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Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zur  D e l i g n i f i z i e r u n g  

von  L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l i e n   u n t e r   Z u s a t z   von  N i t r o -  

a n t h r a c h i n o n - V e r b i n d u n g e n .  

In  S v e n s k   P a p p e r s t i d n i n g   71,  S.  8 5 7 - 8 6 3   (1968)  i s t   b e -  

s c h r i e b e n ,   daß  N i t r o b e n z o l   und  N i t r o b e n z o e s ä u r e n   e i n e   i n -  
h i b i e r e n d e   W i r k u n g   auf   d i e   a l k a l i s c h e   K e t t e n k ü r z u n g s r e a k -  
t i o n   be i   der   D e l i g n i f i z i e r u n g   h a b e n .   In  der   g l e i c h e n   L i -  
t e r a t u r s t e l l e   i s t   a n g e g e b e n ,   daß  d i e s e   E r k e n n t n i s s e   s i c h  
n i c h t   in  e i n e r   t e c h n i s c h e n   Anwendung  d u r c h g e s e t z t   h a b e n .  

Es  wurde   nun  e i n   V e r f a h r e n   zur  D e l i g n i f i z i e r u n g   v o n  

L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l i e n   d u r c h   A u f s c h l i e ß e n   von  L i g n o -  
c e l l u l o s e - M a t e r i a l i e n   mi t   ü b l i c h e n   K o c h f l ü s s i g k e i t e n  
b e i   ü b l i c h e n   K o c h b e d i n g u n g e n   g e f u n d e n ,   das  d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man  e i n e   ode r   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a -  

c h i n o n - V e r b i n d u n g e n   z u s e t z t .  

Nach  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   können   d i e   v e r s c h i e -  

d e n s t e n   L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l i e n   d e l i g n i f i z i e r t   w e r -  

den .   B e i s p i e l s w e i s e   s i n d   N a d e l h ö l z e r ,   wie  F i c h t e ,   K i e -  

f e r   und  T a n n e ,   L a u b h ö l z e r ,   wie  Buche ,   B i r k e ,   E u c a l y p -  

t u s ,   E s p e ,   P a p p e l ,   Weide ,   H a i n b u c h e ,   E r l e ,   E i c h e   und  A h o r n  

und  S t r o h   und  B a g a s s e   von  E i n j a h r e s p f l a n z e n   g e e i g n e t .  



V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   nach   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n  

F i c h t e ,   K i e f e r ,   T a n n e ,   B i r k e   und  Buche  d e l i g n i f i z i e r t .  

Beim  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   zur   D e l i g n i f i z i e r u n g  

von  L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l i e n   w i r d   de r   K o c h f l ü s s i g k e i t  

e i n e   o d e r e   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r b i n d u n g e n   z u g e -  
s e t z t .   Als  K o c h f l ü s s i g k e i t   kann  e i n e   de r   ü b l i c h e n   K o c h -  

F l ü s s i g k e i t e n   f ü r   a l k a l i s c h e   K o c h v e r f a h r e n   o d e r   S u l f i t -  

V e r f a h r e n   o d e r   ä h n l i c h e   V e r f a h r e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .   D e r  

B e g r i f f   " a l k a l i s c h e   K o c h v e r f a h r e n "   u m f a ß t   v e r s c h i e d e n e  

V e r f a h r e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   das  S o d a - V e r f a h r e n ,   das  S u l f a t -  

V e r f a h r e n ,   das  P o l y s u l f i d - V e r f a h r e n   und  ä h n l i c h e ,   u n d  

de r   h i e r   v e r w e n d e t e   B e g r i f f   " S u l f i t - V e r f a h r e n "   u m f a ß t  

v e r s c h i e d e n e   V e r f a h r e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   das  a l k a l i s c h e ,  
n e u t r a l e   und  s a u r e   S u l f i t v e r f a h r e n ,   das   B i s u l f i t v e r f a h -  

ren   und  ä h n l i c h e   (s.   P.  L e n g y e l ,   S.  M o r v a y ,   Chemie  u n d  

T e c h n o l o g i e   de r   Z e l l s t o f f h e r s t e l l u n g ,   G ü n t t e r - S t a i b  
V e r l a g ,   B i b e r a c h / R i s s ,   1973,   S e i t e n   62  f f ) .  

B e v o r z u g t   e r f o l g e n   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u s ä t z e   zu  a l -  

k a l i s c h e n   K o c h f l ü s s i g k e i t e n ,   wie  s i e   b e i s p i e l s w e i s e   i n  
den  als  Sodaprozeß,  Su l f a tp rozeß   und  P o l y s u l f i d p r o z e ß   bekannten  V e r -  
fahren  verwendet  werden.  Ganz  besonders   bevorzugt   e r fo lgen   die  e r -  
findungsgemäßen  Zusätze  zu  a l k a l i s c h e n   K o c h f l ü s s i g k e i t e n ,   wie  s i e  
in  dem  a l s   S o d a p r o z e ß   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   v e r w e n d e t  

w e r d e n .  

B e i s p i e l s w e i s e   kann  man  das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n  

in  e inem  g e s c h l o s s e n e n   R e a k t i o n s g e f ä ß   d u r c h f ü h r e n ,   i n  
dem  das  L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l   mi t   de r   K o c h f l ü s s i g k e i t  
b e i   M a x i m a l t e m p e r a t u r e n   im  B e r e i c h   von  150  b i s   2 0 0 ° C ,  

v o r z u g s w e i s e   von  160  b i s   180°C,   ü b e r   e i n e n   Z e i t r a u m   v o n  
0 ,5   b i s   480  M i n u t e n ,   v o r z u g s w e i s e   von  15  b i s   200  M i n u t e n .  
b e h a n d e l t   w i r d .  



Nach  d i e s e r   A u f s c h l u ß b e h a n d l u n g   kann  das  d e l i g n i f i z i e r t e  

M a t e r i a l   auf   ü b l i c h e   Weise   a u f g e a r b e i t e t   w e r d e n ,   b e i -  

s p i e l s w e i s e   indem  man  d i e   K o c h f l ü s s i g k e i t   vom  L i g n o -  

c e l l u l o s e m a t e r i a l   v e r d r ä n g t   d u r c h   Zugabe  von  W a s s e r   o d e r  

e i n e r   w ä ß r i g e n ,   g e g e n ü b e r   dem  L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l  

i n e r t e n   F l ü s s i g k e i t .   Das  so  b e a r b e i t e t e   und  g e g e b e n e n -  

f a l l s   z u s ä t z l i c h   m e c h a n i s c h   z e r f a s e r t e   L i g n o c e l l u l o s e -  

m a t e r i a l   kann  ohne  w e i t e r e   B e h a n d l u n g   v e r w e n d e t   o d e r  

ü b l i c h e n   B l e i c h v e r f a h r e n   u n t e r w o r f e n   w e r d e n .  

A l t e r n a t i v   kann  das  d e l i g n i f i z i e r t e   L i g n o c e l l u l o s e m a t e -  

r i a l   auf   f o l g e n d e   Weise   w e i t e r   b e h a n d e l t   w e r d e n :   Das  Ma- 

t e r i a l   w i r d   i n   e i n e r   w ä ß r i g e n   S u s p e n s i o n ,   d e r e n   G e h a l t   a n  

L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l   2  b i s   40  Gew.-%  b e t r ä g t ,   w ä h r e n d  

0 , 5   b i s   60  M i n u t e n   b e i   20  b i s   90°C  m i t   2  b i s   20  G e w . - %  

e i n e r   A l k a l i m e t a l l b a s e ,   und  g e g e b e n e n f a l l s   a n s c h l i e ß e n d  

m i t   S a u e r s t o f f   o d e r   e i n e m   s a u e r s t o f f h a l t i g e n   Gas  w ä h r e n d  

0 , 5   b i s   120  M i n u t e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   80  b i s   1 5 0 ° C  

und  e i n e m   S a u e r s t o f f p a r t i a l d r u c k   von   1 , 4   b i s   14  k g / c m 2  

b e h a n d e l t .  

Wenn  das  e i n g e s e t z t e   L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l   aus  Holz  b e -  

s t e h t   i s t   es  v o r t e i l h a f t ,   d i e s e s   z u n ä c h s t   in  S c h n i t z e l  

ü b e r z u f ü h r e n .  

Die   N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r b i n d u n g e n   k ö n n e n   dem  L i g n o c e l l u -  
l o s e m a t e r i a l   a u c h   s c h o n   w ä h r e n d   d e r   I m p r ä g n i e r u n g   z u g e -  
s e t z t   w e r d e n .  

Es  k a n n   a u c h   v o r t e i l h a f t   s e i n ,   N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r b i n -  

d u n g e n   a u f   das   L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l   in   e i n e r   V o r b e h a n d -  

l u n g s p h a s e   z u s a m m e n   m i t   den   A u f s c h l u ß c h e m i k a l i e n   in   d e m  

T e m p e r a t u r b e r e i c h   von  e t w a   9 0  -   150°C  d e r a r t   e i n w i r k e n   z u  



l a s s e n ,   daß   d e r   L i g n i n g e h a l t   n i c h t   w e s e n t l i c h ,   d . h .   z u  

w e n i g e r   a l s   20  %  i n   L ö s u n g   g e b r a c h t   w i r d   und  daß  g e g e b e -  
n e n f a l l s   d e r   n i c h t   i n   d a s   L i g n o c e l l u l o s e m a t e r i a l   e i n g e -  

d r u n g e n e   A n t e i l   an  N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r b i n d u n g e n   z u r ü c k -  

g e w o n n e n   w e r d e n   k a n n .  

E r f i n d u n g s g e m ä ß   w e r d e n   in  das  A u f s c h l u ß v e r f a h r e n   e i n e  

o d e r   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r b i n d u n g e n   z u g e s e t z t .  
H i e r f ü r   kommen  b e i s p i e l s w e i s e   Mono-  u n d / o d e r   D i n i t r o a n -  

t h r a c h i n o n e   in  F r a g e ,   d i e   g e g e b e n e n f a l l s   z u s ä t z l i c h   z u  
den  N i t r o g r u p p e n   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   w e i t e r e   S u b s t i t u e n -  

t e n   a u f w e i s e n   k ö n n e n .   Als   w e i t e r e   S u b s t i t u e n t e n   kommen 

b e i s p i e l s w e i s e   A l k y l - ,   A l k o x y - ,   H a l o g e n - ,   A m i n o - ,   H y -  

d r o x y - ,   C a r b o x y -   u n d / o d e r   S u l f o g r u p p e n   u n d / o d e r   a n n e -  

l i e r t e   i s o -   o d e r   h e t e r o c y c l i s c h e   R i n g e   in  F r a g e .   B e v o r -  

z u g t   a l s   w e i t e r e   S u b s t i t u e n t e n   s i n d   A l k y l -   und  A l k o x y -  

g r u p p e n   m i t   je   1  b i s   4  C - A t o m e n ,   s o w i e   C h l o r o -   u n d / o d e r  

S u l f o g r u p p e n .   Die  A n z a h l   de r   w e i t e r e n   S u b s t i t u e n t e n   k a n n  

b e i s p i e l s w e i s e   1  b i s   6,  v o r z u g s w e i s e   1  b i s   4,  s e i n .   B e i -  

s p i e l e   f ü r   z u z u s e t z e n d e   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r b i n d u n g e n  

s i n d :   1-  und  2 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ;   1 , 5 - ,   1 , 6 - ,   1 , 7 - ,   1 , 8 - ,  

2 , 6 -   und  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 5 - ,   1 - N i t r o - 7 - ,  

1 - N i t r o - 8 - s u l f o - a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 4 - c h l o r - 5 - s u l f o -  

a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 5 - ,   1 - N i t r o - 6 - ,   1 - N i t r o - 8 - ,   2 -  

N i t r o - 1 - c h l o r - a n t h r a c h i n o n ;   2 - N i t r o - 4 , 5 - d i c h l o r - a n t h r a -  

c h i n o n ;   2 - N i t r o - 1 , 4 - ,   1 - N i t r o - 5 , 8 - d i a m i n o - a n t h r a c h i n o n ;  

1 - N i t r o - 4 - a m i n o - a n t h r a c h i n o n ;   1 , 3 - D i n i t r o - 4 - a m i n o - a n t h r a -  

c h i n o n ;   1 - N i t r o - 4 - h y r o x y - a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 3 , 4 - ,   1 -  

N i t r o - 5 , 8 - ,   1 , 5 - D i n i t r o - 4 , 8 - d i h y d r o x y - a n t h r a c h i n o n ;   1 , 5 -  

D i n i t r o - 4 , 8 - d i h y d r o x y - 3 , 7 - d i s u l f o - a n t h r a c h i n o n ;   1 , 8 -  

D i n i t r o - 4 , 5 - d i h y d r o x y - a n t h r a c h i n o n ;   1 , 5 - D i n i t r o - 2 , 6 -  

d i h y d r o x y - 3 , 7 - d i s u l f o - a n t h r a c h i n o n ;   2 - N i t r o - 3 , 4 , 7 - t r i -  

h y d r o x y - a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 4 - e t h o x y - a n t h r a c h i n o n ;  

1 - N i t r o - 2 - ,   2 - N i t r o - 3 - c a r b o x y - a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 3 -  

c a r b o x y - 4 - a m i n o - a n t h r a c h i n o n ,   4 , 4 ' - D i n i t r o - 1 , 1 ' - d i a n -  

t h r i m i d ;   1 - N i t r o - 4 - ,   2 - N i t r o - 1 - m e t h y l - a n t h r a c h i n o n ;  



1 - N i t r o - 4 - b r o m - a n t h r a c h i n o n ;   1 - N i t r o - 3 - s u l f o - 4 - b r o m - a n t h r a -  

c h i n o n   und  1 - N i t r o - 5 - e t h o x y - a n t h r a c h i n o n .  

Es  i s t   auch   m ö g l i c h ,   a n s t e l l e   d e r   N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r -  

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

D e r i v a t e   von  N i t r o a n t h r a c h i n o n v e r b i n d u n g e n   u n d / o d e r   d e r e n  

t a u t o m e r e   F o r m e n   e i n z u s e t z e n .  

B e v o r z u g t   w e r d e n   1-  und  2 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ,   1 , 5 - ,   1 , 6 - ,  

1 , 7 - ,   1 , 8 - ,   2 , 6 -   und  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 5 -  

c h l o r - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 8 - s u l f o - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o -  

4 - a m i n o - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 4 - h y d r o x y - a n t h r a c h i n o n ,   1 -  

N i t r o - 2 - c a r b o x y - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 5 - e t h o x y - a n t h r a -  

c h i n o n   u n d / o d e r   2 - M e t h y l - l - n i t r o - a n t h r a c h i n o n ,   i n s b e s o n d e r e  

d i e   v o r g e n a n n t e n   D i n i t r o v e r b i n d u n g e n ,   z u g e s e t z t .  

Die  vo rgenann ten   Verbindungen  können  j e w e i l s   für  s ich  a l l e i n e   o d e r  

in  b e l i e b i g e n   Mischungen  u n t e r e i n a n d e r   z u g e s e t z t   w e r d e n .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   i s t   d e r   Z u s a t z   von  M i s c h u n g e n ,   d i e  

n i c h t   w e i t e r   s u b s t i t u i e r t e   Mono-  u n d / o d e r   D i n i t r o a n t h r a -  

chinone  e n t h a l t e n .   Solche  Mischungen  können  b e i s p i e l s w e i s e   bei  d e r  

t e c h n i s c h e n   N i t r i e r u n g   von  An th rach inon   und /ode r   M o n o n i t r o a n t h r a -  

chinon  e r h a l t e n   werden.  I n s b e s o n d e r e   können  in  das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e  

Ver fah ren   Mischungen  von  Mono-  und /oder   D i n i t r o a n t h r a c h i n o n e n   e i n -  

g e s e t z t   werden,  die  a n f a l l e n ,   wenn  man  Anth rach inon   in  t e c h n i s c h e m  

Maßstab  mono-  oder  d i n i t r i e r t   und /oder   M o n o n i t r o a n t h r a c h i n o n g e m i s c h e  

n i t r i e r t   und  aus  den  dabei   a n f a l l e n d e n   Produkten   b e i s p i e l s w e i s e   d i e  

als   F a r b s t o f f z w i s c h e n p r o d u k t e   w i c h t i g e n   Isomeren,   z.B.  1 - N i t r o - ,   1 , 5 -  

u n d / o d e r   1 , 8 - D i n i t r o - a n t h r a c h i n o n ,   a b t r e n n t .   Die  l e t z t g e -  

n a n n t e n   M i s c h u n g e n ,   d i e   a l s   w e s e n t l i c h e   B e s t a n d t e i l e   z . B .  

1 ,5- ,   1 ,6- ,   1 ,7 - ,   1 ,8- ,   2 ,6-   und /oder   2 , 7 - D i n i t r o - a n t h r a c h i n o n   e n t -  

h a l t e n   können,  s t e l l t e n   b i s h e r   unerwünschte   Nebenprodukte   bei  der  An- 

t h r a c h i n o n - N i t r i e r u n g   dar.   I n s b e s o n d e r e   bevo rzug te   Mischungen  e n t h a l -  

ten  b e i s p i e l s w e i s e   0  bis  3  Gew.-%  1 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ,   5  bis  12  Gew.-% 

1 , 5 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   15  bis   35  Gew.-%  1 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   15 

bis   35  Gew.-%  1 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   15  bis  50  Gew.-%  1 , 8 - D i n i t r o -  

a n t h r a c h i n o n ,   0,5  bis  3  Gew.-%  2 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n   und  0,5  bis  3 

Gew.-%  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n .  



Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u s ä t z e   von  N i t r o a n t h r a c h i n o n -  

V e r b i n d u n g e n   k ö n n e n   b e i s p i e l s w e i s e   in  Mengen  von  0 , 0 0 1  

b i s   10  Gew.-%  e r f o l g e n ,   b e z o g e n   auf   e i n g e s e t z t e s   L i g n o -  

c e l l u l o s e - M a t e r i a l .   V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   0 ,01  b i s   1 , 0  

Gew.-%  de r   Z u s ä t z e ,   b e z o g e n   auf   L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l ,  

e i n g e s e t z t .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   h a t   den  V o r t e i l ,   daß  e s  

zu  e i n e r   w e s e n t l i c h e n   B e s c h l e u n i g u n g   de r   D e l i g n i f i z i e -  

r u n g   im  S o d a p r o z e ß   f ü h r t .   Auch  be im  S u l f a t p r o z e ß   u n d  

P o l y s u l f i d p r o z e ß   w i r d   e i n e   d e u t l i c h e   B e s c h l e u n i g u n g  

b e o b a c h t e t .   Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   h a t   w e i t e r -  

h i n   den  V o r t e i l ,   daß  b i s h e r   a l s   u n e r w ü n s c h t e   N e b e n p r o -  
d u k t e   b e i   der   N i t r i e r u n g   von  A n t h r a c h i n o n   a n f a l l e n d e  

S t o f f e   und  S t o f f g e m i s c h e   e i n e r   t e c h n i s c h   v o r t e i l h a f t e n  

V e r w e r t u n g   z u g e f ü h r t   w e r d e n   k ö n n e n .  

Die  V e r g r ö ß e r u n g   de r   D e l i g n i f i z i e r g e s c h w i n d i g k e i t   k a n n  

je  nach   den  G e g e b e n h e i t e n   in  u n t e r s c h i e d l i c h e r   W e i s e  

g e n u t z t   w e r d e n .   E ine   v o r g e g e b e n e   K a p p a - Z a h l   kann   z . B .  
in  k ü r z e r e r   Z e i t   e r r e i c h t ,   d . h .   d i e   K a p a z i t ä t   e i n e s  
b e r e i t s   i n s t a l l i e r t e n   Z e l l s t o f f - K o c h e r s   e r w e i t e r t   w e r -  
den .   Es  kann  a b e r   auch   b e i   e r n i e d r i g t e r   m a x i m a l e r   K o c h -  

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

E n e r g i e   e i n g e s p a r t .   A n s t e l l e   e i n e r   V e r k ü r z u n g   de r   K o c h -  
z e i t   u n d / o d e r   e i n e r   E r n i e d r i g u n g   de r   m a x i m a l e n   K o c h t e m -  

p e r a t u r   kann   auch   mi t   e i n e m   v e r m i n d e r t e n   C h e m i k a l i e n -  
e i n s a t z   g e a r b e i t e t   w e r d e n ,   was  s i c h   in  b e k a n n t e r   W e i s e  
(s.   TAPPI,   5 0 ( 8 ) ,   S.  400  (1967))  g ü n s t i g   auf   d i e   v e r -  

r i n g e r t e   B i l d u n g   s t a r k   r i e c h e n d e r   N e b e n p r o d u k t e   a u s -  
w i r k t .   In  w e l c h e r   Weise   d i e s e   V o r t e i l e   im  E i n z e l f a l l  

o p t i m a l   g e n u t z t   w e r d e n   k ö n n e n   h ä n g t   von  den  G e g e b e n h e i -  



t e n   des  a n g e w e n d e t e n   Z e l l s t o f f h e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n s   a b .  

Außer   de r   B e s c h l e u n i g u n g   der   D e l i g n i f i z i e r u n g   w i r d   m i t  

dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e i n e   s t a b i l i s i e r e n d e   W i r -  

kung  auf   d i e   C e l l u l o s e   e r z i e l t ,   so  daß  b e i   g e g e b e n e r  

K a p p a - Z a h l   de r   Z e l l s t o f f   in  h ö h e r e r   A u s b e u t e   e r h a l t e n  

w e r d e n   k a n n .  



B e i s p i e l   1 

S c h n i t z e l   von  F i c h t e n h o l z   w u r d e n   in  e i n e m   L a b o r k o c h e r  

mi t   e i n e r   S o d a k o c h l a u g e   a u f g e s c h l o s s e n ,   d i e   22  %  a k t i -  

ves  A l k a l i   e n t h i e l t   ( b e z o g e n   auf   das  G e w i c h t   des  H o l z e s ) .  

Das  V e r h ä l t n i s   von  F l ü s s i g k e i t   zu  Holz  b e t r u g   4 : 1 ,   d i e  

A n k o c h z e i t   60  M i n u t e n ,   d i e   F e r t i g k o c h z e i t   b e i   175°C  8 0  

M i n u t e n   ( A u f s c h l u ß   A).  In  g l e i c h e r   Weise   wurde   e i n   w e i -  

t e r e r   A u f s c h l u ß   d u r c h g e f ü h r t   ( A u f s c h l u ß   B),   b e i   dem  j e -  

doch  dem  Gemisch   aus  Holz  und  K o c h l a u g e   0,1  Gew.-%  ( b e -  

zogen  auf   o f e n t r o c k e n e s   Holz)   e i n e r   D i n i t r o a n t h r a c h i n o n -  

m i s c h u n g   f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   z u g e s e t z t   w u r d e :  

30 ,7   Gew.-%  1 , 8 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

27,1  Gew.-%  1 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

23 ,0   Gew.-%  1 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

10 ,0   Gew.-%  1 , 5 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

1,1  Gew.-%  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

1,0  Gew.-%  2 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

0 ,7   Gew.-%  1 - N i t r o a n t h r a c h i n o n  

6,4  Gew.-%  s o n s t i g e   N i t r o a n t h r a c h i n o n d e r i v a t e .  

Bei  d i e s e n   A u f s c h l ü s s e n   w u r d e n   f o l g e n d e   E r g e b n i s s e   e r -  

h a l t e n :  



B e i s p i e l   2 

a)  S c h n i t z e l   von  F i c h t e n h o l z   w u r d e n   in  e i n e r   S o d a k o c h -  

l a u g e   a u f g e s c h l o s s e n , . d i e   22  %  a k t i v e s   A l k a l i   e n t -  

h i e l t   ( b e z o g e n   auf   das  G e w i c h t   des  H o l z e s ) .   D a s  

V e r h ä l t n i s   von  F l ü s s i g k e i t   zu  Holz  b e t r u g   4 : 1 ,   d i e  

A n k o c h z e i t   60  M i n u t e n ,   d i e   F e r t i g k o c h z e i t   b e i   1 7 5 ° C  

116  M i n u t e n .   Bei  d i e s e m   A u f s c h l u ß   b e t r u g   d i e   Z e l l -  

s t o f f a u s b e u t e   51 ,5   % be i   e i n e r   K a p p a - Z a h l   von  6 7 .  

b)  Es  wurde   v e r f a h r e n   wie  b e i   a ) ,   j e d o c h   wurde   de r   K o c h -  

l a u g e   0,1  Gew.-%  ( b e z o g e n   auf   o f e n t r o c k e n e s   H o l z )  

de r   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   D i n i t r o a n t h r a c h i n o n -  

m i s c h u n g   z u g e f ü g t .   Bei  d i e s e m   A u f s c h l u ß   wurde   e i n e  

K a p p a - Z a h l   von  67  b e r e i t s   nach   e i n e r   F e r t i g k o c h z e i t  

von  56  M i n u t e n   b e i   175°C  e r z i e l t .   Die  Z e l l s t o f f a u s -  

b e u t e   b e t r u g   53,6   %. 

B e i s p i e l   3 

a)  Es  wurde  v e r f a h r e n   wie  in  B e i s p i e l   2  a ) .  

b)  Es  wurde   v e r f a h r e n   wie  in  B e i s p i e l   2  b ) .   Die  A u s -  

b e u t e   von  51 ,5   %  Z e l l s t o f f   wurde   b e r e i t s   nach   86 

M i n u t e n   F e r t i g k o c h z e i t   b e i   175°C  e r z i e l t .   D i e  

K a p p a - Z a h l   l ag   be i   5 3 .  

B e i s p i e l   4 

a)  S c h n i t z e l   von  F i c h t e n h o l z   wurden   in  e inem  L a b o r -  

z e l l s t o f f k o c h e r   e i n e m   S u l f a t a u f s c h l u ß   u n t e r w o r f e n .  

Das  V e r h ä l t n i s   von  K o c h l a u g e   zu  Holz  b e t r u g   4 : 1 .  

Die  K o c h l a u g e   e n t h i e l t   17 ,5   %  e f f e k t i v e s   A l k a l i  



b e i   e i n e r   S u l f i d i t ä t   von  47  %.  Die  A n k o c h z e i t   b e t r u g  

60  M i n u t e n ,   d i e   F e r t i g k o c h z e i t   b e i   175°C  40  M i n u t e n .  

Die  Z e l l s t o f f a u s b e u t e   b e t r u g   53 ,7   %,  d i e   K a p p a - Z a h l  

5 4 .  

b)  In  e inem  w e i t e r e n   A u f s c h l u ß   e n t s p r e c h e n d   a)  w u r d e  

u n t e r   den  s e l b e n   B e d i n g u n g e n   g e a r b e i t e t ,   der   K o c h -  

l a u g e   w u r d e n   j e d o c h   0,1  Gew.-%  ( b e z o g e n   a u f   o f e n -  

t r o c k e n e s   Holz)   e i n e s   D i n i t r o a n t h r a c h i n o n g e m i s c h e s  

f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   z u g e f ü g t :  

33 ,0   Gew.-%  1 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

21 ,7   Gew.-%  1 , 8 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

21,6   Gew.-%  1 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

6,5  Gew.-%  1 , 5 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

1,9  Gew.-%  2 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

1,8  Gew.-%  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n  

1,4  Gew.-%  1 - N i t r o a n t h r a c h i n o n .  

Nach  e i n e r   F e r t i g k o c h z e i t   von  40  M i n u t e n   b e i   1 7 5 ° C  

wurde   e i n e   Z e l l s t o f f a u s b e u t e   von  52 ,4   %  e r h a l t e n  

b e i   e i n e r   K a p p a - Z a h l   von  4 6 .  

B e i s p i e l   5 

a)  S c h n i t z e l   von  F i c h t e n h o l z   w u r d e n   b e i   e inem  V e r h ä l t -  

n i s   von  K o c h l a u g e   zu  Holz  von  4:1  e inem  A u f s c h l u ß  

nach   dem  S u l f a t v e r f a h r e n   u n t e r w o r f e n .   Das  e f f e k t i v e  

A l k a l i ,   b e z o g e n   auf   das  G e w i c h t   des  H o l z e s ,   b e t r u g  

17,5  %,  d i e   S u l f i d i t ä t   47  %.  Nach  e i n e r - A n k o c h z e i t  

von  60  M i n u t e n   und  e i n e r   F e r t i g k o c h z e i t   von  45  M i -  

n u t e n   b e i   175°C  wurde   e i n e   Z e l l s t o f f a u s b e u t e   v o n  



52 ,7   %  b e i   e i n e r   K a p p a - Z a h l   von  48  e r z i e l t .  

b)  Bei  e i nem  w e i t e r e n   A u f s c h l u ß   wurde   e n t s p r e c h e n d   a )  

v e r f a h r e n ,   j e d o c h   w u r d e n ,   b e z o g e n   auf   o f e n t r o c k e n e s  

H o l z ,   0,1  Gew.-%  des  in  B e i s p i e l   4  a n g e g e b e n e n   G e -  

m i s c h e s   von  D i n i t r o a n t h r a c h i n o n e n   z u g e s e t z t .   E i n e  

K a p p a - Z a h l   von  48  wurde   b e r e i t s   nach   39  M i n u t e n  

F e r t i g k o c h z e i t   b e i   175°C  e r z i e l t .   Die  Z e l l s t o f f a u s -  

b e u t e   b e t r u g   52 ,7   %. 



1)  V e r f a h r e n   zur   D e l i g n i f i z i e r u n g   von  L i g n o c e l l u l o s e -  

M a t e r i a l i e n   d u r c h   A u f s c h l i e ß e n   von  L i g n o c e l l u l o s e -  

M a t e r i a l i e n   mi t   ü b l i c h e n   K o c h f l ü s s i g k e i t e n   be i   ü b -  

l i c h e n   K o c h b e d i n g u n g e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  e i n e   o d e r   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r b i n d u n g e n  

z u s e t z t .  

2)  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  1 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ,   2 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

1 , 5 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   1 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

1 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   1 , 8 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

2 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

1 - N i t r o - 5 - c h l o r - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 8 - s u l f o - a n t h r a -  

c h i n o n ,   1 - N i t r o - 4 - a m i n o - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 4 - h y -  

d r o x y - a n t h r a c h i n o n ,   1 - N i t r o - 2 - c a r b o x y - a n t h r a c h i n o n ,  

1 - N i t r o - 5 - e t h o x y - a n t h r a c h i n o n   u n d / o d e r   2 - M e t h y l - 1 -  
n i t r o - a n t h r a c h i n o n   z u s e t z t .  

3)  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  e i n e   o d e r   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r -  

b i n d u n g e n   in  e i n e r   Menge  von  0 ,001   b i s   10  Gew.-%,  b e -  

zogen   auf   e i n g e s e t z t e s   L i g n o c e l l u l o s e - M a t e r i a l ,   z u -  
s e t z t .  

4)  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  
n e t ,   daß  man  e i n e   o d e r   m e h r e r e   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r -  

b i n d u n g e n   zu  e i n e r   a l k a l i s c h e n   K o c h f l ü s s i g k e i t   z u s e t z t .  



5)  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  das  A u f s c h l i e ß e n   in  e inem  g e s c h l o s s e n e n  

R e a k t i o n s g e f ä ß   be i   M a x i m a l t e m p e r a t u r e n   im  B e r e i c h   v o n  

150  b i s   200°C  ü b e r   e i n e n   Z e i t r a u m   von  0 ,5   b i s   480  M i n u -  

t e n   d u r c h f ü h r t .  

6)  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   5,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  
daß  man  a l s   N i t r o a n t h r a c h i n o n - V e r b i n d u n g e n   e i n e   M i s c h u n g  

z u s e t z t ,   d i e   0  b i s   3  Gew.-%  1 - N i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

5  b i s   12  Gew.-%  1 , 5 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   15  b i s   35  G e w . - %  

1 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,   15  b i s   35  Gew.-%  1 , 7 - D i n i t r o -  

a n t h r a c h i n o n ,   15  b i s   50  Gew.-%  1 , 8 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n ,  

0 ,5   b i s   3  Gew.-%  2 , 6 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n   und  0 ,5   b i s  

3  Gew.-%  2 , 7 - D i n i t r o a n t h r a c h i n o n   e n t h ä l t .  
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