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RESUMO

O objetivo deste estudo foi de avaliar o impacto das condictes
de cozimento kraft na qualidade das fibras e polpas de bambu e
como o rendimento, a composicéo e as propriedades da celulose
resultante foram afetados. Verificou-se que a redugéo da tempe-
ratura de cozimento em 8-10°C e o prolongamento do tempo de
cozimento resultavam em rendimento mais elevado em celulose,
em teor mais alto de xilana, em viscosidade inalterada da celulose
adado nimero kappa e em indice zero-span (distancia zero) ligei-
ramente inferior. O comprimento das fibras e os deslocamentos
das fibras a dado ntimero kappa ndo eram afetados pela alteraco
das condicdes de cozimento. Ao ser estabelecida comparacdo a de-
terminado grau de deslignificagdo constatou-se que o cozimento
atemperatura de cozimento mais baixa e por tempo de cozimento
mais longo induzia a nimero maior de tor¢des das fibras.

INTRODUGAD

O répido crescimento do consumo de papel e papelcartdo
na China tem causado escassez de matérias-primas e, com
isso, grande proporcao das fibras necessarias ¢ atualmente
importada [1-3]. A fim de reduzir a dependéncia de fibras
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ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate the im-
pact of the kraft cooking conditions on the quality of
bamboo fibres and pulps and how the yield, composi-
tion and properties of the resulting pulp were affected.
It was found that reducing the cooking temperature by
8-10°C and prolonging the cooking time, resulted in a
higher pulp yield, higher xylan content, unchanged pulp
viscosity at a given kappa number and a slightly lower
zero-span index. The fibre length and the fibre disloca-
tions at a given kappa number were not affected by the
alteration of the cooking conditions. When comparing
at a certain degree of delignification, it was found that
cooking at lower cooking temperature and longer cook-
ing time induced more fibre kinks.

INTRODUCTION

The rapidly growing consumption of paper and paper-
board in China has created a shortage of raw materials
and thus a large proportion of the fibre requirement is
currently imported [1-3]. In order to decrease the de-
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importadas, a industria papeleira chinesa defronta-se com o
desafio de aumentar o foco sobre fibras de ndo-madeira tra-
dicionalmente usadas e aprimorar a utilizagdo dessas fibras,
principalmente as de bambu [4]. Bambu é uma matéria-prima
excelente para a fabricagdo de celulose e papel; a fibra de
bambu tem comprimento de 1,5 a 4,4 mm, largura de 7 a 27
pum [5] e suas dimens@es sdo, portanto, comparaveis com as
da madeira. A alta resisténcia da celulose de bambu a faz
adequada para utilizagcdo em muitos produtos de papel, tais
como papel para escrever e imprimir, papelcartéo, etc. [6-8].
Vu et al.[9] estudaram a polpagao kraft e a subsequente des-
lignificacdo com oxigénio da polpa de bambu, tendo verificado
que uma elevada sulfidez (35%-45%) e um baixo AE (alcali
efetivo) (14%-16%) resultavam em celulose com viscosidade
mais alta e em rendimento maior em comparag&o com cozimento
com baixa sulfidez (0%-15%) e elevado AE (16%-18%). Com o
mesmo grau de deslignificagao, isto ¢, entre niimeros kappa 17
e 25, a viscosidade mais alta obtida mediante cozimentos com
alta sulfidez e baixo AE também foi observada ap6s a desligni-
ficag@o com oxigénio [9]. Assim, o cozimento kraft de bambu
comportou-se de maneira semelhante ao cozimento kraft de
madeira de fibras longa ou curta, em que é notério o fato de que
sulfidez mais alta aumenta a seletividade do cozimento [10-12].
Estudo anterior sobre polpacdo de bambu, que incluiu va-
riacdo de temperatura de 5°C, chegou as seguintes conclusfes a
numeros kappa 10-15: carga mais alta de alcali (22%-25% AE),
sulfidez mais elevada (23%-28%) e temperatura mais baixa em
combinagdo com tempo de cozimento mais curto proporcio-
naram melhores rendimento, alvura e viscosidade da celulose
depurada [13]. A viscosidade mais alta da celulose obtida (150
dm?®kg superior aquela de Vu et al.[9]) a determinado nimero
kappa em comparagdo aquela de Vu et al. foi provavelmente
causada ndo somente por um melhor tratamento prévio dos
cavacos com vapor antes da adigdo de licor branco e da elevada
pressdo do gas aplicada durante a fase de impregnacdo, mas
também pela adocédo de temperatura de cozimento mais baixa.
Cao et al.[14] avaliaram a qualidade da celulose de bambu a
partir de dois métodos de cozimento de laboratorio diferentes:
cozimento continuo modificado prolongado (semelhante ao
EMCC - extended modified continuous cooking) e cozimento
kraft convencional (CKC). Os resultados indicaram que o0
processo EMCC apresentava seletividade de deslignificacdo
mais alta do que o cozimento kraft convencional (CKC), resul-
tando em rendimento depurado mais alto, quantidade menor
de rejeitos de depuracdo, viscosidade mais alta e melhores
propriedades de resisténcia a um mesmo grau de deslignifica-
cdo. Isso esta em conformidade com os principios basicos do
cozimento kraft modificado que foi desenvolvido na década
de 80 por Hartler, Teder e seus colaboradores [15,16].
Do acima, é possivel constatar que as condigdes de polpa-
cdo podem afetar substancialmente as qualidades da celulose
ndo-branqueada e da celulose branqueada resultantes; ter

pendence on imported fibres, the Chinese paper industry
has the challenge of increasing focus on traditionally-
used non-wood fibres, and improving utilization of these
fibres, especially bamboo [4]. Bamboo is an excellent
raw material for making pulp and paper; a bamboo fibre
is 1.5-4.4 mm in length and 7-27 pm in width [5], and
thus the fibre dimensions are comparable to wood. The
high strength of bamboo pulp makes it suitable for use
in many paper products, such as printing and writing
paper, paperboard, etc. [6-8].

Vu et al.[9] studied the kraft pulping and subsequent
oxygen delignification of bamboo, and found that high
sulphidity (35%-45%) and low EA (14%-16%) resulted
in both a higher pulp viscosity and pulp yield compared
with cooking at low sulphidity (0%-15%) with high EA
(16%-18%). At the same degree of delignification, i.e.
between kappa numbers 17-25, the higher viscosity ob-
tained from the high sulphidity and low EA cooks was
also observed after oxygen delignification[9]. Thus, the
bamboo kraft cook behaved in a similar way to the kraft
cooking of softwood or hardwood, where it is well known
that a higher sulphidity increases the selectivity of the
cooking [10-12].

A previous study of bamboo pulping, which included a
temperature variation of 5°C, reached the following con-
clusions at kappa numbers 10-15: a higher alkali charge
(22%-25% EA), a higher sulphidity (23%-28%), a lower
temperature in combination with a shorter cooking time
gave better yield, brightness and viscosity of screened
pulp [13]. The higher pulp viscosity obtained (150 dm3/
kg higher than that of Vu et al. [9]) at a given kappa
number versus that of Vu et al. was probably caused not
only by better steam pretreatment of the chips prior to
the addition of white liquor and the high gas pressure
used during the impregnation phase, but also by the lower
cooking temperature used.

Cao et al.[14] evaluated the quality of the bamboo
pulp from two different laboratory cooking methods:
extended modified continuous cooking (similar to
EMCC cooking) and conventional kraft cooking
(CKC). The results indicated that the EMCC process
had higher delignification selectivity than conven-
tional kraft cooking (CKC), resulting in a higher
screened yield, lower amount of screening rejects,
higher viscosity and better strength properties at the
same degree of delignification. These are in agreement
with the basic principles of modified kraft cooking
that were developed in the 1980s by Hartler, Teder,
and their coworkers[15,16].

It can be learned, from above, that pulping conditions
can substantially affect the qualities of unbleached pulp
and the resulting bleached pulp; a better understanding
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entendimento melhor do efeito das condi¢Bes de polpacéo nas
propriedades da celulose e das fibras podera levar a métodos me-
lhores de produzir produtos finais de boa qualidade. O objetivo
deste estudo foi de elucidar o impacto de diferentes condi¢des de
cozimento nas propriedades da celulose e das fibras de polpas
de bambu ndo-branqueadas, e de examinar a relacdo entre as
propriedades das fibras e da celulose mais atentamente.

MATERIAIS E METODOS

Cavacos de bambu comercial (3 a5 anos de idade, espécies
meridionais mistas), procedentes da Guangdong Shaoneng
Group Co. Ltd., filial da Induastria de Papel Zhuji, da cidade
de Shaoguan, Provincia de Guangdong, China, foram cozidos
no laboratdrio. Os cavacos foram selecionados manualmente
para remover serragem, cavacos superdimensionados e nds, e
o0 tamanho aceito dos cavacos de bambu tinha espessura maxi-
ma de 5mm e comprimento de cerca de 35mm. Uma celulose
comercial kraft de bambu nédo-branqueada de nimero kappa
26,6 e viscosidade de 1080 dm®/kg foi usada como referéncia.
Essa polpa foi obtida da Liuzhou Zhongzhu Paper Co. Ltd., da
cidade de Liuzhou, da Provincia de Guangxi, China, que prati-
catemperatura de cozimento de 165°C e sulfidez de 17%-20%.

Seis autoclaves de 2,5 litros em cada série foram carregadas
com cavacos secos ao ar (200g absolutamente secos em cada
autoclave). Em seguida, as autoclaves foram conectadas a uma
valvula de vapor e pré-aquecidas com vapor a presséo de 2
bar durante 10 minutos. Licor branco, preparado com NaOH e
Na,S de qualidade teécnica, foi entéo adicionado na proporgéo
licor para madeira de 4:1. Na sequéncia, as autoclaves foram
pressurizadas a 9 bar com nitrogénio e pré-aquecidas durante
30 minutos em banho de polietileno glicol a 90°C. A presséo foi
entdo aliviada e a temperatura elevada até a temperatura final
de cozimento a razdo de 1°C por minuto. Por fim, as reacdes
de cozimento kraft foram concluidas mediante a remocao das
autoclaves e sua colocacdo em banho de resfriamento com agua
fria. As amostras de celulose obtidas foram meticulosamente
lavadas com agua deionizada antes de serem desagregadas,
centrifugadas e homogeneizadas.

Rejeitos e rendimento de celulose ndo-branqueada fo-
ram medidos gravimetricamente. As amostras de celulose
foram analisadas quanto a nimero kappa, viscosidade e
alvura de acordo com métodos das normas 1SO 302, 5351
e 2470, respectivamente. As composi¢des do carboidrato
das celuloses foram determinadas por cromatografia de
alto desempenho (HPLC) apos hidrolise acida conforme
Puls et al.[17], e o contelido de &cido hexenurdnico (HexA)
mediante hidrélise acida da celulose em solugdo-tampao de
formiato, seguida por medicGes de absor¢do UV em 243 nm
(e=8700 dm®mol*-cm™?) do acido 2-furanocarboxilico (FA)
formado no produto da hidrdlise [18].

Foram adotados dois procedimentos diferentes para o cozi-
mento kraft: um utilizando temperatura de cozimento mais alta

of the effect of pulping conditions on pulp and fiber prop-
erties may lead to better ways to produce final products
of good quality. The aim of this study was to elucidate the
impact of various cooking conditions on the properties
of the pulp and the fibres of unbleached bamboo pulps,
and to examine the relationship between the properties
of the fibres and the pulp more closely.

MATERIALS AND METHODS

Commercial bamboo chips (3-5 years old, mixed
southern species) from Guangdong Shaoneng Group
Co. Ltd., Zhuji Paper Industry Branch, Shaoguan city,
Guangdong Province, China, were cooked in the labora-
tory. The chips were sorted by hand to remove sawdust,
oversized chips and knots, and the accepted size of the
bamboo chips had a thickness of maximum 5mm and a
length of about 35mm. A commercial unbleached bamboo
kraft pulp of kappa number 26.6 and viscosity 1080 dm?3/
kg was used as a reference. This was obtained from the
Liuzhou Zhongzhu Paper Co. Ltd., Liuzhou city, Guangxi
Province, China, which uses a cooking temperature of
165°C and a sulphidity of 17%-20 %.

Six 2.5 litre autoclaves in each series were filled with
air dried chips (200g o.d. in each autoclave). These were
then connected to a steam valve and pre-treated with
steam at a pressure of 2 bar for 10 minutes. White liquor,
prepared from technical grade NaOH and Na,S, was then
added at a liquor-to-wood ratio of 4:1. The autoclaves
were then pressurized at 9 bar with nitrogen gas and
pre-warmed for 30 minutes in a 90°C polyethylene glycol
bath. The pressure was then released and the tempera-
ture was increased to the final cooking temperature at
a rate of 1°C per minute. The kraft cooking reactions
were finally terminated by removing the autoclaves and
placing them in a cooling bath filled with cold water. The
samples of pulp obtained were washed thoroughly with
deionized water before being disintegrated, centrifuged
and homogenized.

Rejects and the yield of unbleached pulp were mea-
sured gravimetrically. The samples of pulp were analyzed
for kappa number, viscosity and brightness according to
ISO standard method 302, 5351 and 2470, respectively.
The carbohydrate compositions of the pulps were deter-
mined by high performance chromatography (HPLC)
after acidic hydrolysis according to Pulps et al. [17]
and the hexenuronic acid (HexA) content by acid hydro-
lysis of the pulp in formiate buffer solution, followed by
measurements of the UV absorption at 243 nm (e=8700
dm?3-mol-.cm?) of the 2-furancarboxylic acid (FA) formed
in the hydrolysate [18].

Two different kraft cooking procedures were used:
one using a higher cooking temperature and shorter




e tempo de cozimento mais curto (indicado como A) e o outro
empregando temperatura de cozimento mais baixa e tempo de
cozimento mais longo (indicado como B). As condig@es selecio-
nadas para as polpagdes A e B baseiam-se nas duas diferentes
tecnologias de polpacéo kraft adotadas nas fabricas chinesas de
celulose de bambu. Nas fabricas de celulose kraft tradicionais
usa-se temperatura de cozimento em torno de 165°C, enquan-
to nas fabricas de celulose de bambu novas ou reformadas é
usualmente praticado cozimento a temperatura de 140-142°C.
A temperatura mais baixa resulta normalmente celulose mais
resistente, de melhor branqueabilidade e custos operacionais re-
duzidos [19]. Neste estudo usamos uma diferenga de temperatura
de cerca de 10°C entre as duas modalidades de cozimento para
tornar o estudo interessante para fabricas de celulose existentes
interessadas em ajustar seu processo de cozimento, mas onde
reducdo de temperatura superior a 10°C causaria capacidade
de cozimento demasiado baixa. As condi¢des adotadas estdo
indicadas na secdo “Resultados e Discussdes”.

As dimensdes e defeitos das fibras (fator de forma, nime-
ro de tor¢des e comprimento dos segmentos) foram medidos
com utiliza¢do de um Fibretester® na Eka Chemicals, Suécia.
Deslocamentos das fibras foram determinados utilizando
tratamento HCI conforme Ander et al. [20]. O zero-span
reumedecido foi testado com equipamento Pulmac na Stora
Enso, de Karlstad, Suecia, de acordo com ISO 15361.

Folhas manuais (60 g/m?) foram preparadas conforme
método da norma ISO 3688, com circulagéo de dgua branca
(6 circulagdes antes da preparacdo da folha), de maneira a
permitir medigdes da resisténcia da celulose e analises do in-
dice de zero-span. As propriedades mecanicas de resisténcia
(tracdo, estouro, rasgo) foram determinadas de acordo com
I1SO 1924-3, 2758 e 1974:1900, respectivamente.

RESULTADOS E DISCUSSOES

As condigBes de cozimento utilizadas, os resultados de co-
zimento obtidos para as duas séries de cozimento A (alta tem-
peratura) e B (baixa temperatura) e os dados correspondentes
a celulose industrial ndo-branqueada (M) estdo indicados na
Tabela 1. A baixa sulfidez usada neste estudo foi comparavel
as condigBes costumeiras em fabricas de celulose chinesas.

Pode-se ver na tabela que os ntimeros kappa obtidos
estavam entre 9,8 € 26,6, € a alvura entre 30% e 41% ISO.
As quantidades de rejeito foram baixas em todos os casos,
isto ¢, de 0,0%-0,3%, calculadas sobre a quantidade de ca-
vacos. Os niveis de &lcali residual foram de 11-14 g/L, isto
¢, suficientemente altos para evitar precipitacdo de lignina
na parte final do cozimento.

Efeito da cinética de cozimento

A Figura 1 mostra que o0 cozimento a temperatura mais alta
aumentou consideravelmente a velocidade de cozimento, o que
era de se esperar. Os dados indicaram que a energia de ativacdo

cooking time (denoted as A) and the other using a lower
cooking temperature and longer cooking time (denoted
as B). The conditions chosen for A and B pulping are
based on the two different kraft pulping technologies
used in the bamboo pulp mills in China. Cooking tem-
perature around 165°C is used in the traditional kraft
pulp mills; while for new-built or modified bamboo
pulp mills cooking is usually done at a temperature
of 140-142°C. The lower temperature leads usually
to a stronger pulp, better bleachability and reduced
operational costs [19]. In this study we have used a
temperature difference of about 10°C between the two
cooking modes to make the study interesting for exist-
ing pulp mills that would like to adjust their cooking
process, but where a reduction in temperature of more
than 10°C would lead to too low cooking capacity. The
conditions used are given in the chapter “Results and
Discussion™.

The dimensions and defects of the fibres (shape fac-
tor, number of kinks and segment length) were measured
using a Fibretester® at Eka Chemicals, Sweden. Fibre
dislocations were determined using the HCI treatment
according to Ander et al. [20]. Rewetted zero-span was
tested by using the Pulmac equipment at Stora Enso,
Karlstad, Sweden, according to 1SO 15361.

Hand sheets (60 g/m?) were prepared according to the
ISO standard method 3688, with white water circulation
(6 circulations prior to sheet preparation), so that pulp
strength measurements and zero-span index analyses
could be made. The mechanical strength properties
(tensile, burst, tear) were determined according to 1SO
1924-3, 2758, 1974:1900 respectively.

RESULTS AND DISCUSSIONS

The cooking conditions used, the cooking results ob-
tained for the two cooking series A (high temperature)
and B (low temperature), and the corresponding data for
the unbleached mill pulp (M) are all shown in Table 1.
The low sulphidity used in this study was comparable to
conditions prevalent in Chinese pulp mills.

It can be seen in the table that the kappa numbers
obtained were between 9.8 and 26.6, and the brightness
between 30% and 41% ISO. The amounts of reject were
low in all cases, i.e. 0.0%-0.3% calculated on the amount
of chips. The levels of residual alkali were 11-14 g/L,
i.e. high enough to avoid lignin precipitation in the final
part of the cook.

Effect of cooking kinetics

Figure 1 shows that cooking at a higher temperature
increased the cooking rate considerably, which could be
expected. The data indicated that the activation energy
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Tabela 1. As condigdes de cozimento usadas e algumas caracteristicas de celulose de bambu ndo-branqueada / Table 1. The cooking conditions

used and some characteristics of unbleached bamboo pulp

Rendim.

Alvura

Tempo Nimero | Viscosidade (%IS0) _l\lcali depurado Rejeitos
Amostra | AE (%) | Sulf. (%) | Temp. (‘;C) (n_un) kappa (d_m3/kg) Bright- reS|du§1I (g/L) %) (‘?/o)
Sample | EA (%) | Sulph.(%) | Temp. (°C) Tm_1e Kappa Viscosity ness Res:_dual Screened Rejects
(min) number (dm’/kg) (%1S0) alkali (g/L) yield (%) (%)
M* 20,6 17-20 165 60 26,6 1080 30,4 - - -
Al 24 26 163 75 10,4 1056 40,9 12,4 46,1 0,0
A2 21 26 163 25 18,9 1244 36,4 11,2 479 0,2
A3 21 18 155 35 249 1182 35,3 13,6 49,9 0,3
B1 23 25 155 180 9,8 1032 40,4 11,6 46,9 0,0
B2 20 25 145 120 20,2 1299 35,3 11,4 50,1 0,1
B3 20 25 145 75 26,3 1176 339 12,6 51,6 0,3

* A relacdo licor para madeira foi de 3:1, tempo de temperatura ambiente a temperatura de cozimento foi de 180min / * The liquor to wood ratio was 3:1, time from ambient temperature

to cooking temperature is 180min

para reacOes da lignina conforme equacéo de Arrhenius foi de
aproximadamente 115410 kJ/mol, confirmando desta maneira que
aumento de temperatura de 9°C resultou em aumento de 100% na
taxa de cozimento. Esta ¢ uma energia de ativagdo ligeiramente
inferior se comparada com estudos anteriores realizados por
Anderssonetal. [10] em celulose kraft de madeira de fibra longa.

Efeito na viscosidade da celulose

Pode-se ver, na Figura 2, que a viscosidade da celulose
a dado numero kappa foi ligeiramente menor no cozimento
a temperatura mais alta (Caso A), 0 que era previsto, pois as
condicOes adotadas no caso B foram mais suaves. Também
é interessante notar que houve aumento de viscosidade para
ambas as séries de cozimentos quando o nimero kappa baixou
de 27 para cerca de 18. Houve, contudo, reducéo da viscosidade
desde aproximadamente nimero kappa 18 para 0s nimeros

for lignin reactions according to the Arrhenius equation
was approximately 115+10 kJ/mol, thereby confirming
that an increase in temperature of 9°C resulted in a 100%
increase in the cooking rate. This is a slightly lower ac-
tivation energy compared to earlier studies carried out
by Andersson et al.[10] on softwood kraft pulp.

Effect on pulp viscosity

It can be seen, in Figure 2, that the pulp viscosity at
a given kappa number was slightly lower for cooking at
the higher temperature (Case A), which could be expected
since the conditions used in Case B were milder. It is also
interesting to note that there was an increase in viscosity
for both cooking series when the kappa number dropped
from 27 to about 18. However, there was a decrease in
viscosity from around kappa number 18 to lower kappa
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Figura 1. Nimero kappa versustempo de cozimento a trés temperatu-
ras diferentes / Figure 1. Kappa number versus cooking time at three
different temperatures

Figura 2. Viscosidade da celulose versus numero kappa para as ce-
luloses A e B / Figure 2. Pulp viscosity versus kappa number for the
A and B pulps
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Figura 3. Rendimento em celulose depurada versus numero kappa para as polpas A e B
Figure 3. Screened pulp yield versus the kappa number for the A and B pulps

kappa mais baixos. Esse comportamento pode ser também
encontrado no estudo de Vu, onde foi descrito como devido a
relativa diminuigdo da quantidade de hemicelulose até o nime-
ro aproximado de kappa 18 [9]. Abaixo do nimero aproximado
kappa 18 a reducéo da viscosidade foi muito provavelmente
resultado da intensificacdo da divisdo de cadeias de celulose.

Efeito no rendimento em celulose

AFigura3mostrao rendimento em celulose depurada versus
numero kappa para as celuloses A e B. Resulta 6bvio que a dado
numero kappa tenha sido obtido rendimento de celulose mais alto
paraas celuloses B: amenor temperatura foi portanto mais seletiva
do que a temperatura mais alta, considerando-se os carboidratos.
A diferenca de 8-10°C na temperatura de cozimento significa que
adiferenca de rendimento a determinado nimero kappa foi cerca
de 1,5% calculada sobre a madeira. Calculado sobre celulose, isso
corresponde a rendimento maior em cerca de 3%.

Efeito na composic¢éo quimica das celuloses

As composicdes dos carboidratos dos cavacos de bambu e
das amostras de celulose resultantes estéo indicadas na Tabe-
la 2a. Pode-se ver que as amostras consistiram basicamente
de celulose e xilana, ao passo que o teor de glucomanano era
muito baixo. Pode ser também constatado que o cozimento a
temperatura mais baixa, série B, resultou em teor de xilana
ligeiramente mais alto, ocorrendo, dessa forma, rendimento
de celulose consideravelmente mais alto quando comparado
com cozimento conforme a série A.

Os teores de lignina medidos como Klason e lignina
solivel em &cido para as oito amostras incluidas neste estu-
do estdo indicados na Tabela 2b. Pode-se ver que o teor de
lignina soltvel em &cido foi aproximadamente 0 mesmo para
todas as amostras, enquanto a lignina Klason diminuiu com

numbers. This behavior can also be found in Vu’s study,
where it was described as being due to the relative de-
crease in the amount of hemicellulose down to about
kappa number 18[9]. Below about kappa number 18 the
decrease in viscosity was most probably the result of the
increased splitting of cellulose chains.

Effect on pulp yield

Figure 3 shows the screened pulp yield versus kappa
number for pulps A and B. It is obvious that, at a given
kappa number, a higher pulp yield was obtained for the B
pulps: the lower temperature was therefore more selective
than the higher temperature vis-a-vis the carbohydrates.
The 8-10°C difference in cooking temperature meant that
the yield difference at a given kappa number was about
1.5% calculated on wood. Calculated on pulp, this cor-
responds to a higher yield of about 3%.

Effect on the chemical composition of the pulps

The carbohydrate compositions of the bamboo chips
and of the resulting pulp samples are shown in Table
2a. It can be seen that the samples consisted basically
of cellulose and xylan, whereas the glucomannan con-
tent was very low. It can also be seen that cooking at a
lower temperature, series B, resulted in a slightly higher
xylan content, and thereby resulted in a considerably
higher pulp yield when compared to cooking according
to series A.

The lignin contents measured as Klason and acid
soluble lignin for the eight samples that were included
in this study are shown in Table 2b. It can be seen that
the acid soluble lignin content was about the same for
all samples, while the Klason lignin went down with
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Tabela 2a. Composi¢ao dos carboidratos das amostras de celulose de bambu, normalizada para indicar 100% de carboidratos calculados como %
em peso / Table 2a. The carbohydrate composition of the bamboo pulp samples, normalized to give 100% carbohydrates calculated as weight %

Amostra / Sample | m | m | a2 | m | B | B | B3
Celulose / Cellulose 80,3 81,9 80,3 80,2 80,6 793 78,7
Glucomanano / Glucomannan 0,2 0,1 0,2 0,2 0,1 0,2 0,2
ilana / Xylan 19,5 18,0 19,5 19,6 19,3 20,5 21,1
Total / Total 100 100 100 100 100 100 100

Tabela 2b. Teor de lignina dos cavacos de bambu e das amostras de celulose, calculado como % em peso com base no peso absolutamente
seco dos cavacos de bambu / Table 2b. The lignin content of the bamboo chips and of the pulp samples, calculated as weight % based on the
oven-dried weight of the bamboo chips

Amostra / Sample ‘ Cg‘;;:s ‘ Al ‘ A2 ‘ A3 ‘ B1 ‘ B2 ‘ B3
Lignina Klason / Klason lignin 25,1 5,0 0,9 2,4 34 1,1 2,9 3,9
Lignina soluvel em acido / Acid soluble lignin 2,0 0,8 0,7 0,8 0,8 0,7 0,7 0,8
Lignina total / Total lignin 27,1 5,8 1,6 3,2 4,2 1,8 3,6 4,7

o aumento do grau de deslignificacdo. Os nimeros kappa

correspondentes as polpas estdo indicados na Tabela 1.

increased degree of delignification. The corresponding

kappa numbers for the pulps are given in Table 1.
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The higher xylan content of pulp B, when compared at
a given kappa number, is shown in Figure 4. The figure
also shows that the mill pulp was slightly below the curve
for pulp A, indicating that the mill pulping process was
slightly less selective than cooking according to A. The
yield difference between the A and B pulps was about
1.5% calculated on wood. Thus, the difference in yield of
screened pulp between the A and B samples, as shown in
Figure 3, was mainly due to the difference in the content
of xylan. This can also be seen in Table 2.

The hexenuronic acid content of the pulps is plot-
ted versus kappa number in Figure 5. Note that: 1) the
hexenuronic acid content is lower than for a typical

O maior contetido de xilana da celulose B, quando comparado
a determinado nimero kappa, esta representado na Figura 4. A
figura também mostra que a celulose industrial estava ligeira-
mente abaixo da curva da celulose A, indicando que o0 processo
de polpacéo da fabrica era ligeiramente menos seletivo do que o
cozimento conforme A. A diferenga de rendimento entre as polpas
A ¢ B foi de cerca de 1,5% calculada sobre a madeira. Assim, a
diferenca de rendimento em celulose depurada entre as amostras
A e B, como mostrado na Figura 3, foi devida principalmente a
diferenca no teor de xilana. Isto pode ser visto também na Tabela 2.

O teor de acido hexenurdnico das polpas esta plotado em
relacdo ao nimero kappa na Figura 5. De se observar que: 1) 0
teor de acido hexenurdnico é menor do que aquele tipico de uma
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Figura 5. Teor de HexA nas amostras de celulose versus nimero kappa
Figure 5. Content of HexA in the pulp samples versus the kappa number

Figura 4. Teor de xilana nas amostras de celulose versus nimero kappa
Figura 4. Content of xylan in the pulp samples versus kappa number




celulose de eucalipto normal, cujo teor de Hex A é habitualmente
2-3 vezes maior; e 2) nossos nimeros de HexA estdo perfeita-
mente em acordo com os dados de estudo recente sobre polpacéo
de bambu [21,22]. Pode-se ver que o teor de acido hexenurdnico
a determinado nimero kappa foi maior para as polpas B, isto €,
para a celulose com cozimento a temperatura mais baixa. Esse
resultado estd em conformidade com, por exemplo, Danielsson
[23], que mostrou que o teor de &cido hexenurdnico de celulose
de bétula sera bem baixo se um cozimento kraft for prolonga-
do até baixos nimeros kappa. O teor de acido hexenurdnico
ficara reduzido quando determinado nimero kappa for obtido
mediante aplicacdo de condicdes severas em vez de condi¢des
mais suaves ou com melhor impregnagao dos cavacos. Portanto,
cozimento em condi¢Bes mais suaves, como, por exemplo, a
temperatura mais baixa, resulta em teor de acido hexenurdnico
mais alto quando comparado a um determinado nimero kappa
do que cozimento a temperatura mais alta. As condi¢fes mais
severas de processos industriais significam que o teor de acido
hexenurdnico resulta muito mais baixo em uma celulose indus-
trial do que em uma celulose de laboratorio, comparadas a um
certo numero kappa.

Efeitos nas propriedades da celulose

AFigura6 representa indice de tragdo versus nimero kappa
para polpas ndo-refinadas, mostrando que para as duas polpas de
laboratorio foi obtida a mesma correlagdo, enquanto a celulose
industrial se situava em nivel mais baixo. Como o indice de tra-
¢do, segundo a teoria classica, ¢ fungdo da resisténcia das fibras
e da resisténcia da ligacdo entre as fibras, o ligeiro aumento do
indice de tracdo de nlimero kappa 26 para 20 é provavelmente
devido a aumento da flexibilidade das fibras e ao rendimento
mais baixo, resultando em fibras com teor de celulose mais
alto e, portanto, maior resisténcia das fibras. Por outro lado,

eucalyptus pulp, where the HexA content usually is 2-3
times higher, and 2) our HexA numbers are excellently
matching the data in a recent study on bamboo pulping
[21,22]. It can be seen that the hexenuronic acid content
at a given kappa number was higher for the B pulps, i.e.
for the pulp that was pulped at the lower temperature.
This result is in agreement with, for example, Daniels-
son [23], who has shown that the hexenuronic acid
content of birch pulp becomes very low if a kraft cook
is prolonged to low kappa numbers. The content of
hexenuronic acid will be reduced when a given kappa
number is obtained using harsher conditions rather
than either milder conditions or better impregnation
of the chips. Thus, cooking at milder conditions, for
example, at a lower temperature, results in a higher
hexenuronic acid content compared at a given kappa
number than cooking at a higher temperature. The
tougher conditions of industrial processes mean that
the content of hexenuronic acid becomes much lower
in a mill pulp than in a laboratory pulp compared at
a given kappa number.

Effects on pulp properties

Figure 6 shows the tensile index versus kappa
number for unrefined pulps and it shows that for the
two lab pulps the same correlation was obtained while
the mill pulp was on a lower level. As the tensile in-
dex, according to classical theory, is a function of the
fibre strength and the fibre-fibre bonding strength, the
slight increase in tensile index from kappa number 26
to 20 is probably due to increasing fibre flexibility and
lower yield, leading to fibres with higher cellulose
content and thus higher fibre strength. The reduc-
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Figura 6. indice de tracdo versus nimero kappa (as amostras de
celulose nao eram refinadas) / Figure 6. Tensile index versus kappa
number (the pulp samples were unrefined)

Figura 7. indice de rasgo versus numero kappa (as amostras de celu-
lose ndo eram refinadas) / Figura 7. Tear index versus kappa number
(the pulp samples were unrefined)
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a reduc@o da resisténcia a tragdo de numero kappa 20 para 10
provavelmente reflete o caso em que as fibras se enfraquecem
devido a maior quantidade de tor¢des e deslocamentos das fibras,
ou seja, menor resisténcia das fibras. A celulose industrial era
muito mais fraca do que as celuloses de laboratorio, o que era
previsivel em vista do indice zero-span mais baixo e do grau de
deformagéo das fibras mais alto.

Celulose industrial muito mais fraca do que as polpas de
laboratorio era de se esperar considerando-se: 1) a celulose in-
dustrial se originava de tipo de cavacos de madeira diferente
daquele usado em nosso estudo de cozimento em laboratorio,
e 2) em uma fabrica processos como cozimento, etc. ndo sao
homogéneos e a resisténcia da celulose é, portanto, mais
pobre. Que a resisténcia da celulose industrial seja inferior
a das polpas de laboratorio ¢ resultado do indice zero-span
mais baixo e do maior grau de deformagéo da fibra.

O indice de rasgo mostrado na Figura 7 foi independente
do numero kappa das polpas de laboratdrio. O indice de rasgo
constante obtido para as polpas de laboratdrio foi provavelmente
decorrente do fato de as amostras de celulose serem néo-
refinadas e a resisténcia da ligagdo entre as fibras ser, portanto,
baixa. O indice de rasgo foi principalmente determinado, entéo,
pela resisténcia das fibras. Contudo, isso deveria ter levado a
indice de rasgo mais baixo com niimero kappa menor, conforme
sugerido com referéncia a Figura 6, ou seja, que a resisténcia
das fibras reduzia-se abaixo de nimero kappa 20. A resisténcia
daligacdo entre fibras era provavelmente muito baixa, de modo
que a diminuida resisténcia das fibras nunca chegou a ser critica
para o indice de rasgo; no intervalo de nimero kappa estudado
foi portanto obtido um mesmo indice de rasgo.

Efeito do cozimento nas propriedades da fibra

Da Tabela 3 pode-se observar que as dimensdes das fibras
das polpas diferem tanto de um procedimento de cozimento
para outro quanto no &mbito de cada procedimento de cozi-
mento. Cozimento a alta temperatura d4 origem a fibras mais

tion in tensile strength from kappa number 20 to 10,
on the other hand, probably reflects the case when
the fibres become weaker due to increasing amount
of fibre kinks and fibre dislocations, i.e. lower fibre
strength. The mill pulp was much weaker than the lab
pulps, which could be expected from the lower zero-
span index and a higher degree of fibre deformation.
Mill pulp much weaker than the lab pulps could
be expected because: 1) the mill pulp was based on a
different type of wood chips than what was used in our
lab cooking study and 2) in a mill the processes like
cooking etc. are not homogenous and, therefore, is the
pulp strength poorer. That the strength of the mill pulp
is lower than the lab pulps is a result of the lower zero-
span index and a higher degree of fibre deformation.
The tear index shown in Figure 7 was indepen-
dent of the kappa number of the laboratory pulps.
The constant tear index obtained for the laboratory
pulps was probably due to the fact that the pulp
samples were unrefined and the fibre-fibre bonding
strength was, therefore, low. The tear index was
thereby mainly determined by the strength of the
fibres. This, however, should have led to a lower
tear index at low kappa number, as was suggested
with reference to Figure 6, i.e. that the fibre strength
became weaker below kappa number 20. The fibre-
fibre bonding strength was probably very low, so the
diminished fibre strength never became critical for
the tear index; the same tear index was therefore
obtained in the kappa number interval studied.

Effect of cooking on the fibre properties

From Table 3 it can be noted that the fibre dimen-
sions of the pulps differ both from one cooking procedure
to another and within each cooking procedure. Cooking
at high temperature gives rise to straighter fibres and

Tabela 3. Propriedades das fibras das amostras de celulose de bambu / Table 3. Fibre properties of the bamboo pulp samples
Numero de torcoes

Dimensdes das fibras

Amostra Fibre dimensions f(:-frtr?a: 2’2) Rumber ofKinks Iig: I;g?rf?;rr;- (] uﬁfe:g::??\lr:n/g
Sample |SCompr (médio) (mm) | Larg: (um) | Form factor |==porfibra Dislocations Rewetted zero-
Length(L.W.) (mm) Width (um) (%) per fibre per fibre span Nm/g

M 1,56 19,1 84,1 0,90 0,73 1,18 108 1,29
Al 1,56 18,2 85,0 0,81 0,64 1,19 130 1,40
A2 1,62 18,1 87,8 0,54 0,42 0,91 160 1,50
A3 1,58 18,2 89,2 0,46 0,37 0,43 158 1,50
B1 1,57 18,3 83,0 0,97 0,78 1,22 117 1,40
B2 1,59 18,0 87,1 0,64 0,51 0,67 144 1,52
B3 1,62 17,9 88,6 0,50 0,38 0,54 150 1,58

WRV - indice de retengdo de agua




retas e a nimero menor de tor¢des por fibra em comparagao
a cozimento a baixa temperatura. Além disso, com nimero
kappa crescente as fibras de ambas as polpas A e B tinham
menos tor¢des e deslocamentos, € as fibras eram mais retas.

A Figura 8 mostra o indice zero-span reumedecido - que é
medida da resisténcia individual da fibra -, versus nimero kappa.
Pode-se verificar que nimero kappa mais alto leva a fibras de
celulose mais resistentes e 0 cozimento a temperaturas mais altas
(celuloses A) tem efeito positivo na resisténcia individual da fi-
bra. Isso pode ser explicado por uma combinagao de fatores, isto
¢, menor rendimento em celulose € menos defeitos das fibras no
caso das celuloses A. Com efeito, plotando-se o valor zero-span
reumedecido versus o nimero de tor¢des pode ser observada
boa correlagdo para as celuloses cozidas em laboratorio, isto €,
quanto mais tor¢des, mais baixo o valor zero-span.

As resisténcias mecanicas do papel sdo normalmente
tidas como decorrentes da combinagdo da forca de ligagdo
da fibra e da resisténcia da fibra. Todavia, Mohlin et al. [24]
assinalaram o fato de que a presenca de defeitos da fibra que
levam a tor¢des e encurvamentos na fibra da madeira, isto é,
a mudancas abruptas na direcdo do eixo, é de grande impor-
tancia e deve ser levada em conta ao se discutir propriedades
mecénicas do papel.

Deslocamentos das fibras originam-se de impactos me-
canicos como picagem, polpagdo, refinacdo, secagem, etc. O
nimero de deslocamentos das fibras ¢ boa medida da quan-
tidade de defeitos das fibras e ¢ interessante observar que o
ntmero de deslocamentos aumenta a medida que o nimero
kappa diminui para ambas as polpas A e B, indicando que 0s
deslocamentos sdo gerados localmente, ao longo das fibras,
durante o cozimento (ver Figura 9). E natural que nimero
crescente de deslocamentos influencie a resisténcia das fibras
e, portanto, a resisténcia da celulose. Também esta claro que

less number of kinks per fibre in comparison to cooking
at low temperature. Furthermore, with increasing kappa
number the fibres from both the A and B pulps had less
kinks and dislocations, and the fibres are straighter.

Figure 8 shows the rewetted zero-span index - which
is a measure of single fibre strength -, versus the kappa
number. It can be seen that higher kappa number leads
to stronger pulp fibres and cooking at higher tempera-
ture (A pulps) has a positive effect on the single fibre
strength. This may be explained by a combination of
factors, i.e. lower pulp yield and less fibre defects for
the A-pulps. Indeed, if plotting the rewetted zero-span
value versus the number of kinks a good correlation
can be noted for the laboratory cooked pulps, i.e. the
more the kinks the lower the zero-span value.

The mechanical properties of paper are usually con-
sidered only as due to a combination of fibre bonding
and fibre strength. However, Mohlin et al.[24] pointed
out that the presence of fibre defects that lead to kinks
and curls in wood fibre, i.e. to abrupt changes in the
direction of the axis, is of high importance and has to
be taken in to account when discussing mechanical
properties of paper.

Fibre dislocations originate from mechanical im-
pacts such as chipping, pulping, refining, drying, etc.
The number of fibre dislocations is good measurement
of the amount of fibre defects and it is interesting to
note that the number of fibre dislocations increases
with decreasing kappa number for both the A and B
pulps, indicating that the dislocations are generated
locally along the fibres during cooking (see Figure 9).
Increasing number of dislocations is naturally influ-
encing the fibre strength and thus the pulp strength. It
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Figura 8. Espagamento zero-span reumedecido versus nimero kappa
para todas as polpas/ Figura 8. Rewetted zero-span versus kappa
number for all of the pulps

Figura 9. Deslocamentos versus niimero kappa para todas as amostras
de celulose / Figure 9. Dislocations versus kappa number for all of the
pulp samples
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Figura 10. Zero-span reumedecido versusnumero de torces nas fibras /
Figure 10. Rewetted zero-spanversus the number of kinks on the fibres

a celulose industrial apresenta muito mais deslocamentos do
que as celuloses de laboratério a igual nimero kappa. E inte-
ressante observar que também para celulose kraft de madeira
de fibra longa as fibras de laboratério sio menos deslocadas
em comparagao a fibras produzidas em fabrica [25].

Foi obtida boa correlacdo para as polpas cozidas em labo-
ratorio quando o nimero de torgdes foi plotado versus indice
zero-span reumedecido, isto &, mais tor¢des resultaram em
valores zero-span mais baixos — ver Figura 10.

A Figura 11 mostra a correlacao entre indice de tracdo
e indice zero-span reumedecido para as celuloses; pode ser
vista forte correlagdo entre os dois parametros para as polpas
cozidas em laboratorio. Assim, fibras mais fracas, conforme
definido pelo indice zero-span reumedecido, resultaram em
celulose de menor resisténcia. Se os resultados da Figura 11
forem universais, uma conclusdo pratica a ser tirada é que
testar ambos, indice de tragdo e zero-span reumedecido de
celuloses ndo refinadas, ndo € necessario quando estiver em
analise uma amostra especifica de celulose.

Comparada as polpas de laboratério A3 e B3, a celulose
industrial M demonstrou propriedades mecanicas mais pobres
(Figuras 6 e 7) e isso pode ser explicado pela menor resisténcia
das fibras e pelos defeitos mais frequentes nas fibras dessa celu-
lose M (Tabela 3). Pode-se observar na Tabela 3 que a celulose
M acusou mais torgdes e deslocamentos por fibra em compa-
racdo aqueles das polpas A3 e B3, o que, por sua vez, resultou
em menor valor zero-span reumedecido. O fator de forma da
celulose M foi também menor que aquele das polpas de labora-
torio indicando fibras menos retas e isso, em conjunto, reduziu
a resisténcia da celulose. Como o WRYV da celulose pode ser
usado inclusive para uma avalia¢do aproximada da capacidade
de ligagdo entre fibras [26], a menor resisténcia mecanica da
celulose M poderia ser também devida a menor capacidade de
ligacdo entre fibras em comparagao as celuloses de laboratorio.

Figura 11. Correlagao entre indice de tragdo e indice zero-span reu-
medecido / Figura 11. Correlation between tensile index and rewetted
zero-span index

is also clear that the mill pulp has much more dislo-
cations than the laboratory pulps at a certain kappa
number. It is interesting to note that also for softwood
kraft pulp the laboratory fibres are less dislocated as
in comparison with mill produced fibres [25].

A good correlation was obtained for the laboratory
cooked pulps when the number of kinks were plotted
versus the rewetted zero-span index, i.e. more kinks
resulted in lower zero-span values, see Figure 10.

Figure 11 shows the correlation between tensile
index versus rewetted zero-span index for the pulps; a
strong correlation between the two parameters for the
laboratory cooked pulps can be seen. Thus, weaker
fibres as defined by rewetted zero-span index resulted
in a pulp of lower strength. If the results in Figure 11
are universal, a practical conclusion that can be drawn
is that testing both the tensile index and rewetted zero-
span of unrefined pulps is not necessary when analyzing
a particular sample of pulp.

Compared with the lab pulps A3 and B3, the mill
pulp M gave poorer mechanical properties (Figures 6
and 7), and this can be explained by the weaker fibre
strength and the more frequent fibre defects of pulp M
(Table 3). It can be seen in Table 3 that pulp M gave
more kinks and dislocations per fiber compared to
that of pulps A3 and B3, which, in turn, led to reduced
rewetted zero-span value. The shape factor of pulp M
was also lower than that of the lab pulps which indi-
cated less straight fibres, and this, together, reduced
the pulp strength. As WRV of pulp can also be used for
a crude evaluation of the fibre-fibre bonding ability
[26], inferior mechanical strength of pulp M might also
be due to a poorer bonding ability between the fibres,
compared to the lab pulps.




CONCLUSDES

1. Cozimento kraft de cavacos de bambu a temperatura de
cozimento 8-10°C inferior, e portanto com tempo de cozimento
mais longo, resultou em rendimento de celulose 1,5% maior cal-
culado sobre cavacos absolutamente secos. Isso também resultou
em viscosidade ligeiramente superior da celulose e em indice
zero-span ligeiramente inferior, comparado a dado nimero kappa.

2. A celulose kraft de bambu consistiu principalmente
de celulose e xilana; cozimento a temperatura mais baixa
por tempo de cozimento mais longo resultou em contetido
de celulose ligeiramente superior e em contetdo de xilana
significativamente maior, comparado a dado nimero kappa.

3. Avariagdo das condi¢des de cozimento ndo teve efeito
na resisténcia da celulose e nas dimensodes das fibras. No en-
tanto, cozimento até nimero kappa mais baixo induziu a mais
deslocamentos das fibras, o que reduziu a resisténcia tanto
das fibras quanto da celulose. Comparado a dado nimero
kappa, cozimento a temperatura mais baixa por tempo mais
longo induziu a quantidade ligeiramente maior de tor¢des das
fibras, mas a0 mesmo ntimero de deslocamentos.
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CONCLUSIONS

1. Kraft cooking of bamboo chips at 8-10°C lower
cooking temperature, and thus a longer cooking time,
resulted in a pulp yield that was 1.5% higher, calculated
on oven-dried chips. This also resulted in a slightly higher
pulp viscosity and a slightly lower zero-span index, com-
pared at a given kappa number.

2. The kraft bamboo pulp consisted mainly of cel-
lulose and xylan; cooking at a lower temperature and
longer cooking time resulted in a slightly higher content
of cellulose and significantly higher content of xylan,
compared at a given kappa number.

3. The variation of the cooking conditions had no ef-
fect on the pulp strength and fibre dimensions. However,
cooking to a lower kappa number induced more fibre
dislocations, which reduced the strength of both the
fibres and the pulp. Compared at a given kappa number,
cooking at a lower temperature and longer cooking time
induced slightly more fibre kinks, but the same number
of dislocations.
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