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Abstract 

Black liquor (BL), a by-product of the pulp and paper industry, has always been challenging 

for small-scale industries. Traditionally, BL is concentrated in multiple-effect evaporators 

(MEE) and combusted in boilers for energy recovery. However, the process is capital-intensive, 

requires frequent maintenance, and is inefficient for energy and chemical recovery. Among 

other valorisation options, activated carbon (AC) preparation is very efficient since the 

inorganics in black liquor can act as chemical activators. This study deals with the valorisation 

of highly pollution-causing black liquor into the porous carbon material. This study uses raw 

black liquor without any pre-purification as a precursor. ACs are prepared under conventional 

heating and microwave heating, and the energy consumption is calculated. AC samples are 

prepared under different experimental conditions, i.e., with a set of different temperatures, 

single-step self-activation without carbonization, pre-carbonization followed by different times 

of activation, and activation with the porogen potassium hydroxide. The prepared AC samples 

were characterized with iodine number, nitrogen physisorption analysis, X-ray Diffraction 

(XRD), Fourier-transformed infrared (FTIR), Raman spectroscopy, Thermogravimetric 

analysis (TGA), CHNSO analysis and SEM imaging. The iodine number obtained in one of 

the samples was 1022, more than equal to the commercially available activated carbons. The 

oxygen content in the AC indicates the presence of functional surface oxygen groups, which 

aids in the adsorption applications along with the textural characteristics. A single-step self-

activation of black liquor under conventional heating fetched AC with 1000 m2/g specific 

surface area (SSA), and micropore volume (MPV) of 0.5 cm3/g. The maximum SSA and 

micropore volume among the prepared activated carbons is 2046 m2/g and 0.86 cm3/g, 

respectively. Microwave activation supports the precursor with high moisture content for the 

rapid preparation of activated carbon in 30 minutes. At the lab-scale, it was estimated that 

microwave activation consumes less than half of the energy required for conventional 
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activation. AC prepared under microwave heating with CO2 activation fetched AC with 980 

m2/g specific surface area and micropore volume of 0.53 cm3/g. Relying on the existing 

experimental data set from literature, this study proposes regression models that describe the 

variation of the textural properties of lignin-derived AC as a function of operation conditions, 

such as temperature, activation time and impregnation ratio for different activators (KOH, 

NaOH). The statistical significance of model parameters was verified by relying on the t-test 

results. Using the proposed models, it was found that the activation temperature and 

impregnation ratio parameters are the principal factors controlling the activation process, while 

activation time has a less significant effect on the development of porous structure. The 

optimum temperature range, to yield carbons with higher SSA and MPV, for single step lignin-

KOH/NaOH activation was shown to be 700-800 ºC. Similarly, CMMR of 0.5-1 was observed 

to be optimum for both single-step and lignin-char activation. Carbons produced by lignin 

activation in the presence of KOH exhibit higher SSA and MPV than NaOH-activated carbons 

and require shorter activation time to reach the highest porosity. KOH activation of lignin-

derived char requires a lower activation temperature than direct KOH activation of lignin. 

Keywords: Black liquor, valorisation, activated carbon, conventional heating, microwave 

heating, carbon metal molar ratio, regression model 
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साराांश 

लुगदी और कागज उद्योग का उप-उत्पाद काली शराब हमेशा छोटे पैमाने के उद्योगोों के ललए चुनौतीपूर्ण 

रही है। परोंपरागत रूप से, इसे बहु-प्रभाव बाष्पीकरर्कताणओों में कें लित लकया जाता है और ऊजाण 

पुनप्राणप्ति के ललए बॉयलर में दहन लकया जाता है। हालााँलक, यह प्रलिया पूोंजी-गहन है, इसके ललए लगातार 

रखरखाव की आवश्यकता होती है, और यह ऊजाण और रासायलनक पुनप्राणप्ति के ललए अक्षम है। अन्य 

मूल्यवर्णन लवकल्ोों में, सलिय काबणन की तैयारी बहुत सक्षम है क्ोोंलक काली शराब में अकाबणलनक पदार्ण 

रासायलनक उते्प्ररक के रूप में कायण कर सकते हैं। यह अध्ययन अत्यलर्क प्रदूषर् पैदा करने वाली काली 

शराब के लछिपूर्ण काबणन सामग्री में मूल्य लनर्ाणरर् से सोंबोंलर्त है। यह अध्ययन अग्रदूत के रूप में लबना 

लकसी पूवण-शोर्न के कच्ची काली शराब का उपयोग करता है। सलिय काबणन को पारोंपररक हीलटोंग और 

माइिोवेव हीलटोंग के तहत तैयार लकया जाता है और ऊजाण खपत की गर्ना की जाती है। इसके  नमूने 

अलग-अलग प्रायोलगक प्तथर्लतयोों के तहत तैयार लकए जाते हैं, यानी, अलग-अलग तापमान के सेट के 

सार्, काबोनाइजेशन के लबना एकल-चरर् स्व-सलियर्, पूवण-काबोनाइजेशन के बाद सलियर् के लवलभन्न 

समय और पोरोजेन पोटेलशयम हाइड्र ॉक्साइड् के सार् सलियर्। तैयार नमूनोों को आयोड्ीन सोंख्या, 

नाइटर ोजन लिलससोरेशन लवशे्लषर्, एक्स-रे लववतणन (एक्सआरड्ी), िूररयर-टर ाोंसिॉमेड् इोंफ्रारेड् 

(एिटीआईआर), रमन से्पक्ट्र ोस्कोपी, र्मोगै्रलवमेलटरक लवशे्लषर् (टीजीए), सीएचएनएसओ लवशे्लषर् 

और एसईएम इमेलजोंग के सार् लचलित लकया गया र्ा। एक नमूने में प्राि आयोड्ीन सोंख्या 1022 र्ी, जो 

व्यावसालयक रूप से उपलब्ध सलिय काबणन के बराबर से अलर्क र्ी। सलिय काबणन में ऑक्सीजन सामग्री 

कायाणत्मक सतह ऑक्सीजन समूहोों की उपप्तथर्लत को इोंलगत करती है, जो बनावट सोंबोंर्ी लवशेषताओों के 

सार्-सार् सोखने के अनुप्रयोगोों में सहायता करती है। पारोंपररक हीलटोंग के तहत काली शराब के एकल-

चरर् स्व-सलियर् से 1000 मीटर2/ग्राम लवलशष्ट सतह के्षि , और 0.5  सेन्टीमीटर3/ग्राम के माइिोपोर 

वॉलू्यम  के सार् सलिय काबणन प्राि हुआ। तैयार सलिय काबणन के बीच अलर्कतम एसएसए और 

माइिोपोर की मािा िमशः  2046 मीटर2/ग्राम और 0.86 सेन्टीमीटर3/ग्राम है। माइिोवेव सलियर् 30 
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लमनट में सलिय काबणन की तीव्र तैयारी के ललए उच्च नमी सामग्री वाले अग्रदूत का समर्णन करता है। 

प्रयोगशाला-स्तर पर, यह अनुमान लगाया गया र्ा लक माइिोवेव सलियर् पारोंपररक सलियर् के ललए 

आवश्यक ऊजाण के आरे् से भी कम की खपत करता है। काबणन ड्ाइऑक्साइड् सलियर् के सार् 

माइिोवेव हीलटोंग के तहत तैयार सलिय काबणन को 980 मीटर2/ग्राम लवलशष्ट सतह के्षि और 0.53 

सेन्टीमीटर3/ग्राम के माइिोपोर वॉलू्यम के सार् एसी प्राि हुआ। सालहत्य से मौजूदा प्रयोगात्मक डे्टा सेट 

पर भरोसा करते हुए, यह अध्ययन प्रलतगमन मॉड्ल का प्रस्ताव करता है जो ऑपरेशन प्तथर्लतयोों के एक 

फों क्शन के रूप में लललिन-वु्यत्पन्न एसी के बनावट गुर्ोों की लभन्नता का वर्णन करता है, जैसे तापमान, 

सलियर् समय और लवलभन्न सलियकताणओों के ललए सोंसेचन अनुपात (पोटेलशयम हाइड्र ॉक्साइड्, सोलड्यम 

हाइड्र ॉक्साइड्). मॉड्ल मापदोंड्ोों के साोंप्तख्यकीय महत्व को टी-परीक्षर् पररर्ामोों पर भरोसा करके 

सत्यालपत लकया गया र्ा। प्रस्तालवत मॉड्लोों का उपयोग करते हुए, यह पाया गया लक सलियर् तापमान 

और सोंसेचन अनुपात पैरामीटर सलियर् प्रलिया को लनयोंलित करने वाले प्रमुख कारक हैं, जबलक 

सलियर् समय का लछिपूर्ण सोंरचना के लवकास पर कम महत्वपूर्ण प्रभाव पड़ता है। एकल चरर् लललिन- 

पोटेलशयम हाइड्र ॉक्साइड् / सोलड्यम हाइड्र ॉक्साइड् सलियर् के ललए उच्च लवलशष्ट सतह के्षि और 

माइिोपोर वॉलू्यम के सार् काबणन उत्पन्न करने के ललए इष्टतम तापमान सीमा 700-800 

लड्ग्री  सेप्तियस  लदखाई गई र्ी। इसी तरह, 0.5-1 का सीएमएमआर लसोंगल-से्टप और लललिन-चार 

सलियर् दोनोों के ललए इष्टतम माना गया। पोटेलशयम हाइड्र ॉक्साइड् की उपप्तथर्लत में लललिन सलियर् 

द्वारा उत्पालदत काबणन सोलड्यम हाइड्र ॉक्साइड् -सलिय काबणन की तुलना में उच्च लवलशष्ट सतह के्षि और 

माइिोपोर वॉलू्यम प्रदलशणत करते हैं और उच्चतम सरोंध्रता तक पहुोंचने के ललए कम सलियर् समय की 

आवश्यकता होती है। लललिन-वु्यत्पन्न चार के पोटेलशयम हाइड्र ॉक्साइड् सलियर् के ललए लललिन के प्रत्यक्ष 

केओएच सलियर् की तुलना में कम सलियर् तापमान की आवश्यकता होती है। 

कीवड्ण: बै्लक ललकर, वैलोराइजेशन, सलिय काबणन, पारोंपररक हीलटोंग, माइिोवेव हीलटोंग, काबणन मेटल 

मोलर अनुपात, ररगे्रशन मॉड्ल 
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