Mahlung bei ver-
schiedenen spezifischen Mahlleistungen. Die technologischen Werte basie-
ren auf Laborblittern nach Die eingekreisten Versuchspunkte
wurden einer weiteren Mahlung in der PFI-Miihle unterzogen, siehe Abbil-

dungen und 5.31}
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Abbildung 5.29 Einfluss der Stofftemperatur bei der Mahlung im MSD RT Pressafiner und
im Hochkonsistenz-Refiner auf das Wasserriickhaltevermogen sowie den
Mahlgrad und die Faserkrduselung ausgewdhlter Proben.

wurde die Verhornung verringert und dadurch die Unterschiede der Zugfestigkeit
etwas reduziert, die Reihenfolge blieb mit nur einer Ausnahme erhalten. Die Zugfes-
tigkeit der unbehandelten Referenz stieg bei 4000 und 8000 Umdrehungen weiter an.
In Abbildung wird deutlich, dass eine PFI-Mahlung der im MSD RT Pressafiner
sowie im Hochkonsistenz-Refiner gemahlenen Proben mit geringer Umdrehungszahl
zu einem Abfall und mit ansteigender Anzahl an Umdrehungen zu einem Anstieg
der Bruchdehnung fiihrt. Dieser Effekt wurde bereits in der Vorstudie zur knetenden
Mahlung in Abschnitt[5.3.1beobachetet (sieche Abbildung und entspricht den be-
trieblichen Erfahrungen. Trotz der signifikant hoheren Faserkrduselung der im MSD
RT Pressafiner behandelten Probe konnte im Vergleich zur unbehandelten Probe in
Folge der PFI-Mahlung kein stirkerer Anstieg der Bruchdehnung beobachtet werden.
In Abbildung sind die Ergebnisse der Zugbrucharbeit und des Luftwiderstandes
angefiihrt. Durch die Entwéasserung im MSD RT Pressafiner sank im Vergleich zum
unbehandelten Zellstoff die Zugbrucharbeit markant und der Luftwiderstand gering-
fiigig ab. Im Bereich von bis zu 20 Sekunden lag die Zugbrucharbeit der Proben mit
einer Behandlung im MSD RT Pressafiner sowie im Hochkonsistenz-Refiner deutlich
tiber jenen ohne Vorbehandlung. Bei einem Luftwiderstand von beispielsweise 10 Se-
kunden fiihrt die Vorbehandlung bei 85°C mit einer Zugbrucharbeit von 3,25 J/g
im Vergleich zur Hochkonsistenz-Mahlung bei 71°C ohne einer knetenden Vorbe-
handlung zu einem um 0,53 J/g beziehungsweise um 19,4 % hoheren Wert. Es ldsst
sich nicht mehr eindeutig nachvollziehen, ob dieser Anstieg alleine durch die Vor-
behandlung im MSD RT Pressafiner oder von der hoheren Stoffdichte herriihrt. Als
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Abbildung 5.30 Zugfestigkeit (a) und Bruchdehnung (b) von ungebleichtem Sulfatzellstoff

nach der Mahlung im MSD RT Pressafiner bzw. im Hochkonsistenz-Refiner
sowie in der PFI-Miihle bei einer Stoffdichte von 10 %.

128



5. Verbesserung der Zugbrucharbeit 3. Hypothese knetende Mahlung 5.3

5,0

4,5 ®
"]
§ 4,0 =
*
X
] ° - N
Q35 L] -
= -
&
3,0
i —
[}
-1
Qa5
g%
'%'2,0 M H-R Mahlung bei 71°C
-rEu # MSD RT Pressafiner bei 71°C plus H-R Mahlung
£15
S * ® MSD RT Pressafiner bei 85°C plus H-R Mahlung
s
ES 1,0 =nurMSsD RT Pressafiner bei 71°C
N
05 unbehandelt
0,0 - y ' )
0 10 20 30 40 S0 60 70 80

Luftwiderstand [Sek.] bei freier Trocknung

Abbildung 5.31 Zugbrucharbeit und Gurley Luftwiderstand von Kraftzellstoffen nach ei-
ner knetenden Mahlung im MSD RT Pressafiner bzw. im Hochkonsistenz-
Refiner sowie einer PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 10 %.

Vergleich dazu wurde in den Untersuchungen von (GURNAGUL ET AL.[[2009], SJTOBERG
AND HOGLUND| [2005] sowie SJOBERG AND HOGLUND| [20078] bekanntlich Nadelholz-
Sulfatzellstoff in einer Stopfschnecke vorbehandelt und unter Druck bei mehr als
100°C im Hochkonsistenz-Refiner gemahlen. (GURNAGUL ET AL/ [2009] stellte fest,
dass unabhingig von der Stofftemperatur in der Druckmahlung im Vergleich zur
atmosphérischen Mahlung ohne einer Vorbehandlung die Zugbrucharbeit bei einem
Luftwiderstand von 10 Sekunden von 2,5 J/g auf 4 J/g signifikant erhtht werden
konnte. Die Ergebnisse der zweiten Versuchsserie zeigten, dass durch die Bauweise
des MSD RT Pressafiner bedingt eine {iberproportional hohe Entwésserung um rund
16 bis 17 % beobachtet wurde. Das Wasserriickhaltevermogen sank im Vergleich zur
ersten Versuchsserie in dhnlichem Ausmaf$ ab. Die Faserkrduselung hingegen stieg
signifikant an und blieb aber mit rund 16 % weit unterhalb der rund 21 % der ersten
Versuchsserie. Dadurch kann gefolgert werden, dass entgegen der Feststellung in der
Vorstudie zum Knet-Disperger die Stoffdichte sehr wohl einen Einfluss auf die Fa-
serkrduselung in der knetenden Mahlung hat. Wahrend in der ersten Versuchsserie
ein positiver Einfluss der Stofftemperatur auf die Faserkrduselung beobachtet wurde,
konnte bei den darauffolgenden Untersuchungen zwar kein weiterer Anstieg der Fa-
serkrduselung bei einer Stofftemperatur von 85 °C beobachtet werden, jedoch wurde
eine deutlich hohere Zugbrucharbeit festgestellt.
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Kapitel

Schlussfolgerungen und Ausblick

Innerhalb dieser Arbeit wurden drei Hypothesen aufgestellt, um die Zugbrucharbeit
von Sackkraftpapier um 10% zu erhohen. Diese beinhalteten eine Anpassung der
Stoffdichte in der Hochkonsistenz-Mahlung, eine Anderung der Mahlreihenfolge der
Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung sowie die Verwendung von Aggregaten aus
der Holzstofferzeugung und der Altpapieraufbereitung. In diesem Zusammenhang
wurden auch grundlegende Studien zum Einfluss der Temperatur auf die Faserdefor-
mationen sowie zu einer neuen automatisierten Analysemethode derselbigen verof-
fentlicht.

6.1 Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

Beurteilung des Mahlungszustandes

Die Ergebnisse in Abschnitt sowie die Veroffentlichung LEITNER ET AL. [2014] zeig-
ten, dass lokale Faserdefekte durch eine Farbung mit Kongo-Rot sichtbar gemacht
werden konnen. Die automatisierte Auswertung im Prototyp des Faseranalysators von
Metso Automation stellte dar, dass die Defekte mit steigender spezifischer Mahlleis-
tung im Hochkonsistenz-Refiner zu- und in der Niederkonsistenz-Mahlung abnah-
men. Es wurde der Schluss nahe gelegt, dass es sich bei einem bestimmten Anteil der
Faserdefekte um axiale Faserstauchungen gehandelt haben diirfte. Fiir eine genaue-
re Abschdtzung werden im ndchsten Abschnitt |6.2| Verbesserungen des Algorithmus
vorgeschlagen.

Eine gezielte Nachstellung der Temperatur im Mahlspalt eines Hochkonsistenz-
Refiners unter Laborbedingungen war aufgrund der kurzen Verweilzeit des Stoffes
mit den vorhandenen Mitteln nicht moéglich. Die Laborversuche zum grundsatzli-
chen Einfluss der Temperatur wurden durch eine Warmebehandlung im Laborreaktor
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nachgestellt. Dabei zeigte sich, dass die Faserkrdauselung mit steigender Temperatur in
Abhiangigkeit des Mahlungszustandes auf das Niveau der Hochkonsistenz-Mahlung
ansteigt. Die Zugfestigkeit fiel dadurch um bis zu 50 % ab. In diesem Zusammen-
hang wurden besonders bei hohen Temperaturen Hemizellulosen aus der Faserwand
gelost, wodurch ein niedrigeres Wasserriickhaltevermogen den Festigkeitsabfall noch
verstarkte. In Bezug auf die Bruchdehnung konnte dadurch das Potential der starker
gekrduselten Fasern nicht genutzt werden.

1. Hypothese zur Optimierung der Hochkonsistenz-Mahlung

Die Versuche zur Optimierung der Zugbrucharbeit im Hochkonsistenz-Refiner der
PMS fiihrten zur Erkenntnis, dass der pH-Wert einen wesentlichen Einfluss hat. Im
Vergleich zum Referenzpunkt bei pH 9,5 stieg die Zugbrucharbeit bei einem pH-
Wert von 8,4 um 0,29 J/g an und fiel aber auch rapide um 0,3 J/g ab, sobald bis in
den neutralen Bereich abgesduert wurde. Dabei muss jedoch beachtet werden, dass
der Verlauf der, der Zugbrucharbeit zugrundeliegenden Zugfestigkeit mit sinkendem
pH-Wert bzw. dessen Maximum bei einem pH-Wert von 8,4 unerwartet war (RUF
[1981]). Der Einfluss des pH-Wertes wurde ebenfalls bei der knetenden Behandlung
in der Schneckenpresse, der Stopfschnecke und im Krima-Refiner ersichtlich. Bei ei-
ner Stofftemperatur von 80 °C und einem pH-Wert von 9 sank im Vergleich zu einem
pH-Wert von 6 die Zugbrucharbeit mit der knetenden Faserbehandlung tendenziell
ab. Dies verdeutlichte wiederum den positiven Einfluss eines hoheren Wasserriickhal-
tevermogens auf die Mahlbarkeit bzw. die Zugbrucharbeit.

Die Betriebsversuche zur Mittelkonsistenz-Mahlung zeigten, dass bei einer vergleich-
baren spezifischen Mahlleistung die Zugbrucharbeit dhnlich zur Hochkonsistenz-
Mahlung war, der Luftwiderstand jedoch mit sinkender Konsistenz anstieg. Im Um-
kehrschluss bedeutet dies, dass fiir hochporose Papiere die spezifische Mahlleis-
tung stark reduziert werden miisste, worunter die Zugbrucharbeit stark leiden wiir-
de. WATsoN ET AL. [1966] bestdtigten die Erkenntnis aus den Betriebsversuchen an
der PMS, dass eine blofie Mittelkonsistenz-Mahlung fiir hochpordses Sackkraftpa-
pier ungeeignet ist. Aus der Erfahrung heraus fiihrt bereits eine geringe Dosierung
von Spiilwasser im Einlauf des Hochkonsistenz-Refiners zu einem bemerkbaren Ab-
fall der Zugbrucharbeit und somit zur Ausschussproduktion. Fiir Sorten mit ge-
ringeren Anforderungen an die Luftdurchldssigkeit sowie Bruchdehnung bietet die
Mittelkonsistenz-Mahlung hingegen eine Mdoglichkeit zur Einsparung von Mahlleis-
tung in der Niederkonsistenz-Mahlung.

2. Hypothese zur Umkehrung der Mahlreihenfolge

Die Umkehrung der Mahlreihenfolge in PFI-Miihle zeigte einen positiven Einfluss
auf die Zugbrucharbeit. Diese war bei Luftwiderstand von 12 Sekunden mit 3,2 J/g
um mindestens 0,5 J/g bzw. 18 % hoher. Dafiir war jedoch um 35 % mehr Mah-
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lenergie (sprich Umdrehungen) notwendig. Betriebsversuche zeigten, dass die rei-
ne Niederkonsistenz-Mahlung bei einem Luftwiderstand von 9,3 Sekunden zu ei-
ner Zugbrucharbeit von 2,9 J /g fiihrte. Durch eine weitere Hochkonsistenz-Mahlung,
sprich eine Umkehrung der Mahlreihenfolge, stieg diese um 0,7 J/g auf 3,6 J/g an.
Bei einer vergleichbaren gesamten spezifischen Mahlleistung von 280 kWh/t fiihrte
die reguldre Fahrweise, sprich Hoch- vor der Niederkonsistenz-Mahlung, zu einem
um 2 Sekunden hoheren Luftwiderstand, wodurch ein direkter Vergleich schwierig
wurde. Dabei lag die Zugbrucharbeit jedoch auch um 0,3 J/g bzw. 8 % relativ hoher
als bei der umgekehrten Mahlreihenfolge. Die Zugfestigkeit war unter vergleichbaren
Bedingungen ebenfalls um 10 Nm/g hoher. Umgekehrt interpretiert wiirde es heifSen,
dass, wenn man bei der regulédren Betriebsweise den letzten Niederkonsistenz-Refiner,
der um 2,56 Sekunden mehr Luftwiderstand und um 0,17 J/g mehr Zugbruchar-
beit brachte, abschalten wiirde, wiirde man bei der reguldren Fahrweise mit um 40
kWh/t weniger spezifischer Energie bei einem mit der umgekehrten Mahlreihenfolge
vergleichbaren Luftwiderstand immer noch eine um 0,13 J/g hohere Zugbrucharbeit
erreichen. Aus energetischen und technologischen Griinden ist die reguldre Betriebs-
weise der Refiner in der Stoffaufbereitung einer Sackpapiermaschine einer umgekehr-
ten Fahrweise vorzuziehen.

Die Ergebnisse der Laborversuche zur In-Line-Mahlung in der Kocherei konnten un-
ter Betriebsbedingungen leider nicht verifiziert werden. Im Vergleich zum unbehan-
delten Referenzzellstoff fiihrte die zusdtzliche Mahlenergie im Laborrefiner bei 0,5
und 1 mm Spalt zu einem Anstieg des Luftwiderstandes und der Zugbrucharbeit.
Dieser war im Vergleich zur Referenz mit 0,89 J/g und 2,02 Sekunden Luftwiderstand
bei einem Spalt von Imm mit 1,1 J/g und 3,15 Sekunden am grofiten. Die hoheren
Werte setzten sich in Folge der weiteren Hochkonsistenz-Mahlung in der PFI-Miihle
bei einer Stoffdichte von 30 % fort. Damit wird klar, dass bei vergleichbaren spezifi-
schen Mahlleistungen in der Hochkonsistenz-Mahlung eine In-Line-Mahlung in der
Kocherei fiir die Herstellung von hochpordsen Sorten ungeeignet ist.

3. Hypothese zur knetenden Mahlung

Die Labormahlungen im Knet- und Scheiben-Disperger unterschieden sich dahinge-
hend, dass bei vergleichbaren Bedingungen im Knet-Disperger eine deutlich hohere
Faserkrduselung erreicht werden konnte. Unter der Voraussetzung einer ausreichend
hohen Faserflexibilitdt, sprich einem hoheren Wasserriickhaltevermogen bzw. einer
geringeren Stoffdichte, stieg die Krduselung mit steigender Temperatur deutlich star-
ker an. Eine mogliche Erkldrung fiir den geringeren Anstieg bei einer Stoffdichte von
35% und 80°C war, dass die im Knet-Disperger wirkenden Kréfte nicht mehr aus-
reichten, um einen weiteren Anstieg der Krduselung hervorzurufen. Entgegen den
Beobachtungen bei der Mahlung im Knet-Disperger wurde gezeigt, dass die auf den
Zellstoff wirkenden Krafte im MSD RT Pressafiner ausreichten, um mit steigender
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Temperatur in einem stark entwésserten Stoff noch einen Anstieg der Faserkrauselung
hervorzurufen. Die Faserkrduselung stieg mit der hoheren Stofftemperatur beim Kne-
ten im MSD RT Pressafiner signifikant an. Die um 2 % absolut hohere Krauselung bei
74 °C Stofftemperatur blieb iiber die gesamte PFI-Mahlung erhalten. Die Faserkrduse-
lung der zweiten Versuchsserie, wo Zellstoff von 31 % auf rund 47 bis 48 % entwassert
wurde, stieg zwar ebenfalls signifikant an, blieb aber mit rund 16 % weit unterhalb der
rund 21 % der ersten Versuchsserie. Unter den gegebenen Voraussetzungen, sprich in
Abhéngigkeit der Grofie des Kneters bzw. der spezifischen Verweilzeit des Stoffes dar-
in, spielt der eingehende Trockengehalt eine wesentliche Rolle beim Anstieg der Faser-
krauselung. Durch die starke Entwésserung des Stoffes und der damit einhergehen-
den Reduktion des Wasserrtickhaltevermogens kann aus beiden Versuchsserien keine
eindeutige Aussage auf die Eignung eines Kneters fiir die Herstellung von Sackkraft-
papier gezogen werden. Unter den gegebenen Umstdnden, d.h. unter Berticksichti-
gung der iiberproportional hohen Stoffdichte im Hochkonsistenz-Refiner bei Andritz
wurde folgender Schluss gezogen: bei einem Luftwiderstand von beispielsweise 10
Sekunden fiihrte die Vorbehandlung bei 85 °C sowie der nachfolgenden Mahlung im
Hochkonsistenz-Refiner im Vergleich zur reinen Hochkonsistenz-Mahlung bei 71 °C
ohne eine knetende Vorbehandlung zu einer Zugbrucharbeit von 3,25 J/g. Die zusétz-
liche Vormahlung im MSD RT Pressafiner fiihrte somit zu einer um 0,53 J/g bzw. zu
einer um 19,4 % hoheren Zugbrucharbeit.

Fazit

Abschliefiend wird festgehalten, dass die Erkenntnisse dieser Arbeit den Ergebnissen
der empirischen Studie von SHALLHORN AND GURNAGUL [2010] zu den verschiedenen
Einflussgroflen auf die Zugbrucharbeit von Sackkraftpapier entsprechen. Fiir eine ho-
he Zugbrucharbeit miissen das Wasserriickhaltevermogen und die Faserkrduselung
ausreichend hoch sein. Eine Fasereigenschaft alleine ist nicht ausreichend. Ein ver-
hornter Zellstoff mit einem zu geringen Wasserriickhaltevermogen fiihrt nicht nur zu
einer geringeren Zugfestigkeit, sondern ist auch nicht in der Lage, die Faserkrduse-
lung zu nutzen.

Die Ergebnisse aus den Versuchen an Labor- und Pilotanlagen haben ebenfalls ange-
deutet, dass beim Mahlen bei hoher Stoffdichte ein htheres Wasserriickhaltevermogen
fiir die Entstehung der Faserdeformationen vorteilhaft ist, besonders dann, wenn die
auf die Faser wirkenden Krifte gering sind. Durch die negative Auswirkung des ho-
heren Wasserriickhaltevermogens auf die Entwésserbarkeit in der Pressen- und Tro-
ckenpartie und deren Auswirkung auf die Maschinengeschwindigkeit muss fiir ver-
schiedene Zellstoffe ein Optimum gefunden werden.

Wie fortfithrend beschrieben wird, besteht, unter der Voraussetzung einer kontrollier-
baren Entwiésserung ohne einer gleichzeitigen Entquellung des Sulfatzellstoffes, in
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der knetenden Mahlung das grofste technologische und energetische Optimierungs-
potential fiir die Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine.

6.2 Ausblick

Empfehlungen aus einem wissenschaftlichen Gesichtspunkt
Optimierung der Analysemethode zur Bestimmung von Mikrokompressionen

Die Ansdtze der Optimierung der Farbemethode zur automatisierten Analyse von
lokalen Faserdefekten sind vielfdltig. In einer Studie von HoLzBAUER [2015] wurden
verschiedene alternative Farbstoffe wie Methylenblau, Toluidinblau oder Rhodamin
B zur Farbung von Faserdefekten untersucht. Keiner der Farbstoffe lieferte so gute
Ergebnisse wie Kongo-Rot. Fiir die Einstufung der Giftigkeit eines Farbstoffes miis-
sen bestimmte H-Sédtze entsprechend der nationalen Regelungen zutreffend sein. In
Osterreich wird Kongo-Rot nicht mehr als toxisch eingestuft wodurch der Farbstoff
ohne ein behordliches Genehmigungsverfahren beschafft und die Farbung mit ent-
sprechend qualifiziertem Personal durchgefiihrt werden kann. Trifft dies auch fiir
andere Nationalstaaten zu, so wiirde einer kommerziellen Vermarktung der Mess-
methode von dieser Seite her nichts im Wege stehen. Eine weitere Voraussetzung
fir die Vermarktung ist die Verbesserung des Algorithmus. Damit der Einfluss der
Prozessbedingungen auf den Faserstoff besser verstanden werden kann, miissen auf
Basis der bereits vorhandenen Definitionen der Faserdeformationen wie Faserknicke,
Faserkrduselung, Faserfibrillierung, Faserbreite und Wandstédrke auch an ein und der-
selben Faser die Lange und Intensitidt der Faserdeformationen ausgewertet werden.
Nur dadurch ist man in der Lage, die Prozessbedingungen zu steuern, um so ein be-
stimmtes Verhéltnis von Mikrokompressionen und Faserknicken zu erhalten.

Im weiteren Sinne konnte dieses Konzept der Farbung von Zellstoff genutzt werden,
um den Ligningehalt an der Oberfldche einzelner Fasern einer Probe unmittelbar nach
der Kocherei festzustellen. Derzeit géngige Methoden zur Bestimmung der Homoge-
nitdt der Kochung sind die Bestimmung mit der Density Gradient Column und der
FTIR-Analyse von Einzelfasern nach BOoYER AND RUDIE [1995] oder die Farbung von
Lignin mit dem Fluoreszenzfarbstoff Acridine Orange nach |L1u ET AL. [1999].

Erweichungstemperatur von Lignin und Hemizellulosen in ungebleichten Kraft-
zellstofffasern

Bei der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner bzw. bei der knetenden Mahlung wird
die eingebrachte elektrische Energie durch die Faser-Faser-Reibung in Warme umge-
wandelt. Die Auswirkungen der Temperatur konnen oft nur indirekt beurteilt werden,
wobei eine direkte Beurteilung der Fasererweichung bei verschiedenen Temperaturen
sinnvoll ware. Die Erweichungstemperatur von Lignin und die viskoelastischen Ei-
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genschaften von Holz sind in Bezug auf die spezifische Mahlleistung in der Holzstof-
ferzeugung sowie bei der Herstellung von Holzfasern fiir mitteldichte Faserplatten
mafigeblich (WIDSTEN ET AL.|[2001], SvENssON| [2007]). In diesem Zusammenhang ist
der Mechanismus zur Erweichung der nativen Holzbestandteile bereits gut erforscht
(SALMEN ET AL.|[1982] und andere). Im Gegensatz zu Holz ist der Einfluss der Faser-
morphologie und der chemischen Faserbestandteile auf die Erweichung von Sulfat-
fasern wenig erforscht. BACk AND SALMEN| [1982] folgerten in ihren Untersuchungen,
dass eine Depolymerisation von Zellulose, Hemizellulosen und Lignin wahrschein-
lich einen Einfluss auf die Glasiibergangstemperatur von chemischem Zellstoff hat.
VIKSTROM AND HAMMAR| [1979] untersuchten die Erweichung von Kraftzellstoffen bis
zu einer Ausbeute von 60 %. Zum Verhalten von Zellstoffen mit rund 50 % Ausbeute,
wie bei Zellstoff fiir Sackkraftpapier géangig, wurden keine Hinweise gefunden.

Optimierung des bestehenden Hochkonsistenz-Refiners an der PMS8 ohne
Umbau

In Abschnitt[2.4.2] bewiesen (GURNAGUL ET AL/[2005], dass eine geringe Intensitat vor-
wiegend fiir die Steigerung der Bruchdehnung und in einem bestimmten Bereich
auch fiir die der Zugfestigkeit von grofier Bedeutung ist. Neben dem in MILEs| [1998]
beschriebenen positiven Einfluss der hohen Stoffdichte und der geringen Drehzahl
hat vermutlich auch das Design der Mahlplatte einen bestimmten Einfluss auf die
Verweilzeit des Stoffes im Mahlspalt und somit auf die Intensitdt der Mahlung. Unter
der Voraussetzung, dass der Durchsatz im Refiner noch nicht an der Auslegungsgren-
ze liegt, konnen grofiere Kantenwinkel, Surface- und Subsurface-Damme die Verweil-
zeit von Zellstoff im Mahlspalt verldngern. Wenn man bedenkt, dass der entstehende
Dampf am Stagnationspunkt den Stoff in seiner radialen Bewegung noch beschleu-
nigt, bietet eine von der Firma J&L Fiberservice entwickelte Platte eine Moglichkeit,
wo der Dampf gezielt abgeleitet und dadurch die Verweilzeit des Stoffes im Mahlspalt
erhoht werden kann.

Wie bereits einleitend in Abschnitt 2.3] beschrieben wurde, wird der Hochkonsistenz-
gemahlene Stoff von rund 35 % Stoffdichte vor der Niederkonsistenz-Mahlung auf
rund 5 % Stoffdichte verdiinnt. Die Nachverdiinnung geschieht in drei Stufen: (1) im
Verdiinnungsring an der Peripherie der Mahlplatte bzw. im Gehduse des Refiners auf
rund 10 - 18 %, (2) im Schacht zum Vorratsbehilter auf etwa 5 - 7 % und (3) nach dem
Vorratsbehilter zum Refinerbehilter auf rund 5 % Stoffdichte. Die erste Verdiinnung
im Ring ist an allen Refinern in Frantschach einzigartig im Vergleich zu anderen Sack-
kraftpapierfabriken. Durch diese frithe Verdiinnung wird wahrscheinlich ein Gutteil
des im Hochkonsistenz-Refiner gebildeten Dampfes niedergeschlagen, wodurch die
Stofftemperatur in der Niederkonsistenz-Mahlung erhoht wird. Aus fritheren Unter-
suchungen ist bekannt, dass sich eine hohe Stofftemperatur durch die geringere Quel-
lung negativ auf den Anstieg der Zugfestigkeit in der Niederkonsistenz-Mahlung
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auswirkt. Im Abschnitt 4.1 wurde ebenfalls gefolgert, dass mit steigender Temperatur
durch das Freiwerden von Spannungen in der ungemahlenen Faser die Faserkrdu-
selung zunimmt. Im gleichen AusmafS werden vermutlich auch Spannungen in der
Faser nach der Hochkonsistsenz-Mahlung mit zunehmender Temperatur wieder frei.
Somit ist womoglich eine geringere Temperatur im Vorratsbehélter neben dem An-
stieg des Wasserriickhaltevermogens auch fiir eine starkere Reduktion der Faserkdu-
selung dienlich. Beide Effekte fithren zu einem Anstieg der Zugfestigkeit.

Erneute Versuche zur Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine

Aufgrund des Baukonzeptes des MSD RT Pressafiners und der damit verbundenen
starken Entwédsserung von ungebleichtem Kraftzellstoff konnte in Abschnitt kei-
ne eindeutige Aussage zu den Vor- oder Nachteilen einer knetenden Mahlung gege-
ben werden. In diesem Zusammenhang gibt es in Anlehnung an die Vorversuche an
der TU Darmstadt zwei Moglichkeiten zur Durchfithrung weiterer Versuche: (a) in
der Versuchsanstalt von Metso (Valmet) in Anjalankoski und (b) in einer stillgelegten
Altpapieraufbereitungslinie mit einem Knet-Disperger.

Neben den Versuchen bei Andritz wurden zu Beginn der Studie ebenfalls Gespra-
che zu Versuchen bei Metso gefiihrt. Andritz Ltd. erhielt aufgrund der variabel ein-
stellbaren Verdichtungsrate den Zuschlag. Die starke Entwisserung wurde damals
nicht ausreichend genug beachtet. Die Stopfschnecke von Metso erlaubte die Ein-
stellung der Entwédsserung, sprich man konnte Entwéasserungsschlitze teilweise oder
ganz verschlieffen. In Abschnitt wurde der positive Einfluss einer hoheren Stoff-
dichte auf die Verweilzeit des Stoffes im Mahlspalt angefiihrt. Unter der Vorausset-
zung einer regelbaren Entwésserung von rund 35 % nach dem Doppelsiebeindicker
auf rund 38 - 40 % Stoffdichte bzw. keinem Verlust des Wasserriickhaltevermogens
ist eine Stopfschnecke mit verstellbaren Entwasserungs- und Knet-Elementen vor ei-
ner Hochkonsistenz-Mahlung eine wirtschaftlich interessante Art der mechanischen
Vorbehandlung von Nadelholz-Sulfatzellstoff fiir Sackkraftpapier.

Alternativen zur Verbesserung der Zugbrucharbeit in der Trocknung

Schmale Sackkraftpapiermaschinen mit einer Breite von rund 4,2 m haben in Bezug
auf das bessere Dehnungsprofil in Querrichtung im Vergleich zu grofseren Maschi-
nen mit mehr als 5,3 m Breite einen Qualitdtsvorteil. Am Rand wird das volle Deh-
nungspotential der Faser ausgeschopft, wahrend in der Mitte oft eine duflerst geringe
Dehnung beobachtet werden kann. Dieser Effekt wére durch eine Schwebetrocknung,
wie sie beispielsweise mit einem Air-Turn oder IR-Trockner in Streichanlagen zu fin-
den sind, im Bereich der Hauptschrumpfungszone teilweise aufgehoben. Dem Qua-
litatsvorteil eines gleichmédfligeren Dehnungsprofils in Querrichtung und der damit
moglichen Einsparung an elektrischer Mahlenergie im Hochkonsistenz-Refiner ste-
hen zurzeit noch energetische und maschinenbauliche Griinde entgegen.
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Anhang

Anhang zur Beurteilung des
Mahlungszustandes

Korrelation von Papiereigenschaften von frei- und eingespannt
getrockneten Laborblittern

Die Darstellungen in Abbildung zeigen die Korrelationen ausgewihlter Papie-
reigenschaften von frei- und eingespannt getrockneten Laborbldttern in Folge der
Mahlung in der PFI-Miihle bei verschiedenen Stoffdichten (WATsoN ET AL. [1966]).
Die Korrelation der frei- und eingespannt getrockneten Laborblétter der vorliegen-
den Studie sind in Abbildung [5.1 in Abschnitt enthalten. Abbildung stellt
die Verdnderung der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung in der Stoffaufbereitung
in Folge der Hoch- und Niederkonsistenz-Mahlung dar. Durch die Hochkonsistenz-
Mahlung und dem damit verbundenen Anstieg der Faserkrduselung sinkt die Zug-
festigkeit in manchen Fillen ab. Durch die Stapelung der Faser im Vorratsbehilter
und die nachfolgende Niederkonsistenz-Mahlung sinkt die Krdauselung wieder, und
die Zugfestigkeit steigt. Im Zuge der Dosierung von Trockenfestmittel im Maschinen-
behdlter steigen durch die hohere Faser-Faser-Bindung die Zugfestigkeit sowie die
Bruchdehnung an.
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Abbildung A.1 Korrelation der Zugfestigkeit, der Bruchdehnung, des spezifischen Volu-
mens und des Luftwiderstandes von frei- und eingespannt getrockneten
Laborbldttern. Daten entnommen aus WATSON ET AL. [1966]
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Abbildung A.2 Verinderung der Zugfestigkeit und der Bruchdehnung frei geschrumpfter
Laborblatter iiber die Stoffaufbereitung einer Sackkraftpapiermaschine. H-R
und L-R stehen fiir die Hoch- bzw. Niederkonsistenz-Mahlung, VBH und
MBH stehen fiir den Vorrats- bzw. Maschinenbehiilter. In letzterem wurde
der Zellstoff bereits mit Alaun abgesduert und mit Starke versetzt.
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Anhang zur 1. Hypothese

PFI-Mahlung bei verschiedenen Konsistenzen

Um eine gleichméfiige Verteilung des Zellstoffes in der Biichse der PFI-Miihle zu
gewdhrleisten, wurde der in der Wéscheschleuder entwésserte Zellstoff mit einem
handelsiiblichen Mixer zerkleinert (sieche Abschnitt [3.2.1). Abbildung zeigt den
Einfluss der Mahldauer im Mixer auf den Mahlgrad, die Faserldnge und die Faser-
krauselung. Eine Mixdauer von 5 Minuten fiihrte zu ausreichend zerkleinerten Zell-
stoffflocken und einem geringen Anstieg der Faserkrduselung.
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Abbildung B.1 Zerkleinerung der Zellstoffflocken mit einem handelstiblichen Mixer vor der
PFI-Mahlung. Einfluss der Mixdauer auf den Mahlgrad, die Faserlinge und
die Faserkrduselung.

Die Darstellungen in Abbildung zeigen die Fasereigenschaften von Mahlun-
gen bei verschiedenen Konsistenzen in der PFI-Miihle. Das Wasserriickhaltevermogen
steigt mit steigender Anzahl an Umdrehungen in der PFI-Miihle. Es ist kein eindeu-
tiger Einfluss der Stoffdichte zu erkennen. Ein dhnliches Bild zeigt die Reduktion der
Faserldnge. Ein eindeutig positiver Einfluss der Stoffdichte wurde auf den Anstieg
der Faserkrduselung festgestellt.
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krauselung und die Faserldnge.
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Ergianzende Daten zum Einfluss des pH-Wertes und der Tem-
peratur

Mahlung im Krima-Refiner

Abbildung und zeigen die Auswirkung der Mahlung von Nadelholz-
Sulfatzellstoff im Krima-Refiner bei verschiedenen Temperaturen bzw. pH-Werten auf
die relevanten Faser- und Papiereigenschaften von Sackkraftpapier. Abbildung [B.5|il-
lustriert den Einfluss der Stofftemperatur und des pH-Wertes auf die Zugfestigkeit,
die Bruchdehnung und die Luftdurchladssigkeit. Beim Aufschlagen des in der Wal-
zenpresse der Flockentrocknungsanlage eingedickten Zellstoffes im Pulper bei Cell-
wood wurden im Vergleich zu einem pH-Wert von 6 bei pH 9 deutlich hohere Wer-
te beobachtet. Bei der mechanischen Beanspruchung von ungebleichtem Nadelholz-
Sulfatzellstoff in der Schneckenpresse sowie in der Stopfschnecke sinken die Zugfes-
tigkeit und der Luftwiderstand unter alkalischen Bedingungen drastisch ab. Unter
leicht sauren Bedingungen war ein geringerer Abfall zu beobachten. Die Bruchdeh-
nung blieb unter beiden Bedingungen unverdndert.

Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner der PM8

Abbildung B.6| zeigt den tendenziellen Einfluss des pH-Wertes auf die Zugfestigkeit,
die Bruchdehnung und die Faserkrduselung von ungebleichtem Sulfatzellstoff in Fol-
ge einer Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner der PM8. Beim ersten Versuch zeigte
sich, dass die Zugfestigkeit und die Faserkrdauselung bei einem pH-Wert von 8,5 ein
Maximum hatten. Erst ab einem pH-Wert unter 8 sank die Festigkeit stark und die
Bruchdehnung weniger stark ab. Die dargestellten Werte zeigen eine gewisse Ten-
denz, sind aber nicht signifikant.
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Abbildung B.3 Mahlung von ungebleichten Sulfatzellstoff im Krima-Refiner bei verschiede-
nen Temperaturen: Einfluss auf die Bruchdehnung (a), den Zugfestigkeitsin-
dex (b), den Luftwiderstand (c) und die Faserkrduselung (d).
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Abbildung B.4 Mahlung von ungebleichtem Sulfatzellstoff im Krima-Refiner bei zwei pH-
Werten: Einfluss auf die Bruchdehnung (a), den Zugfestigkeitsindex (b), den
Luftwiderstand (c) und die Faserkrduselung (d).
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Abbildung B.5 Mechanische Beanspruchung von ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff
bei verschiedenen Prozessschritten bei Cellwood AB. Einfluss der Stofftem-
peratur und des pH-Wertes auf die Zugfestigkeit(a), die Bruchdehnung (b)
und den Luftwiderstand (c).
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Abbildung B.6 Einfluss des pH-Wertes im Hochkonsistenz-Refiner der PM8 auf die Faser-

krauselung, die Zugfestigkeit und die Bruchdehnung.
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Mahlreihenfolge in der PFI-Miihle

Die Darstellungen in Abbildung zeigen die Fasereigenschaften von PFI-
Mahlungen bei verschiedenen Reihenfolgen der Hochkonsistenz- (H) und der
Niederkonsistenz-Mahlung (N). In Abbildung wird die Wirkung des Wasser-
riickhaltevermogens und der Faserkrdauselung auf die Bruchdehnung dargestellt. Ein
vergleichbarer Einfluss wurde bei der PFI-Mahlung bei unterschiedlichen Konsisten-

zen festgestellt (siehe Abbildung [5.2]im Abschnitt [5.1).

Mabhlreihenfolge an der PMS8

Abbildung zeigt die Entwicklung des Wasserriickhaltevermogens und der Faser-
krauselung bei drei verschiedenen Strategien in der Stoffaufbereitung einer Sackkraft-
papiermaschine. Bei der konventionellen Betriebsweise (H-R vor N-R) steigt die Faser-
krauselung im Zuge der Hochkonsistenz-Mahlung an und nimmt mit jeder Stufe der
Niederkonsistenz-Mahlung ab. Die Faserkrauselung im Maschinenbehélter (MBH) ist
lediglich um 0,7 % absolut grofser als im Vergleich zum ungemahlenen Stoff im Lindb-
ladbehélter (LBH). Ohne Hochkonsistenz-Mahlung (nur N-R) nimmt die Faserkrdu-
selung um 0,5% absolut ab. Bei der umgedrehten Mahlreihenfolge (N-R vor H-R)
nimmt diese um 1,7 % absolut zu.

Das Wasserriickhaltevermogen wird bei der konventionellen Mahlreihenfolge maf3-
geblich durch die Hochkonsistenz-Mahlung und bei den anderen beiden Betriebswei-
sen durch die Niederkonsistenz-Mahlung beeinflusst.
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Abbildung C.1 Einfluss der PFI-Mahlung von ungebleichtem Nadelholz-Sulfatzellstoff bei
verschiedenen Reihenfolgen der Hochkonsistenz (H)- und der Niederkonsis-
tenz (N)-Mahlung auf das Wasserrtickhaltevermdgen, die Faserkrduselung
und die Faserldnge.
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Abbildung C.2 Zusammenhang zwischen der Faserkrduselung (a) und dem Wasserriick-
haltevermogen (b) mit der Bruchdehnung von PFI-gemahlenen Nadelholz-
Sulfatzellstoffen. Die Daten stammen aus den Untersuchungen der Mahlrei-

henfolge.
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Abbildung C.3 Einfluss der Mahlreihenfolge auf das Wasserriickhaltevermégen und
die Faserkrauselung. Es wurden drei Fahrweisen miteinander ver-
glichen: Hochkonsistenz- nach Niederkonsistenz-Mahlung (H-N), rei-
ne Niederkonsistenz-Mahlung (nur N) und Niederkonsistenz- vor
Hochkonsistenz-Mahlung (N-H).
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Mahlplatten | Spaltweite | Aste | Splitter | Faserlinge | Mahlgrad | Feinstoff | Kappa
mm [%] | [%] [mm] [SR] [%] [-]
Grob Referenz | 12,4 1,93 2,63 13 3,33 42,24
Grob 2 mm 7,54 0,64 2,63 12 3,39 44,5
Grob 1 mm 3,3 047 2,62 13 3,70 45
Grob 0,5mm | 3,02 0,23 2,58 13 3,64 k.A.
Fein Referenz | 19,6 2,2 2,75 12 3,09 442
Fein 2 mm 7,54 0,64 2,63 13 3,39 44,7
Fein 1 mm 3,3 047 2,62 12 3,7 45
Fein 0,5 mm 2,2 1,15 2,52 13 3,88 46,27

Tabelle C.1 Vorversuche zur In-Line-Mahlung von Nadelholz-Sulfatzellstoff mit groben und
feinen Mahlplatten. Mahlung bei drei verschiedenen Spaltweiten im drucklosen
Refiner bei 95°C. Die ungemahlenen Proben wurden aus dem Werk in Frant-
schach an verschiedenen Produktionstagen entnommen.

Ergianzende Daten zur In-Line-Mahlung

Fiir chemische Hochausbeute-Zellstoffe ist eine In-Line-Mahlung im Hinblick auf die
Auslegung der Faserlinie, inbesonders auf die verschiedenen Sortierstufen, unerléss-
lich. Abbildung |C.4|zeigt die Reduktion des Splittergehaltes eines Sulfatzellstoffes bei
einer Kappa-Zahl von 90 als Folge des verringerten Mahlspaltes. Die Mahlung von
unvollstandig verkochten Hackschnitzel, auch Aste genannt, fithrt mit zunehmender
spezifischer Mahlleistung zu einem Anstieg der Vibrationen. Die Faserldnge bleibt
bis zu einem Spalt von 1 mm anndhernd unverdndert. Die Faserkrduselung steigt
durch die auf die erweichten unverkochten Hackschnitzel wirkenden Scherkréfte im
Einscheiben-Refiner stetig an. Durch die negativen Auswirkungen eines gestiegenen
Mahlgrades auf die Druckwische und die Faserverluste liegt der Mahlspalt in in-
dustriellen Anlagen zwischen 2 und 3 mm. Tabelle zeigt eine Zusammenfassung
der Vorversuche im Pilot-Refiner zur In-Line-Mahlung von Nadelholz-Sulfatzellstoff
mit Kappa-Zahlen zwischen 42 und 47. Die Zellstoffe wurden an verschiedenen Ta-
gen entnommen und mit zwei verschiedenen Mahlplatten gemahlen. Der Gehalt an
Asten und Splitter nahm - mit einer Ausnahme - mit kleiner werdendem Spalt ab.
Der deutlich hohere Splittergehalt der feinen Mahlplatten bei 0,5 mm Spalt ist ein
Ausreifler, der in den nachfolgenden Versuchen nicht mehr beobachtet wurde (sie-
he Abbildung in Abschnitt [5.2.3). Die Faserlinge wurde beim feinen Platten-
design starker reduziert als beim groben. Der Mahlgrad blieb unverdandert, und der
Feinstoffgehalt stieg tendenziell an. Tabelle zeigt eine Ubersicht der Versuche im
Pilot-Refiner zur In-Line-Mahlung von Sulfatzellstoffen aus dem Werk in Frantschach
und aus dem Werk in Stambolijski. Im Hinblick auf die Ergebnisse aus Frantschach
fithrte die Druckmahlung im Vergleich zur atmosphérischen Mahlung bei gleichem
Mahlspalt zu keiner signifikant grofieren Reduktion der Splitter und der Faserldn-
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Abbildung C.4 Industrielle In-Line-Mahlung von Hochausbeute Nadelholz Sulfatzellstoff
mit einer Kappa-Zahl 90 und einer Konsistenz von 11 % bei vier verschiede-
nen Spaltweiten. Einfluss auf die spezifische Mahlarbeit und Vibrationen im
Refiner (a) und den Splittergehalt, die laingengewichtete Faserlinge und die
Faserkrduselung (b).
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Probenpunkt Aste | Splitter | Faserlinge | Mahlgrad | Feinstoff | Kappa
[%] [%] [mm] [SR] [%] [-]
Fran-Atmos-Referenz 12,4 1,93 2,63 13 3,33 42,24
Fran-Atmos-2 mm 7,54 0,64 2,63 12 3,39 445
Fran-Atmos-1 mm 3,3 0,47 2,62 13 3,70 45
Fran-Atmos-0,5 mm 3,02 0,23 2,58 13 3,64 k.A.
Fran-Druck-Referenz 12,4 1,93 2,63 13 3,33 42,24
Fran-Druck-2 mm 3,12 1,09 2,53 13 3,77 43,36
Fran-Druck-1 mm 2,33 0,84 2,58 13 4,08 44,22
Fran-Druck-0,5 mm 2,1 0,23 2,59 14 3,72 43,87
Stambo-Druck-Referenz | 11,7 041 2,15 14 3,39 53,99
Stambo-Druck-2 mm 6 0,79 2,12 13 3,77 k.A.
Stambo-Druck-1 mm 4,1 k.A. 2,15 14 3,74 55,22
Stambo-Druck-0,5 mm 3,5 k.A. 2,15 13 3,71 55,18

Tabelle C.2 Vorversuche zur In-Line-Mahlung von Sulfatzellstoff mit unterschiedlichen
Kappa-Zahlen im atmosphérischen Refiner bei 95 °C und im Druck Refiner bei
85 °C und 6 bar. Es wurden zwei Zellstoffe aus dem Werk in Frantschach und in
Stambolijski bei drei verschiedenen Mahlspalten untersucht. Bei allen Versuchs-

punkten wurden grobe Mahlplatten verwendet.

ge. Der Mahlgrad und der Feinstoffgehalt hat sich im Vergleich zur atmosphérischen
Mahlung ebenfalls nicht aussagekréftig verdandert. Aufgrund eines Probenahmefeh-
lers resultierte die Mahlung des Stoffes aus Stambolijski bei einem Mahlspalt von 2
mm in einem hoheren Splittergehalt. Der Anstieg der Kappa-Zahl in Folge der Mah-
lung kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass Aste und Splitter ausreichend gut ver-
mahlen werden und somit zu einem hoheren Anteil an starker lignifizierten Fasern
im Stoff fithren. Der Weifsgrad ist mit abnehmendem Spalt dadurch abgefallen.
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Vorversuche zum Knet- und Scheiben-Disperger

Im folgenden Teil sind die Vorversuche im LabormafBstab (siehe Abschnitt zur
knetenden Faserbehandlung angefiihrt. Es hat sich herausgestellt, dass fiir den Knet-
Disperger 30 Gramm atro Zellstoff und fiir den Scheiben-Disperger 60 Gramm atro
Zellstoff je Versuchspunkt optimal sind.

Verwendung von Kunststoffeinsitzen im Knet-Disperger

Wie in Abbildung im Kapitel dargestellt wurde, konnte durch spezielle Kunst-
stoffeinsdtze ein gewisser Zwangsumlauf des Zellstoffes in der Mahlzone des Knet-
Dispergers erreicht werden. Tabelle verdeutlicht den positiven Einfluss der Kunst-
stoffeinsdtze auf den Anstieg der Faserkrduselung.

Einstellung | Umdrehungen | Mahlgrad | Faserkrduselung in %
[°C] [#] [°SR] [Mittelw.] | [Std.-Abw.]
Referenz 0 10,8 9,1 04
ohne Einsitze 1760 10,8 16,5 0,5
mit Einsatze 1760 11 18,3 0,7

Tabelle D.1 Auswirkung der Kunststoffeinsidtze auf den Zwangsumlauf von Zellstoff im
Knet-Disperger. Der Vergleich wurde mit 30 Gramm atro Zellstoff im Knet-
Disperger bei einer Stoffdichte von 35 % bei einer Drehzahl von 60 Umdrehun-
gen pro Minute fiir 30 Minuten durchgefiihrt (1800 Umdrehungen).
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Temperatur | Umdrehungen | Mahlgrad | Faserkrduselung in %
[°C] [#] [°SR] [Mittelw.] \ [Std.-Abw.]
Unbehandelte Referenz
23 \ 0 | 103 [ 91 | 03
30 Umdrehungen pro Minute
25,1 906 12,3 16,9 0,5
24,1 1812 12,8 17,8 0,3
60 Umdrehungen pro Minute
22,5 896 11 16 0,2
23,8 1791 11 18,3 0,7

Tabelle D.2 Einfluss der Drehzahl im Knet-Disperger auf den Mahlgrad und die Faserkrau-
selung. Der Vergleich wurde mit 30 Gramm atro Zellstoff im Knet-Disperger bei
einer Stoffdichte von 35 % und unterschiedlichen Verweilzeiten unter der Ver-
wendung von speziellen Kunststoffeinsdtzen durchgefiihrt.

Einfluss der Drehzahl im Knet- und Scheiben-Disperger

Die Drehzahl im Knet-Disperger konnte stufenlos zwischen 1 und 60 U/min. einge-
stellt werden. Tabelle macht deutlich, dass die Drehzahl im Bereich von 30 und
60 Umdrehungen pro Minute bei vergleichbaren Gesamtumdrehungen im Kneter kei-
nen wesentlichen Einfluss auf den Anstieg der Faserkrduselung und den Mahlgrad
hat. Aus praktischen Griinden wurde fiir die weiteren Versuche die maximale Dreh-
zahl gewdhlt. Die Drehzahl im Scheiben-Disperger konnte stufenlos zwischen 1 und
und 1500 Umdrehungen pro Minute eingestellt werden. Ab einer Drehzahl von mehr
als 1200 Umdrehungen pro Minute kam es durch die im Vergleich zum Deinking-
Stoff hohe Stoffdichte von mehr als 25 % zu starken Vibrationen. Die erlangten Daten
erlauben keine direkte Gegeniiberstellung verschiedener Drehzahlen bei vergleichba-
ren Gesamtumdrehungen. Aus praktischen Griinden wurde die Drehzahl zwischen
800 und 1200 Umdrehungen pro Minute und die Verweilzeit zwischen ein und zwei
Minuten variiert.

Art der Temperierung des Zellstoffes im Knet-Disperger

Das Gehduse des Knet-Dispergers konnte im Gegensatz zu jenem des Scheiben-
Dispergers tiber ein Olbad vorgeheizt werden. Tabelle zeigt, dass in Bezug auf
den Anstieg der Faserkrduselung und des Mahlgrades bei vergleichbaren Bedingun-
gen von rund 80 und 100 °C kein wesentlicher Unterschied in der Art der Temperie-
rung von Zellstoff besteht.

Einfluss der Stoffdichte

Abbildung zeigt den Einfluss der Stoffdichte im Knet- und Scheiben-Disperger
auf den Anstieg der Faserkrduselung und des Mahlgrades. Die Faserkrdauselung sinkt
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Temperatur | Stoffdichte | Mahlgrad | Faserkrduselung in %

[°C] [%] [°SR] [Mittelw.] \ [Std.-Abw.]
Unbehandelte Referenz

23 | 3%9 | 108 [ 91 | 03

Temperierung in Beuteln im Wasserbad

77,9 35,5 10,3 16,9 0,3

94,1 34,7 10 17,2 0,2
Temperierung im vorgeheizten Gerit

81,5 38,2 10,5 17,5 0,5

99,8 39,3 10,5 17,7 0,4

Tabelle D.3 Ansitze zur Temperaturbehandlung von ungebleichten Sulfatzellstoff im Labor
Knet-Disperger. Der Vergleich wurde mit 30 Gramm atro Zellstoff im Knet-
Disperger mit einer Drehzahl von 60 Umdrehungen pro Minute fiir eine Verweil-
zeit von 15 Minuten unter der Verwendung von speziellen Kunststoffeinsitzen
durchgefiihrt.

und der Mahlgrad steigt mit fallender Stoffdichte. Die Unterschiede sind jedoch ab-
hiangig vom Geritetyp. Der Anstieg des Mahlgrades war beim Scheiben-Disperger am
markantesten, wobei der Unterschied bei 1200 Umdrehungen mit 13,5 °SR bei 25 %
Stoffdichte und mit 11 °SR bei 35 % Stoffdichte am grofiten war. Durch eine Austrock-
nung des Zellstoffes und der damit verbundenen Verhornung sowie der Bildung von
unauflosbaren Faserbiindeln (siehe Abbildung sank der Mahlgrad ab 1000 Um-
drehungen wieder ab (siehe Abbildung [D.3).

Abbildung stellt den Einfluss der Stoffdichte auf die Faserkrduselung und den
Mahlgrad dar. Der Einfluss der Stoffdichte war beim Scheiben-Disperger ausgeprag-
ter als beim Knet-Disperger. Im ersteren wurde bei 1000 Umdrehungen und einer
Stoffdichte von 35 % eine Krduselung von 14,3 % beobachtet. Durch eine Reduktion
der Stoffdichte um 10% sank diese um 2,6 % absolut auf 11,7 % ab. Dagegen war
bei vergleichbaren Bedingungen im Knet-Disperger der Einfluss nur 0,9 %. Durch
die offene Bauweise des Scheiben-Dispergers und dem damit verbundenen Anstieg
der Stoffdichte wahrend der Mahlung ist ein direkter Vergleich bei weniger als 1000
Umdrehungen sinnvoll. In diesem Zusammenhang kann festgehalten werden, dass
die Faserkrduselung bei einer dhnlichen Anzahl an Umdrehungen im Knet-Disperger
deutlich hoher liegt als im Scheiben-Disperger.
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Abbildung D.1 Einfluss der Stoffdichte auf den Anstieg der Faserkrduselung und des Mahl-
grades von ungebleichtem Kraftzellstoff im Scheiben- und Knet-Disperger.

Die Mahlung im Knet-Disperger erfolgte bei einer Stofftemperatur von
80°C.

Abbildung veranschaulicht die Unterschiede zwischen dem Knet- und dem
Scheiben-Disperger im Hinblick auf die Faserfibrillierung, die Anzahl der Knicke und
die Faserkiirzung. Die Anzahl der Knicke folgt im Wesentlichen der Faserkrdauselung
in Abbildung Beim Knet-Disperger wurde die geringfiigig hthere Faserkrduse-
lung bei 894 Umdrehungen durch eine grofiere Anzahl an Knicken hervorgerufen. Die
Fibrillierung steigt wenngleich auch in unterschiedlichem Ausmaf} in beiden Gera-
ten mit steigender mechanischer Behandlung an. Bei einer vergleichbaren Anzahl von
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rund 900 Umdrehungen ist der Anstieg der Fibrillierung bei einer Stoffdichte von 35 %
im Knet-Disperger mit 0,9 % am stdrksten. Der Anstieg im Scheiben-Disperger betrug
nur 0,54 %. Eine Reduktion der Stoffdichte um 10 % fiihrt lediglich beim Scheiben-
Disperger zu einem zwischen 0,2 und 0,4 % absolut geringeren Fibrillierungsgrad.
Bei beiden Laborgerédten wurde unabhéngig von der Stoffdichte eine betrachtliche Fa-
serkiirzung beobachtet. Die Reduktion der Faserldnge ist im Scheiben-Disperger we-
sentlich weniger ausgepragt und nimmt nur langsam mit steigenden Umdrehungen
zu. Bei einer vergleichbaren Anzahl von rund 900 Umdrehungen sinkt die Faserldnge
von 2,57 mm im Scheiben-Disperger auf 2,41 mm bzw. um 6 %. Im Knet-Disperger
nimmt die Faserlange um 19 % ab. Bei beiden Gerdten werden die Fasern im Zwangs-
umlauf an den scharfen Kanten der Knetelemente mafigeblich gekiirzt. Durch die
uniiblich scharfkantige Geometrie der Knetelemente konnen wahrscheinlich keine
glltigen Riickschliisse auf Betriebsanlagen im Bezug auf die Faserkiirzung getitigt
werden.
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Abbildung D.2 Einfluss der Stoffdichte auf den Anstieg der Fibrillierung, den Anstieg der
Knicke und die Faserkiirzung von ungebleichten Kraftzellstoff im Scheiben-
und Knet-Disperger.

Abschlieflend kann festgehalten werden, dass bei einer Stoffdichte von 35%
der Anstieg der Faserkrduselung, der Faserknicke und der Fibrillierung im Knet-
Disperger jenen im Scheiben-Disperger um 27 %, 204 % und 9 % tibertraf (siehe Ab-
bildungen und [D.2). Im Gegensatz zum Scheiben-Disperger kam es im Knet-
Disperger zu keinem Anstieg des Mahlgrades.

160



D. Anhang zur 3. Hypothese

~
o

——-Stoffdichte bei 25%

oy
[

—&— Stoffdichte bei 35%

@
o

17

—m- Mabhlgrad bei 25% Stoffdichte /0
S5 —& Mahlgrad bei 35% Stoffdichte / T

—_ - m. —_
£ 50 - - ~ - - ﬁ

- | o,
£ L e // L1335
RS P < o
T ‘ u S oo
= L £
S 40 Chd RN s
a b=

w
w
\.
+
’
’
’
’
’
-
[

N w
w o
N
T
~

N
o
(3}

0 800 1000 1200 2000 2400

Umdrel im

Disperger

Abbildung D.3 Anstieg der Stoffdichte im Scheiben-Disperger mit steigender Anzahl an
Umdrehungen.

Abbildung D.4 Faser- und Blattgefiige in Folge der Mahlung im Knet- und Scheiben-
Disperger. Im linken Teilbereich ist ein stippenfreies Blatt aus dem Knet-
Disperger ersichtlich. Im rechten Teilbereich zeigen die Pfeile Stippen im
Blattgefiige nach der Mahlung im Scheiben-Disperger an.
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Abbildung D.5 Einfluss der spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner der PM8
auf die Fasereigenschaften.

Referenzmahlung an der PM8 zu den Versuchen in Darmstadt

Abbildung zeigt den Einfluss der spezifischen Mahlleistung im Hochkonsistenz-
Refiner der PM8 auf die Faserkrduselung und die Faserfibrillierung. Entgegen den
Beobachtungen in Abbildung[B.4](d) kam es in diesem Fall zu keinem Anstieg der Fa-
serkrdauselung. Die Fibrillierung stieg vergleichbar zum Knet- und Scheiben-Disperger
geringfiigig an. Die Faserlidnge fiel bereits bei einer Mahlleistung von 165 kWh/t ge-
ringfiigig ab und blieb anschliefend unveridndert. In Abbildung[D.6|wird der Anstieg
der Zugfestigkeit (a) und der Verlauf der Bruchdehnung (b) einer nachfolgenden PFI-
Mahlung bei 10 % Stoffdichte illustriert. Die Werte bei Null Umdrehungen stellen die
mechanischen Eigenschaften der vorhergehenden Hochkonsistenz-Behandlung dar.
Bei der Mahlung im Scheiben-Disperger mit 1200 bzw. mit 2400 Umdrehungen und
im Knet-Disperger bei 100 °C kam es zu einem starken Abfall der Zugfestigkeit. Ver-
glichen mit der unbehandelten Referenz fiel die Zugfestigkeit um 43 bzw. 85% im
Scheiben-Disperger und um 52 % im Knet-Disperger bei 100 °C ab. Mit Ausnahme der
Proben aus dem Scheiben-Disperger nahm die Zugfestigkeit zunehmender Mahlung
in dhnlicher Weise zu. Wahrend der Kurvenverlauf bei 4000 Umdrehungen etwas ab-
flacht nahm die Festigkeit der Proben vom Scheiben-Disperger mit 1200 Umdrehun-
gen weiter zu. Aus dem Verlauf der Kurven in Abbildung wird deutlich, dass,
mit Ausnahme der Probe vom Hochkonsistenz-Refiner der PM8, die Bruchdehnung
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durch die Mahlung aktiviert werden musste. Die Bruchdehnung der Probe aus der
betrieblichen Hochkonsistenz-Mahlung sank als einzige mit zunehmender Mahlung
ab.

Versuche zur knetenden Mahlung im MSD RT Pressafiner

Erste Versuchsserie

Abbildung veranschaulicht den Anstieg der Faserkrduselung mit steigender spe-
zifischer Mahlleistung im Hochkonsistenz-Refiner der PMS8. In Ubereinstimmung mit
den Informationen aus Abbildung steigt die Faserkrduselung bis zu einer Mahl-
leistung von 100 kWh/t am starksten und mit steigender Mahlleistung geringfiigiger
an. Der Mahlgrad und die Faserlidnge bleiben nahezu unverdndert. Abbildung
stellt den Einfluss der Stofftemperatur im MSD RT Pressafiner auf die lingenge-
wichtete Faserldnge, die Faserkrduselung und den Mahlgrad bei einer anschliefSenden
Mahlung in der PFI-Miihle bei 10 % Stoffdichte dar. Die um 2 % absolut hohere Faser-
krauselung bei der knetenden Mahlung mit 74 °C bleibt auch nach der Mahlung in
der PFI-Miihle erhalten. Durch die Entwidsserung und die Entquellung des Zellstoffes
sinkt der Mahlgrad im MSD RT Pressafiner auf 10 ab (siehe Abbildung bei Null
Umdrehungen in der PFI-Miihle). Unter Betriebsbedingungen liegt der Mahlgrad vor
der Hochkonsistenz-Mahlung zwischen 12 und 15 °SR.

Zweite Versuchsserie

Die Abbildung veranschaulicht die Faserlinge, die Coarseness und die Entwés-
serbarkeit von Sulfatzellstoff bei der kombinierten Mahlung im MSD RT Pressafiner
sowie im Hochkonsistenz-Refiner bei Andritz Ltd.
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Abbildung D.6 PFI-Mahlung bei einer Stoffdichte von 10 % von ungebleichtem Sulfatzell-
stoff nach der Mahlung im Hochkonsistenz-Refiner sowie im Knet- und
Scheiben-Disperger: Einfluss auf die Zugfestigkeit (a) auf die Bruchdehnung
(b) sowie auf die Zugsteifigkeit (c).
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Abbildung D.9 Einfluss der Stofftemperatur bei der Mahlung im MSD RT Pressafiner und
im Hochkonsistenz-Refiner auf die lingengewichtete Faserlidnge, die Cora-
seness und Entwéasserung sowie Faserkrduselung. Rot und griin eingekreiste
Punkte wurden in der PFI-Miihle gemahlen.
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Abstract The effects of heating lab cooked never dried
kraft pulp from pine and spruce at 5 % consistency to 80,
100 and 120 °C in a pressurized vessel were evaluated
based on various fiber and sheet properties. The settings of
pH and conductivity in the lab trial were chosen in
accordance with operations such as oxygen delignification,
alkaline extraction, washing or storage of pulp in an inte-
grated paper mill. It was found that the tensile strength was
reduced steadily with increasing temperature. Nuclear
magnetic resonance spectroscopy showed that fiber crys-
tallinity and pore size increased at high temperatures
compared to the unheated reference. Crystallinity most
likely affected the fiber flexibility and thus resulted in less
and weaker fiber—fiber bonds. Atomic force microscopy
indicated that the amount of precipitated lignin granules on
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the fiber surface was reduced with increasing temperature.
The roughness of the fiber surface did not significantly
change with temperature and hence did not negatively
influence the tensile strength. It was remarkable that a so
called reversed latency was observed. Instead of a decrease
in fiber curl with temperature, the fiber became signifi-
cantly more curled. A large portion of the losses in tensile
strength was attributed to the increase in fiber curl and
leaching of hemicelluloses from the fiber wall.

Modifikation der Zellwand und Oberfliche von
ungebleichten lignozellulosischen Fasern infolge einer
Temperaturbehandlung — Einfliisse auf die
Zugfestigkeit von ungemahlenem Kraftzellstoff

Zusammenfassung In dieser Studie wurden die Effekte
einer Temperaturbehandlung von ungebleichtem und un-
gemahlenem Kraftzellstoff bei 80 °C, 100 °C und 120 °C
auf die Faser- und Papiereigenschaften in einer umfang-
reichen Laborstudie untersucht. Die Einstellungen von
pH-Wert und Leitfahigkeit der 5 %igen Zellstofflosung
wurden in Anlehnung an die industriellen Bedingungen in
der alkalischen Wische, Extraktion oder Sauerstoff-
Delignifizierung eingestellt. Es wurde gezeigt, dass die
Zugfestigkeit mit zunehmender Temperatur im Labor-
reaktor signifikant geringer wurde. Nuklear Magnet Reso-
nanz (NMR) Spektroskopie zeigte, dass im Vergleich zur
unbehandelten Referenz die Faserkristallinitit und der
mittlere Porendurchmesser der Faserzellwand mit zuneh-
mender Temperatur anstieg. Hochstwahrscheinlich fiihrte
die gestiegene Faserkristallinitit zu einer geringeren
Fasersteifigkeit, wodurch Anzahl und die Festigkeit der
Faser-Faser-Bindungen abnahm. Atom Kraft Mikroskopie
(AFM) belegte, dass die Anzahl der Lignin Granulate an
der Faseroberfliche mit steigender Temperatur signifikant
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abnahmen und somit die Festigkeit nicht negativ beein-
flusste. Die Rauigkeit der Faseroberfliche wurde nur un-
wesentlich beeinflusst und hatte somit keine Auswirkungen
auf die Zugfestigkeit der Laborblitter. Die Temperaturbe-
handlung einer 5 %igen Zellstofflosung fiihrte zu einer
umgekehrten Faserlatenz, das heiflt die Faserkrduselung
nahm mit zunehmender Temperatur zu anstatt ab. Die zu-
nehmende Faserkrduselung und der abnehmende Anteil an
Hemizellulosen in der Zellwand mit steigender Temperatur
hatten ebenfalls einen nicht zu vernachlédssigenden ne-
gativen Einfluss auf die Festigkeitsverluste.

1 Introduction

In an integrated pulp mill, the efficient removal of lignin
from the fiber wall during washing and bleaching is very
important. In bleaching applications, for example, lignin is
usually detached by an alkaline extraction step. The typical
alkaline extraction is performed at pH 10-11.5, at medium
consistency and a temperature from 60 to 90 °C for
60-90 min (Pikka et al. 2000). The removal of lignin is
often improved by using an oxidizing agent in the alkaline
extraction stage. Furthermore, the leaching of lignin
retained in the cell wall after pulp cooking is most effective
at a temperature of 100 °C and at low consistency (Suess
2000).

Welf et al. (2005) investigated the effect of temperature
on the development of the pulp properties in the pulp mill.
They reviewed the similarities between drying and heating
without water removal on the swelling, as shown by the
water retention value (WRV) and the intrinsic viscosity of
pulp. In their work bleached kraft pulp at different levels of
pre-refining was used. The thermal treatment of the wet
pulp suspension in a lab digester resulted in a slightly lower
swelling compared to air dried pulp. No significant influ-
ence of temperature on swelling was found. However, Welf
et al. (2005) found a strong reduction in the degree of
polymerisation (DP) when the pulp was heated without
water removal. Stockman and Teder (1963) postulated
increased fiber brittleness when pulps were boiled without
water removal. This was indicated by an unacceptable
freeness after refining. They explained this phenomenon by
a higher crystallinity of fibers after the heat treatment. A
reduction of tensile strength at temperatures above 120 °C
was also found by Stockman and Teder (1963).

The previous work in the area of cellulosic fiber treat-
ment in the pulp mill indicated that there are several con-
ditions which affect the pulp and paper properties of
softwood kraft pulp: a high temperature, alkaline condi-
tions or a harsh mechanical treatment were found to impair
the pulp quality of never-dried refined and unrefined kraft

pulps.
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The present work focuses on the effects of temperature
on the leaching of lignin in the pulp washing line as well as
in the storage towers of an integrated kraft pulp mill.
Preliminary studies showed a tremendous increase in the
brittleness of pulp indicated by an increase in fiber cutting
during PFI beating. The influence of the bulk and the
surface properties of fibers such as the total fiber charge,
the intrinsic viscosity of pulp, the fiber crystallinity, the
fiber shape and the amount of hemicelluloses will be
highlighted. Furthermore the importance of the fiber sur-
face roughness and the amount of precipitated lignins on
the fiber surface for the tensile strength and stretch of
unbleached kraft paper is discussed.

2 Materials and methods

Unbleached softwood lab cooked kraft pulp from spruce,
pine chips as well as pulp from a continuous industrial
digester at given mixture of pine and spruce, taken after the
washing line, were used in this study. The average kappa
number, measured according to ISO 302: 2004b, was 39
where as the pulp yield was 49 %. All knots and shives
larger than 0.15 mm were removed from the pulp. A
consistency of 5 %, a pH of 8.5 and a conductivity of
14.4 mS cm™" was set to the pulp and then treated at 80,
100 or 120 °C for 1 h in a sealed rotating lab reactor.
Unheated reference pulps were used for comparison. All
pulps were then disintegrated with cold tap water at 1.5 %
consistency for 2 min before sheet making.

2.1 Tensile properties

Restrained as well as freely dried sheets were made for
further tensile tests. The swelling, described as water
retention value (WRYV), fiber morphology, rewetted zero
span tensile strength and hemicelluloses content were also
studied in the first round. Nuclear Magnet Resonance
(NMR) spectroscopy, Atomic Force Microscopy (AFM) as
well as measurements of the intrinsic pulp viscosity and the
bulk charge of the pulp were used to characterize and
interpret the effects on the tensile properties.

The restrained dried sheets were made according to ISO
5269-2: 2004a. For the freely dried sheets, the wet fiber
web was pressed between two metal wires and four sheets
of plotting paper in a hydraulic press to a dry content of
40 %. The consolidated paper web was then dried on a
Teflon plate in a convective oven at 105 °C. All sheets
were tested according to ISO 1924-3: 2005.

The rewetted Zero-Span tests were made with a Pulmac
3000 tensile tester. Four sheets per trial point at a basis
weight of 45 g m~> were made in a Rapid Kothen sheet
former according to ISO 5269-2.
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2.2 Fiber morphology and fiber swelling

The morphology of the fibers was analyzed using a Metso
Kajaani Fiberlab. In order to increase the accuracy of the
results, six samples containing roughly 8,000 fibers each
were analyzed per trial point. For the water retention value,
roughly 8-12 g oven dry mass of wet fibers were thor-
oughly rinsed with deionized water several times to a final
conductivity <10 uS cm™'. The pulp suspension was then
set to pH 9.1 with a few drops of caustic soda and the liquid
was allowed to stand for 30 min. The pulp was then
dewatered to roughly 20 % oven dry mass in a suction
strainer before the 4 probes per trial point were centrifuged
at 4,000 rpm for 30 min.

2.3 Hemicelluloses content

The amount of hemicelluloses in the pulp was analyzed
using acid hydrolysis and High Performance Liquid
Chromatography (HPLC). A sample with 0.2 g of ground
pulp was wetted with 2 ml 68 % sulphuric acid in a capped
50 ml flask at 40 °C for 90 min. The pulp was then diluted
with 48 ml of deionized water. The hydrolysis was per-
formed in an oven at 93 °C for 10 h. The sulfate ions in the
solution were then removed with barium hydroxide (Bjerre
et al. 1996). The solution was then filtered through 0.45 pum
nylon syringe filters and injected in a Dionex DX-600
HPLC with no additional treatment. The two columns,
Carbopac PA20 3 x 30 mm and Dionex Carbopac PA
203 x 150 mm, have been flushed before analysis with
deionized water and then with 0.1 m NaOH. For each
temperature, two samples were analyzed.

2.4 Total fiber charge

The total charge measurements were based on the findings
by Katz et al. (1984). The method is based on the titration
of a fully protonated pulp from acidic conditions with a
base to de-protonate the acidic groups in the pulp. The
measured changes in the conductance are associated with
changes in the concentration of the hydrogen and hydroxyl
ions, the two most highly conductive ions. Thus the total
charge per gram dry fiber can be calculated. Roughly 6-7 g
oven dry mass of pulp was diluted with deionized water to
a consistency below 1 %. The suspension was then adjus-
ted with hydrochloric acid to pH 2 in order to protonate all
the weak acidic groups originating from carboxylic acid
and phenols in the pulp. In order to fully exchange the pulp
to the hydrogen-form, the liquid was allowed to stand for
30 min before the pulp was filtered off and was thoroughly
washed with deionized water to a conductivity below
5uS cm™'. Approximately 1 g of the filtered pulp in
hydrogen form was then diluted with 10 ml of 0.001 m

NaCl, 5 ml of 0.01 m HCI and 485 ml deionized water.
The suspension was titrated with 0.05 m NaOH according
to Katz et al. (1984).

2.5 Pulp strength as measured by the intrinsic viscosity
of pulp

In order to get an indication whether chain scissions
occurred during the heat treatment analysis according to
SCAN CM 15: 1999 was made. Approximately 0.4 g of
oven dry pulp was diluted with 25 ml deionized water for
10 min. Then 25 ml of a 1 M copper ethylene diamine
solution was added to the diluted pulp suspension. The
solution was shaken for 15 min to dissolve the pulp. The
intrinsic viscosity was analyzed with a capillary visco-
simeter from Saveen & Werner AB.

2.6 Solid-state '*C CP-MAS NMR spectroscopy
to investigate the crystallinity of pulp

Never-dried samples of treated kraft pulp were fitted into
4 mm zirconium oxide MAS rotors for subsequent '*C CP-
MAS NMR analysis. All spectra were acquired on a Bruker
Avance DPX300 NMR spectrometer, operating at
75.46 MHz '>C NMR resonance frequency. The spec-
trometer was equipped with a 4 mm 'H/BB CP-MAS
probe, the sample spinning speed was 4 kHz, and 'H
decoupling was afforded by the SPINAL-64 pulse
sequence (Fung et al. 2000). NMR measurements were
performed at room temperature (T = 26 °C) and involved
the following acquisition parameters: acquisition time
30 ms, cross-polarization (CP) contact time 1 ms, repeti-
tion interval 2 s, 2,048 accumulations. Chemical shifts
were referenced to TMS = 0 ppm (TMS = Tetramethyl-
silane) using adamantane as external reference. All
acquired FIDs were Fourier transformed without apodiza-
tion. Zero- and first-order phase correction and linear
baseline correction yielded the final spectra.

Cellulose '*C CP-MAS NMR spectra were analyzed by
line-shape deconvolution of the AGU-C4 signal region. All
line-shape analyses were performed with the Solver tool in
Microsoft Excel ™. Line-fitting of the AGU-C4 resonance
was afforded according to Larsson et al. (1997) with a
modification as introduced by Zuckerstaetter et al. (2009).

2.7 H T; NMR spectroscopy to investigate the pore
size distribution of pulp

Never-dried samples of treated kraft pulp were soaked in
an excess of deuterium oxide, centrifuged at 3,000g for
15 min, placed into 10 mm oven dry NMR tubes and
sealed. ’H T; NMR experiments were conducted on a
Bruker Avance DPX300 NMR spectrometer operating at
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46.07 MHz “H NMR resonance frequency. The spectrom-
eter was equipped with a 10 mm 'H/BB observe probe.
NMR measurements were performed at room temperature
(T =26 °C) and ’H T: NMR relaxation times were
determined using the inversion recovery technique.
Relaxation profiles were recorded with 24 delay times and
8 accumulations per increment. The determination of the
parameter and of average pore widths was afforded as
described by Andreasson et al. (2003).

2.8 Atomic force microscopy

An Asylum Research MFP 3D AFM (Binnig et al. 1986)
equipped with a closed loop scanner and an Asylum
Research Fluid Cell in open configuration was employed.
All measurements were performed in Tapping Mode (Bar
et al. 1997) in water, where the fibers were kept constantly
wet. The probes used were Olympus AC240TS AFM
probes with a resonance frequency of 70 kHz in air and a
driving frequency of 30 kHz in water. The typical tip
radius is <10 nm and the cantilever stiffness is 1-4 N m™".
The fast scan axis along the cantilevers’ long axis was set
perpendicular to the direction of the main fiber axis with a
scan speed of 3.75 um s~' for 10 pm x 10 pm scan sizes
and 3 pm s~ ' for 2 pm x 2 pum scan sizes. A hard tapping
was applied with a damping ratio r, (=As,/Ao) lower than
0.5. To investigate the never dried kraft pulp fibers by
AFM, single fibers had to be extracted from the pulp. The
extraction was performed in distilled water by pulling a
fiber out with fine tweezers. To ensure that the fiber would
not dry, it was placed in a water droplet, so that the very
ends stick out and were fixated afterwards with nail polish
on a silicon substrate. The RMS roughness values were
calculated after a subtraction of a third order polynomial
background along the x-axis. This procedure eliminates the
influence of local fiber curvature.

3 Results and discussion
3.1 Effects on tensile properties

In an early report, Jayme (1958) pointed out the impor-
tance of the fiber morphology (e.g., the fiber length, the
cell wall thickness, the fiber deformations and the amount
of fines), the physical fiber properties (e.g., the average
degree of polymerization), the chemical fiber properties
(e.g., the content of cellulose, hemicelluloses and lignin),
the topochemical fiber properties (e.g., the amount of
hemicelluloses on the fiber surface) and the physico-
chemical fiber properties (e.g., the swelling properties of
pulp) with respect to the performance properties of paper
products.
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Although Welf et al. (2005) found strong similarities
between the drying and the heating of moist pulp to tem-
peratures between 125 and 175 °C without water removal
as regarding the loss in the fiber swelling, however, no
clear trend was found between the temperature and the
water retention value. In another early study, Stockman and
Teder (1963) investigated the thermal sensitivity of
bleached and unbleached kraft and sulphite pulps at a given
dry content by treating a sealed pulp pad at temperatures
from 70 to 200 °C. It was found that bleached sulfate pulp
became more brittle when treated at temperature above
120 °C, which indicated a potential loss in tensile strength
above a critical temperature. This potentially detrimental
effect of boiling unbleached kraft pulp at temperatures
above 120 °C was experimentally investigated and verified
by Leitner (2010): it was shown that the tensile strength
was dramatically reduced at 175 °C. Similar effects were
also found by Sjoberg and Hoglund (2005) when
unbleached kraft pulp was refined at 175 °C. However, the
effects of moderate treatment temperatures have not yet
been investigated in detail.

Hence in the present study, a series of unbleached never-
dried pulps were subjected to temperature treatments far
below this critical temperature. Figure 1 summarizes the
effects on tensile strength of restrained dried sheets
(Fig. 1a) and on tensile stretch of freely shrunken sheets
(Fig. 1b) when unbeaten spruce, unbeaten pine and
industrially cooked spruce and pine pulp were subjected to
heat treatments at 80, 100 and 120 °C in a sealed lab
vessel. As evident from Fig. 1a, the tensile strength of the
dried sheets deteriorated significantly with increasing
temperature in comparison to sheets obtained from pulps
that were not heated at all. The significant losses in tensile
strength appeared already upon heat treatments at tem-
peratures far below 120 °C. However, the tensile stretch of
paper sheets was not affected at all by the heat treatments
(Fig. 1b).

The observation of this decoupling of tensile strength
and tensile stretch is highly remarkable, because it was
earlier hypothesized that a significant increase of fiber curl
with increasing temperature would supposedly positively
affect the stretch (Mohlin et al. 1996).

Similar effects of decoupled tensile stretch and strength
was observed in yet unpublished work, when pulp was
mixed with a de-bonding agent; tensile stretch was not
developed below a critical level of tensile strength. Since
decoupling was observed for industrial- and laboratory
cooked pulp, there may be a more fundamental reason of
these paper properties

One possibility to explain the observed decoupling of
the tensile properties is that leaching and re-precipitation of
lignin particles onto the fiber causes the fiber—fiber bond
strength to deteriorate and thereby affect the tensile
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properties. To test this hypothesis, the amount of re-pre-
cipitated lignin was studied in dependence of the heat
treatment conditions.

On the other hand, the pre-washed industrially cooked
pulp also showed decoupled tensile properties after heat
treatment, which means that also the increased fiber surface
roughness (Schild Schild 2011) rather than the re-precipi-
tated lignin granules may be the main cause for the
observed altered bond strength. Hence the fiber surface
roughness and morphology were studied after various heat
treatment protocols.

Another possible explanation is a lower shrinkage dur-
ing sheet drying due to stress relaxation of pulp fibers
during the heat treatment. This and other possible
hypotheses will be discussed later in the following sections.

3.2 Lignin leaching and re-precipitation

In a first series of measurements, the effect of heat treat-
ment on the leaching of lignin, removal of lignin granules,
degree of lignin re-precipitation on the fiber surface and
amount of retained hemicelluloses was investigated.

The amount of leaching residual lignin was estimated by
the change in kappa number and the amount of

hemicelluloses. Atomic force microscopy was used to
examine the amount of re-precipitated lignin on the fiber
surface and to evaluate the effect of heat treatment on the
surface roughness of the pulp.

The lab cooked pulps showed a linear decrease from
kappa 39 to kappa 32 (Fig. 2). Most of the residual lignin
particles were removed from the fiber wall and, due to
hardly any changes in brightness, only an insignificant
amount may have been re-adsorbed onto the fiber surface.
The sum of arabinose, xylose, galactose and mannose
retained in the fiber was significantly reduced from 16.25 to
15.67 % for the pine samples (Fig. 2). It is most likely that
even more hemicelluloses were leached from the outermost
layers and resulted in a less swollen fiber surface available
for establishing fiber—fiber bonds. In contrast, no significant
trend on the reduction of the hemicelluloses was found for
spruce (Fig. 2).

The phenomenon of the leaching of residual lignin
macromolecules from the fiber wall is well known (Eri-
ksson and Gren 1997; Li and MacLeod 1993; Li et al.
1996; Favis et al. 1983a, b) and relevant for washing,
storage and bleaching of pulp. The main driving factors for
the rather slow extraction of residual lignin fractions from
the fiber cell wall are temperature and treatment time
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(Favis et al. 1983b), pH and conductivity which affect the
fiber wall pore sizes (Favis et al. 1983a), the total amount
of lignin as reflected by the initial kappa number (Eriksson
and Gren 1997, Mishra et al. 2003) and the presence of
oxygen influencing chemical peeling reactions (Li et al.
1996). The kinetics of the extraction of lignin from the
fiber wall by diffusion depend on the molecular size of
the lignin fragments, the pore size of the pulp fiber and the
electrostatic interactions between lignin and the fiber wall
components (Li et al. 1996).

3.3 Fiber surface roughness

Atomic force microscopy (AFM) was used to examine
changes in the fiber surface roughness and to gather
information related to lignin re-precipitation (Ganser
2011). From 10 pm x 10 pm AFM scans, the surface root
mean square (RMS) roughness was calculated and
2 um x 2 pm scans were used to determine the diameter
and the coverage of the lignin precipitations. Figure 3a
shows a 10 um x 10 pm AFM topography image of a
100 °C treated pine fiber. Higher resolved AFM ima-
ges 2 um x 2 pum image, see Fig. 3b, clearly show some
lignin granules on the microfibrils. The amount of lignin of
the fiber surface of spruce (S1 layer) and pine (primary
wall) tended to be reduced with increasing temperature in
most observations. However, the high standard deviation of
the results did not allow more precise conclusions. For the
same reason, no significant trend was found for the RMS
roughness.

3.4 Bulk fiber properties
Figure 4 summarizes the effect of heat on the average fiber

curl and the fiber crystallinity. In Fig. 5 the fiber swelling
and the average pore size is shown.
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The average fiber curl increased with increasing tem-
perature for the spruce samples (Fig. 4). The pine fibers did
not show such a steady increase in fiber curl. The phe-
nomenon of stress relaxation is well known for mechanical
pulps, where the fiber curl of high consistency refined pulps
is reduced during an atmospheric heat treatment. The
resulting fiber straightness after the so called latency-
treatment of mechanical pulp is related to the softening of
lignin and hemicelluloses (Htun et al. 1988) and the
structural organization of the cell wall components (Sal-
men et al. 1985). It was remarkable that a reversed latency
was observed when the unrefined pulp fibers became
curlier after heat treatment (Fig. 4). As indicated by AFM
microscopy, a possible cause for lower average fiber curl of
pine in the present study could be the remainder of the
primary wall.

Figure 5 shows the fiber swelling as indicated by
the water retention value and the average pore size. The
swelling of pine and spruce correlated well with the
amount of retained hemicelluloses in the pulp (see also
Fig. 2). This effect is related to the high amount of weakly
acidic groups in the hemicelluloses, which cause the fiber
to swell, mainly due to the formation of a Donnan equi-
librium. Figure 6 illustrates the total charge of pulp, as
influenced by the acidic groups of oxidized lignin and
hemicelluloses. A remarkably low total charge of around
70-75 peq g~ was found in spruce and pine pulp (see
Fig. 6) when compared to the results of Andreasson et al.
(2003). In their study, it was also found that the total charge
linearly decreased with the yield which was most likely
related to the removal of hexene-uronic acid and lignin
from the fiber wall during pulp cooking.

As evident from Fig. 2, there was a significant amount
of weakly bound and temperature instable hemicelluloses
that were removed from the primary wall of pine at 120 °C.
The amount of arabinose, which is compared to other
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Fig. 3 AFM topography images from a pine fiber surface. a 10 pm x 10 um AFM scan, z-scale: 1,000 nm. The black square marks the position of
(b). b2 pm x 2 pm AFM scan, z-scale: 250 nm. Image (b) was used to determine the diameter and the coverage of fibrils with precipitated lignin
Abb.3 AFM Aufnahmen der Faseroberfliche von Kiefer. (a) 10 pm x 10 pm AFM Aufnahme bei eine Auflosung in z-Richtung von 1000 nm. Das
schwarze Quadrat markiert die Position der zweiten Aufnahme (b). (b) 2 pum x 2 um AFM Aufnahme bei einer Auflosung in z-Richtung von
250 nm. Abbildung (b) wurde fiir die Bestimmung des Durchmessers und der Bedeckung der Faseroberfliche mit prézipitiertem Lignin

herangezogen

Fig. 4 Effects of boiling
unbleached never-dried kraft
pulp fibers in a sealed lab vessel
at 80, 100 and 120 °C on the
average fiber curl and the
amount of crystalline domains
in the pulp

Abb. 4 Einfliisse der
Temperaturbehandlung von
ungetrocknetem Kraftzellstoff
in einem geschlossenen
Behiltnis auf 80 °C, 100 °C und
120 °C auf die mittlere
Faserkrauselung und auf die
Faserkristallinitit

Fig. 5 Effects of boiling
unbleached never-dried kraft
pulp fibers in a sealed lab vessel
at 80, 100 and 120 °C on the
water retention value and the
average pore size of pulp

Abb. 5 Einfliisse der
Temperaturbehandlung von
ungetrocknetem Kraftzellstoff
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Behiltnis auf 80 °C, 100 °C und
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sugars thermally more instable due to the furanosic struc-
ture, was removed to a higher extent. By the forming of
oxalic acid at elevated temperatures, the leaching of arab-
inose might also have caused the significant decrease of the
intrinsic viscosity of pine (Fig. 6).

Figure 5 shows the average pore size after the high
temperature treatment. In the present study, the average
pore size increased in a similar manner for both pulps from
14 to 15 nm. Andreasson et al. (2003) investigated the
effect of removal of cell wall substances from spruce and
pine during alkaline cooking on the swelling and the
average pore size at any given yields down to 30 %. The
resultant average pore size in the present study was in
agreement with their values. Andreasson et al. (2003) also
found a fairly good correlation between the average pore
size and the swelling. However in the present study, the
average pore size is a result of opening up the fiber
structure by removing substances from the cell wall, as
well as reducing the pore sizes by hornifying the fibers
similar either to drying (Welf et al. 2005) or to high tem-
perature treatment such as pressurized high consistency
refining (Sjoberg and Hoglund 2007). The combination of
both effects might be the reason why no correlation was
found between the average pore size and the swelling.

The swelling of fibers (Jayme 1958) as well as the fiber
deformations (Mohlin et al. 1996) are very important
parameters that significantly influence the tensile properties
of paper.

In the present study, the swelling (Fig. 5), which is
referred to the mass of water per mass oven dry fiber, was
characterized by the water retention value. Other methods to
determine the swelling are described elsewhere (Maloney
et al. 1999; Luukko and Maloney 1999; Stone and Scallan
1967). Fiber swelling, for example, is influenced by the
internal fiber structure (Somwang et al. 2002), the yield and
the amount of charged groups in the fiber wall (Carlsson
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et al. 1983; Andreasson et al. 2003), the chemical environ-
ment (Lindstrom 1980), the drying (Welf et al. 2005) and the
mechanical beating (Mohlin and Salmen 2005). The swell-
ing gives an indication regarding the conformability of fibers
during sheet forming. Higher swollen fibers most likely
result in higher number of fiber—fiber bonds as well as in a
higher bonded area. As opposed to spruce, pine pulp in the
present study showed a lower swelling after the heat treat-
ment and thus explained to some extent the reduced tensile
strength at increased temperature.

It is also commonly known that a high number of fiber
deformations, such as knodes, microcompressions, kinks
and fiber curl have a significantly negative influence on the
tensile strength (Mohlin et al. 1996) due to a noticeably
reduced number of fiber—fiber bonds at a given fiber length.
However, the bulk, the porosity of paper and the tensile
stretch is positively influenced by the number of fiber
deformations. In the present study, pine pulp exhibited a
decreased average fiber curl (Fig. 4) and a lower fiber
swelling (Fig. 5) at 100 and 120 °C. Other reasons for the
reduced tensile strength of pine at increased temperature
than the reduced swelling will be further discussed later in
the report.

However, the spruce pulp did not show such a behavior
in curl and swelling compared to pine. Besides only minor
changes in swelling, the fiber curl increased significantly
with increasing temperature. A significant increase of
curled spruce fibers by more than 2 % compared to the
unheated reference sample was exhibited (Fig. 4). Such a
great increase in fiber curl is usually observed when pulp is
refined in a medium consistency mixer or in a high con-
sistency refiner. It was found in the literature, that the
increase in fiber curl has a very strong negative effect on
the tensile strength (Mohlin et al. 1996). Hence it was
concluded that the tensile strength of spruce pulp was to a
very large extent solely affected by the fiber curl.
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3.5 Effects on the intrinsic viscosity, the zero-span
tensile strength and the fiber crystallinity

As shown in Fig. 1a, the decrease in tensile strength was
quite similar for pine and spruce pulp. However at 120 °C,
the fiber curl of spruce was significantly higher compared to
pine whilst the swelling was nearly the same. Hence it was
concluded for pine, that the fiber strength or the fiber—fiber
bond strength must have been altered during the heat treat-
ment. In order to shed some more light on these differences,
the intrinsic viscosity, the rewetted zero-span tensile strength
and the crystallinity of pulp was investigated.

The order of cellulose was also investigated using NMR
spectroscopy. The crystallinity of pulp increased equally
for both pulps boiled at 120 °C from 50 to 55 % (Fig. 4).
The increase in crystallinity occurs from hornification, as
observed for example in recycled pulps (Tschirner et al.
2007). In their study, it was concluded that the lower bond
strength of hornified pulps was related to the lower fiber
flexibility due to increased crystallinity. However, in the
present study, spruce and pine showed a similar increase in
crystallinity and hence a very similar negative effect on the
fiber—fiber joint strength was expected.

Similarities have been found between the rewetted zero-
span tensile strength and the intrinsic viscosity (see Fig. 6).
Results from both methods showed a remarkable drop at
120 °C for spruce. The rewetted zero-span tensile strength
is commonly used to estimate the strength of pulp and is,
for example, influenced by the number of fiber defects
(Mohlin et al. 1996), the order of cellulose (Mohlin et al.
2003) and the degree of polymerization (Wathen 2006).
Mohlin et al. (1996) showed that the zero-span test is
strongly influenced by the straightness of the fiber. Lower
fiber straightness reduced the zero-span tensile index. Since
the fiber curl differed significantly with temperature, the
results from the rewetted zero-span have to be interpreted
very carefully. In the present study, it was concluded that
the pulp strength of pine had a strong effect on the lowering
of tensile strength with increasing temperature. As already
mentioned, the increase in fiber curl had a similarly neg-
ative effect on tensile strength of spruce.

4 Conclusion

The tensile strength of pulp treated under atmospheric and
pressurized conditions showed a significant reduction in
tensile strength and an unexpected behavior in tensile
stretch. The first hypothesis here was that the tensile
properties were negatively influenced by re-precipitated
lignin particles on the fiber surface and an increase in
surface roughness. However, none of the events occurred

during heat treatment of pine and spruce pulp and thus this
theory was discarded.

Furthermore, the increase in fiber crystallinity was seen
for both pulps and is commonly observed in recycling of
chemical pulps. The increase in crystallinity relates to a
decrease in fiber flexibility (Tschirner et al. 2007) and thus
negatively influenced the structural density, the bonded
area and tensile properties of pine and spruce.

Since pine and spruce differed in terms of fiber curl,
swelling and intrinsic viscosity, it was concluded that two
different mechanisms resulted in a similar decrease of
mechanical properties.

Spruce did not exhibit a significant reduction in swelling
nor severe changes in pulp strength as indicated by the
intrinsic viscosity and the zero-span tensile strength. Hence
it was concluded that the increased average fiber curl and
the increased crystallinity resulted in decreased sheet
density and in less and weaker fiber—fiber bonds.

As opposed to spruce, pine did not show a clear trend in
the average fiber curl, which was most likely related to the
remainder of the primary wall and the softening of cell wall
components during heat treatment. Pine also showed a
significant reduction in fiber swelling which was most
likely influenced by predominantly removed hemicellu-
loses from the fiber surface. Thus it was assumed that pine
exhibited a less swollen fiber surface which probably
negatively influenced the bond strength. However a
remarkable reduction of the pulp strength was also found
with increasing temperature, which negatively influenced
the tensile properties.

However, it remained remarkable that the tensile stretch
was not increased for the industrial and laboratory cooked
pulps. Similar effects occurred in an unpublished work,
where pulp was mixed with a de-bonding agent and tensile
stretch was not developed below a critical level of tensile
strength. The reduced fiber flexibility, which most likely
also affected the area in the fiber—fiber bonds, might have
had a similar effect. The reduced shrinkage in the sheet
drying due to stress relaxation of pulp fibers during heat
treatment was another hypothesis that could explain the
decoupled tensile properties.
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Abstract The effect of heating lab- and mill cooked
refined and unrefined unbleached kraft pulp in a rotating
lab reactor at different temperatures, pH and consistencies
was evaluated based on sheet and fiber properties. The
observed significant decrease in tensile strength with
increasing temperature was attributed to the drop in fiber
bendability and to the drastic increase in fiber curl. The
increased fiber curl at increased temperature (labelled as
“reversed latency”), was attributed to two potential
mechanisms: (a) the removal of hemicelluloses from the
fiber bulk and the re-aggregation of the fibrillar cell wall
structure and (b) the local damage of the fiber surface and
the presence of the fully softened hemicelluloses—lignin-
matrix which caused the fiber to bend and kink.

Modifikation der Zellwand und Oberfliche von
ungebleichten lignozellulosischen Fasern infolge einer
Temperaturbehandlung: Einfluss der Faserlatenz von
PFI gemahlenem Kraftzellstoff

Zusammenfassung Indieser Studie werden die Faser- und
Papiereigenschaften von ungebleichtem ungemahlenem und
PFI-gemahlenem Kraftzellstoff in Folge einer Behandlung
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bei unterschiedlichen Temperaturen, pH-Werten und
Konsistenzen untersucht. Die FErgebnisse zeigten beim
gemahlenen Zellstoff einen signifikanten Abfall der
Zugfestigkeit mit steigender Temperatur. Die gesunkene
Zugfestigkeit wurde mit einer geringeren Faserflexibilitit
und einem signifikanten Anstieg der Faserkrduselung mit
steigender Temperatur begriindet. Die steigende Faserkra-
uselung, gekennzeichnet als “reversed latency”, wurde zwei
moglichen Mechanismen zugeschrieben: (a) dem Hera-
uslosen von Hemicellulosen aus der Faserwand und der
daraus resultierenden Reaggregation der fibrilldren
Zellwandstrukturen und (b) einer lokalen Schadigung der
erweichten Faserwand in Folge der Temperaturbehandlung,
wodurch die Fasern lokal knickten.

1 Introduction

The mechanical properties of paper are influenced by the
properties of the pulp such as average length, flexibility or
shape of the refined fibers as well as by the conditions
during forming, wet pressing and drying of the fibrous
network.

The characteristics of pulp are affected by the physical
treatments during processing (e.g., harsh discharge from a
digester, medium consistency treatments in pumps, low
consistency refining or drying) and the chemical treat-
ments (e.g., alkaline extraction in pulping and bleaching).
The effects of hot alkaline extraction were summarized in
a previous study (Leitner et al. 2013), where a strong
negative effect of temperature on the tensile strength of
unbeaten unbleached kraft paper was found. The deteri-
oration of tensile strength with increasing temperature
was related to the leaching of hemicelluloses, decreases
in fiber bendability and swelling and in pulp strength of
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pine. Loss in fiber bendability was indicated by the
observation of a significant increase in fiber crystallinity.
This phenomenon was referred to as the reversed latency
effect of spruce, where the fiber curl increases with
increasing temperature. The overall effects of the heat
treatment displayed strong similarity of the hot alkaline
extraction, i.e., storage of pulp at elevated temperature
without removal of water, to the drying of paper (Welf
et al. 2005).

Stockman and Teder (1963) reported an increased brit-
tleness of kraft pulp fibers after heat treatment above
120 °C. This increased brittleness was indicated by a
higher generation of fines after PFI beating. One specific
goal of this present work is to investigate if the heat
treatment influences the fiber bendability as measured by
the STFI Fibermaster (Karlsson et al. 1999) and, hence, to
show if there are strong similarities to drying (Welf et al.
2005).

In continuation of a previous study (Leitner et al. 2013),
the present work focuses on the characteristics of slightly
mechanically weakened unbleached sulphate pulp in the
pulp washing stages of an integrated pulp mill. Such
mechanical distortions in the fibers possibly originate from
the digester discharge (Knutsson and Stockman 1958;
MacLeod and Pelletier 1987; Nyholm et al. 2001), the
inline-refining of high-kappa pulps or from harsh condi-
tions in medium consistency treatments (Bridnnvall 2007;
Ellis et al. 1997; Seth and Bennington 1995). Similar
weakening of the fiber also occurred during enzymatic
treatments of bleached kraft pulps (Mohlin and Pettersson
2002).

In order to simulate a mechanically weakened fiber,
unbleached lab- and mill cooked pulps were refined at
2000 revolutions in a PFI mill and then diluted to low
consistency before they were heat-treated in a rotating
digester at 3 different temperatures (80, 100 and 120 °C).
Beating results in a weaker outer fiber cell wall by
locally shearing off some fines from the primary or even
the secondary wall and also leads to internal delamina-
tions causing the fiber wall to swell more at a given
chemical environment (Lindstrom 1980). A higher
amount of water in the pulp, meaning a higher degree of
swelling, influenced the conversion of amorphous
domains into crystalline domains of cellulose upon the
heat treatment of spruce sulphite pulps (Roffael and
Schaller 1971). Thus, a hypothesis was that the alteration
in the degree of crystallinity and the local weakening of
the fiber surface during the heat treatment would explain
some of the effects from the reversed latency. Further-
more, the fiber flexibility was analyzed. To confirm the
theory postulated in the preceding study (Leitner et al.
2013), PFI-beaten kraft fibers were compared to the
response of unbeaten pulps.
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2 Materials and methods
2.1 Experimental

The heat treatment of unbeaten and beaten unbleached
softwood kraft pulp (Kappa 40, yield 49 %, 6 % residual
lignin) was carried out in a rotating lab reactor at tem-
peratures between 80 and 120 °C. The laboratory experi-
ments were split into three batches with only marginally
different conditions.

For the first batch, the trials were carried out as
described in a previous study (Leitner et al. 2013), where
unbeaten and unbleached laboratory cooked kraft pulp
from spruce and pine was treated at 80, 100 and 120 °C for
1 h in a rotating lab reactor. The pulp was adjusted with a
buffer to pH 8.5 and set to 5 % consistency with deionized
water before the heat treatment. After the heat treatment,
the pulp was thoroughly washed through a funnel equipped
with a conventional metal wire. Then the pulp was disin-
tegrated at 1.5 % consistency for 2 min before sheet
making. In the present study, the same pulp from pine,
spruce and a mixture thereof as used in the previous study
(Leitner et al. 2013), was beaten in a PFI-mill at 2000
revolutions before the heat treatment.

For the second batch, industrially washed unbleached
kraft pulp from a given mixture of spruce and pine was
taken immediately from the end of the washing line of a
continuous Kamyr digester. PFI-refined and unrefined
pulps were treated only at 120 °C as carried out in the first
batch. This was done so because more material was needed
to perform further analysis such as NMR spectroscopy,
fiber bendability, scanning electron microscopy or fiber
surface charge.

For the third batch, some of the remaining refined and
unrefined pulp from the surface charge samples of the
second batch was adjusted with the buffer to pH 8.5 and
then diluted to 0.2 % consistency prior to the heat treat-
ment at 120 °C in the rotating lab reactor. Well disinte-
grated flash dried pulp was also treated in the same way.
This pulp was used to examine the fiber kinks and fiber
bendability.

2.2 Tensile properties

Totally restrained as well as freely dried sheets were made
only from the first batch of pulp. The restrained dried
sheets were made according to ISO Standard (2004). For
the freely dried sheets, the wet fiber web was pressed
between 2 metal wires and 4 sheets of plotting paper in a
hydraulic press to a dry content of 40 %. The consolidated
paper web was then dried on a Teflon plate in a convective
oven at 105 °C. All sheets were tested according to ISO
1924-3 (2005).
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2.3 Fiber curl and fiber swelling

The samples for the fiber curl and the fiber swelling [i.e. the
water retention value (WRV)] were taken from the pulp
from the first batch. The morphology of the fibers was
analyzed using a Metso Kajaani Fiberlab. The focus was
drawn on the average fiber curl of the whole pulp which is
the sum of bents and kinks in the fiber. In order to increase
the accuracy of the results, 6 samples containing roughly
8,000 fibers each were analyzed per trial point. For the
WRYV, roughly 8-12 g oven dry mass of wet fibers were
thoroughly rinsed with deionized water several times to a
final conductivity less than 10 ps cm™'. The pulp suspen-
sion was then set to pH 9.1 with a few drops of caustic soda
and the liquid was allowed to stand for 30 min. The pulp
was then dewatered to roughly 20 % oven dry mass in a
suction strainer before the 4 probes per trial point were
centrifuged at 4,000 rpm for 30 min.

2.4 Scanning electron microscopy

A Hitachi S4000 scanning electron microscope with a cold
cathode field emission electron source (FESEM) was used
to examine the surface of the fibers. Two different sample
preparations were used: freeze-drying in liquid nitrogen
and freeze-drying from a water suspension.

A given part of the pulp was freeze-dried in liquid
nitrogen, cut to yield suitable pieces for investigation and
fitted with electrically conducting (carbon) sticky tapes.
The other part of the pulp was freeze-dried from a water
suspension, mounted on a stub with a double-sided adhe-
sive tape and fully degassed in a vacuum oven at 60 °C for
1 h at 200 mbar.

Finally the samples were coated with a thin layer of
gold. The samples were examined by high-resolution
scanning electron microscopy up to a 30,000x magnifi-
cation with a Hitachi S4000 FE-SEM using an acceleration
voltage of 6 kV and a working distance of § mm.

2.5 Fiber bendability, fiber kinks and fiber shape factor

The fiber kinks and fiber flexibility of pulps from the
second as well as the third batch were analyzed with a STFI
Fibermaster (Karlsson et al. 1999). The fiber kinks are
abrupt changes of the fiber axis and were detected by image
analysis. The fiber bendability is the change in fiber curl at
two flow speeds in a measurement cell. Karlsson et al.
(1999) found reliable results for fibers in the length interval
between 1.5 and 3.5 mm. The shape factor is roughly the
inverse of the fiber curl. A totally straight fiber has a shape
factor of 100.

Never-dried pulp from the second and third batch was
diluted with deionized water to a consistency of 0.25 %

and mixed with a mixer for 50 s before the analysis in the
STFI Fibermaster. In order to show the effect of hornifi-
cation on fiber bendability and fiber kinks, some pulp from
the unrefined and unheated reference of the second batch
was manually shredded into small pulp flakes and then
dried at room temperature for some days as well as dried at
60 °C in the oven overnight. These pulps were then gently
disintegrated and prepared for the analysis in the STFI
Fibermaster.

2.6 Fiber crystallinity and average pore size

Never-dried samples from the second batch were fitted into
4 mm oven dry zirconium oxide MAS rotors for sub-
sequent °C CP-MAS NMR analysis. All spectra were
acquired on a Bruker Avance DPX300 NMR spectrometer,
operating at 75.46 MHz '>C NMR resonance frequency.
The spectrometer was equipped with a 4 mm 'H/BB CP-
MAS probe, the sample spinning speed was 4 kHz, and 'H
decoupling was afforded by the SPINAL-64 pulse
sequence (Fung et al. 2007). NMR measurements were
performed at room temperature (T = 26 °C) and involved
the following acquisition parameters: acquisition time
30 ms, cross-polarization (CP) contact time 1 ms, repeti-
tion interval 2 s, 2,048 accumulations. Chemical shifts
were referenced to Otys = O ppm [Tetramethylsilane
(TMS)] using adamantane as external reference. All
acquired FIDs were Fourier transformed without apodiza-
tion. Zero- and first-order phase correction and linear
baseline correction yielded the final spectra.

Cellulose '?C CP-MAS NMR spectra were analyzed by
line-shape deconvolution of the AGU-C4 signal region. All
line-shape analyses were performed with the Solver tool in
Microsoft Excel™. Line-fitting of the AGU-C4 resonance
was afforded according to Larsson et al. (1997) with a
modification as introduced by Zuckerstaetter et al. (2009).

2.7 Fiber surface charge

The charge of unbleached kraft pulp fibers from the second
batch was characterized using polyelectrolyte titration
according to a procedure from Winter et al. (1985) which
was later optimized by Horvath (2003). In principal the
charges were characterized by the absorbed amount of a
non penetrating stiff and highly charged cationic poly-
diallyldimethylammonium chloride (pDADMAC) with
well known charge density and molecular mass onto the
fiber under certain conditions (Horvath 2003) that one
cationic charge accounts for a charged group on the fiber
surface. The absorbed amount of pPDADMAC was indi-
rectly calculated from the titration of the unabsorbed
polymer with potassium polyvinyl sulphate.
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Since the fiber charges and the conformation of the
polymer in solution are sensitive to pH and conductivity,
the titration was carried out at neutral pH by converting the
pulp to its sodium form. In order to remove multivalent
ions and to fully protonate the weak acidic groups, firstly
roughly 10-20 g oven dry mass of wet pulp was brought
into its hydrogen form by diluting the pulp with deionized
water to a consistency below 1 %. The suspension was then
adjusted with hydrochloric acid to pH 2. The liquid was
allowed to stand for 30 min before the fibers were filtered
off again. The pulp was then washed with deionized water
several times until the conductivity of the filtrate was
below 5 ps cm™'. Secondly, the pulp was transferred into
its corresponding sodium form. The pulp was diluted with
0.001 m NaHCO3 and deionized water to a consistency
below 1 %. The pH was then adjusted with NaOH to pH 9
and the suspension was again allowed to stand for 30 min.
The pulp was then washed with deionized water several
times until the filtrate reached conductivity below
5 ps cm™'. From the washed pulp, two measurements with
roughly 1 g oven dry mass each were performed according
to the procedure described by Horvath (2003).

3 Results and discussion

Some effects of the heat treatment on bleached and
unbleached kraft- and sulfite-pulp with regard to fiber
swelling and fiber beatability were reported earlier by
Stockman and Teder (1963) and Welf et al. (2005). The
effects of temperature on never-dried unbleached kraft pulp
have been studied for the first time only recently (Leitner
et al. 2013), where a hypothesis was put forward that the
remarkable drop in tensile strength is related to a signifi-
cant increase in fiber curl and a significant decrease in fiber
bendability.

One specific aim of the present study was to investigate
the cause and the effect of fiber damage on the increase in
fiber curl and fiber kinks in the heat treatment and on the
tensile properties, respectively. Another aim of this study
was to verify the effect of the heat treatment on the fiber
crystallinity and its consequences for the fiber bendability.
In a recent study by Tschirner et al. (2007) it was concluded
that the increase in fiber crystallinity negatively influences
the fiber bendability and hence negatively affects the tensile
sheet properties. The third aim of this study was to verify
the effect of the heat treatment on the leaching of lignin and
hemicelluloses from the fiber surface.

3.1 Effects on tensile properties

Figure 1 summarizes the effects on tensile strength of the
restrained dried sheets (Fig. 1a) as well as on tensile stretch
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of freely shrunken lab sheets (Fig. 1b) when PFI-beaten
kraft pulp from laboratory cooks of spruce, pine and
industrially cooked spruce and pine pulp were subjected to
heat treatments at 80, 100 and 120 °C in a sealed lab
vessel. As evident from Fig. 1a, the tensile strength dete-
riorated significantly with increasing temperature in com-
parison to sheets obtained from pulps that were not heated
at all. The tensile strength of unheated lab refined kraft
pulp was higher than 85 Nm g~' except for the industrially
cooked pulp. However, the tensile properties were lowered
by roughly 40 % when the pulp was treated for 1 h at
120 °C in the sealed lab vessel.

All pulps showed a slightly higher tensile stretch after
the heat treatment at 80 °C when compared to the unheated
reference (Fig. 1b). The tensile stretch of the lab cooked
spruce pulp and the industrially cooked pulp with the major
part of the pulp being from spruce was not affected by the
increasing temperature in the heat treatment. However, the
pulp from pine responded positively to the heat treatment.
The stretch of the unheated reference increased by 1.5 %
from 6.3 to 7.8 % at 120 °C.

Since the used industrially cooked pulp as well as the
pine and spruce wood chips were exactly from the same
source and the pulp was treated as described previously
(Leitner et al. 2013) except for the PFI beating, a direct
evaluation of the effect of beating on the deterioration of
tensile strength properties of pulp subjected to the heat
treatment was possible. The tensile strength of unbeaten
unheated spruce and pine kraft pulp of ca. 60 Nm g~
decreased linearly with increasing temperature. In some
cases, the tensile strength had dropped below 45 Nm g~ ' at
120 °C corresponding to a decrease by ca. 25 %. In con-
trast, the tensile stretch of freely shrunken sheets from
unbeaten kraft was not affected by the heat treatment
(Fig. 1b).

In the light of the present findings (Fig. 1) however, it
was concluded that the internal cell wall delamination and
external fibrillation of kraft pulp refined in the PFI mill
nearly doubled the drop in tensile strength with increasing
temperature. The effects of the reversed latency, fiber
bendability and fiber surface properties will be discussed in
the following sections.

3.2 Reversed latency

The effect of the consistency on the increase in fiber curl
upon heat treatment will be discussed with respect to the
pulp properties of flash- and sheet dried pulp. In Figs. 2
and 3 the effects of heat treatment on the fiber deformations
where the pulp slurry at 5 % consistency was treated in the
sealed lab reactor are shown and compared to an unheated
reference. Figure 4 summarizes the number of kinks of
pulp that was heat treated at a consistency of roughly
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Fig. 1 Effects of boiling
unbleached never-dried refined

kraft pulp from the first batch in

a sealed lab vessel at 80, 100
and 120 °C on the tensile

strength of restrained dried
sheets (a) and on the tensile
stretch of freely shrunken
sheets (b)
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0.2 %. As shown in Fig. 2, the fiber curl of both refined
pulp from pine and spruce was increased from around 14 %
of the unheated reference to 18-19 % at 120 °C. The
number of kinks was significantly increased when refined
pulp from the second batch was heat treated (Fig. 3).

Although a similar trend was found earlier for unrefined lab
cooked pulp (Leitner et al. 2013), the values for the fiber
curl at a given temperature were 2 % lower than those for
refined pulp. The fiber curl of the industrially cooked
mixed softwood pulp differed significantly from the
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laboratory cooked pulp. The average fiber curl was
increased from 10 % of the unheated reference to 14 % at
120 °C. The plateau at 80 and 100 °C was most unexpected
and no evidence was found that could explain such a
behaviour. The on average lower values for the industrially
cooked pulp were unexpected since, for example, medium
consistency pumps would introduce a significant amount of
fiber deformation in the pulp (Ellis et al. 1997). However,
Seth (2006) showed that the fiber curl can vary signifi-
cantly between different positions along the bleaching line
and highly depend on the unit operations.

Figure 3 shows the effect of the heat treatment of refined
and unrefined pulp from the second batch on the number of
fiber kinks per mm. A significantly increased number of
kinks was observed when unrefined pulp was heat treated
at 120 °C and the number nearly doubled when refined

Fig. 3 Comparison of boiling
of unbleached never-dried
refined and unrefined kraft pulp
from the second batch in a
sealed lab vessel at 120 °C and
drying of a pulp pad at two
temperatures on the average
fiber bendability index and the
number of kinks

Abb. 3 Vergleich der
Temperaturbehandlung von
ungetrocknetem gemahlenem
und ungemahlenem
Kraftzellstoff eines zweiten
Versuchsansatzes auf 120 °C

12+
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pulp was boiled in the sealed lab reactor. The drying of the
pulp pad at room temperature and at 60 °C did not result in
an increased number of fiber kinks. A remarkable phe-
nomenon is exhibited in Fig. 4 where pulp from the third
batch was diluted with deionized water to a consistency of
0.2 % before the heat treatment. The pulp fibers did not
show an increased number of kinks after the refining and
the heat treatment. Thus the theory by Welf et al. (2005)
where similarities between drying and heat treatment were
hypothesized was discarded. It is important to note that the
PFI refined and unrefined pulp of the third batch was set
with hydrochloric acid to pH 2 for 30 min before the heat
treatment. In a yet unpublished work, a significant decrease
in the intrinsic viscosity was found for such a pulp. The
consequences of such treatments are discussed later in the
report.
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from the third batch in a sealed
lab vessel at 120 °C at a
significantly lower consistency
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pulp on the average fiber
bendability index and the
average number of kinks
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The effects of the curl creation, latency removal and curl
setting of mechanical pulps on the average fiber curl was
intensively studied for mechanical pulps in the 1980s
(Mohlin 1980; Harris and Karnis 1986; Page et al. 1984;
Lunan et al. 1986; Htun et al. 1988) and in the early 1990s
(Karnis 1993) whereas little information was published
related to chemical pulps (Sjoberg and Hoglund 2005;
Leonhardt 2003) and thus this topic deserves a more
intense discussion with respect to the results found in the
present study.

Page et al. (1984) summarized the effects of the curl
creation, curl removal (i.e. the latency treatment) and curl
setting of mechanical pulps. The curl of mechanical pulp is
created by the flow of the hemicelluloses—lignin matrix at
their glass-transition temperature (Htun et al. 1988) under
the curling stresses during kneading. The substantial elastic
crystalline fibrils tend to resist the curling stresses. The
stresses in the fiber were stored upon disintegration at low
consistency in cold water and released again upon the hot
latency treatment where the hemicelluloses—lignin matrix
starts to flow again. If the mechanically refined fibers were
not diluted to low consistency but heat treated at 150 °C
under saturated steam for 1 h, the fibers would stay curled
even upon hot disintegration. Page et al. (1984) explained
the curl setting by the stress relaxation of the cellulose
fibrils of pulp in the nodular form. For curled high- and
low-yield chemical pulp, the straightening upon disinte-
gration is severely influenced by the nature of the matrix
polymers and the crystallinity of cellulose fibrils. For high-
yield chemical pulps, Page et al. (1984) hypothesized that
the hemicelluloses—lignin matrix is weakened by the pul-
ping and thus cannot withstand the straightening stresses of
the cellulose fibrils upon dilution. For low-yield chemical
pulps, the straightening stresses in curled kraft pulp fibers
just above the glass transition temperature of the matrix
polymers are much smaller due to the conversion of
paracrystalline domains to amorphous regions in the fibrils
during chemical pulping. Thus, low-yield chemical pulp is
insensitive to hot or cold disintegration due to the lack of
forces that tend to straighten the fiber to its original shape.
Leonhardt (2003) and Sjoberg and Hoglund (2005) inves-
tigated the curling of moist kraft pulp well above the glass
transition temperature of the hemicelluloses—lignin matrix.
Both found that the kneading of kraft pulp in a pressurized
equipment above 140 °C resulted in a significantly
increased fiber curl, which was not removed by a con-
ventional hot atmospheric latency treatment (Leonhardt
2003) or required more low consistency refining compared
to an atmospherically curled pulp (Sjoberg and Hoglund
2005). Leonhardt (2003) attributed the effects to the onset
of cellulose plasticization.

Seth and Bennington (1995) summarized the effects of
pulping and bleaching of commercial wood pulp in two

industrial chemical pulp mills on the average fiber curl.
The increase in fiber was attributed to medium consistency
pumping or similar equipments where high shear and
compressive forces act on the fiber. However, Leitner et al.
(2013) showed that the fiber curl of unbleached unrefined
SWK pulp was also significantly increased when laboratory
cooked kraft pulp from spruce was heat treated at tem-
peratures between 80C and 120 °C in a sealed lab reactor
and thus no significant forces were acting on the fiber.

Possible causes for the increased fiber curl of refined
heat treated kraft pulp (Figs. 2, 3) will be discussed with
respect to (a) the fiber softening of the hemicelluloses—
lignin matrix as well as the structural changes upon the heat
treatment and (b) the local damages introduced by the
slight refining in the PFI mill.

One possibility to explain the reversed latency is that the
structural changes of the cellulose fibrils in the different
layers and the softened hemicelluloses—lignin matrix in the
fiber wall resulted in an increase of fiber curl.

For delignified dry pulp, xylan is promoting the soft-
ening where as glucomannan behaves more like the rigid
cellulose (Salmen and Olsson 1998). Back and Salmen
(1982) showed that native lignin at fairly low moisture
content softens at about 115 °C and differs in the various
cell wall layers (Ostberg et al. 1990). The glass transition
temperature of chemically modified wet lignin was sig-
nificantly lower for NSSC pulp at 90 °C (Back and Salmen
1982) and negligible in alkaline pulping since alkali swells
the lignin (Lindstrom 1979). Thus the lignin—hemicellu-
lose-matrix of the heat treated kraft pulp was regarded as
fully softened and the increase in fiber curl was related to
structural changes of the cellulose in the fiber wall.
Figure 5 shows that the heat treatment and the leaching of
hemicelluloses from the fiber wall resulted in increased
fiber crystallinity. This effect is also known from conven-
tional kraft pulping up to a yield of 47 % (Evans et al.
1995; Hult et al. 2000a), where the crystallinity increases in
the early stages of pulping by the strong removal of
hemicelluloses and also in the later stages of pulping by the
preferential removal of less ordered cellulose. In a recent
study by Wan et al. (2010), the increase in cellulose
crystallinity was confirmed for the progressive selective
removal of hemicelluloses with caustic soda from
unbleached eucalyptus pulp (yield ~45 %) at room tem-
perature. A lower amount of hemicelluloses and increased
average fiber crystallinity was also found for the heat
treated unrefined softwood kraft pulps in a previous study
(Leitner et al. 2013).

It was recently reported that the size of fibril aggregates
is also affected by the removal of hemicelluloses from the
fiber wall. By means of 13C CP-MAS NMR, Hult et al.
(2000b) exhibited an increase in the size of fibril aggre-
gates at high yields (i.e. around 77 %) in the beginning of
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gentle laboratory softwood kraft pulping, which remained
nearly unchanged down to a yield of 55 %. Hult et al.
(2000b) also performed three laboratory kraft cooks to
yields between 44 and 54 % where hemicelluloses were
selectively removed at a fairly low lignin content of
~2.5-4 %. They showed a positive influence of the
hemicelluloses removal on the increase in fibril aggregate
dimension. This effect was also recently confirmed by Wan
et al. (2010) for leaching of hemicelluloses from
unbleached eucalyptus kraft pulp at a yield of 45 %.

The hypothesis of this study, that the removal of less
ordered substances such as hemicelluloses or amorphous
cellulose results in the formation of larger fibril aggregates
which is then promoting the increase in fiber curl is sup-
ported by yet unpublished results when bleached never-
dried kraft pulp was heat treated in a sealed lab reactor at
120 °C, where a significantly increased fiber curl was
observed The increase in fiber curl was, as also proven for
the unbleached kraft pulp, nearly doubled when PFI-refined
kraft pulp was heat treated.

De Souza et al. (2002) showed, that alkaline oxygen
delignification of fully bleached softwood kraft pulps at
95 °C and variable times leads to an initial increase in
crystallinity (i.e. removal of amorphous cellulose), then to
a sudden drop of the crystallinity (i.e. chain scission by
oxygen or related radicals) and a further increase in crys-
tallinity by the removal of low ordered substances. The
hypothesis here is also supported by Halonen (2012), who
has recently proven by means of CP/MAS '>C NMR
spectroscopy, that an increase in crystallinity and an
increase in the fibril aggregate width of various chemical
pulps (e.g. TCF bleached softwood kraft pulp, sulfite dis-
solving pulp, etc.) is accomplished when a PFI-refined
moist paper web is pressed at 170 °C and various pressures
ranging between 2 and 45 MPa for 20 min. It was
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postulated that the re-aggregation of the thermally mobile
fibrils appears to be specific not only to the temperature but
also to the externally applied pressure (Halonen 2012).

A remarkable effect is shown in Fig. 4 when refined and
unrefined pulp from the third batch was heat treated at
120 °C in the lab reactor. The number of fiber kinks did not
change for unrefined and refined pulp at the heat treatment
at a consistency of 0.2 %. Since the pulp was adjusted with
the buffer to pH 8.5 before it was diluted to 0.2 % with tap
water, it was concluded that no hemicelluloses had been
leached from the fiber wall at pH 7 and hence no fiber kinks
developed.

Another possible explanation for the increased fiber curl
of the heat treated softwood kraft pulp is that the PFI
refining caused a local damage of the fiber wall and thus
negatively influenced the integrity of the outer cell wall
layers. As described elsewhere (Gullichsen and Fogelholm
1999), a wooden fiber is built of several concentric layers;
the middle lamellae, the primary wall, the secondary walls
S1, S2 and S3 as well as the warty layer. The several layers
contain different amounts of lignin, hemicelluloses and
crystalline and amorphous cellulose (Gullichsen and Fo-
gelholm 1999). The chemical nature of the different cell
wall layers of kraft pulp fiber surfaces was characterized by
chemical (Bachner et al. 1993; Freese et al. 2006) and
mechanical peeling (Dahlman et al. 2003). Both research
groups around Bachner and Dahlman showed that there is a
significantly higher amount of xylan and glucomannan on
the outer fiber surfaces compared to the inner bulk fiber.
Liitid et al. (2001) also confirmed a higher amount of he-
micelluloses, mainly xylan and glucomannan, on the fiber
surface. They also found that, as indicated by '*C CP-MAS
NMR, the cellulose crystallinity increased towards the
inner parts of the fiber. Bachner et al. (1993) postulated that
the higher amount of hemicelluloses on the fiber surface
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resulted from the precipitation of previously dissolved
xylan at the end of the kraft cook, where the hemicelluloses
fill the cavities between the cellulose microfibrils. As
shown in a previous study (Leitner et al. 2013) the heat
treatment partly removes the lignin rich middle lamellae
and also precipitated hemicelluloses of the primary wall.
Figure 6 summarizes the relative amount of the residual
hemicelluloses of unrefined and refined laboratory and
industrially cooked kraft pulp fibers which were analyzed
previously (Leitner et al. 2013; Leitner 2010). Roughly
3-4 % of the attached hemicelluloses were leached at
120 °C from the laboratory cooked pine pulp as well as
from the industrially cooked pulp from a mixture of spruce
and pine. Laboratory cooked spruce kraft pulp did not show
a significant trend in the leaching of hemicelluloses.
However the slight beating of industrially cooked pulp in a
PFI mill with succeeding heat treatment at 120 °C results
in a significantly lower amount of hemicelluloses in the
pulp (Fig. 6). However, the laboratory procedure did not
allow for accurate determination of the yield that was
reached by the heat treatment. A higher accessibility of
other local fiber defects such as dislocation was also found
by Hartler (1995) in operations such as pulp washing,
bleaching or enzymatic treatment. Thus it was anticipated
that the leaching of cell wall substances is also very likely
to happen in the region where parts of the fiber wall were
removed by the PFl-refining. As shown in Fig. 3 the
increase in fiber curl was driven by the significant
increased number of fiber kinks of the PFI refined and heat
treated pulp. Representative SEM images (Fig. 7) of
roughly 50 fibers showed that the fiber was kinked in the
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region where the fiber was damaged by the PFI refining.
Since the lignin—hemicelluloses-matrix was considered
fully softened at 120 °C, it was hypothesized that the partly
removal of the primary wall or the S1 caused the fiber to
bend during the heat treatment or improved the leaching of
hemicelluloses at the location of the fiber damage (Fig. 6).
The kink was then “frozen” as the pulp was stored in a
fridge after the heat treatment and was also persistent after
disintegration of pulp with cold water prior to the sheet
making.

It remains yet unclear if the increase in fiber curl in the
heat treatment is caused by changes in the fibril structure or
rather local fiber damage. In case of the first hypothesis, it
was expected that the change in the fibril structure would
result in a more curved and less kinked fiber shape. Since
fiber analyzers as for example Metso’s Fiberlab which was
also used in this study just show the increase in the average
fiber curl, which includes bents and kinks in the fiber, it is
hard to judge which one of the hypothesis is more relevant.
Further analysis would require a new image algorithm
which evaluates the fiber curvature in the segments
between the fiber kinks.

3.3 Fiber bendability

According to the preceding study by Leitner et al. (2013),
in which an increase in fiber crystallinity was found for
heat treated pulp, a given part of the significantly decreased
tensile strength was attributed to the decreased fiber ben-
dability. The result of the fiber flexibility measurement
with pulp from the second batch using Lorentzen &
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Fig. 7 Representative SEM
images of refined and boiled
industrially cooked mixed
spruce and pine kraft pulp from
the second batch. A severe cell
wall delamination was often
observed in the vicinity of fiber
kinks and ray cell pits

Abb. 7 Reprisentative REM
Aufnahmen von gemahlenem
und temperaturbehandeltem
Kraftzellstoff des zweiten
Versuchsansatzes. Gravierende
Delaminationen der Zellwinde
waren oft in der Nihe von
Faserknicken und der Tiipfel zu
beobachten

Wettre’s Fibermaster is shown in Fig. 3. The average
bendability of fibers between 1.5 and 4.5 mm length was
calculated from the average curl at two different flow
speeds in a flow cell and is plotted for differently refined
and heat treated pulps as well as for unrefined pulp which
was dried at two different temperatures. The average fiber
bendability most likely varies quite drastically between the
fibers of a given stock and also changes, due to the pres-
ence of fiber damages such as fiber kinks and fiber mi-
crocompressions. As hypothesized in the preceding study
(Leitner et al. 2013), the bendability decreased significantly
when unrefined kraft pulp was treated in a sealed lab
reactor. A further significant decrease was observed for the
refined and subsequently heat treated kraft pulp (Fig. 3).
The effects of the heat treatment were greater than the
effect of drying of moist pulp pads at room temperature and
60 °C in an oven. Results from the third batch, where
unrefined and refined kraft pulp was heat treated at a sig-
nificantly lower consistency (i.e. 0.2 % dry content) and
under acidic conditions compared to pulp from the second
batch (i.e. 5 % dry content and slightly alkaline condi-
tions), showed a totally different effect (Fig. 4). The results
from the third batch were compared to reslushed com-
mercial flash dried kraft pulp, where significantly
decreased fiber bendability and a high amount of fiber
deformations such as fiber kinks were expected.

If the fiber is considered as an elastic beam, its benda-
bility is influenced by the moment of inertia and the
modulus of elasticity. The moment of inertia is influenced
by the wood species and its growing conditions (Pavalainen
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1993), by the drying (Forsstrom et al. 2005), by the
removal or weakening of the outer fiber surface during
refining (Pavalainen 1993) and most likely also by the
degree of fiber collapse, the amount of fiber deformations
such as kinks or microcompressions and probably also by
the fiber swelling (Pavalainen 1993). The modulus of
elasticity is affected by the removal of cell wall substances
from fibers during cooking and bleaching as it influences
the pore structure and the swelling (Andreasson et al.
2003), the size of the fibrils (Wan et al. 2010; Bardage et al.
2004) and the crystallinity of pulp (Wan et al. 2010).
Forsstrom et al. (2005) have shown an increase in wet fiber
flexibility with increasing the yield with a maximum slope
at the lower yields. Pavalainen (1993) has shown an
increase in fiber bendability with bleaching and also con-
cluded that the fiber is stiffer at a smaller fibril size, at a
lower microfibril angle in the S2 fiber wall and at higher
fiber crystallinity. The direct influence of the intrinsic
viscosity of pulp on the flexibility of fibers is difficult to
evaluate. The degree of polymerization of celluloses is
changed in the pulping and bleaching where also lignin and
hemicelluloses are removed and thus alter the size of fibrils
and the degree of crystallinity which also affect the fiber
flexibility.

In the present study, a significant drop in fiber benda-
bility of the heat treated pulp from the second batch was
found to not be influenced by the increase in fiber kink
(Fig. 3). Despite a significantly increased number of fiber
kinks, the fiber bendability decreased considerably when
the pulp was heat treated. The swelling of refined pulp
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from the first batch was slightly lower after the leaching of
cell wall substances, however no abrupt changes were
observed (Fig. 2). It seemed that the ultrastructural cell
wall properties have changed during the hot extraction
process. The ready decrease in the average pore size when
removing fiber wall substances, which is in agreement with
Wan et al. (2010) and the abrupt increase in fiber crystal-
linity (Fig. 5) have caused the significantly lower fiber
bendability index of the heat treated pulp. Roffael and
Schaller (1971) have shown that the increase in fiber
crystallinity with increasing temperature depends on the
swelling of pulp. Stockman and Teder (1963) have found
an indirect increase in fiber brittleness for heat treated pulp.
This was indicated by an unacceptable freeness after
refining. The merge of smaller fibrils of the refined swollen
pulp at higher temperatures to larger aggregates, which is
in agreement with Wan et al. (2010), has somewhat
counteracted the effects of the crystallinity on the fiber
bendability.

However, the fact that the fiber bendability of heat
treated pulp at significantly lower consistency (Fig. 4) was
at the same level as the unheated reference from the second
batch (Fig. 3) was remarkable. Unfortunately, no analysis
of the fiber ultrastructural properties was available at this
point. From Fig. 4 it was concluded, that the heat treatment
of pulp at 0.2 w/w consistency is not comparable to flash
drying, where single fibers or at least fiber bundles are
dried in hot air. A similar conclusion was drawn when pulp
pads of unrefined unheated kraft pulp were dried at room
temperature and at 60 °C in the oven (Fig. 3). When pulp
from the second batch, which was treated at 5 w/w con-
sistency in the lab reactor, was diluted to a consistency
below 0.2 % a nodular appearance similar to kraft pulp that
has been refined under shear and compression forces in an
atmospheric high consistency refiner was observed. The
removal of hemicelluloses at alkaline conditions in the heat

treatment seems to play a more important role on the fiber
bendability, the creation of fiber kinks and most likely also
on ultrastructural fiber properties than the consistency in
the heat treatment. However, as already mentioned before,
no clear conclusions can be drawn at this point.

3.4 Fiber surface properties

Images from the scanning electron microscopy, the poly-
electrolyte titration of the fiber surface according to
Horvath (2003) and the average pore size from the nuclear
magnet resonance spectroscopy (Andreasson et al. 2003)
were used to examine the effects of the heat treatment of
refined and unrefined industrially cooked kraft pulp from
the second batch.

Figure 8 summarizes the effects of the heat treatment on
the fiber surface charge whereas in Fig. 7 some represen-
tative heat treated refined kraft pulp fibers were shown.

In Fig. 5 the drop in the fiber wall porosity of the refined
and heat treated pulp is shown. As also evident from Fig. 8,
the surface charge of the unrefined pulp decreased from
6.47 peq g of the unheated kraft pulp to 5.88 peq g~ of
the heat treated pulp. The refining of the unheated refer-
ence pulp resulted in a significantly increased amount of
fines and in a slight increase in surface charge by
0.5 peq g~ . The significantly increased surface charge of
the heat treated refined pulp was not anticipated. According
to Bachner et al. (1993) it was reasonable to believe that
the re-adsorbed hemicelluloses on the fiber surface in the
industrial cook would be leached off in the heat treatment
(Fig. 6) and thus strongly influence the surface charge. As
opposed to the reference pulp the heat treatment requires an
additional washing step and it was found that the amount of
fines could be a possible cause for the significant increase
in the surface charge of the heat treated refined kraft pulp
to ca. 7.4 peq g~ ' (Fig. 8). Unfortunately there is no
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additional information related to the yield that could sup-
port this theory. Thus the effects of leaching of hemicel-
luloses from the pulp and its effects on the surface charge
will be discussed with respect to available literature later in
this section.

The surface properties of pulp depend, among others,
on the degree of refining (Banavath et al. 2011;
Lyytikdinen et al. 2011), the pulp yield (Forsstrom et al.
2005; Andreasson et al. 2003), the chemical composition
and the amount of fiber and fines materials (Liimatainen
et al. 2009; Kangas and Kleen 2004; Sundberg et al.
2003) and the nanoporosity of pulp (Hubbe et al. 2007).
The more and the smaller the fines, for example gener-
ated during the fibrillation of chemical pulp in a refiner,
and the higher the amount of weak acidic groups in the
pulp the greater will be the surface charge. As refining
opens up the fiber surface, Banavath et al. (2011) have
found individual linear relationships between the specific
surface area of pulp and the surface charge of various
pulps. In their study, the surface charge of bleached
softwood kraft pulp refined at 2000 revolutions in the
PFI mill increased by roughly 1.5 peq g~' compared to
the unrefined pulp. The higher increase in surface charge
of bleached kraft pulp compared to the unbleached kraft
pulp from the present study is also explained by the
presence of the matrix polymer lignin resulting in a
higher integrity of the fibrils. However, in the study by
Banavath et al. (2011), the total charge remained
unchanged independent of the degree of refining.
Lyytikédinen et al. (2011) have recently investigated the
effects of valley beating and leaching of hemicelluloses
on the surface- and total charge from fines-free and
fines-containing bleached birch pulp. The fines had a
higher amount of polysaccharides and a higher surface-
and total charge compared to the fines-free pulp.
However upon leaching of hemicelluloses, the charge
properties of the fines fraction were more efficiently
reduced than those of the fiber fraction.

In the present study, the drop in the surface charge of the
unrefined heat treated kraft pulp compared to its unheated
reference was most likely due to the unintended removal of
fines after the heat treatment (Fig. 8). However, the cause
for the significantly higher surface charge of the refined
and heat treated pulp remains unclear. According to Ly-
ytikdinen et al. (2011) the surface charge at a given amount
of fines material must be significantly lower after the
removal of hemicelluloses in the heat treatment. Further-
more, the adsorption of the polyelectrolyte in the charge
measurement is influenced by the fiber porosity (Hubbe
et al. 2007). A more porous material has a higher specific
surface and hence absorbs more polyelectrolyte. However,
a strong decrease in the average pore size was found for the
refined and heat treated pulp (Fig. 5).
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4 Conclusion

Unbleached PFI refined kraft pulp treated under atmo-
spheric and pressurized conditions showed a significant
reduction in tensile strength which was explained by the
increased single fiber stiffness, the fiber surface charge and
the increase in fiber curl. The drop in tensile properties of
refined kraft pulp from lab cooked spruce, pine and an
industrially cooked kraft pulp was more pronounced
compared to the unrefined heat treated kraft pulp from a
previous study (Leitner et al. 2013).

As hypothesized in previous studies (Stockman and
Teder 1963; Leitner et al. 2013) the heat treatment at
120 °C decreased the average fiber bendability consider-
ably and thus negatively affected the tensile properties. The
relative decrease in fiber bendability was most pronounced
when slightly PFI-refined pulp was heat treated. It was
shown that the increase in fiber stiffness was not influenced
by the increased number of fiber kinks and it was con-
cluded that the fiber stiffness increased due to structural
changes in the fiber wall. The pore size decreased and the
crystallinity of the refined heat treated samples from the
second batch increased significantly. It was remarkable,
that the heat treated pulp at 5 % consistency from the
second batch showed a nodular structure when the pulp
was diluted after the treatment to a consistency of below
0.2 %. Since the pulp heat treated at 0.2 % from the third
batch did not show a nodular structure, it was concluded
that the consistency played a yet unclear role for the fiber
bendability.

The surface charge increased slightly upon PFI refining
of unheated kraft pulp as expected to do so (Banavath et al.
2011). In a recent study by Hubbe et al. (2007) it was
concluded that an increased nanoporosity of the fiber wall
has a positive influence on the adsorption of polyelectro-
lytes. Since a decrease in nanoporosity with increasing
temperature in the heat treatment was shown in the present
study, the amount of fines was found to have a larger
influence on the surface charge of the whole pulp. The
significantly increased surface charge of the refined and
heat treated pulp from the second batch was probably due
to an error in the lab work.

The curl of refined and unrefined kraft fibers increased
significantly with increasing temperature. Two hypothesis
were discussed where (a) the removal of hemicelluloses
from the fiber bulk and the re-aggregation of the fibrillar
cell wall structure and (b) the local damage of the fiber
surface and the presence of the fully softened hemicellu-
loses—lignin-matrix caused the fiber to bend and kink. The
first hypothesis related to the structural change of the
micro- and macro-fibrillar structure in the heat treatment is
supported by yet unpublished data from bleached softwood
kraft pulp. The second theory is supported by SEM images
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(Fig. 7) that clearly show that the kinks are often in the
region where the fiber wall was weakened by the refining.
However it remains unclear if the changes in the fibril
structure or the local fiber damage caused the fiber to kink
and bend.
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The fiber deformations of once-dried, bleached and never-dried unbleached kraft pulps were studied
with respect to their behavior in high- and low-consistency refining. The pulps were stained with congo
red to experimentally highlight areas where the arrangement of the fibrils was altered by refining such
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influenced the pulp strength. The OFDI which was used to detect the intensity of local fiber defects
also responded accordingly. A higher OFDI resulted in a lower pulp strength. Low consistency refining
removed a significant amount of kinks and resulted in an increase in fiber swelling. A slight increase in
fibrillation and a significant increase in flake-like fines were also observed. The OFDI, however, was not
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to penetrate into the fiber wall similarly as it does in the zones of the dislocations.
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1. Introduction

The mechanical properties of paper are determined by the
chemical and the physical properties of the pulp such as the aver-
age fiber length, the degree of external fibrillation or the shape of
the treated fibers. For example, the digester discharge (Knutsson
and Stockman, 1958), the medium consistency mixing (Ellis et al.,
1997), the storage at elevated temperatures (Leitner et al., 2013) or
the refining (Sjoberg and Hoglund, 2005) of pulp introduces local
fiber damage and, thus, alters the shape of the fibers and, in turn, the
mechanical paper properties. Several authors (Seth, 2006; Mohlin
et al., 1996) lately discussed the effects of kinked and curled fibers
on the tensile stretch and tensile strength, but little attention was
given to the importance of fiber dislocations on the physical pulp
and paper properties.

* Corresponding author. Mondi Frantschach GmbH, Frantschach 5, 9413 St.
Gertraud, Austria. Tel.: +43 4352 530 454; +43 4352 530 421.
E-mail address: Johannes.leither@mondigroup.com (]J. Leitner).
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0926-6690/© 2014 Elsevier B.V. All rights reserved.

Nyholm et al. (2001) have reviewed the large variety of axially
compressed zones in the fiber wall, which are also named as dis-
locations, microcompressions, slip planes or minute compression
failure. Slip planes and minute compression failures were described
as small local failures of the fiber wall whereas dislocations are
larger zones where the fiber is locally compressed in a range of
several micrometers. According to the review of Nyholm et al.
(2001), such axial compressed zones were more pronounced and
more frequently found in thick-walled latewood tracheids. These
local defects originate from the axial compression in the living tree,
the axial compression during chipping, the digester discharge, the
medium consistency mixing or from the high consistency refining
of mechanical and chemical pulps (Nyholm et al., 2001).

Numerous researchers reported the positive effects of fiber dis-
locations on physical fiber and paper properties such as the tensile
stretch (De Grace and Page, 1976; Page, 1966), the tear resistance
(Page and Seth, 1980) or the fiber flexibility (Hartler, 1995; Page
and Seth, 1980; Hartler and Nyren, 1968). Furthermore dislocations
were also considered as favorable for the chemical reactivity of pulp
(Hartler, 1995; Page and de Grace, 1967) in operations such as pulp
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washing, bleaching or enzymatic treatment. However, tracheids
with large severe dislocations tend to rupture preferentially at the
site of the wall failures during low consistency beating (Forgacs,
1961) but less severe dislocations are removed (Kibblewhite, 1976;
Zeng et al., 2012).

Mechanical pulp treatments under papermaking conditions also
affect the in-plane fiber properties. Many experimental strategies
for the measurement of the strength of pulp fibers have been sug-
gested. Among the most important methods are testing of single
fibers, and zero span tensile tests.

An extensive amount of single fiber tests with a strong focus on
wooden tissue were performed between 1960 and the early 1980’s.
Although the presence of defects such as natural fiber pits (Page
etal., 1972) and dislocations (Hartler and Nyren, 1968) were inves-
tigated, back then research was mainly focused on the effect of
the microfibril angle (El-Hosseiny and Page, 1975) and the radial
position of the fibers in the stem (Mott et al., 2001) or in the year
ring (Schniewind, 1966). Single fiber tests are generally very impor-
tant to discover small-scale defects. However, they are very tedious,
expensive and often lack statistical significance.

Dry zero span and especially rewetted zero span tensile tests
are considered alternative tools for quantifying significant changes
in the strength properties of pulp fibers. However, these methods
also do have some drawbacks. The dry zero span tensile strength, for
instance, was found to be only marginally affected by the fiber—fiber
bonding and the fiber length, and hence may not yield meaning-
ful results in many cases. Limitations of measuring the rewetted
zero span tensile index (RWZSTI), on the other hand, include load
transfer through the clamps, effects of lateral contraction and load
transfer of single fibers (Wathen, 2006). Other limits of the RWZSTI
originate from the straightness of the pulp fibers (Mohlin et al.,
1996) or from the actual distance of the clamps which was esti-
mated to be 0.1 mm (El-Hosseiny and Bennet, 1985). Despite the
numerous difficulties of the zero span technique, the method is
widely used in many pulp laboratories for estimating the morpho-
logical changes induced by, for example, pulp refining. Since the
RWZSTl is considered a good measure for the pulp strength (Mohlin
etal., 1996), it was extensively used to study the effects of local fiber
defects.

Ellisetal.(1995, 1997) showed that the dislocations in kraft pulp
introduced during medium consistency refining in the fiber line had
asignificantly negative influence on the RWZSTI of paper. Zeng et al.
(2012) recently investigated the role of high- and low-consistency
refining on the pulp strength. They found that the mechanical treat-
ment resulted in fber deformations which were reflected in their
zero span strength values. Several researchers (Mohlin et al., 1996;
Seth and Chan, 1999) also pointed out, that the RWZSTI was to a
great extent influenced by the straightness of the fibers. However,
results in contradiction with these findings were also published. For
instance, it was shown that the curled and straight fibers have the
same RWZSTI (Wathen, 2006) and that the structural arrangement
of the fibrils as the structural elements of the fibers also affects
the fiber properties (Joutsimo, 2004). Due to these ambiguities in
the scientific literature the present study was intended to broaden
the experimental data basis available for discussing the effect of
mechanical treatments on fiber quality and to resolve some of the
mentioned contradictions.

Besides the single fiber and zero span tensile tests that provide
an indirect measure for the effects of fiber dislocations, several
other approaches have been reported in the literature to directly
analyze the number and/or the size of dislocations in pulp fibers:
Polarized light microscopy (Hakanen and Hartler, 1995), optical
light microscopy (Wardrop and Dadswell, 1947), balloon swelling
(Ander and Daniel, 2007), enzymatic and acid cleaving (Suchy et al.,
2009; Ander and Daniel, 2007) and differential staining (Simons,
1950; Yu et al., 1995). Polarized light microscopy uses the fact that

the locally different fibril angle in the dislocation results in a light-
pink and dark red color when the cross polarizer filter is turned
from the maximum light absorption of the fiber. Ballon swelling,
acid and enzymatic cleaving and differential staining techniques
are based on the locally higher chemical reactivity of the cell wall
defects.

However, the microscopic techniques are tedious and usually
only a comparatively small number of fibers can be studied which
poses the potential problems of lack in representativeness of the
analyzed sample and sometimes poor reproducibility. Measure-
ments based on differences in the chemical reactivity on the other
hand do not always provide the full picture in terms of number
and size of the dislocations that would be required for a thorough
discussion of the observed effects.

The analysis of dislocations are often indirect, tedious and time
consuming measures of great designed studies which have to be
made very accurately in order to get a reliable result. Hence such
studies are typically rather performed by scientific institutions
than by the pulp and paper industry during its daily business.
Furthermore, Zeng et al. (2012) recently pointed out that there
is yet no reliable method available which quantitatively deter-
mines the degree of dislocations. Some attempts to overcome these
drawbacks by establishing an automated method to detect the
number and size of dislocations have been made by Frolander et al.
(1969); Nystrom (1995); Thygesen and Ander (2005). However
their attempts were not commercialized yet.

In the present contribution, it was focused on the use of stains
to evaluate the effects of refining on the sum of the fiber wall
defects. The most common approach, the differential Simons stain-
ing technique was developed to investigate the nature of refining
of chemical pulps (Simons, 1950). The principle of this technique
is based on the competitive adsorption of a high-molecular weight
dye with a low affinity to cellulose and a second dye with a high
affinity to cellulose of low-molecular weight (Yu et al,, 1995).
The low-molecular weight dye readily penetrates into all native
and generated fiber pores by refining whereas the high molecular
weight dye is only adsorbed at locally restricted regions of the fiber
thatare accessible for it. Inregions where both large and small pores
occur a mixed coloration of the fiber is typically observed. Jayme
and Harders-Steinhduser (1955) proved that the presence of hemi-
celluloses on the fiber surface does not influence the staining. Dye
adsorption was solely influenced by processing steps, that altered
the packing density of the fibers such as chemical pulp refining or
drying. Simons’ staining was also used to evaluate the homogeneity
of the fiber treatment in conventional TMP refining (Fernando and
Daniel, 2010), in biomechanical pulping (Blanchette et al., 1992;
Behrendt and Blanchette, 1997) or in enzymatic treatment of ligno-
cellulosic substrates (Esteghlalian et al., 2001; Chandra et al., 2008).
Dadswell and Wardrope (1946) showed that even lignin selective
stains colored the dislocations of textile fibers which naturally con-
tain very little lignin. They concluded that the staining is most likely
not due to any chemical differences but rather to a physical differ-
ence. Other research groups proved that staining of TMP pulp fibers
with only Rhodamine (Heinemann, 2008) or staining of softwood
kraft fibers with only methylene blue (Zeng et al.,2012) are also fea-
sible approaches to highlight wall disruptions such as dislocations.
Green (1962) postulated that staining of bleached pulp fibers with
congo red should result in a preferential coloration of the regions
which contain cell wall defects. However, this hypothesis was never
experimentally properly verified.

In the present study unrefined and industrially beaten,
bleached and once-dried softwood kraft pulp and never-dried and
unbleached softwood kraft pulp were colored with congo red-stain
to study the influence of the sum of the small and the larger cell wall
disruptions such as slip planes and dislocations on the pulp strength
(RWZSTI). The novelty of the present study is that we have used a
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newly developed prototype fiber analyzer from Metso Automations
Inc. and began to study the degree of internal and external defects
based on image-analysis and a novel algorithm.

2. Materials and methods
2.1. Experimental

Unrefined, once-dried and bleached softwood kraft pulp (mix-
ture of pine; Pinus sylvestris and spruce; Picea abies) and never-dried
and unbleached softwood kraft pulp (Kappa 42) and industrially
refined mill samples thereof were collected from the stock prepa-
ration of a sack paper mill. The once-dried bleached pulp contained
a significant portion of flash-dried pulp. The sampling was carried
out in a conventional high- and low-consistency refining concept
(Sjoberg and Hoglund, 2005) at various specific refining energies.

2.2. Fiber curl, kinks and fiber fibrillation

The morphology of the fibers was analyzed using a Metso
Kajaani Fiberlab. The focus was drawn on the average fiber curl,
the number of fiber kinks and the length-weighted fiber length of
the whole pulp. Since especially low consistency refining results in
a delamination of the outer fiber wall, the average degree of fibril-
lation in individual fiber classes and the amount of fines classified
as Fines A (i.e. fibers shorter than 0.2 mm in length and thinner
than 75 pm in width) and Fines B (i.e., flake like fines, split fibers
and detached fiber wall material at >0.2 mm in length and <10 um
in width) were also measured with the Metso Kajaani Fiberlab. To
increase the accuracy of the results, five repetitions of a sample
were made, each of which covering a total of approximately 8000
fibers.

2.3. Fiber swelling

Samples from the high- and low-consistency refining stages
were used to measure the water retention value. The water reten-
tion value (WRV) describes the amount of water that is present in
the fiber wall. We used the WRV as an indication to evaluate the
effects of refining (Sjoberg and Hoglund, 2005) and drying (Sjoberg
and Hoglund, 2007) on the opening of the fiber pore structure. Wet
fiber samples containing 2-3 g of dry mass as determined by dry-
ing in a drying chamber were thoroughly rinsed several times with
deionized water to yield a final conductivity of the fiber sample of
less than 10 wScm~1. The pulp suspension was then set to pH 9.1
by adding a few drops of caustic soda and the liquid was allowed to
stand for 30 min. The pulp was then dewatered to roughly 20% of the
original oven dry mass in a suction strainer before the samples were
centrifuged at 4000 rpm for several minutes. The samples were
weighed before and after drying at 105°C to calculated amount
of water in the fiber wall. Each sample was replicated three times
(four measurements per sample level).

2.4. Average pore size

Selected high consistency refined samples were fitted into 4 mm
oven dry zirconium oxide MAS rotors for subsequent 3C CP-
MAS NMR analysis. All spectra were acquired on a Bruker Avance
DPX300 NMR spectrometer, operating at 75.46 MHz 13C NMR res-
onance frequency. The spectrometer was equipped with a 4 mm
TH/BB CP-MAS probe, the sample spinning speed was 4 kHz, and
TH decoupling was afforded by the SPINAL-64 pulse sequence
(Fung et al., 2007). NMR measurements were performed at room
temperature (T=26°C) and involved the following acquisition
parameters: acquisition time 30 ms, cross-polarization (CP) contact
time 1ms, repetition interval 2s, 2048 accumulations. Chemical

shifts were referenced to étys=0ppm (TMS =Tetramethylsilane)
using adamantane as external reference. All acquired FIDs were
Fourier transformed without apodization. Zero- and first-order
phase correction and linear baseline correction yielded the final
spectra.

Cellulose 13C CP-MAS NMR spectra were analyzed by line-
shape deconvolution of the AGU-C4 signal region. All line-shape
analyses have been performed with the Solver tool in Microsoft
Excel™, Line-fitting of the AGU-C4 resonance was afforded accord-
ing to Larsson et al. (1997) with a modification as introduced by
Zuckerstatter et al. (2009).

2.5. Pulp strength as measured by the rewetted zero span tensile
test

The rewetted Zero-Span tests were made with a Pulmac 3000
tensile tester according to ISO 15361 (2000). The samples were
stirred at low consistency to increase the fiber straightness. For
the bleached samples, three sheets per trial point at a basis weight
of 60 gm~2 were used. Due to higher anticipated pulp strength of
the unbleached samples, three sheets per trial point were made at
a lower basis weight of 45 gm~2. The corresponding pulp strength
was corrected for the applied basis weight of the bleached samples.

2.6. Congo red staining

A total of 14 samples were stained with congo red according
to the following procedure. The dry content of the samples line
was analyzed by determining the weight loss upon infrared heating
using a commercial drying balance. Then, 40 mg of the oven dried
pulp in its pristine form from the refiners were diluted with 2 ml of
an aqueous solution of 2% (w/w) congo red (C.I. 22120 from Merck).
The fibers were stained for 10 min before they were separated a
common kitchen mixer (Braun 4148) with blunt mixer-edges. Sam-
ples were diluted with de-aerated water to a very low consistency
using 1 g oven dry mass of dried fiber plus 10 1 of water. The pulp
was then pumped using peristaltic pump through the measure-
ment flow cell. The measurement cell consisted of two parallel glass
sheets in 2 mm distance to each other and the analyte solution was
continuously pumped through. A white LED light source illumi-
nated the sample from the same side of the cuvette as the digital
camera detected the backscattered image. Due to the low fiber con-
centration used in the fiber analyte suspension and the frequency of
image recording, a fiber was recorded only once. The resolution of
the CCD (Charged-Coupled Device) camera sensor was 1360 x 1024
pixels and optical magnification was set to be 6.84 um x 6.84 um
per pixel. About 1500 images were collected for each sample. To
compensate for uneven lighting from optics and LED, normaliza-
tion was performed for each image (I) that was taken of the studied
fiber samples. For normalization, a reference background image (B)
was derived. Each pixel of this background image (B) had a color
value that equaled the median color value of the total of all pixels
of the corresponding original image. For image analysis the image-
processing toolbox (R2012B, Matworks Inc) of Matlab was used.
The following algorithm for measuring overall fiber damage index
(OFDI) was derived and applied to the analysis.

From the images (I) and (B) a normalized image (N) was cal-
culated. This was done by performing pixel-wise normalization,
according to the equation: N(x,y)=1(x,y)/B(x,y). Filamentary struc-
tures were distinguished from background and assigned to be fibers
visible in the image (N) by comparison with an arbitrarily set
threshold. A pixel was considered to represent background when
its R, G and B values were larger than the semi-empirical thresh-
old value of 0.92. The value yielded the most consistent results,
where fibers were segmented clearly in the image and no miss-
segmentations were observed. At lower values, the analyzed pixel
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Fig. 1. Correlation of the degree of fiber damage, the number of kinks/mm fiber
length and the pulp strength of high consistency refined kraft pulps at different
specific energy input.

was considered to belong to a fiber and its co-ordinates were added
to alist Qwhich represented the “fiber” constituents of each image.
The normalized image (N) was then converted to the HSV color-
space and a histogram H of hue values was calculated for all pixels
belonging to list Q. This procedure was repeated for all images of
a sample. By adding each new histogram to the existing set of his-
tograms, a cumulative histogram XH was derived. From XH, areas

of two bands, HR and HS, were calculated by HR = f1169;o YH(H)dH,

and HB = 71;2\' YH(H)dH, respectively. These bands represent the
overall blue (HB) and red (HR) intensities of the fibers in images.
Finally, for one sample, the overall fiber damage index (OFDI) was
calculated as OFDI=HBJHR. The OFDI is a relative number for the
zones in the fiber that take up more congo red stain and thus appear
ruddier (Figs. 2 and 7).

3. Results and discussion

The tensile strength of paper is to a great extent influenced by
the pulp strength of the fibers and the fiber-fiber-bond strength. It
is commonly believed that a strong fiber is almost free of any great
defects and has a small S2 microfibril angle. The analysis of fiber
defects, for example, by the enzymatic- and acid-cleaving or the
detection thereof using polarized microscopy bears a lot of diffi-
culties in interpreting the results. The novel approached described
in the present paper resolves the previously numbered problems.
Furthermore it provides a fast and reliable way for the pulp and
paper industry to evaluate the effects of stock treatment on the
physical pulp properties.

3.1. Effects of high consistency refining on OFDI and RWSTI

High consistency refining is known as a very gentle way of refin-
ing or kneading kraft pulp fibers. The fibers become curled, kinked
and micro-compressed. These fiber wall features are important to
create the desired stretch behavior of sack paper (De Grace and
Page, 1976; Page, 1966).

Fig. 1 exhibits the effect of high consistency refining of bleached
and unbleached kraft pulp on the rewetted zero span tensile index
(RWZSTI), the number of kinks and the OFDI. The negative impact of
fiber kinks on the pulp strength agrees with the results from several
researchers (Zeng et al., 2012; Mohlin et al., 1996; Seth, 2006).

Ellis et al. (1995, 1997) showed that medium consistency
treatment of kraft pulp induced significant changes that were mea-
surable with the rewetted zero span test. They found a quite good

Table 1

Effect of the average fiber pore size on the adsorption behavior of congo red.
Sample Average pore OFDI

size in nm

bleached unrefined pulp 8.74 0.067
bleached high consistency refined pulp 9.56 0.099
unbleached unrefined pulp 10.54 0.039
unbleached high consistency refined pulp 9.89 0.065

correlation between the pulp strength and the number of disloca-
tions which was measured using polarized light microscopy.

Zeng et al. (2012) recently investigated the effects of high con-
sistency refining of softwood kraft pulp in a wing defibrator as well
asin an E-compactor device and discussed the effects of fiber shape,
cleavage index measured according to Ander et al. (2007,2008) and
pulp strength (RWZSTI). In their study, the presence of fiber disloca-
tions was shown in light microscopic images where the fibers had
been dyed with methylene blue. Zeng et al. (2012) found a neat
correlation between the amount of dislocations and the wet zero
span tensile strength. Hence, it was expected that the high con-
sistency refining performed in the present study also introduced
a given number of dislocations which negatively influenced the
pulp strength. In contrast to the work of Zeng et al. (2012), the
number of dislocations stained by congo red were reproducibly
analyzed with our pilot equipment. Since the adsorption of a dye in
dislocations was found to be affected by the pore size of mechan-
ical pulp fibers (Fernando and Daniel, 2010) and atmospheric and
pressurized high consistency refining of unbleached kraft pulp was
reported to reduce the pore size (Sjoberg and Hoglund, 2007), we
employed 13C CP-MAS NMR analysis to verify the porous structure
of high consistency refined samples that were treated under similar
conditions.

Table 1 summarized the correlation between the OFDI and the
average pore size. In case of the once-dried bleached kraft pulp,
high consistency refining opened the pores that were previously
closed during the drying of the market pulp. When never-dried
unbleached kraft pulp was refined under similar conditions com-
pared to the bleached pulp, the pores were somewhat closed as
reported by Sjoberg and Hoglund (2007). The OFDI was signifi-
cantly increased on both cases. We found, that the average pore
size and had no significant influence on the adsorption of congo red.
Fig. 2 shows several images of high consistency refined kraft pulp
from once-dried bleached market pulp (left images) and never-
dried unbleached kraft pulp (right images). The fibers in the sample
collected immediately after high consistency refining (Fig. 2) were
obviously much more curled than the ones in the sample that
were collected after the low consistency refining (Fig. 7). In Fig. 2
the framed images taken at higher resolution show representative
fibers that have a significant number of fiber dislocations (indicated
by the arrow).

3.2. Effects of low consistency refining on OFDI and RWSTI

High consistency refining is commonly known to introduce dis-
locations and to increase fiber curl (Sjoberg and Hoglund, 2005;
Gurnagul et al., 2009). In contrast, low consistency refining in a
VALLEY beater results in straight fibers which also have a lower
number of fiber dislocations (Zeng et al., 2012).

Fig. 3 illustrates that the high consistency refined pulp fibers,
which contain a significant amount of curl and kink, tend to be
straightened in several subsequent low consistency refining stages.
The number of kinks generated in high consistency refining was
reduced from 2000 kinks m~! to roughly 500 kinks m~! after low
consistency refining to 21 Shopper Riegler. Fig. 3 also highlights
that low consistency refining resulted in a minor reduction in fiber
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Fig. 2. Bleached (right) and unbleached (left) high consistency refined kraft pulp where misaligned zones appear darker due to a more intense staining of congo red
(highlighted by the arrows). The large scale images were taken at 50 fold magnification and all small images were taken at a 200 fold magnification. The small images show

fibers having a significant amount of dislocations.

2,46 2500
High Consistency

refined pulps

2,44

13 2000
E a0
£
én A fiber length
.4

§ 2 1500
= B fiber kinks £
8 238 A - )
= low consistency =
B L refined pulps x
S ™ 1000
£ 236
20
5 [ ]
H
£ 234
& 500
§ A

2,32

2,3 0
10 12 14 16 18 20 22

Shopper-Riegler

Fig. 3. Fiber characteristics of high- and further multi-stage low consistency refined
kraft pulps with regards to the straightening of kinks created in the high consistency
refiner and the fiber cutting.

length, which to some extent was certainly due to a preferential
fiber cutting at weak spots in the dislocated zones (Forgacs, 1961).
Fig. 7 shows examples of such fibers that were cut at the dislocation
as indicated by the bluntly cut fiber ends.

In principle, such blunt fiber ends may also already have been
introduced during the chipping process. However, microscopic
investigation of random samples taken at this stage of the process
did not support this possibility.

In Fig. 4 the effect of refining on flake-like fines, labeled as Fines
B, and on the degree of fibrillation is depicted. The corresponding
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Fig. 4. Fiber characteristics of high- and further multi-stage low consistency refined
kraft pulps with regards to the degree of fibrillation and the share of flake like fines.
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relative increase of Fines B after the low consistency refining was
significantly increased for both the unbleached and bleached pulp
by ~21% and 17%, respectively. A definitive increase of fines and
degree of fibrillation by the low consistency refining was found. The
maximum fibrillation of unbleached low consistency refined pulp
increased, compared to its high consistency refined reference, only
by approximately 5%. The bleached pulp showed a slightly higher
increase by roughly 14%. The increase in fibrillation was however
lower compared to yet unpublished results from a previous inves-
tigation (Leitner, 2009).The differences in fibrillation compared to
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Fig. 6. Effect of low consistency refining on the fiber swelling and the degree of
overall fiber damage.
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Fig.7. Bleached (right) and unbleached (left) low consistency refined kraft pulp where misaligned zones appear darker due to a more intense staining of congo red (highlighted
by the arrows). The large scale images were taken at 50 fold (right) and 100 fold (left) magnification and all small images were taken at a 200 fold magnification. The small

images show fiber having a significant amount of dislocations and blunt cut fiber ends.

the present study were caused by a higher refining intensity and
also by a higher specific refining energy. Both parameters depend
on the design of the refiner plates as well as on the number of
low consistency refiners that were used for a specific sack paper
grade. Variations in pulping also possibly contribute to the ten-
dency of pulp to be fibrillated in low consistency refining. Molin
and Daniel (2004) found that kraft pulping to different intrinsic
viscosities affects the tendency of a fiber to be fibrillated by PFI
refining. A pulp that had a lower intrinsic viscosity appeared to be
more fibrillated.

Fig. 5 Low consistency refining is very effective in straightening
the fibers (Fig. 3) which also improves the RWZSTI (Mohlin et al.,
1996; Seth, 2001). An increase in pulp strength by low consistency
refining was also often observed in Mondi sack paper mills. Fig. 5
shows the increase in the RWZSTI and in the OFDI with increas-
ing Shopper Riegler values. The simultaneous increase of the OFDI
and RWZSTI indexes is in contradiction with the results of the high
consistency refined pulps shown in Fig. 1, where the OFDI was high
when the RWZSTI was low. This might be due to several possible
causes: (a) removal of less severe dislocations, (b) fiber cutting and
a more intense staining at the fiber end or (c) penetration of the
dye into other regions than the targeted dislocations.

Kibblewhite (1976) and Zeng et al. (2012) showed that less
severe dislocations can be removed by low consistency refining. The
latter showed that valley beating resulted in a cleavage index mea-
sured according to Ander et al. (2007, 2008) that was significantly
decreased whereas the zero span tensile strength only marginally
increased. If this phenomenon had also occurred in the present
study, a significantly lower value for the OFDI should have been
observed than it actually was. In contrast, the susceptibility towards
staining was even increased. Hence, there is no reason to assume
that annealing of dislocation should have occurred in the analyzed
fiber samples.

In the second hypothesis, it is assumed that the cut fiber ends,
where the entire cell wall is exposed to the staining solution, should
become stained at least as intense as the intact dislocations. A lot
of dyed low consistency refined fibers were examined using light
microscopy to verify or falsify this hypothesis. None of the fibers
responded as anticipated. Fig. 7 shows one representative blunt
cut fiber which appeared not at all darker at the fiber end.

Fig. 6 The last hypothesis is based on the known effect that
low consistency refining is capable of re-activating pores closed
by hornification or creating totally new large pores on fiber sur-
face where congo red was also able to penetrate. Laine et al. (2002)
investigated the pore structure of low consistency refined bleached
softwood kraft pulp fibers and found that the total pore volume
of thick-walled fibers increased more than those of thin-walled
fibers. However, the total pore volume of thin-walled earlywood
fibers was significantly higher compared to thick-walled fibers. Ear-
lywood fibers had naturally some very large pores in the range

between 391 and 587 nm and its total pore volume increased
stronger by the refining compared to smaller pores of the same
pulp. A similar response in refining of thin- and thick-walled fibers
was also observed in terms of the fiber swelling (Laine et al., 2002).
Hence, we also measured the fiber swelling of some selected sam-
plesin order to evaluate the effect of low consistency refining. Fig. 6
shows the influence of the swelling (i.e. water retention value) on
the OFDI. As low consistency refining alters the internal and exter-
nal arrangement of fibrils in the fiber, it can be clearly seen that
opened pores in the early phase of the beating favors the pene-
tration of congo red. The increased accessibility of beaten fibers
upon staining is in agreement with Joutsimo et al. (2006). In their
study, classical Simons’ staining of PFI refined bleached kraft pulp
resulted in an increased adsorption of the orange dye, indicating
that the pore structured was opened.

4. Conclusion

Traditional sack paper refining consisting of a high consistency
and several following low consistency refining stages affected the
pulp strength (RWZSTI). The RWZSTI decreased in high consistency
refining and increased in low consistency refining. These observa-
tions were related to the number of fiber kinks (Mohlin et al., 1996;
Seth, 2001) but they were also connected with the removal of fiber
dislocations (Zeng et al., 2012). The intensity of staining of local
fiber defects such as dislocations or slip planes, which negatively
affect the pulp strength, was labeled as overall fiber damage index
(OFDI). There was an excellently good correlation found for the high
consistency refined pulps (Fig. 1). A high OFDI resulted in a low
RWZSTI. The adsorption of congo red on high consistency refined
pulps was not significantly affected by the average fiber pore size.
Light microscopic analysis revealed that high consistency refined
pulp contained a significant number of curled and kinked fibers that
were also heavily dislocated (Fig. 2). The number of those fibers
and the intensity of the dislocation per fiber notably decreased by
a high low consistency refining intensity (Fig. 7). Low consistency
refining reduced the number of fiber kinks and also resulted in an
increase in fines as well as in a higher degree of fibrillation. The pulp
strength (RWZSTI) was expectably increased by the fiber straight-
ening in low consistency refining. It was somewhat unexpected
that the OFDI also increased by the low consistency refining. We
postulated a hypothesis that the opening of the fiber pores in the
early phase of low consistency refining also favored the penetra-
tion of congo red into the cell wall. The expected “healing” of some
less severe microcompressions (Zeng et al., 2012) was not detected.
It was hypothesized that the penetration of dye in newly formed
pores masked the anticipated lower OFDI which would most likely
had occurred when the fiber simply would have been straightened
but not “refined”.
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