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Sammanfattning

Projektet har undersokt mojligheten att utveckla vardekedjan fran lignin extraherad
fran ett massabruk till bioflygbransle producerat i ett oljeraffinaderi. Fokus har varit att
undersoka majligheten att isolera en fraktion med komponenter som kan ga in i
flygbranslepoolen samt kartlagga vad som kravs i form av certifiering fér att kunna
producera bioflygbransle fran lignin via denna processvag.

Den aktuella processen bestar av ett flertal delsteg. De forsta bygger pa SunCarbons
processteknik som innebdr membranfiltrering av svartlut for att koncentrera upp
ligninet i svartluten, atervinna alkali i permeatet/filtratet samt justera kvoten mellan
alkali och lignin infor nasta delsteg. Efter det foljer virmebehandling dar ligninet i den
membranfiltrerade svartluten depolymeriseras. Darefter separeras ligninfraktionen
och renas i ett slutsteg. Dessa processteg har genomforts i SunCarbons pilotanldggning i
Pitea och labb i Lund. Efter det sista reningssteget har ligninfraktionen blandats med
vakuumgasolja (VGO) och en tensid for vidare vatebehandling i en slurry hydrocracker
(SHC) hos RISE ETC i Pitea.

Processbetingelserna har varierats i syfte att fa fram komponenter som passar for just
flygbranslepoolen, dvs i kokpunktsintervallet 205-300°C. Tva olika biooljeprodukter
fran SHCn har sedan fraktionerats genom destillation hos RISE KPL i Sédertilje.
Analyser har genomforts pa de fraktioner som ar aktuella att ga in i flygbranslepoolen
for att undersoka dess innehall av 6nskvarda komponenter sdsom t ex iso- och
cykloalkaner samt aromater. Det visade sig att ca 23% av biooljan hamnade i en
fraktion lamplig for flygbrinsle samt att huvuddelen av det biogena kolet fran ligninet
aterfanns i denna fraktion.

Projektet tillfor ocksa ny kunskap kring hur katalysatorer som anvands i
hydreringsprocesserna paverkas av processbetingelserna. Katalysatorkarakterisering
har utforts av Lund Universitet, bade av katalysator for fastbaddsreaktioner samt den
katalysator som anvandes i forsoken i SHCn. Fastbiaddskatalysatorn var baserad pa en
bimetall av nickel och molybden dar Al,03 anvandes som barare. Karakterisering av
denna anvandes for att 6ka forstaelsen av den slutliga katalysatorn som valdes for
slurryfasomvandling vilken var en molybdenbaserad katalysator. Dessa resultat har lett
till tva publikationer fran projektet.

Majoriteten av det flygbrédnsle som anvands idag bendmns JET A-1 och omfattas av
standarden ASTM D1655 som specificerar ett antal fysikaliska egenskaper hos brénslet.
Det finns en kompletterande standard, ASTM D7566 som har inforts for alternativa
bréanslen (SAF -Sustainable Aviation Fuels) och ar tillamplig pa bioflygbransle. Det ar
aven tillatet med samprocessning av upp till 5% fetter och oljor i raffinaderier for
produktion av flygbrénsle. Detta regleras i en bilaga till ASTM D1655. Dessa fetter och
oljor utgors av fria fettsyror, mono-, di-, och triglycerider, och andra fettsyreestrar.
Inom projektet har viktig kunskap for att forsta forutsattningarna for ligninolja att
certifieras enligt ASTM D7566 eller samprocessas upp till 5% tagits fram.

Mote har gt rum med representanter fran CAAFI (Commercial Aviation Alternative
Fuels Initiative) som ansvarar for certifieringsprocessen. En mojlig fardplan for
certifiering for den i projektet undersokta ravaran och processen har tagits fram.
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Summary

The project has investigated the possibility of developing the value chain from lignin
extracted from a pulp mill to sustainable aviation fuel (SAF) produced in an oil refinery.
The focus has been on investigating the possibility of isolating a fraction of components
that can enter the aviation fuel pool and mapping what is required regarding
certification to be able to produce SAF from lignin via this process.

The current process consists of several sub-steps. The first are based on SunCarbon's
process technology, which involves membrane filtration of black liquor to concentrate
the lignin in the black liquor, recycle alkali in the permeate/filtrate and adjust the ratio
between alkali and lignin before the next step. This is followed by heat treatment where
the lignin in the membrane-filtered black liquor is depolymerized. The lignin fraction is
then separated and purified in a final step. These process steps have been carried out in
SunCarbon's pilot plant in Pited and at a lab in Lund. After the last purification step, the
lignin fraction has been mixed with vacuum gas oil (VGO) and a surfactant for further
hydrogen treatment in a slurry hydrocracker (SHC) at RISE ETC in Pitea.

The process conditions have been varied in order to produce components that are
suitable for the aviation fuel poo], ie in the boiling point range 205-300 °C. Two
different bio-oil products from the SHC have then been fractionated by distillation at
RISE KPL in Sodertélje. Analyzes were carried out on the fractions that are relevant to
enter the aviation fuel pool to investigate its content of desirable components such as
iso- and cycloalkanes as well as aromatics. It turned out that about 23% of the bio-oil
ended up in a fraction suitable for aviation fuel and that the majority of the biogenic
carbon from the lignin was found in this fraction.

The project also adds new knowledge about how catalysts used in the hydrogenation
processes are affected by the process conditions. Catalyst characterization has been
performed by Lund University, both catalyst for fixed bed reactions and the catalyst
used in the experiments in the SHC. The fixed bed catalyst was based on a bimetal of
nickel and molybdenum where Al,03 was used as the support. Characterization of this
was used to increase the understanding of the final catalyst selected for slurry phase
conversion which was a molybdenum-based catalyst. These results have led to two
publications from the project.

The majority of the aviation fuel used today is called JET A-1 and is covered by the
standard ASTM D1655 which specifies a number of physical properties of the fuel.
There is a complementary standard, ASTM D7566 which has been introduced for
alternative fuels (SAF - Sustainable Aviation Fuels) and is applicable to biojet. It is also
permitted to co-process up to 5% fats and oils in refineries for the production of
aviation fuel. This is regulated in an appendix to ASTM D1655. These fats and oils are
free fatty acids, mono-, di-, and triglycerides, and other fatty acid esters. Within the
project, important knowledge to understand the conditions for lignin oil to be certified
according to ASTM D7566 or co-process up to 5% has been developed.

A meeting has taken place with representatives from CAAFI (Commercial Aviation
Alternative Fuels Initiative) who are responsible for the certification process. A
possible roadmap for certification for the raw material and process that have been
examined in this project has been developed.
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1. Introduktion

1.1. Syfte

Projektet syftar till att undersoka potentialen for att anvinda lignin extraherad fran ett
massabruk via membranfiltrering som ravara for produktion av
bioflygbranslekomponenter i ett oljeraffinaderi samt identifiera nasta steg fér mojlig
certifiering av denna processvag.

Projektet har lett till 6kad kunskap om mdjliga produkter for det lignin som kan tas ut
ur ett massabruk genom SunCarbons processteknik, men dven gett grundlaggande
kunskap om hur bioolja kan uppgraderas och samprocessas med fossil ravara i olika
enhetsoperationer i ett oljeraffinaderi for framstallning av flygbranslekomponenter.

Projektet tillfor ocksa ny kunskap kring hur katalysatorer som anvands i dessa
processer paverkas av processbetingelserna.

1.2. Bakgrund

[ den utredning om styrmedel for att fraimja anvandning av biobransle for flyget (SOU
2019:11) som presenterades i borjan av mars 2019 analyserades hur flygets
anvandning av hallbara biobréanslen kan framjas for att bidra till 6vergangen till ett
fossilfritt energisystem och minskad klimatpaverkan. Utredningens forslag var att
infora reduktionsplikt dven for flyget.

Under 2021 vantas en reduktionsplikt inforas for flyget sdsom gjordes under 2018 for
vagtransporter. Sverige har som land en stor potential att fa igdng inhemsk produktion
av flygbransle fran skogsravara. Det finns ocksa goda mojligheter for svenska
processtekniker att fa en exportmarknad genom att utveckla teknologier som kan
producera certifierat bioflygbransle. Utredningen skattar behovet av bioflygbrénsle
2030 till ca 420 000 m3 per ar vid ca 30 % inblandning. Marknaden for flygbransle i
Sverige var under ar 2019 ca 1,2 miljoner m3/ ar, varav ca 200 000 m3 anvandes for
inrikesflyget. Det finns nu alltsa en uttalad ambition att till 2030 ersatta ca 30 % av det
totala behovet med bioflygbrénsle. Det ndmns ocksa ett langsiktigt mal att till 2045 ha
en helt fossilfri flygsektor. Potentialen for minskade koldioxidutslapp ar i
storleksordningen 3 miljoner ton/ar.

Majoriteten av det flygbrédnsle som anvands idag bendmns JET A-1 och omfattas av
standarden ASTM D1655 som specificerar ett antal fysikaliska egenskaper hos branslet,
bl a fryspunkt, densitet, viskositet, virmevarde och aromathalt. Bioflygbrinsle maste
uppfylla samma specifikationer som fossilt flygbransle for att det ska kunna blandas i
befintliga system och anvandas i flygplansmotorer som har certifierats med
konventionellt bransle. Det finns en kompletterande standard, ASTM D7566 som har
inforts for alternativa branslen och ar tillaimplig pa bioflygbransle.

SunCarbon ar en svensk processutvecklare som utvecklar en processteknik for att
isolera lignin fran massabruken. Processen har utvecklats under flera ar och bestar av
ett flertal delsteg. Det forsta ar en kostnadseffektiv membranfiltrering for att
koncentrera upp ligninet i svartluten. Efter det f6ljer virmebehandling dar ligninet i
den membranfiltrerade svartluten depolymeriseras och partiellt deoxygeneras.
Pilottester av membranfiltrering i massabruksmiljo ha utforts under flera tusen
timmars stabil produktion inom bl a projektet BioLi2.0 (delfinansierat av
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Biolnnovation) som avslutades under 2019. Inom BioLi2.0 har det visats att det gar att
gora drivmedel av svensk skogsravara. Lignin har omvandlats till ett oljeliknande
material som fungerar for produktion av bade bensin och diesel.

Riksdagen har beslutat att Sveriges energiforsorjning ska vara hallbar, resurseffektiv
och fri fran nettoutslapp av vaxthusgaser ar 2045. Som ett steg pa viagen ska
fordonsflottan vara fossiloberoende ar 2030. Mot bakgrund av detta har RISE KPL
jobbat ett flertal ar med forskning pa hur biomassa kan konverteras till en bioolja samt
uppgraderas for vidare anvandning till produktion av biodrivmedel.

Hydrering av ligninoljan sker genom katalytiska reaktioner och det ar darfor viktigt att
forsta hur ligninet paverkar katalysatorn i dessa processer. Lunds universitet besitter
god kunskap vad géller karakterisering av katalysatorer.

[ ”"HydroLig - Vardekedja fran lignin till bensin via en partiellt hydrogenerad ligninolja”
(delfinansierat av Energimyndigheten, ProjektNr 47507-1) som avslutades i maj 2020
var fokus pa att utvirdera en "latt" hydrogenering av ligninet vid massabruket for att
gora en bioolja som kan transporteras i flytande form till ett oljeraffinaderi. I projektet
deltog bade en svensk och en brasiliansk massaproducent vilket gjorde att bade lignin
fran svensk barr- och 16vved samt lignin fran eukalyptusved utvirderades.

Processvagar for att omvandla den partiellt deoxygenerade ligninooljan till drivmedel
via samprocessning i ett konventionellt oljeraffinaderi utvarderades bade tekniskt och
ekonomiskt. I HyroLig var fokus framst pa bensin som slutprodukt. Produktionen av
kemisk massa i Brasilien har under en tioarsperiod 6kat kraftigt. Storre delen av
produktionen dar sker dessutom i energieffektiva massabruk, vilket gor att
forutsattningarna for ligninuttag ddrmed ar goda.

Inom detta projekt har endast lignin fran svensk vedravara studerats men lyckade
resultat kan i ett nasta steg gora att incitamenten att ga vidare med
certifieringsprocessen for flygbransle 6kar da ravaruutbudet ar betydligt storre om
man aven tittar pd marknader dven utanfor Sverige.

Lyckade resultat fran projektet gor att mojligheterna att bidra bade till 6kad
sysselsattning och 6kade exportmojligheter ar goda.

Under ar 2020 drabbades hela varlden av en pandemi orsakad av ett nytt Coronavirus.
Detta gjorde att resandet avstannade och flygbranslemarknaden minskade med ca
90%. Det kommer féormodligen ta ett par ar innan resandet ar tillbaka pa samma niva
som det var ar 2019 men det finns ocksa en stark vilja och drivkraft att nu starta upp
ekonomin igen med mer hallbara alternativ. Framtida marknaden for bioflygbransle ser
darfor positiv ut. Globalt anvandes innan pandemin ca 300 miljoner m3 flygbransle/ar.
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2. Mal

Malet for detta projekt har varit att ta fram ny kunskap som 6kar forstaelsen for om
vardekedjan fran membranfiltrerat lignin till bioflygbransle via massabruk och
oljeraffinaderi har potential att tas vidare for att paborja en certifieringsprocess.

Utover det 6vergripande malet sattes 7 delmal upp

1. Identifiering av processbetingelser for satsvis vitebehandling av matning
baserad pa ligninolja tillsammans med andra relevanta fossila och
fornyelsebara komponenter och additiv till produkter med sammansattning
lamplig for vidare fraktionering till flygbrénsle.

2. Vitebehandling i kontinuerlig process i slurry-reaktor, utifran identifierade
processbetingelser. Framtagande av nagra liter produkt fran 2-3 olika
processbetingelser.

3. Karakterisering av katalysatorn anvind fér omvandling av lignin till bioolja for
kvantifiering av deaktivering samt undersoka ett flertal egenskaper sdsom t ex
specifik yta, porstorleksfordelning, morfologi, sura- och basiska saten,
funktionella grupper, kristallfaser och partikelstorlekar.

4. Fraktionerad destillation av en eller flera utvalda produktblandningar varav en
produktblandning som ger minst 30% av en fraktion som potentiellt lampar sig
for flygbransle.

5. Analytisk karaktarisering av produktblandningar fére och efter fraktionering,
och identifiering av fraktioner med storst relevans for anvandning som
bioflygbransle genom jamforelse mot gallande specifikationer.

6. Kontakt med 3-4 aktorer i virdekedjan skog till flygbransle for att forsta deras
intresse av att delta i en certifieringsprocess av lignin till bioflygbransle via
denna processvag samt ta fram en fardplan for detta arbete.

Delmal 1 och 2 integrerades och kunde uppfyllas genom semikontinuerliga forsok i
slurry-reaktor. Gallande delmal 4 visade det sig svart att uppna 30% med den co-feed i
form av VGO som valdes, 23% kunde uppnas. For delmal 6 dndrades forutsattningarna
vad gillde mojliga aktorer att kontakta da en pandemi utbrot i varlden under 2020 och
manga foretag drabbades hart av denna. Preem och Sveaskog har dock varit delaktiga i
projektet via sitt deldgande i SunCarbon.

3. Genomfdrande

Projektet har varit uppdelat pa 8 aktiviteter med foljande tidplan kopplade till
delmalen

1. Koncentration av lignin via membranfiltrering.

2. Depolymerisering och férvatskning av koncentrerat lignin till en ligninolja.

3. Satsvis viatebehandling av matning beredd enligt ovan samt utvardering av
vatebehandling i flode.

4. Karakterisering av katalysator som anvands vid vatebehandling.

Fraktionerad destillation av produktblandningar fran viatebehandlingsforséken.

6. Detaljerad analytisk utvardering av de produktfraktioner efter destillation som
lampar sig som bioflygbransle.

7. Certifiering och marknadsférutsattningar.

U1



Melilet - Membranfiltrerat lignin for produktion av flygbranslekomponenter 8

8. Projektledning och rapportering.

3.1. Projektgrupp
[ projektet har féljande aktérer samverkat:

SunCarbon (processutvecklare och teknologileverantor) har bidragit med kunskap och
processer for att extrahera ut lignin fran svartlut samt omvandla lignin till bioolja.
Forsok i Slurry hydrocrackern har utforts av RISE ETC pa uppdrag av SunCarbon.

RISE KPL (forskningsinstitut) har bidragit med kunskap om depolymerisering och
hydrogenering av lignin samt fraktionerad destillation.

Lund universitet har bidragit med kunskap kring katalysatorkarakterisering och har
karakteriserat katalysatorerna som anvants.

NiNa Innovation (konsultbolag) har varit projektledare. NiNa Innovation har ocksa
bidragit med kunskap om certifieringsprocessen och marknadsférutsattningar for
bioflygbransle samt om biobaserade vardekedjor och dess aktorer.

3.2. Aktiviteter

Projektet har genomforts juni 2019 - december 2020 och har innehdllit foljande
overgripande aktiviteter:

Aktivitet 1

Membranfiltrering och separation av lignin fran svartlut i pilotskala (1,5 kg lignin/h) i
ett svenskt massabruk for att ta fram startmaterial for resten av processen.
Membranfiltreringen har utforts vid hog temperatur med keramiska membran.
Separationen har delvis gjorts med flytande ligninfaser for att minimera paverkan pa
bruket. (SunCarbon)

Aktivitet 2

Genom forbehandling av ligninet vid olika temperaturer kan utbytet till den 6nskade
produkten styras samt aven férenkla inblandningen i en fossil matris. Inblandningen av
lignin i den fossila matrisen har anpassats genom val av tensid for att anpassa
matningen for omvandling under raffinaderilika betingelser. (SunCarbon)

Aktivitet 3

Viatebehandling i slurry hydrocracker (SHC) av matningar baserade pa ligninolja i fossil
matris 6ver NiMoS katalysatorer under raffinaderilika betingelser i syfte att
astadkomma en effektiv hydrodeoxygenering till komponenter relevanta for
flygbransle med fokus pa att bibehalla en lamplig andel aromater i férhallande till
alifatiska kolvaten har utforts. Utvardering har skett m a p matningarnas
koksningsbendgenhet samt utbyte baserat pa ingdende matningskomponenter. 5
produktblandning (300-500 mL) for den fraktionerade destillationen som sedan utférts
i Aktivitet 5 togs fram. (SunCarbon/RISE ETC)

Aktivitet 4

Karakterisering av katalysatorn fore och efter anvandning for att férsta hur den
reagerar med ligninet samt kartldggning av eventuell deaktivering samt ett flertal olika
egenskaper. Fokus har ocksa lagts pa att forsta om det bildas kolutfallningar pa
katalysatorn under drift. Genom att grundligt undersoka katalysatorn kan
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rekommendationer pa forbattringar goras baserat pa den forstaelse som erhallits.
(Lund Universitet)

Aktivitet 5

Fraktionerad destillation av 2 olika produktblandningar fran vatebehandlingsférsoken
i Aktivitet 3 har utforts. For detta andamal har ca 300-500 g av representativ
produktblandning anvénts. Fraktioner efter destillation har fatts fram i sddana
volymer att materialet fran varje fraktion rackt for tillforlitlig karakterisering som
utforts i Aktivitet 6. (RISE KPL)

Aktivitet 6

Analytisk utvardering av produktblandningar och fraktioner fran destillation m h a 1H-
NMR (kvantifiering av molforhallande alifatiska/aromatiska kolvaten), 31P-NMR
(hydroxyltalsbestimning), termogravimetri, elementarsammanséttning, GC-MS
(identifiering av enskilda nyckelkomponenter med relevans for flygbransle). Utvalda
prover har dven analyserats med 13C-NMR (forekomst alifatiska/aromatiska kol) och
med 14C for bestdmning av fornybart innehdll. Resultaten har jamforts mot
specifikationer enligt standarden for flygbransle Jet A-1. Analyserna har genomfoérts av
RISE samt handlats upp av extern part. (RISE KPL)

Aktivitet 7

Fysiskt mote med representant for CAAFI (Commercial Aviation Alternative Fuels
Initiative) for att forsta hur certifieringsprocessen ser ut for bioflygbransle.
Framtagande av mojlig fardplan for certifiering av denna processvag fér produktion av
bioflygbransle. (NiNa Innovation)

Aktivitet 8
NiNa Innovation har pa Parternas uppdrag ansvarat for projektledning och
rapportering.

4. Certifieringsprocessen och marknadsforutsattningar for
bioflygbransle

Majoriteten av det flygbrénsle som anvands idag benamns JET A-1 och omfattas av
standarden ASTM D1655 som specificerar ett antal fysikaliska egenskaper hos branslet,
bl a fryspunkt, densitet, viskositet, virmevarde och aromathalt, se Tabell 1.Tabell
1.Flygbranslespecifikation (Jet A-1) enligt standard ASTM D1655

Tabell 1.Flygbrdnslespecifikation (Jet A-1) enligt standard ASTM D1655
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Popery w1

Bioflygbransle maste uppfylla samma specifikationer som fossilt jetbransle for att det
ska kunna blandas i befintliga system och anvandas i flygplansmotorer som har
certifierats med konventionellt bransle. Det finns en kompletterande standard, ASTM
D7566 som har inforts for alternativa branslen och ar tillamplig pa bioflygbrénsle.

ASTM D1655 specificerar minimi- eller/och maxvarden for bransleparametrar snarare
an definierade varden. Detta gor att konventionella fossilbaserade flygbranslen tacker
ett ganska brett intervall. Det maximala mojliga blandningsforhallandet for
bioflygbranslen beror darfor inte bara pa bioflygbranslet utan ocksa pa det
konventionella fossilbaserade bréanslet. Detta gor att det idag inte finns nagot
bioflygbransle som éar tillatet for mer dn 50% inblandning.

Varje nytt flygbransle far ett eget Annex till ASTM D7566 dar bl a ravara, processvag
och inblandningsgrad beskrivs. For att flygbranslet ska kunna bli certifierat enligt
ASTM D7566 standarden sa behover den ga igenom en kvalificeringsprocess som
definierats i en egen ASTM-standard, D4054.

CAAFI (Commercial Aviation Alternative Fuels Initiative) dr den organisation som
driver denna process for utvecklingen av alternativa flygbranslen. [ denna organisation
ingar flertalet aktorer sdsom t ex flygbolag, motortillverkare, myndigheter och
drivmedelsproducenter.

Denna process bestar i stort av tre olika faser med vissa tester och utvarderingar som
ska goras inom varje fas. Efter varje fas gors en dokumentering av resultaten och en
utvdrdering for att bestimma om branslet kan tas vidare till nasta fas. I den forsta fasen
av certifieringsprocessen utvarderas ett antal egenskaper hos bioflygbranslet som inte
finns med i standarden for fossilt flygbransle darfor att de ar relativt konstanta for
fossilbaserade branslen. Vilka tester som behdvs ar bl a beroende av om det ar ett
drivmedel som liknar ndgot av de som redan ar certifierade. Hur lang tid certifieringen
tar varierar men dr generellt kortare om det finns en liknande certifierad processvag
eller om det ror sig om en ny ravara for en befintlig processvag. Ett exempel ar
andringen av Annex A5 Alcohol to Jet da etanol lades till som tillaten ravara, tidigare
omfattade standarden endast isobutanol.

De tre faserna i certifieringsprocessen enligt ASTM D4054 beskrivs 6verskadligt har
nedan

Fas1
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e Steg 1: Branslets specifika egenskaper undersoks (Tier 1)
e Steg 2: Branslets paverkan pa branslesystem och flygplanskropp undersoks
(Tier 2).

Motor- och flygplanstillverkarna undersoker testresultaten och beslutar sedan om
branslet kvalificeras vidare till fas 2.

Fas 2

e Steg 1: Komponenter branslet kommer i kontakt med testas, t ex branslepump,
branslemunstycken och brannkammare (Tier 3)

e Steg 2: Motor/APU tester dar bl a emissioner miats samt uthallighet och
prestanda vid saval hog hojd som vid havsniva testas (Tier 4).

Resultaten ses 6ver och darefter beslutar motor- och flygplanstillverkarna om
branslet skall vidare till fas 3.

Fas 3

o FAA (Federal Aviation Administration) gar igenom godkdnnandet och beslutet
taget i foregaende fas. Sedan undersoker ASTM:s kommitté bransletesternas
insamlade data och bestimmer huruvida ytterligare data, testning eller
forskning behovs.

Nar alla synpunkter atgardats och samtliga medlemmar i ASTM:s kommitté rostat
for branslet far det sitt eget annex i D7566.

Certifieringsprocessen visas dverskadligt i Figur 1 nedan.

D4054 Qualification Process

Phase 1 Tier 1 Tier 2
- SAFRAMN
@] soENG
neywell

Rolls-Royce
@ AIRBUS
OEM Review &
Tier 3 & 4 Requirements

Fit-For-Purpose
Properties

= o SAFRAN
Phase 2 %{”E
R:STM!n Rolls-Royce
searc ]
@ AIRBUS
Report
OEM Review & Approval

Figur 1 Certifieringsprocessen enligt D4054 (Ref: www.cadfi.og)

For narvarande finns 7 branslen godkdnda i ASTM D7655 som var och ett har sitt eget
Annex, se Tabell 2.
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Tabell 2 Certifierade SAF (Sustainable Aviation Fuels) enligt ASTM D7566

Al

A2

A3

A4

AS

A6

A7

_

FT-SPK

-Fischer-Tropsch Synthetic Paraffinic

Kerosene

HEFA-SPK

-Hydroprocessed Esters and Fatty
Acids Synthetic Paraffinic Kerosene

HFS-SIP

-Hydroprocessed Fermented Sugars to

Synthetic Isoparaffins

FT-SPK/A

-Fischer-Tropsch Synthetic Paraffinic
Kerosene with Aromatics

ATJ-SPK

-Alcohol to Jet Synthetic Paraffinic

Kerosene

CH-SK or CHJ

-Catalytic Hydrothermolysis

Synthesized Kerosene

HHC-SPK or HC-HEFA-SPK
-Hydroprocessed Hydrocarbons,
Esters and Fatty Acids Synthetic

Paraffinic Kerosene

Biomassa,
energigrodor, avfall
mm

Fettsyror, estrar,
fetter fran vaxt- och
djurriket,
vaxtbaserade oljor
mm

Socker

Samma ravara som
Al, dvs biomassa,
energigrodor, avfall
mm

Etanol eller Iso-
butanol som
producerats fran t
ex starkelse, socker,
lignocellulosa via
jasning eller fran
annan biokemisk
omvandling av t ex
CO, H2 eller CO2 till
dessa alkoholer

Fettsyror och
fettsyraestrar, eller
olika lipider som
kommer fran
vegetabiliska och
animaliska fetter/
oljor

Botryococcus
braunii-arter av
alger.

Fischer-Tropsch, en
katalyserad kemisk
reaktion dar
syntesgas
omvandlas till
flytande kolvaten.

Vatebehandling av
ravaran for att
omvandla fetter,
oljor till kolvaten.

Jasning av socker till
farnesene (C15,
omattat kolvate)
som efter hydrering
blir farnasene (C15,
mattat kolvate).

Samma process som
A1 plus alkylering av
latta aromater for
att skapa en
kolvateblandning
som inkluderar
aromatiska
foreningar.

Dehydrering av
isobutanol eller
etanol foljt av
oligomerisering,
hydrering och
fraktionering.

Hydrotermisk
omvandling av
ravaran tillsammans
med vilken
kombination som
helst av
hydrobehandling,
hydrokrackning eller
hydroisomerisering
och andra
konventionella
raffinaderiprocesser
inklusive
fraktionering.

Hydrering av
biobaserae kolvaten
och fetter.
Kolvatena krackas
och isomeriseras.

Inblan-
dning

(max)

50%

10%

50%

50%

50%

10%

12

Certifiering
Ar

2011

2014

2015

2016

2020

2020

Kommittén D02 for petroleumprodukter, flytande branslen och smérjmedel liksom
deras D02.J0-underkommitté for flygbranslen, har ocksa godkant samprocessning av
fornybart innehdll med raoljederivat i oljeraffinaderier. Detta inkluderar:

Lipider (vegetabiliska oljor och animaliska fetter)
Fischer-Tropsch Biocrude (oraffinerade kolvéten fran en FT-reaktor)
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Figur 2. Beskrivning av hur samprocessning kan ga till. Ref. Van Dyk et aL. Potential synergies of drop-in
biofuel production, Biofuels, Bioprod. Bioref. 13:760-775 (2019)

Bestdammelserna for samprocessning har lagts till i Annex A1 till ASTM D1655. 1
forfarandet ingar samprocessning av upp till 5 volymprocent av dessa komponenter
som ravaror i oljeraffinaderiprocesser.

Det finns ocksa nagra processvagar som paborjat certifieringen men ej ar klara dnnu,
dessa visas i Tabell 3 nedan.

Tabell 3 Bioflygbrdnslen som pdbdrjat certifieringsprocess enligt D4054 (Ref. www.caafi.org)

ASTM
Progress
Pathway Feedstock
ASTM
Balloting
Phase 2 OEM
Review
Hydro-deoxygenation Synthetic Kerosene (HDO-SK) Sugars .and \tf|rent.
Phase 2 cellulosics (inactive)
Tesling Hydro-deoxygenation Synthetic Aromatic Kerosene Sugars and Virent
(HDO-SAK) cellulosics
High Freeze Point Hydroprocessed Esters and Fatty | Renewable Boein
;haj“*e TOEM  acids Synthetic Kerosene (HFP HEFA-SK) FOG &
eview
Integrated Hydropyrolysis and Hydroconversion (IHZ) Lignocellulosics | Shell
Phase 1
Research
Report
Alcohol-to-Jet Synthetic Kerosene with Aromatics Sugars and Swedlsh
K . Biofuels,
Phase 1 (ATJ-SKA) lignocellulosics
; Byogy
Testing Global
Alcohol-to-Jet (ATJ) Sugars obal
Bioenergies

Det finns ett antal ytterligare potentiella vigar som fér ndrvarande utreds av olika
organisationer men som dnnu inte har gatt in i ASTM-kvalificeringsprocessen. Dessa
tillvidgagangssatt har potential att omvandla kol- eller kolvatehalten i olika ravaror med
hjalp av biologiska (jasning eller mikrobiell omvandling) eller termokemiska (pyrolys,
hydrotermisk forvatskning, katalytisk omvandling mm) processer till
flygbranslekomponenter.
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4.1. Marknaden for bioflygbransle

[ dag ar HEFA (hydroprocessed esters and fatty acids) som produceras av vegetabiliska
och animaliska oljor och fetter vanligast forekommande bioflygbranslet.

Den globala produktionen av bioflygbransle 6kade kraftigt fran 2015 fram till 2019. Det
ar framst tva foretag som har statt for produktion i kommersiell skala, World Energy
(tidigare AltAir) och Neste, dven om produktionen fortfarande ar mycket lag i
forhallande till flygbranslemarknaden som helhet. Produktionen var under 2017 och
2018 i storleksordningen 7000 m3 per ar totalt.

SAF production

SAF production (million Liters)

6

5

4

3

2

11

c,I I |

2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 2017 2018

Figur 3. Global produktion av bioflygbrdnsle 2007-2018. SAF = Sustainable Aviation Fuel. Kdlla: ICAO
Stocktaking Presentation; Jane Hupe Session 8 2019

Kostnaderna for att producera héllbara flygbranslen berdknas minska 6ver tiden, allt
eftersom nya produktionsviagar godkénns, skalas upp och férbattras och nar
kontinuerliga och dedikerade produktionsanlaggningar skapar stordriftsfordelar.

[ utredningen om styrmedel for att framja anvandning av biobransle for flyget (SOU
2019:11) forutspas en minskning till tva tredjedelar av kostnaden for bioflygbréansle
fram till 2030 jamfort med 2021.

Tabell 4. Ref: Svenska regeringens SAF-mandatstudie "Biojet for flyget” (SOU 2019:11)

2021 2025 2030
Total volume of bio-jet fuel (m?) 13 500 70 000 424 000
Amount of energy (TWh) 0,1 0,7 4,1
Price of bio-jet fuel (SEK/litre) 18 14 12
Total additional cost of bio-jet fuel 162 560 2 544

(SEK millions)

Flyget drabbades hart av det minskade resandet under 2020 till f6ljd v COVID19
pandemin. Figuren nedan visar hur RPK (Revenue Passenger Kilometers) sjonk
drastiskt. Hur snabbt resandet kommer igang igen efter pandemin ar forstas avgorande
for flygbranslemarknaden.
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Figur 4. Minskning av flygtrafik till foljd av COVID19 pandemin under 2020. Ref. ICAO Stocking seminar 2020,
Brian Pearce IATA

5. Resultat

5.1. Membranfiltrering av svartlut fran massabruk

Membranfiltrering ar det forsta steget i SunCarbons process. Syftet med
membranfiltreringen ar att 6ka koncentrationen av framfoérallt lignin samtidigt som
savil vatten som alkali och andra kokkemikalier avskiljs. Detta skiljer
membranfiltreringen fran indunstningen dar savil innehallet av ickeflyktiga organiska
amnen som kokkemikalier 6kar i koncentration simultant.

Membranfiltreringen i detta projekt har genomfoérts i en pilot som kors vid ungefar
samma temperatur som svartluten har nar den tas ut fran bruket. Den lut som har
processats ar en svensk blandlut i dubbel bemarkelse. Dels ar den en blandning av lut
fran lovkok och fran barrkok, dels dr den nagot koncentrerad i jamforelse med
tunnluten samt avsdpad. Blandluten har tagits farsk direkt fran blandlutscisternerna pa
det aktuella massabruket och membranfiltrerats utan ndgon daremellan kylning av
luten. Detta har varit mojligt genom att ha en membranfiltreringspilot installerad pa
bruket och direkt kopplat till det.

Membranfiltreringen har delats upp i tva olika typer av studier: parameterstudie och
koncentreringsstudie. Syftet med den initiala parameterstudien ar att finna de mest
optimala processbetingelserna for den svartlut som ska filtreras med avseende pa tryck
och flodeshastighet. Vad galler de efterfoljande koncentreringsstudierna sa var syftet
dels att producera ett retentat som ar den produkt fran detta processteg som sedan
anvands nedstroms i processen, dels att fa fram data for kapacitet, utbyte samt
selektivitet 6ver detta processteg.

Vid den initiala parameterstudien si uppvisade svartluten som anvéndes i detta projekt
en kapacitet och avskiljningsgrad som lag i paritet med andra svenska blandlutar som
tidigare har testats. Detta kan jamforas med eukalyptuslutar som generellt brukar
uppvisa lite hogre kapacitet (30-50%) men ha ungefar samma avskiljningsgrad.

Sammanfattningsvis sa uppvisade svartluten en férviantad prestanda och 1ag i paritet
med andra svenska blandlutar som testats. Det var sdledes mojligt att filtrera
svartluten for att producera den produkt, retentatet, som behdvdes for de efterféljande
processtegen.
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5.2. Forbehandling av lignin fér inblandning i fossil matris

Det membranfiltrerade materialet fran Aktivitet 1 tillsattes satsvis i en omrord reaktor
och viarmdes till en temperatur <240°C for att utféra virmebehandling pa materialet.
Detta processteg ar tidskritiskt och paverkar resultat i det efterfoéljande processteget.
Efter virmebehandlingen sdanks temperaturen och koldioxid tillsatts for utfallning av
en ligninrik fas vilket skapar en fasseparation mellan en ligninfattig fas och den
ligninrika fasen vilka bada ar flytande eller semi-flytande. Nar fasseparation ar
uppnadd kyls materialet och den ligninrika fasen 6vergar till fast tillstand. Det fasta
materialet samlas och dr produkten i detta processteg.

Upprening av den ligninrika fasen sker genom upprepade fortvattar med
lagkoncentrerad syra foljt av en tvitt med en alkohol och slutligen eftertvattar, initialt
med svag syra och darefter med avjoniserat rent vatten. For- och eftertvittarna utfors
genom att den fasta ligninrika fasen tillsitts till tvattvitskan och far std med omrorning
under en forbestamd tid och separeras darefter ifran den genom centrifugering och
dekantering.

Alkoholtvatten utférs genom att alkohol och vatten tillsitts en mantlad glasreaktor vid
forhojd temperatur till vilken den ligninrika fasen sakta adderas for att 16sas upp. Nar
upplosningsfasen ar dver tillsatts vatten sakta till 16sningen samtidigt som
temperaturen halls konstant hog. Detta resulterar i en ytterligare utfillning av en
ligninrik fas som darefter genomgar ovan beskrivna eftertvattar. Efter sista eftertvitten
far den tvéttade ligninrika fasen torka i dragskap.

Den fossila matrisen som valdes for projektet var vakumgasolja, VGO. For att blanda in
det torkade ligninet i VGOn l6ses det forst i ett Iosningsmedel tillsammans med en liten
tillsats av vatten och tensid. Nar ligninet ar 1ost tillsatts l6sningen mycket langsamt till
den fossila oljan under omroérning. Slutligen hojs temperaturen och 16sningsmedlet
kokas bort. Blandningen samlas upp i en hink och stélls utan lock i dragskap sa att
eventuellt kvarvarande 16sningsmedel kan avdunsta.

5.3. Vatebehandling av lignin/VGO blandning i slurry hydrocracker (SHC)

Samraffinering av lignin i VGO genomfdrdes darefter genom satsvis vitebehandling i en
pilotanldggning pa uppdrag av SunCarbon hos RISE ETC i Pite3, en slurry hydrocracker.
[ pilotanldggningen sker termisk krackning och vatebehandlig simultant. Kraftlignin
fran SunCarbons process enligt ovan beskrivning satsades i en semi batch reaktor
(kontinuerligt vatgasfléde) tillsammans med VGO och en katalysator. Ligninet ar
partikulart och levererades inblandat (8,4 wt%) i en tung VGO tillsammans med en
tensid.

Forsoken genomfordes vid hogt tryck (>100 bar) med fem olika temperaturer och tre
reaktionstider. En katalysator tillférdes reaktorn tillsammans med VGO och lignin infor
varje forsok. Forutom temperatur och reaktionstid holls 6vriga parametrar, sa som
katalysatorhalt, tryck och vitgasflode, konstanta under forsoksserien. Se Figur 5 for
schematisk bild 6ver uppstallningen.
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Figur 5. Schematisk bild 6ver forséksuppstillningen. Rdvara (VGO, lignin och katalysator) satsas till reaktorn
innan varje forsok. Kontinuerlig tillférsel av vitgas till reaktorn sker under férséket. Litta komponenter foljer
med utgdende gasflode och kondenseras.

Forsoken visar att det gar att transformera partikulart lignin till oljeprodukter med en
lag forlust till gas och fast material. Laga partikelhalter (<0,5 wt.% for de flesta
forsoken) i produkterna visar pa liten tendens till koksbildning eller rest av
okonverterat lignin (teoretisk katalysatorhalt ca 0,25wt%). Aven laga férluster av
biogent kol till gas (7-8 wt%) visar att slurry hydrocracking ar en bra metod for
tillverkning av férnybara bransleprodukter fran lignin. Den totala gasproduktionen ar
ocksa lag (utbyte mellan 4-9 wt%).

I

Tabell 5 sammanfattas parametrar och resultat for respektive satsvis
vatebehandlingsférsok. Massbalanserna for forsoken ar mycket nara 100 %, vilket visar
pa god kinnedom om systemet. Hoga oljeutbyten, laga partikelhalter och lag
gasproduktion visar att denna teknik har god potential for att ga fran partikulart lignin
till flytande drivmedel. Merparten av ingdende syre aterfinns inte i produktoljorna (hog
HDO), observera dock att elementarbalansen for syre ar kraftigt varierande mellan
forsoken. HDO (hydrodeoxygenering) ar ett matt pa hur mycket syre som tagits bort
fran ramaterialet i tillverkningen av produktoljor.

Under projektets gang har det visat sig att sma partikelhalter kan ha inverkan pa
resultatet av métningar av biogent kol med C-14 metoden. Denna kunskap kom oss till
godo efter det att analyser pa produktprover utforts i detta projekt. Oljeproverna
filtrerades inte innan analys (endast centrifugering) vilket troligen ar en forklaring till
de stora variationerna for massbalanser av biogent kol. For framtida métningar av
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biogent kol dr det viktigt att oljeprover filtreras samt att lignin skickas pa analys utan
att forst ha blandats in i fossil olja.

Skillnaden i resultaten for fors6k med och utan lignin vid samma betingelser var
mycket liten (Forsok 1, 8 och 9). Detta visar att inblandning av 8,4 wt% lignin har en
mycket liten inverkan pa processen vid dessa betingelser. Det visar ocksa pa att
tekniken med slurry hydrokracking ar mycket robust och klarar av att hantera
inblandning av svarhanterat material som annars latt medfér problem med koksning
eller pluggbildning.

Produktoljorna fran satsvis vatebehandling i en slurry hydrocracker ger en startolja
med biogent innehall som kan uppgraderas ytterligare for att uppfylla kriterierna for
specifika drivmedel. Utbytet av oljor med kokpunktsfraktion i flygbransle range (205-
300°C) varierar mellan 3 och 17 wt%, vilket ocksa visar pa att ytterligare uppgradering
av produktoljorna behovs.

Tabell 5. Sammanfattning éver de férsok som genomférts genom satsvis vitebehandling samt resultat for
dessa. Reaktionstemperaturen varierades i fem nivder under férséksserien. Reaktionstiden varierades pd tre
nivder under férséksserien.

Forsok nr 1 2 3 4

()
(=)
-]

8* 9*1

Reaktionstemperatur | TV | II m |IV | I v I IAU A

Reaktionstid A C B C A A C A A

Massbalans (wt%3) 101 | 102 | 100 | 102 | 94 99 | 94 101 | 98

Elementarbalans 47 |83 |42 |78 |50 |NAA|N/A |25 |61
syre (wt%)

Elementarbalans kol | 99 99 98 96 96 N/A | N/A | 97 96
(wi%)

Massbalans for 112 |77 | 93 123 | 69 | N/A |N/A |- 80

biogent kol (wt%)
Hokek

Oljeutbyte (wt%) 93 |94 |93 |91 |88 |89 |87 |93 |91

Partikelhalt 1 033 | 042 | 033 | 033 (037|032 | 218 |055 | 044
vatskeprodukter
(wt%)

HDO (wt%) 78 | 81 82 |8 |[82 |NA|NA|TS |62

Utbyte av 11 5 8 14 4 17 3 11 11
oljefraktion 1
kokpunktintervallet
for Jet fuel (205-
300°C1) (wt%%)

Gasutbyte (wit%) 6 5 5 8 5 9 4 5 g
*# Fossil referenskming under samma betingelser som £ f5r26k 1 och 9
#* Replikat av forsdk or 1

#+% Biogent kol analyserat 1 produldeljorna som wq'% av ingfende kol i lignin
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5.4. Karakterisering av katalysator

Under den forsta halvan av projektet gjordes karakterisering av en katalysator for
fastbidddsomvandling av ligninblandningen. Under projektets gang gjordes dock ett
strategiskt val att fokusera arbetet mot en slurryfasomvandling, med en annan
katalysator.

Fastbaddskatalysatorn var baserad pa en bimetall av nickel och molybden dar Al,03
anvandes som barare. Karakterisering anvandes for att 6ka forstaelsen av den slutliga
katalysatorn som valdes for slurryfasomvandling. F6ljande tekniker anvands for
karakterisering av fastbaddskatalysatorn: Brunauer-Emmett-Teller (BET), X-ray
diffraction (XRD), H2-temperature-programmed reduction (H2-TPR) X-ray
photoelectron spectroscopy (XPS), scanning electron microscopy (SEM) och
transmission electron microscopy (TEM). De flesta av dessa tekniker kan inte anvindas
i vatskefas, vilket begransar karaktdriseringsmojligheterna av slurryfaskatalysatorn.

XEDS tillsammans med XRD visar att inga storre kristallina kluster av Ni och Mo bildas
under produktionen av NiMo katalysatorn. Aven om inga kluster bildas visar vira
resultat fran bla TPR och XPS att Ni har en stor paverkan pa Mo nar katalysatorn utsett
for hoga temperatur i en Hz atmosfar, se Figur 6 nedan.

NAIOs Ma/Ak0n NiMo/AlC

 —— —

._
N
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i
i

Mo->Mg? <

Temperature [°C]

Figur 6. STEM HAADF och XEDS (a-e) visar att Ni och Mo metallerna dr vil distribuerade dver Al203 béraren.
f) Hz-TPR av tre olika katalysatorer visar att i katalysatorn ddr bdde Ni och Mo finns har en betydligt ldgre
reduktionstemperatur av Mo.

Vi har dven anvant in situ och ex situ synkrotronljusbaserade analysmetoder: rontgen-
absorptions spektroskopstudier (XAFS). For att folja aktiveringen av katalysatorn, som
sker genom en sulfideringsprocess. Det ar allmant kint att sulfiden av Mo ar mer aktiv i
vatebehandlingsprocesser och dessa resultat kan darfér jamféras och anvandas i
tolkningen av XANES/XAFS studier for slurryfaskatalysatorn. XAFS studien ar utférd pa
synkrotronen Soleil i Paris och stralréret ROCK. Har har sulfideringen studerats vid
10% H:S/H: vid 10 bars tryck. Vid 400°C kan vi se att Ni- och Mo-oxiden 6vergatt till en
sulfid och darmed aktiv fas av katalysatorn. Dessa studier ligger till grund for
tolkningen av en mer komplex struktur av Mo i katalysatorn som valdes for
slurryfasvitebehandlingen.
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In situ XAFS sulfidation
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Figur 7. In situ XAS av sulfideringen av NiMo fastbdddskatalysator frdn strdlroret ROCK pa synkrotronen
Soleil i Paris.

Under andra halvan av projektet har en Molybdenbaserad katalysator utvarderats.
Katalysatorn som anvdndes i vatebehandlingen av lignin ar en kommersiell kemikalie,
Mo 2-ethylhexanoat, som innehaller molybden som den aktiva metallen. Katalysatorn
ar en amorf struktur i vatskeform, som blandas i den ligninbaserade ravaran innan
vatebehandlingen. Under vitebehandling ska katalysatorn omvandlas fran CsHisMoO.-
till aktiva Mo foreningar. Eftersom Mo 2-ethylhexanoat dr en kemikalie med kénd
sammansattning har karaktdriseringsstudier av katalysatorn framforallt fokuserats till
efter vatebehandlingsexperimenten. Mo foreningarna i Mo 2-ethylhexanoat antas inte
vara aktiva fran borjan utan maste genomga en omvandling till ett annat kemiskt
tillstand, vilket antas ske under vatgasbehandlingsprocessen. Det ar kant fran
litteraturen att Mo-sulfider ar mer aktiva 4n Mo-oxider. Vi har darfor varit noga med att
inte utsdtta katalysatorn for luft, utan katalysatorn har studerats i den blandning av
koks som bildas i reaktorn under vitebehandlingen av lignin. Mo oxideras latt om den
utsatts for luft vilket innebar att den inte lingre representerar den kemiska
sammansattningen som ar aktiv under vatebehandlingen. Sex prover 20E2165-1:6,
koks och katalysatorblandning fran reaktorn, har studerats, se Figur 10. Varje prov har
aven blivit centrifugerad i ett forsok att separera katalysatorn fran kokset. For att
studera kristallina strukturer har rontgendiffraktion anvants och for att fa kemisk
information om den aktiva Mo sammansattningen har XANES pa stralroret Balder pa
MAX IV utférts, Figur 8 och Figur 9.

Figur 8. Synkrotronen MAX IV i Lund.
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XANES ar en dmnesspecifik metod vilket ar en stor fordel nar komplexa kemiska
foreningar som denna ska studeras. For att identifiera vilken sammansattning av Mo
som ar representerat i vara katalysatorer har XANES spektrum fér kinda &mnen dven
matts som referens. I detta fall MoSz, Mo0O3, MoO: och Mo metall (folie). Vi har dven
spektrum fran Mo 2-ethylhexanoat i ligninblandningen innan vatebehandling. I Figur
10visas 20E2165-1 tillsammans med Mo 2-ethylhexanoat i lignin innan vatebehandling
samt ref. De andra 20E2165-2:6 gav ett liknande
XANES spektrum. Vi kan se att inget av de matta
spektrumen stammer helt 6verens med
referenserna vilket tyder pa att vi inte har rena Mo
oxider eller Mo sulfider varken fore, eller efter,
vatebehandlingsforsoken av lignin. Vi kan dven se
att Mo har olika kemisk sammanséattning fore och
efter vitebehandlingen, vilket indikerar att
spektrumet tagits fran provet av koks och
katalysator ger en bra indikation av den aktiva
kemiska sammansattningen av Mo under
vatebehandlingen av lignin. Fran erfarenhet av
tidigare studier av sulfideringsprocessen av Mo,
spekulerar vi i att Mo ar sulfiderad till stor grad,
men dock inte fullt ut for att bilda en stabil MoS;
struktur utan dven nagot metalliskt Mo (ev.
molybdenkarbid) kan detekteras. For att fa en exakt
struktur av katalysatorn maste en mer noggrann

Figur 9. Mo 2-ethylhexanoat med koks

frdn slurryfasbehandlingen av .. o 9 =
ligninrdvaran pd strdlréret Balder pd analys av spektrumen goras och pd sa satt kan

MAXIV. avstanden mellan atomerna identifieras.

XRD 2-theta scan i Figur 10 kommer fran samma prover som anvands for experimenten
pa MAX IV. XRD éar utford i vart hemmalaboratorie. 2-theta scan for de olika proverna
visar alla liknande resultat med tydliga diffraktionstoppar som vi kopplar till MoO2 och
grafit, vilket det senare troligen kommer fran ligninet.
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Figur 10. Till vinster: Mo XANES data frdn ligninblandning med katalysator fére och efter vitebehandling
samt referens Mo prover. Till héger: XRD data frdn ligninblandning med katalysator efter
vdtebehandlingsprocess.

Slutsatsen blir att katalysatorn bildar den aktiva fasen genom att reagerar med svavlet
som finns i matningen i korningen av viatebehandlingen av lignin. Vara matningar visar
inte ndgra namnvart stora skillnader mellan de olika korfallen. En noggrannare
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utvardering av EXAFS data kan ge en tydligare bild hur sulfiderat Mo ar, vilket generellt
antas vara den aktiva fasen. Katalysatorn kan eventuellt ha oxiderat till viss del under
transport fran reaktorn, vilket gor att en operando-studie dr nédvandig for att
karakterisera den aktiva fasen for katalysatorn. Fran resultaten i dagslaget skulle
eventuellt en forbehandling av katalysatorn for att sulfidera den ytterligare innan
vatebehandlingen av ligninet bidra till en mer aktiv katalysator, alternativt en hogre
halt svavel i feeden for att sulfidera Mo mer effektivt och som antas vara den mest
aktiva fasen. Fler studier behdovs for att slutgiltigt siga huruvida detta bidrar till ett
battre resultat vid viatebehandlingen av lignin.

5.5. Fraktionering av vatebehandlat lignin/VGO blandning

Inom Aktivitet 5 och 6 har utvalda produktblandningar fran Aktivitet 3 destillerats for
att fa fram fraktioner med komponenter som ar 6nskvarda i flygbranslepoolen. I Figur
11 nedan visas TGA (Termogravimetrisk analys) kurvorna fér de produktoljor som
tagits fram i slurry hydrocrackern.
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Figur 11. TGA kurvor for de produktoljor som erhélls frdn de forsék som utférdes inom Aktivitet 3 i slurry
hydrocrackern.

Specifikationskriterier for flygbranslets kokpunktsintervall ar mellan 150 och
300°Cenligt Jet Al-standarderna. Batch 1 oh 4 valdes darfor ut for vidare fraktionering
genom destillation.

Karakterisering har sedan skett av den produktfraktion som erhélls inom
kokpunktintervallet for flygbransle. Malet var att erhdlla minst 30 wt% av en fraktion
lamplig fér anvandning som flygbransle enligt gdllande specifikationer. Utbytet av den
relevanta destillationsfraktionen efter optimering av de fraktionerade
destillationsbetingelserna blev som mest 23 wt%, alltsa nagot ldgre &n det mal som vi
forutsatte oss att na. Detta kan dock hanforas till det faktum att ett hogkokande
raoljedestillat valts som matningskomponent i vaitebehandlingsexperimentet i Aktivitet
3. Valet av denna matningskomponent berodde pa anlaggningstekniska skal, da man i
pilotskala har ror med liten diameter och samtidigt behéver na en jamn pumpbar
blandning dér ligninpartiklarna inte sedimenterar, ett problem som sannolikt helt
forsvinner vid uppskalning. Hade man i stillet anvant sig av en fossil
matningskomponent med ldgre molekylviktsférdelning och kokpunktsintervall skulle
en hogre andel produkt sannolikt hamnat inom ratt kokpunktsintervall under liknande
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reaktionsbetingelser. Resultaten fran Aktivitet 3 pekar mot hogre
reaktionstemperaturer som ett annat satt att 6ka mangden kolvateprodukt som har ett
onskvart kokpunktsintervall. Detta dr nagot som bor studeras som del av eventuella
framtida projekt.

Figur 12 nedan visar TGA kurvorna for de fraktioner som erhélls vid destillation av
Batch 4. Har ser man att Fraktion 2 och 3 ar de som framst ar aktuella att kunna
anvandas for flygbransleproduktion.
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Figur 12. TGA kurvor for de fraktioner som erhélls vid destillation av Batch 4 i Figur 11 ovan.

Analyser som utforts for att karakterisera produkten ar hydroxyltalsbestimning med
kdrnmagnetisk resonans for kirnan 31P (31P-NMR efter derivatisering),
karakterisering med avseende pa ingaende substansklasser med kdrnmagnetisk
resonans for vatekidrnan d v s protoner (1H-NMR), bestdmning av mono-, di-, tri- och
polyaromatinnehall enligt Svensk Standard SS 12916:219, bestdmning av
kokpunktsfordelning och méngd fast aterstod genom termogravimetrisk analys (TGA,
metod framtagen pa RISE KPL i Sodertilje), elementaranalys (externt laboratorium),
sparamnesanalys (externt laboratorium) samt analys av halten biogent kol for valda
prover med metodik enligt SS-EN ISO 13833:2013.

Resultaten fran analyserna visar att det biogena kolet ackumulerades i de uppsamlade
destillationsfraktionerna som har kokpunktsintervall som stimmer 6éverens med det
for flygbransle. Mdngden 6nskvarda monoaromatiska foreningar i denna
destillationsfraktion ligger inom specifikationen for flygbransle (8-25%). Lag halt av
sparamnen, forutom svavel, kunde detekteras i den relevanta fraktionen.

Sammantaget bedoms alltsa att hogre andel flygbranslefraktion kan framstallas dar
lignintillsats verkar ge 6kad andel biogent kol i just denna fraktion pa bekostnad av
tyngre fraktionerna och mojligen gasfasfraktionen som inte analyserats i detta projekt.
Framtida projekt behovs dels for att nd 6kad lignininblandning i de slurries som
uppgraderas, variera co-feeds fran helt fornyelsebara till fler typer av fossila startoljor,
mojligheten att repetitivt recirkulera viatebehandlingsprodukt som co-feed i
vatebehandlingssteget som en strategi for att for att na mer eller mindre 100%
ligninbaserade kolvateblandningar och effekterna av dessa modifieringar pa
fraktioneringsprocesserna.
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6. Fardplan

For att kunna marknadsfora och sélja ett nytt bioflygbransle maste det certifieras enligt
ASTM-standarden som besKkrivits ovan, ett forfarande som berdknas ta ca 2-3 ar. Ett
forsta steg i denna process ar att bilda en arbetsgrupp med aktorer som har intresse av
att delta i en arbetsgrupp, en sa kallad "task force”. Det kan vara aktorer som har
intresse av samma ravara eller processvag men bor ofta ocksa vara nagon distributor
av flygbransle samt eventuellt motor- eller flygplanstillverkare.

For att etablera sig som bransleproducent ar det fordelaktigt att utveckla relationer och
engagera luftfartssamhallet for att dela med sig av det arbete som pagar med att ta
fram ett nytt flygbrdnsle samt forklara dess potential. Att bli medlem i CAAFI ar ett
mojligt satt att skapa dessa kontakter.

Hela certifieringsprocessen kraver tillgang till volymer av bransle pa upp till 1000-
2000 m3. Det ar darfor ocksa viktigt att ta med uppskalning av ny processteknik i
planeringen for att kunna fa fram de nddvéandiga volymerna for de olika testerna som
kravs.

For ett forsta steg uppskattas att det behdvs ca 400-500 1 av produkten. For detta kréavs
mojlighet till kontinuerlig produktion i mindre skala for att kunna identifiera
forutsattningarna att optimera processbetingelserna for att fa fram just de énskade
flygbranslekomponenterna. Den pilotanldggning som SunCarbon har idag har en
kapacitet pa ca 1 kg /h torrt lignin. Den totala andelen flygbranslekomponenter i de
kolvaten som producerats i de experimentella forsoken som redovisats hamnar pa ca
23 wt%. Detta innebdr att en volym pa ca 2000 1 eller 2 ton lignin skulle behéva
produceras for de inledande testerna. SunCarbons pilotanldggning skulle for detta
behdva kompletteras med en virmebehandlingsreaktor. Varmebehandlingen behéver
idag utforas i en annan utrustning separat fran pilotanldggningen.

Vad giller steget med vitebehandling sd dr den utrustning som idag finns hos RISE ETC
i Pitea for liten for att ta fram dessa volymer. Har skulle darfor nya investeringar i
storre anlaggningar behova goras alternativt att detta sker i samarbete med utfoérare
utanfor Sverige.

Ar 0 -Pilotutrustning for produktion av flygbrianslekomponenter samt
processoptimering

e Fardigstallande av alla processteg i SunCarbons pilotanlaggning i Pitea.
Anlaggningen har en kapacitet pa 1 kg/h torrt lignin. I dagslaget sker dock
varmebehandlingssteget satsvis och ar dirmed begransande. En investering
skulle darfor kravas for att mojliggéra produktion av de volymer som behdovs
for de forsta testerna i fas 1 av certifieringsprocessen.

e For hydreringssteget ar kapaciteten i den pilotutrustning som finns idag hos
RISE ETC i Pitea for liten for de volymer som skulle behdva koras i detta steg.
Samarbetspartners utanfor Sverige skulle darfér behéva identifieras for detta
steg.

e En kombination av slurry hydrocracker och fixed bed reactor ar ett alternativ
att undersoka dar en forbehandling av den ligninblandade ravaran med
homogenfaskatalysator ger en god startpunkt for vidare upparbetning av
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kolvitena i den andra, heterogenkatalyserade reaktionen. Med kombinationen
kan ocksa utfallet och férdelningen av biogent kol varieras och maximeras i
olika fraktioner.

Forsoksprogram for att testa olika processparametrar och producera kolvaten,
inklusive fraktionering for att optimera utbytet for flygbranslekomponenter.
Tester bor t ex goras pa olika typer av ligniner, med olika katalysatorer, vid
olika processparametrar i hydreringen, olika hydreringsforfaranden mm.
Aven med ett certifierat brinsle dr det férstds avgérande for kommersialisering
att produktionskostnaden ar rimlig. Teknoekonomisk analys bor darfér ocksa
goras innan aktérerna bestimmer sig for om det dr intressant att gd in i en
certifieringsprocess.

Det maste finnas en gemensam syn pa affirsmodellen for hela vardekedjan. Har
behover ocksa tydliggoras vilka produkter som ar ett alternativ till att
producera bioflygbransle samt dess varde i forhallande till flygbrénslet.
Produktionskostnad och produktpris ar viktiga faktorer att ha god forstaelse
for men dven koldioxidavtryck da det troligen sater vardet pa produkten i det
fall reduktionsplikt inférs dven inom flyget.

Innan man paborjar certiferingsprocessen bor man bestdmma sig for om man i
ett forsta steg ska satsa pa samprocessning av ligninoljan med fossil ravara,
eller om man ska genomga en certifiering for separat produktion av
komponenter som sedan kan blandas i fossilt flygbransle.

Ar 1 -"Phase 1 ASTM Research Report” -Produktion av flygbrinslekomponenter
samt bransleanalyser

Samla aktorer som kan ha intresse av att delta i en "task force”. Det kan t ex
vara andra aktorer som ocksa utgar fran lignin, producenter av flygbransle,
motor- eller flygplanstillverkare. Det skulle ocksa ex kunna vara forsvaret da
det finns ett nationellt intresse av att Sverige ska kunna vara sjalvforsorjande
pa flygbransle.

Bli medlem i CAAFI for att etablera kontakter och fa hjalp med forberedelser for
en ASTM certifiering.

Delta pa ett ASTM mote (dessa sker halvarsvis) for att presentera idén Kring ett
nytt SAF som man avser att utveckla.

Langtidstest i syfte att utvardera aktiviteten hos katalysatorn éver tid och for
att producera volymer av produkt som kan anvandas for de analyser som skall
genomfoéras inom fas 1.

Kvalificering av produkten for anvindning som flygbransle. Analyser av
kemiska och fysikaliska egenskaper som finns specificerade i de standarder for
bioflygbransle enligt ASTM, motsvarande fas 1 i den standardiserade process
som finns for att utvardera bioflygbranslen.

Utvardering av resultaten och sammanstallning av resultatens betydelse i
forhallande till fortsatt kommersiell utveckling.

Ta fram "Phase 1 ASTM Research Report”

Ar 2 -”Phase 2 ASTM Research Report” -Uppskalning samt tester av brinsle i
motorer och komponenter
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Presentera resultat fran "Phase 1 ASTM Research Report "for ASTM kommittén.
Utifran deras bedomning behover ytterligare tester utforas eller sa gar branslet
vidare till fas 2.

For tester i fas 2 behover volymer pa ca 1000-2000 m3 tas fram.

For att producera de volymer som kravs behovs uppskalning av samtliga steg
av den processutrustning som finns idag.

Etablera samarbete med aktorer dar testning av branslet i komponenter och
motorer kan utforas.

Ta fram "Phase 2 ASTM Research Report”

Ar 3 -Granskning och omréstning for beslut om nytt Annex till ASTM D7655

Den amerikanska luftfartsmyndigheten FAA (Federal Aviation Administartion)
granskar OEM (Original Equipment Manufacturers) godkdannanden och initierar
en forsta omrostning pad kommitténivd (Committee D02 on Petroleum Products,
Liquid Fuels and Lubricants samt Subcommittee D02.J0 Aviation Fuel och
ytterligare underkommittéer)

ASTM tillater en period fér kommentarer och granskning. Alla medlemmar i
underkommittén D02.J0 har lika mdjlighet att kommentera eller rosta for
godkdnnande eller avslag.

Yttranden och kommentarer diskuteras och réstning sker vid det halvarsvisa
ASTM-motena. Har kan det t ex bestimmas att ytterligare tester behov utforas
innan nagot beslut kan fattas.

Slutlig omrostning pa kommitténiva dger rum nar alla kommentarer fran
underkommitténivaerna behandlats. Alla medlemmar i hela DO2-kommittén
har lika mdjlighet att kommentera eller rosta for godkdannande eller avslag.
Omrdstningar anses vara godkidnda da alla ar 6verens eller nir negativa roster
dras tillbaka eller dsidosatts av kommitténs eller underkommitténs
medlemmar.

Vid godkdnnande vid omrostning sa lagger ASTM till det nya branslet till
D7566-standarden som ett nytt Annex.

7. Slutsatser

Projektet har tagit fram 6kad kunskap kring hur en ligninolja genom befintlig
raffinaderiinfrastruktur kan uppgraderas och samprocess med fossil ravara.
Resultaten ger mojlighet att i forlangningen bidra till 6kad tillgang pa
konkurrenskraftigt prissatt fornybara branslekomponenter for bioflygbransle
producerat fran svensk skogsravara.

Det kan konstateras att det produceras en hel del flygbranslekomponenter av
det lignin som gar in i processen. Den ackumulering som sker av biogent kol i
flygbranslefraktionen visar pa att det finns positiva effekter av att blanda in
lignin i den fossila ravaran. Forst och framst genom att det erhalls en stor
fornybar andel flygbranslekomponenter, men ocksa da ligninet foretradelsevis
bildar dnskade aromatiska foreningar som forbattrar kvaliteten pa flygbranslet.
Slurry hydrocracker-piloten visar pa mycket lovande resultat for
sambehandling av partikulart lignin tillsammans med en fossil olja under
vatedverskott. Andelen fast material var mycket 1ag efter varje semibatchforsok
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(0,33-0,42 wt%) vilket visar pa god omvandling av partiklar och liten palagring
av fast material pa katalysatorn. Teoretisk katalysatorhalt ar ca 0,25 wt%.
Produktoljorna fran satsvis viatebehandling i slurry hydrocracker ger en
startolja med biogent innehall som kan uppgraderas ytterligare for att uppfylla
kriterierna for specifika drivmedel. Utbytet av oljor med kokpunktsfraktion i
flygbranslebransle range (205-300°C) varierar mellan 3 och 17 wt%, vilket
ocksa visar pa att ytterligare uppgradering av produktoljorna behovs.

For katalysatorkarakteriseringen studerades tva olika processer, en med
heterogenkatalysator (fastbaddsreaktion)och en med homogenkatalysator
(slurryfasreaktion). Den forstndmnda ar enklare att integrera med befintliga
raffinaderireaktioner, &ven om inmatningen av ligninblandad ravara visat sig
vara en stor utmaning. Den andra processen med homogenfaskatalysator ar
enkel och robust. Det kan vara sa att en kombination av dessa tva steg dr mest
gynnsamt, dar en forbehandling av den ligninblandade ravaran med
homogenfaskatalysator ger en god startpunkt for vidare upparbetning av
kolvitena i den andra, heterogenkatalyserade reaktionen. Med kombinationen
kan ocksa utfallet och férdelningen av biogent kol varieras och maximeras i
olika fraktioner, beroende pa marknadens intresse och betalningsvilja.
Vatgasens ursprung kommer att vara viktig for totala koldixidavtrycket fér den
producerade produkten. | vitebehandlingssteget bildas dven viss mangd metan.
Ungefar halften av den bildade metangasen skulle kunna antas komma fran den
fossila ravaran, baserat pa resultat for fossilt referensférsok. Halften av
metangasen kommer alltsa da fran ligninet. En mojlighet skulle kunna vara att
producera vitgasen fran denna metangas.

Resultaten bidrar till kunskapsuppbyggande inom omradet ligninomvandling
till branslekomponenter och biaddar for nya affarsmojligheter for
massaproducenter, drivmedelsproducenter samt processleverantorer.

En viktig ekonomisk uppsida av ligninuttag fran svartluten ar mojligheten att pa
bruket frigora kapacitet i sodapannan och darmed kunna 6ka
massaproduktionen utan stdrre investeringar i sodapannan.

Att certifiera ett nytt flygbransle kraver en hel del resurser, bade i tid och
pengar. Denna processvag ar ej mogen for att ga in i en sddan
certifieringsprocess i dagslaget men projektet har tydliggjort vad som kravs
vilket kan anvdndas i kommunikation med mdjliga intressenter framover.
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