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(54)  Verfahren  zur  Gewinnung  von  Lignin  aus  alkalischen  Lignin-Lösungen. 
  Für  die  Gewinnung  von  Lignin  durch  Ausfällung  aus 
alkalischen  Lignin-Lösungen  mittels  Neutralisation  und  zur 
Rückgewinnung  des  Alkali  wird  eine  elektrolytische  Ansäue- 
rung  der  Lignin-Lösungen  bei  gleichzeitiger  Regenerierung 
des  verwendenten  Alkali  vorgeschlagen.  Das  Verfahren  ist 
besonders  günstig  für  die  Herstellung  von  reinem  Lignin 
(z.  B.  aus  dem  Organosolvaufschluß)  einsetzbar. 





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   G e w i n n u n g   v o n  

L i g n i n   d u r c h   A u s f ä l l u n g   aus  a l k a l i s c h e n   L i g n i n - L ö s u n g e n  

m i t t e l s   N e u t r a l i s a t i o n   s o w i e   zur   R ü c k g e w i n n u n g   des   A l -  

k a l i .  

Bei   d e r   Z e l l s t o f f h e r s t e l l u n g   f a l l e n   b e t r ä c h t l i c h e   M e n g e n  

an  l i g n i n h a l t i g e n   E x t r a k t e n   an,   d i e   b i s h e r   e i n   A b f a l l -  

p r o d u k t   d a r s t e l l e n .  D a   e i n e   u n m i t t e l b a r e   A b l e i t u n g   d e r  

E x t r a k t e   in  G e w ä s s e r   h e u t e   n i c h t   mehr  m ö g l i c h   i s t ,  

w u r d e n   d i e   E x t r a k t e   e i n e m   K o n z e n t r i e r u n g s p r o z e ß   u n t e r z o -  

gen  und  d i e   d a b e i   a n f a l l e n d e n   f e s t e n   S t o f f e   in  de r   R e g e l  

v e r b r a n n t .   Die  d a b e i   a n g e w e n d e t e n   M e t h o d e n   s i n d   a u f w e n -  

d i g   und  d i e n e n   a l l e i n   d a z u ,   e i n   g e r e i n i g t e s   W a s s e r   u n d  



e i n e n   d a v o n   g e t r e n n t e n   F e s t s t o f f   zu  e r r e i c h e n .   D a s  

W a s s e r   k a n n  -   dann   den  F l ü s s e n   w i e d e r   z u g e f ü h r t   w e r d e n .  

D i e s e   V e r f a h r e n   s i n d   n i c h t   n u r   a u f w e n d i g ,   s o n d e r n   d a -  

d u r c h   w i r d   auch   das   im  F e s t s t o f f  e n t h a l -  

t e n e   L i g n i n   v e r n i c h t e t .   Die   E x t r a k t e   w e r d e n   ü b l i c h e r -  

w e i s e   a l s   A b l a u g e n   b e z e i c h n e t .  

B e k a n n t   i s t   e i n e   F ä l l u n g   des   L i g n i n s   aus  a l k a l i s c h e r  

L ö s u n g ,   i ndem  man  d i e s e   d u r c h   E i n l e i t e n   von  S ä u r e n   n e u -  

t r a l i s i e r t ,   j e d o c h   i s t   d i e   a n s c h l i e ß e n d e   R ü c k g e w i n n u n g  

d e r   L a u g e   n i c h t   mehr   m ö g l i c h   o d e r   s e h r   a u f w e n d i g   u n d  

t e u e r .   Zudem  i s t   das   so  g e f ä l l t e   M a t e r i a l   m i t   M i n e r a l -  

s a l z e n  v e r u n r e i n i g t .   A l k a l i l a u g e   kann   z.  B.  d u r c h   E i n -  

l e i t e n   von  C02  n e u t r a l i s i e r t   w e r d e n   und  das   g e b i l d e t e  

C a r b o n a t   m i t   C a l c i u m o x i d   k a u s t i f i z i e r t   w e r d e n .  

Der  E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n   V e r f a h r e n  

zu  s c h a f f e n ,   b e i   dem  das   L i g n i n   mi t   g e r i n g e m   a p p a r a t i -  

ven  A u f w a n d   aus  e i n e r   a l k a l i s c h e n   L i g n i n - L ö s u n g ,   v o r z u g s -  
w e i s e   e i n e r   A b l a u g e   ( a l k a l i s c h e r   E x t r a k t )   aus   e i n e m   Z e l l -  

s t o f f p r o z e ß   in  e i n e r   zu r   W e i t e r v e r a r b e i t u n g   g e e i g n e t e n  

Form  g e w o n n e n   w i r d ,   so  daß   e i n e   V e r n i c h t u n g   e n t f ä l l t  

und  b e i   dem  a u ß e r d e m   d i e   M ö g l i c h k e i t   g e g e b e n   i s t ,   d e n  

W a s s e r a n t e i l   und  das   A l k a l i  d e s   E x t r a k t s   e i n e r   e r n e u t e n  

V e r w e n d u n g   im  V e r f a h r e n s p r o z e ß   z u z u f ü h r e n .  

Die  L ö s u n g   d e r   g e s t e l l t e n   A u f g a b e   w i r d   b e i   e i n e m   V e r -  

f a h r e n   d e r   e i n g a n g s   g e n a n n t e n   G a t t u n g   e r f i n d u n g s g e m ä ß  

d a d u r c h   e r r e i c h t ,   daß   d i e   L i g n i n - L ö s u n g   k o n t i n u i e r l i c h  

d u r c h   e i n e   E l e k t r o l y s e   a n o d i s c h   a n g e s ä u e r t   und  im  s e l -  

ben  V o r g a n g   k a t h o d i s c h   das   A l k a l i   r e g e n e r i e r t   w i r d .   M i t  

a n d e r e n   W o r t e n :   Der  a l k a l i s c h e   E x t r a k t   ( L i g n i n -  

L ö s u n g )   w i r d   in  den  A n o d e n r a u m   e i n e r   g e t e i l t e n   e l e k t r o -  



l y t i s c h e n   Z e l l e   g e l e i t e t   und  d o r t   e l e k t r o c h e m i s c h   a n -  

g e s ä u e r t ,   w ä h r e n d   g l e i c h z e i t i g   im  K a t h o d e n r a u m   d i e   L a u g e  

e l e k t r o c h e m i s c h   k o n z e n t r i e r t   w i r d .   Die  Z e l l e   i s t   z w e c k -  

m ä ß i g e r w e i s e   d u r c h   e i n e   I o n e n a u s t a u s c h e r - M e m b r a n   g e t e i l t ,  

d i e   den  s e l e k t i v e n   T r a n s p o r t   d e r   K a t i o n e n   aus   dem  A n o -  

d e n -   in   den  K a t h o d e n r a u m   e r m ö g l i c h t .   U n t e r s u c h u n g e n   h a b e n  

g e z e i g t ,   daß  e i n e   N a f i o n - M e m b r a n   b e s o n d e r s   g e e i g n e t   i s t  

und  d i e   an  s i e   g e s t e l l t e n   F o r d e r u n g e n   b e i   e i n e r  -  

h o h e n   L e b e n s d a u e r   e r f ü l l t .   Die   F ä l l u n g   und  d i e   L a u g e n -  

r ü c k g e w i n n u n g   w e r d e n   g l e i c h z e i t i g   d u r c h   d i e   Z u f u h r   n u r  

e i n e r   E n e r g i e m e n g e   b e w i r k t .  

Das  n e u e   V e r f a h r e n   i s t   g e n e r e l l   b e i   a l k a l i s c h e n   L i g n i n -  

L ö s u n g e n   a n w e n d b a r .   V o r w i e g e n d   w i r d   es  f ü r   a l k a l i s c h e  

L i g n i n - L ö s u n g e n   e i n g e s e t z t ,   d i e   e i n   E x t r a k t   o d e r   e i n e  

A b l a u g e   aus  e i n e m   Z e l l s t o f f p r o z e ß   s i n d ,   und  h i e r b e i   b e -  

v o r z u g t   b e i   L i g n i n - L ö s u n g e n ,   d i e   aus  dem  E x t r a k t   e i n e s  

O r g a n o s o l v - V e r f a h r e n s z u r   Z e l l s t o f f h e r s t e l l u n g   d u r c h  

A b t r e n n u n g   des   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l s   e r h a l t e n   w e r -  

d e n .   Als   A l k a l i   w i r d   v o r w i e g e n d   N a t r o n l a u g e   v e r w e n d e t .  

In  V e r s u c h e n   wurde   b e l e g t ,   daß  das   V e r f a h r e n   in  n u r  

e i n e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   d u r c h f ü h r b a r   i s t .   D ie   L i g n i n -  

L ö s u n g   und  das   A l k a l i   w e r d e n   d u r c h   d i e   E l e k t r o l y s e z e l l e  

g e l e i t e t ,   d i e   d u r c h   d i e   K a t i o n e n a u s t a u s c h e r - M e m b r a n  

in  den  A n o d e n -   und  den  K a t h o d e n r a u m   u n t e r t e i l t   i s t .   Am 

Ende   d e r   Z e l l e   f ä l l t   h e l l b r a u n e r   Schaum  an ,   d e r   L i g n i n -  

s c h a u m   d a r s t e l l t ,   und  in  b e k a n n t e n   A u f a r b e i t u n g s p r o -  

z e s s e n   zu  r e i n e m   L i g n i n   w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n   k a n n .  

Es  h a t   s i c h   j e d o c h   g e z e i g t ,   daß  das   V e r f a h r e n e i n e z   b e s o n d e r s  

g e r i n g e n   E i n s a t e s   a n  E n e r g i e   b e d a r f ,   wenn  es  in   z w e i  

o d e r   g a r   d r e i   S t u f e n   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .   Die   A n z a h l   d e r  



S t u f e n   w i r d   d a b e i   d u r c h   den  a p p a r a t e t e c h n i s c h e n   A u f -  

wand  und  d i e   e r z i e l b a r e n   W i r k u n g s g r a d e   b e g r e n z t .  

Bei   dem  z w e i s t u f i g e n   V e r f a h r e n   w i r d   in  d e r   e r s t e n   S t u f e  

( " N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e " )   d i e   N e u t r a l i s a t i o n   n u r   b i s  

zum  B e g i n n   d e r   L i g n i n f ä l l u n g   im  A n o d e n r a u m   d u r c h g e f ü h r t ,  

das   e n t s p r i c h t   e r f a h r u n g s g e m ä ß   e twa   p H 9 , 5 . I n   d i e s e m  

S c h r i t t   w i r d   b e r e i t s   d e r   g r ö ß t e   T e i l   d e r   N a t r o n l a u g e   i m  

K a t h o d e n r a u m   z u r ü c k g e w o n n e n .   In  d e r   z w e i t e n   S t u f e  

( " F l o c k u n g s z e l l e " )   w i r d   im  A n o d e n r a u m   b i s   zur   v ö l l i g e n  

F ä l l u n g   des   L i g n i n s   a n g e s ä u e r t ,   e r f a h r u n g s g e m ä ß   e t w a  

b i s   pH  4 .  D a   a u f g r u n d   d e r   g e r i n g e n   L e i t f ä h i g k e i t   d e r  

L ö s u n g   u n t e r h a l b   pH  8  n u r   b e i   e r h ö h t e r   S p a n n u n g  e i n e  

a u s r e i c h e n d e   E l e k t r o l y s e   s t a t t f i n d e t ,   w i r d   d u r c h   d i e  

T r e n n u n g   in  zwei   S c h r i t t e   m e r k l i c h   E n e r g i e   e i n g e s p a r t .  

Der  S a u e r s t o f f ,   d e r   s i c h   an  d e r   Anode  d e r   F l o c k u n g s -  

z e l l e   e n t w i c k e l t ,   b i l d e t   zusammen  mi t   dem  a u s g e f a l l e n e n  

L i g n i n   und  e i n e m   T e i l   d e r   n e u t r a l i s i e r t e n   L ö s u n g   S c h a u m ,  

so  daß  d i e   L i g n i n s u s p e n s i o n   ü b e r   e i n e  F l o t i e r e i n r i c h -  

t u n g   a b g e f ü h r t   w e r d e n   k a n n .   Der  F l o t i e r v o r g a n g   e r f o r d e r t  

k e i n e r l e i   z u s ä t z l i c h e   E n e r g i e ,   da  d e r   S a u e r s t o f f   d u r c h  

d i e   o h n e h i n   f ü r   d i e   E l e k t r o l y s e   e r f o r d e r l i c h e   S t r o m m e n g e  

g e b i l d e t   w i r d .  

Die  e l e k t r o l y t i s c h e   F ä l l u n g   in  de r   z w e i t e n   S t u f e   h a t  

den  V o r t e i l ,   daß  das   g e f ä l l t e   L i g n i n   n i c h t   m i t   a n o r g a -  

n i s c h e n   S a l z e n   v e r u n r e i n i g t   i s t .   Der  s a u r e   A n o l y t   k a n n  

n a c h   d e s s e n   A b t r e n n u n g ,   e t w a   d u r c h   Z e n t r i f u g i e r e n ,   i n  

den  K a t h o d e n r a u m   d e r   e r s t e n   S t u f e   und  von  d o r t ,   n a c h  

e n t s p r e c h e n d e r   R e g e n e r i e r u n g ,   M e t h a n o l b e i g a b e   und  g e g e -  
b e n e n f a l l s   A l k a l i a n r e i c h e r u n g ,   a l s   A u f s c h l u ß m e d i u m   o d e r  

d e s s e n   B e s t a n d t e i l   in  den  Z e l l s t o f f p r o z e ß   z u r ü c k g e f ü h r t  

w e r d e n .   S o m i t   kann   d i e   A u f a r b e i t u n g   des   a l k a l i s c h e n  

E x t r a k t s   in  e i n e m   g e s c h l o s s e n e n   K r e i s l a u f   d u r c h g e f ü h r t  



w e r d e n ,   und  es  v e r l a s s e n   k e i n e r l e i   A b w ä s s e r   d e n  

P r o z e ß .  

Die  E l e k t r o l y s e   w i r d  i n   b e i d e n   S t u f e n   b e i   m ö g l i c h s t  

h o h e n   T e m p e r a t u r e n   u n t e r h a l b   d e r   S i e d e t e m p e r a t u r   d u r c h -  

g e f ü h r t ,   da  d i e   L e i t f ä h i g k e i t   d e r   L ö s u n g   m i t   s t e i g e n d e r  

T e m p e r a t u r   z u n i m m t .   Die   b e i   d e r   E l e k t r o l y s e   "  

.  a n f a l l e n d e   Abwärme  r e i c h t   f ü r   d i e   A u f -  

r e c h t e r h a l t u n g   d i e s e r   T e m p e r a t u r   a u s ,   so  daß  e i n e   Z u -  

s a t z h e i z u n g   an  den  E l e k t r o l y s e z e l l e n   in  d e r   R e g e l   n i c h t  

e r f o r d e r l i c h   i s t .  

Da  es  s i c h   b e i   dem  e l e k t r o l y t i s c h e n   V e r f a h r e n   um  e i n e  

r e l a t i v   s c h o n e n d e   M e t h o d e   h a n d e l t ,   d i e   k e i n e n   E i n s a t z  

von  z u s ä t z l i c h e n   C h e m i k a l i e n   e r f o r d e r t ,   i s t   d i e   M e t h o -  

de  i n s b e s o n d e r e   zu r   G e w i n n u n g   von  r e i n e m   n a t u r b e l a s s e -  

nen  L i g n i n   g e e i g n e t ;   wie  es  z.  B.  das   O r g a n o s o l v - V e r -  

f a h r e n   n a c h   d e r   P a t e n t a n m e l d u n g   P  28  55  o52  l i e f e r t .  

In  b e s o n d e r s   v o r t e i l h a f t e r   W e i s e   kann   in  d e r   e r s t e n   V e r -  

f a h r e n s s t u f e   d e r   K a t o l y t   u n d / o d e r   d e r   A n o l y t   im  K r e i s -  

l a u f   g e f ü h r t   w e r d e n .   J e w e i l s   e i n e   T e i l s t r e c k e   d e r   K r e i s -  

l ä u f e   w i r d   d u r c h   d i e   e l e k t r o l y t i s c h e   Z e l l e   g e b i l d e t .  

D u r c h   d i e   F ü h r u n g   d e s   A n o l y t e n   und  des   K a t o l y t e n   i m  

K r e i s l a u f   b e i   E i n -   und  A u s s c h l e u s u n g   e i n e s   T e i l s   d e s  

E l e k t r o l y t e n   w i r d   d i e   R e g e l b a r k e i t   d e r   V e r f a h r e n s s t u f e  

v e r b e s s e r t .   D u r c h   s e h r   e i n f a c h e   R e g e l a p p a r a t u r e n   i s t  

es  m ö g l i c h ,   d i e   in  d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   a n g e s t r e b t e  

N e u t r a l i s i e r u n g   in  s e h r   e i n f a c h e r   W e i s e   und  mi t   g e n a u e r  

E i n h a l t u n g   d e r   W e r t e   zu  e r r e i c h e n .   Die  A n s ä u e r u n g   d e r  

A b l a u g e   in  d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   w i r d   v o r z u g s w e i s e  

b i s   zu  e i n e m   p H - W e r t   v o n 9 , 5 d u r c h g e f ü h r t .   D i e s e r   Wer t   i s t  

j e d o c h   n i c h t   a b s o l u t   s o n d e r n   h ä n g t   von  den  G e g e b e n h e i t e n  



ab,  wie  L i g n i n a n t e i l e   in  d e r   A b l a u g e ,   T e m p e r a t u r   u n d  

d e r g l e i c h e n .   Um  V e r s c h m u t z u n g e n   d e r   D u r c h l a u f s t r e c k e n  

des   K r e i s l a u f s   zu  v e r m e i d e n ,   w i r d   a n g e s t r e b t ,   daß  i n  

d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   k e i n e   A u s f l o c k u n g   e r f o l g t .  

Die  A u s f l o c k u n g   d e r   L i g n i n a n t e i l e   f i n d e t   e r s t   in  d e r  

z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   s t a t t ,   w e l c h e   m i t   e i n e r   F l o t i e r -  

e i n r i c h t u n g   v e r s e h e n   i s t .   Übe r   d i e   F l o t i e r e i n r i c h t u n g  

w i r d   de r   a n f a l l e n d e   l i g n i n h a l t i g e   Schaum  a b g e f ü h r t .  

Der  am  Ende  d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   a n f a l l e n d e ,  

s c h w a c h   s a u r e   E l e k t r o l y t   e n t h ä l t   n o c h   m e h r e r e   g /1   g e l ö -  

s t e r l i g n i n a r t i g e r   S t o f f e ,   w e l c h e   ( a u c h   b e i   w e i t e r e r  

p H - E r n i e d r i g u n g )   nu r   s c h w e r   a u s z u f ä l l e n   s i n d .   D i e s e s  

i s t   j e d o c h   f ü r   d a s   G e s a m t v e r f a h r e n   n i c h t   von  N a c h t e i l ,  

da  de r   E l e k t r o l y t   im  K r e i s l a u f   g e f ü h r t   w i r d   und  l e t z t -  

l i c h   a l s   L ö s u n g   n a c h   W i e d e r e r h ö h u n g   des   pH,  z.  B.  d u r c h  

Zugabe   von  NaOH,  e r n e u t   in  d e r   a l k a l i s c h e n   Z e l l s t o f f -  

k o c h u n g   e i n g e s e t z t   w i r d .   Bei   m e h r f a c h e r   W i e d e r h o l u n g  

in  e i n e r   s o l c h e n   K r e i s l a u f f ü h r u n g   kommt  es  n i c h t   z u  

e i n e r   A u f k o n z e n t r i e r u n g   n i c h t a u s f ä l l b a r e r   l i g n i n a r t i g e r  

S t o f f e   im  e n t f l o c k t e n   E l e k t r o l y t e n ;   d.  h . ,   das   L i g n i n  

w i r d   l e t z t e n   E n d e s   q u a n t i t a t i v   g e w o n n e n .  

In  b e s o n d e r s   v o r t e i l h a f t e r   W e i s e   w i r d   d e r   s c h w a c h   s a u r e  

E l e k t r o l y t   in   d e r   e r s t e n   u n d / o d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s -  

s t u f e   im  K a t h o d e n r a u m   e i n g e s e t z t .   D a d u r c h   i s t   es  m ö g -  

l i c h ,   d i e   s i c h   z w a n g s l ä u f i g   im  K a t h o d e n r a u m   ( n e b e n  

W a s s e r s t o f f )   aus  H20  b i l d e n d e   N a t r o n l a u g e   u n m i t t e l b a r  

w i e d e r   in  den  K r e i s l a u f   z u r ü c k z u f ü h r e n .   D a b e i   kann  i n  

d e r   Z e l l e   d e r   z w e i t e n   S t u f e   d i e s e r   K a t o l y t   im  G e g e n -  

s t r o m   zu  dem  A n o l y t e n   de r   Z e l l e   g e f ü h r t   w e r d e n ,   de r   j a  

aus  dem  E x t r a k t   d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   b e s t e h t   u n d  

e i n e n   pH  von  c a . 9 , 5   h a t .  



Der  in  d e r   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e   im  K a t h o d e n r a u m   a n f a l l e n d e   a l k a -  

l i s c h e   E l e k t r o l y t   w i r d   mi t   e i n e m   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s -  

m i t t e l ,   i n s b e s o n d e r e   M e t h a n o l ,   v e r s e t z t   und  zu r   e r n e u -  

t e n   Kochung   in  den  Z e l l s t o f f p r o z e ß   e i n g e g e b e n .  

Auf  d i e s e   W e i s e   s i n d   b e i d e   V e r f a h r e n s s t u f e n   d u r c h   e i n e  

R ü c k f ü h r u n g   des   E l e k t r o l y t e n   m i t e i n a n d e r   v e r b u n d e n   u n d  

es  e n t s t e h e n   k e i n e   A b w ä s s e r ,   d i e   a b z u f ü h r e n   s i n d .   E s  

h a n d e l t   s i c h   s o m i t   um  e i n   g e s c h l o s s e n e s   V e r f a h r e n ,   b e i  

dem  a l s   a n z u z i e h e n d e s   P r o d u k t   n e b e n   W a s s e r s t o f f   L i g n i n -  

s c h l a m m   a n f ä l l t ,   d e r   zu  e i n e m   w i r t s c h a f t l i c h   v e r w e r t -  

b a r e n   L i g n i n   a u f g e a r b e i t e t   w e r d e n   k a n n .  

Die  g e g e b e n e n f a l l s   a u f t r e t e n d e n   F l ü s s i g k e i t s v e r l u s t e  

w e r d e n   d u r c h   W a s s e r   e r s e t z t .   A u ß e r d e m   kann   dem  K a t o l y t e n  

in  d e r   e r s t e n   und  z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   A l k a l i h y d r o x i d  

z u g e g e b e n   w e r d e n ,   um  von  A n f a n g   an  e i n e   g e w i s s e   M i n d e s t -  

l e i t f ä h i g k e i t   zu  e r r e i c h e n .  

D i e s e s   z w e i s t u f i g e   V e r f a h r e n   i s t   b e s o n d e r s   g e e i g n e t   z u r  

A u f a r b e i t u n g   d e r   A b l a u g e   aus  dem  Z e l l s t o f f a u f s c h l u ß  

n a c h   dem  O r g a n o s o l v - V e r f a h r e n .  

Anhand   der   n a c h f o l g e n d e n   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   w i r d   d i e  

E r f i n d u n g   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

Es  z e i g e n :  

F i g .   l  e i n e   E l e k t r o l y s e z e l l e   zu r   D u r c h f ü h r u n g  

des   V e r f a h r e n s   in  e i n e r   S t u f e ,  

F i g .   2  e i n e   s c h e m a t i s c h e   D a r s t e l l u n g   des   V e r -  

f a h r e n s   mi t   zwei   S t u f e n ,  

F i g .   3  e i n e   D e t a i l l i e r u n g   des   V e r f a h r e n s  

nach   F i g   2 .  



Die  E l e k t r o l y s e z e l l e   1  n a c h   F i g .   1  b e s t e h t   im  w e s e n t -  

l i c h e n   aus  dem  G e h ä u s e   2,  d e r   Membran  3,  d e r   Anode  4 

und  d e r   K a t h o d e   5.  Das  G e h ä u s e   2  h a t   d i e   F o r m  e i n e s  

f l a c h e n   Q u a d e r s ,   in  d e s s e n   M i t t e   d i e   Membran  3  e i n -  

g e s e t z t   i s t .   Die  G r ö ß e   d e r   Membran  3  e n t s p r i c h t   e t w a  

d e r   G r ö ß e   e i n e r   S e i t e n f l ä c h e   6  des   G e h ä u s e s   2.  D i e  

Membran   3  t e i l t   das   I n n e r e   des   G e h ä u s e s   2  in  d e n  

A n o d e n -   und  den  K a t h o d e n r a u m   7  und  8.  In  den  g e n a n n -  

t e n   Räumen -7  und  8  s i n d   d i e   Anode  4  und  d i e   K a t h o d e   5 

a n g e o r d n e t .   B e i d e   s i n d   in   i h r e r   Form  und  G r ö ß e   an  d i e  

Membran   3  a n g e p a ß t .   Die   K a t h o d e   i s t   e t w a   in  d e r   M i t t e  

des   K a t h o d e n r a u m e s   8,  w ä h r e n d   d i e   Anode  4  n e b e n   d e r  

Membran   3  l i e g t ,   so  daß  z w i s c h e n   Anode  4  und  Membran  3 

n u r   e i n   r e l a t i v   s c h m a l e r   S p a l t   9  v o r h a n d e n   i s t .   S t r o m -  

a n s c h l ü s s e   lo  und  11  f ü r   d i e   Anode  4  bzw.  K a t h o d e   5 

s i n d   aus  dem  G e h ä u s e   2  h e r a u s g e f ü h r t .  

Ü b e r   den  A n s c h l u ß   12  w i r d   d i e   v o r h e r   von  M e t h a n o l   b e -  

f r e i t e   A b l a u g e   aus  dem  Z e l l s t o f f p r o z e ß   d e r   Z e l l e   1  z u g e -  
f ü h r t .   W ä h r e n d   de r   E l e k t r o l y s e   b i l d e t   s i c h   im  A n o d e n -  

r a u m   7  Schaum  aus  L i g n i n   und  S a u e r s t o f f ,  d e r   ü b e r   d e n  

A b z u g   13  a b g e z o g e n   w i r d .   D u r c h   d i e   e i n g e z e i c h n e t e n  

B l ä s c h e n   14  i s t   d i e   S c h a u m b i l d u n g   a n g e d e u t e t .   Der  L i g -  

n i n s c h a u m   14  aus  dem  Abzug  13  w i r d   z e n t r i f u g i e r t ,   w o -  

d u r c h   r e i n e s   L i g n i n   und  in  den  Z e l l s t o f f p r o z e ß   r ü c k f ü h r -  

b a r e   L ö s u n g   e r h a l t e n   w i r d .   Übe r   den  A n s c h l u ß s t u t z e n   15 

am  K a t h o d e n r a u m   8  kann   d e r   e n t s t e h e n d e   W a s s e r s t o f f   e n t w e i -  

c h e n .   * )  

In  e i n e m   V e r s u c h   m i t   e i n e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   mi t   o b i g e m  

A u f b a u   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 r e i c h t :  

Die   E l e k t r o l y s e z e l l e   h a t   e i n e   Anode  und  e i n e   K a t h o d e ,  

d e r e n   F l ä c h e n   je   5o  cm2  b e t r a g e n .   A n o d e n -   und  K a t h o d e n -  

r aum  s i n d   d u r c h   e i n e   N a f i o n - M e m b r a n   g e t r e n n t .   Der  A n o d e n -  

* )  Ü b e r   den  A n s c h l u ß   16  w i r d   W a s s e r ,   v e r d ü n n t e   A l k a l i -  
l a u g e   o d e r   das   Z e n t r i f u g a t d e s '   L i g n i n s c h a u m s ( p H   6 )  
z u g e f ü h r t .   Über   den  A n s c h l u ß   17  w i r d   a u s  d e m   K a t h o d e n -  
r aum  a u f k o n z e n t r i e r t e   A l k a l i l a u g e   a b g e z o g e n .  



raum  i s t   am  Abzug  m i t   e i n e r   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   v e r s e h e n  

und  f a ß t   3oo  ml.  Zu  B e g i n n   des   V e r s u c h e s   w i r d   d e r   A n o d e n -  

raum  mi t   200  ml  l i g n i n h a l t i g e r   Lauge   (pH  1 3 , 6 )   g e f ü l l t .  

Als   K a t o l y t - E r s t b e f ü l l u n g   d i e n t   o ,1   N  NaOH.  Der  K a t h o d e n -  

raum  f a ß t   e b e n f a l l s   3oo  ml  und  w i r d   v o l l s t ä n d i g   g e f ü l l t .  

Es  w i r d   m i t   5  A  =  loo   mA/cm2  e l e k t r o l y s i e r t .   Die   Z e l l -  

s p a n n u n g   s t e i g t   l a n g s a m   von  6  V  auf   15  V.  Nach  ca .   75 

min .   E l e k t r o l y s e d a u e r   h a t   d e r   A n o l y t   e i n e n   pH  von  ca .   8 

e r r e i c h t .   Es  b e g i n n t   s i c h   z ä h e r   h e l l b r a u n e r   Schaum  a b z u -  

s c h e i d e n ,  w e l c h e r   ü b e r   d i e   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   a b g e z o g e n  

und  a u f g e a r b e i t e t   w i r d .  

Es  w i r d   nun  f r i s c h e   l i g n i n h a l t i g e   A b l a u g e   mi t   c a .  

6o  g / 1   g e l ö s t e m   L i g n i n   (pH  1 3 , 6 )   k o n t i n u i e r l i c h   v o n  

u n t e n   in  d i e   Z e l l e   e i n g e b r a c h t   ( c a .   l o o  -   15o  m l / h ) .  

Die  g e s a m t e   E l e k t r o l y t m e n g e   v e r l ä ß t   d i e   Z e l l e   w i e d e r  

n e u t r a l i s i s e r t   im  L i g n i n / S a u e r s t o f f s c h a u m   ü b e r   d i e  

F l o t i e r e i n r i c h t u n g .  

Aus  dem  Schaum  l a s s e n   s i c h   p r o   1  A b l a u g e   ca .   4o  g  L i g n i n  

g e w i n n e n .  

Das  in  F i g .   2  d a r g e s t e l l t e   V e r f a h r e n   i s t   z w e i s t u f i g .  

Aus  dem  Z e l l s t o f f k o c h e r   2o  w i r d   d e r   a n f a l l e n d e   l i g n i n - u n d  

m e t h a n o l h a l t i g e   E x t r a k t   a b g e z o g e n   und  in  e i n e r   M e t h a -  

n o l r ü c k g e w i n n u n g s e i n r i c h t u n g   21  vom  M e t h a n o l   b e f r e i t   u n d  

das   M e t h a n o l   übe r   d i e   L e i t u n g   21  b  w i e d e r   dem  K o c h p r o z e ß  

z u g e f ü h r t .   Der  vom  M e t h a n o l   b e f r e i t e   E x t r a k t   w i r d   ü b e r  

d i e   L e i t u n g   21  a  de r   e r s t e n   E l e k t r o l y s e z e l l e   22  z u g e -  

f ü h r t ,   w e l c h e   im  w e s e n t l i c h e n   d i e   e r s t e   V e r f a h r e n s s t u f e  

d a r s t e l l t .   Der  E x t r a k t   w i r d   in  den  A n o d e n r a u m   23  g e l e i t e t .  

Im  A n o d e n r a u m   23  w i rd   d e r   E x t r a k t   e l e k t r o l y t i s c h   s o l a n g e  

a n g e s ä u e r t ,   b i s   e i n   p H - W e r t   v o n 9 , 5 e r r e i c h t   i s t .   Vom 



A n o d e n r a u m   w i r d   d e r   E x t r a k t ,   d e r   d i e s e n   p H - W e r t   h a t ,  

k o n t i n u i e r l i c h   ü b e r   d i e   L e i t u n g   24  dem  A n o d e n r a u m   25  d e r  

z w e i t e n   E l e k t r o l y s e z e l l e   26  z u g e f ü h r t ,   w e l c h e   d i e   z w e i t e  

V e r f a h r e n s s t u f e   b i l d e t .   In  d i e s e r   Z e l l e   26  f i n d e t   e i n e  

w e i t e r e   e l e k t r o l y t i s c h e   A n s ä u e r u n g   und  d a m i t   d i e   S c h a u m -  

b i l d u n g   s t a t t .   Der  Schaum  w i r d   ü b e r   e i n e   A b z u g s e i n r i c h -  

t u n g   27  a l s   L i g n i n s u s p e n s i o n   a b g e z o g e n   und  e i n e r   T r e n n -  

e i n r i c h t u n g   28  z u g e f ü h r t ,   in  d e r   das   im  Schaum  e n t h a l t e n e ,  

a u s g e f ä l l t e   L i g n i n   von  dem  E x t r a k t   g e t r e n n t   w i r d .   D a s  

r e i n e   L i g n i n   w i r d   ü b e r   m i t   29  a n g e g e b e n e   V o r r i c h t u n g   d e r  

w e i t e r e n   V e r w e n d u n g   z u g e f ü h r t ,   w ä h r e n d   d e r   v e r b l e i b e n d e  

E x t r a k t   ü b e r   d i e   L e i t u n g   3o  a l s   n a h e z u   l i g n i n f r e i e   L ö -  

s u n g   in  den  K a t h o d e n r a u m   31  d e r   Z e l l e   26  z u r ü c k g e f ü h r t  

w i r d .  

Im  K a t h o d e n r a u m   31  w i r d   d e r   E x t r a k t   e l e k t r o l y t i s c h   m i t  

A l k a l i   a n g e r e i c h e r t .   Der  d a b e i   e n t s t e h e n d e   W a s s e r s t o f f  

w i r d   ü b e r   den  A b l a ß   33  a b g e l a s s e n .   Aus  dem  K a t h o d e n r a u m   31  

g e l a n g t   d e r   E x t r a k t   ü b e r   d i e   L e i t u n g   32  in   den  K a t h o d e n -  

raum  34  d e r   e r s t e n   Z e l l e   22.   D o r t   f i n d e t   e i n e   w e i t e r e  

a l k a l i s c h e   A n r e i c h e r u n g   d e s   E x t r a k t e s   s t a t t ,   d e r   ü b e r  

d i e   L e i t u n g   35  dann   in  e i n e n   S a m m e l b e h ä l t e r   36  g e l a n g t .  
Ü b e r   d i e   L e i t u n g   35  a  kann   d i e   N a O H - K o n z e n t r a t i o n   g e r e -  

g e l t   w e r d e n .   Aus  dem  S a m m e l b e h ä l t e r   36  w i r d   d e r   E x t r a k t  

a l s   N a t r o n l a u g e   ü b e r   d i e   L e i t u n g   37  w i e d e r   dem  Z e l l s t o f f -  

k o c h e r   2o  z u g e f ü h r t .   Der  W a s s e r s t o f f   w i r d   ü b e r   4o  a b g e -  
f ü h r t .   Die   z w i s c h e n   den  A n o d e n -   und  K a t h o d e n r ä u m e n   v o r -  

h a n d e n e n   N a f i o n - M e m b r a n e n   s i n d   m i t   38  und  39  b e z e i c h n e t .  

In  dem  A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l   n a c h   F i g .   3  s i n d   d i e   V e r -  

f a h r e n s s t u f e n   41  und  42  m i t   den  e l e k t r o l y t i s c h e n   Z e l l e n  

43  und  44  v e r s e h e n   und  es  e r f o l g t   e i n e   R ü c k f ü h r u n g   d e s  

in  d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   42  a n f a l l e n d e n   e n t f l o c k -  

t e n   E l e k t r o l y t e n   b i s   in  d i e   e r s t e   V e r f a h r e n s s t u f e .  



Die   e r s t e   V e r f a h r e n s s t u f e   41  b e s t e h t   im  w e s e n t l i c h e n   a u s  
d e r   Z e l l e   43,   d i e   d u r c h   d i e   Membran  45  g e t e i l t   i s t   u n d  

den  b e i d e n   K r e i s l ä u f e n   46  und  47  f ü r   den  K a t o l y t e n   u n d  

den  A n o l y t e n .   Die  V e r f a h r e n s s t u f e   42  b e s t e h t   im  w e s e n t -  

l i c h e n   aus  d e r   Z e l l e   44,   d i e   e b e n f a l l s   e i n e   Membran  48  h a t ,  

und  d e r   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   4 9 .  

Der  be im  Z e l l s t o f f  a u f s c h l u ß   a n f  a l l e n d e l  i g n i n h a l t i g e  E x -  

t r a k t ,   auch   a l s  A b l a u g e   b e z e i c h n e t ,   m i t   e i n e m   p H -  

W e r t   von  14  und  e i n e m   L i g n i n a n t e i l   von  e twa   2  b i s   l o  

Gew.-%  w i r d   ü b e r   d i e   L e i t u n g   5o  dem  V o r r a t s g e f ä ß   5 1  

z u g e f ü h r t .   Über   e i n   R e g e l s y s t e m   52,  53,  59  (pH-  u n d  

N i v e a u - R e g l e r )   w i r d   d i e s e   Z u f u h r   so  g e s t e u e r t ,   daß  i m  

V o r r a t s g e f ä ß   e i n   p H - W e r t   von  ca .   9 ,5   a u f r e c h t e r h a l t e n  

w i r d .   Die  Pumpe  54  f ö r d e r t   d i e   A b l a u g e   in  d i e   Z e l l e   43 

und  zwar   in  den  A n o d e n r a u m   55.  Im  A n o d e n r a u m   55  e r f o l g t  

e i n e   p H - A b s e n k u n g   de r   A b l a u g e ,   d i e   nach   A u s t r i t t   aus  dem 

A n o d e n r a u m   55  in  den  G a s a b s c h e i d e r   56  e i n t r i t t .   Im  G a s -  

a b s c h e i d e r   56  w i r d   das   w ä h r e n d   d e r   E l e k t r o l y s e   e n t s t a n d e n e  

A n o d e n g a s , ü b e r w i e g e n a  .   S a u e r s t o f f ,   a b g e s c h i e d e n .   W ä h r e n d  

d e r   H a u p t t e i l   des   A n o l y t e n   aus  dem  G a s a b s c h e i d e r   56  ü b e r  

d i e   L e i t u n g   57  i n s   V o r r a t s g e f ä ß   51  z u r ü c k f l i e ß t ,   w i r d  

e i n   T e i l   des   l i g n i n h a l t i g e n   E x t r a k t e s   mit   e i n e m   p H - W e r t  

von  e t w a   9 ,5   ü b e r   d i e   L e i t u n g   58  a u s g e s c h l e u s t   und  d e r  

Z e l l e   44  in  d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   42  z u g e f ü h r t ;   I n  

d e r   L e i t u n g   58  i s t   e i n   V e n t i l   59  e i n g e s e t z t ,   w e l c h e s   d u r c h  

e i n e n   N i v e a u r e g l e r   im  V o r r a t s g e f ä ß   51  g e s t e u e r t   w i r d .  

Die  F l ü s s i g k e i t   im  K a t h o d e n r a u m   62  b e s t e h t   aus  e n t -  

f l o c k t e m   E l e k t r o l y t e n ,   d e r   im  K a t h o d e n r a u m   73  d e r   Z e l l e  

44  s c h o n   mi t   NaOH  a n g e r e i c h e r t   wurde   und  e i n e n   pH  v o n  

ca .   12  h a t .   D i e s e r   K a t o l y t   w i r d   e b e n f a l l s   ü b e r   e i n  



V o r r a t s g e f ä ß   6o  und  dann   ü b e r   d i e   L e i t u n g   61  d e m  

K a t h o d e n r a u m   62  d e r   Z e l l e   43  z u g e f ü h r t .   Aus  dem  K a t h o -  

d e n r a u m   62  g e l a n g t   d e r   K a t o l y t   d u r c h   E i g e n k o n v e k t i o n  

in  den  G a s a b s c h e i d e r   63,   aus  dem  das   a n f a l l e n d e  

K a t h o d e n g a s   ( W a s s e r s t o f f )   a b g e s c h i e d e n   w i r d .   Aus  d e m  

G a s a b s c h e i d e r   63  w i r d   d e r   K a t o l y t   in  das   V o r r a t s g e -  
f ä ß   6o  z u r ü c k g e f ü h r t .   H i e r   e r f o l g t   s o m i t   in  g l e i c h e r  

W e i s e   wie  b e i m   A n o l y t e n   e i n e   K r e i s l a u f f ü h r u n g   d e s  

K a t o l y t e n .   E i n   T e i l   des   K a t o l y t e n   w i r d   ü b e r   d i e   L e i -  

t u n g   64  aus  dem  G a s a b s c h e i d e r   63  a u s g e s c h l e u s t .   D a s  

g e s c h i e h t   ü b e r   e i n e n   N i v e a u r e g l e r   65  im  V o r r a t s g e f ä ß  

6o  und  das  V e n t i l   66.  Der  p H - W e r t   b e t r ä g t   e t w a   1 4 .  

Vor  d e r   R ü c k f ü h r u n g   d i e s e s   l i g n i n a r m e n ,   s t a r k   a l k a -  

l i s c h e n   E l e k t r o l y t e n   in  den  Z e l l s t o f f p r o z e ß   muß  d i e  

N a O H - K o n z e n t r a t i o n   g g f .   d u r c h   V e r d ü n n e n   m i t   H20  o d e r  

Z u g a b e   von  NaOH  e i n g e s t e l l t   w e r d e n .  

In  d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   4 1  s i n d   s o m i t   z w e i  

K r e i s l ä u f e ,   d e r   K a t o l y t k r e i s l a u f   46  und  d e r   A n o l y t -  

k r e i s l a u f   47  v o r h a n d e n ,   in  d e n e n   d e r  H a u p t t e i l   d e s  

K a t o l y t e n   bzw.   des   A n o l y t e n   im  K r e i s l a u f   g e f ü h r t   w i r d .  

Dem  K r e i s l a u f   des   A n o l y t e n   w i r d   e i n   l i g n i n h a l t i g e r  

E x t r a k t   mit   e i n e m   p H - W e r t   von  14  vo r   d e r   N e u t r a l i s a t i o n s -  

z e l l e   43  z u g e f ü h r t   und  n a c h   de r   N e u t r a l i s a t i o s z e l l e   43  

w i r d   e in   e b e n f a l l s   l i g n i n h a l t i g e r   E x t r a k t   mi t   e i n e m  

p H - W e r t   von  e t w a   9  a u s g e s c h l e u s t .   Im  K a t o l y t k r e i s l a u f  

46  w i r d   e i n   E l e k t r o l y t ,   d e r   mi t   N a t r i u m - H y d r o x y d   a u f  

e i n e n   p H - W e r t   von  12  a n g e r e i c h e r t   i s t ,   v o r   d e r   Z e l l e   43 

z u g e f ü h r t ,   und  n a c h   d e r   Z e l l e   43  w i r d   e i n   E l e k t r o l y t  

mi t   e inem  p H - W e r t   von  14  a u s g e s c h l e u s t   und  zur   Z e l l -  

s t o f f h e r s t e l l u n g   w e i t e r v e r w e n d e t .  



Der  in  d e r   e r s t e n   S t u f e   a n g e f a l l e n e   l i g n i n h a l t i g e   E x -  

t r a k t   mi t   e i n e m   p H - W e r t   von  e t w a 9 , 5  w i r d   in  den  A n o l y -  

t e n r a u m   7o  d e r   Z e l l e   44  d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e  

e i n g e f ü h r t ,   d i e   auch   a l s   F l o c k u n g s z e l l e   b e z e i c h n e t  

w i r d .   In  dem  A n o l y t r a u m   7o  e r f o l g t   e i n e   A u s f l o c k u n g  

d e r   L i g n i n a n t e i l e   u n t e r   g l e i c h z e i t i g e r   E n t s t e h u n g   v o n  

S a u e r s t o f f g a s   an  d e r   A n o d e .   S a u e r s t o f f s c h a u m   w i r d   a u f  

d e r   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   4 9  a b g e z o g e n .   In  d e r   E i n r i c h t u n g  

71  e r f o l g t   e i n e   T r e n n u n g   des   L i g n i n s c h l a m m s   vom  E l e k -  

t r o l y t e n ,   w o b e i   d e r   E l e k t r o l y t   e i n e n   p H - W e r t   von  e t w a  

4  h a t .   Der  a n f a l l e n d e   L i g n i n s c h l a m m   w i r d   in  an  s i c h  

b e k a n n t e r   W e i s e   e i n e m   W a s c h - , T r o c k e n -   und  A u f a r b e i t u n g s -  

p r o z e ß   u n t e r z o g e n ,   so  daß  r e i n e s   L i g n i n   e n t s t e h t .   D e r  

E l e k t r o l y t   w i r d   ü b e r   d i e   L e i t u n g   72  in  den  K a t o l y t r a u m  

73  d e r   Z e l l e   44  z u r ü c k g e f ü h r t .   Auf  dem  Weg  d a h i n   k a n n  

aus  e i n e m   V o r r a t s b e h ä l t e r   74  dem  E l e k t r o l y t e n   W a s s e r  

und  N a t r i u m - H y d r o x y d   b e i g e g e b e n   w e r d e n ,   um  d i e  b e i  

de r   F l o t i e r u n g   e n t s t e h e n d e n   W a s s e r v e r l u s t e   a u s z u g l e i -  

chen   und  d i e   f ü r   den  E l e k t r o l y t - P r o z e ß   g ü n s t i g e n   E i -  

g e n s c h a f t e n   des   E l e k t r o l y t e n   zu  e r r e i c h e n .  

Am  Ende  de r   Z e l l e   44  in  D u r c h f l u ß r i c h t u n g   des   K a t o -  

l y t e n   g e s e h e n ,   w i r d   d e r   E l e k t r o l y t   a b g e z o g e n   und  ü b e r  

d i e   L e i t u n g   75  dem  V o r r a t s b e h ä l t e r   6o  des   K a t o l y t e n -  

K r e i s l a u f s   46  d e r   e r s t e n   S t u f e   41  z u g e f ü h r t .   In  d e r  

L e i t u n g   75  kann   e b e n f a l l s   N a t r i u m - H y d r o x y d   und  g e g e -  
b e n e n f a l l s   W a s s e r   e i n g e g e b e n   w e r d e n .   Dem  in  den  Z e l l -  

s t o f f p r o z e ß   z u r ü c k g e f ü h r t e n   E l e k t r o l y t   kann   f ü r   d a s  

O r g a n o s o l v - V e r f a h r e n   noch   ü b e r   d i e   E i n r i c h t u n g   76 

M e t h a n o l   z u g e g e b e n   w e r d e n .  

B e i s p i e l   1 :  

In  e i n e r   V e r s u c h s a n l a g e   mi t   dem  A u f b a u   n a c h   F i g .   3 

s i n d   d i e   N e u t r a l i s a t i o n s -   und  F l o c k u n g s z e l l e   in  S e r i e  

g e s c h a l t e t .  



Die   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e   h a t   e i n e   A n o d e n -   bzw.  K a t h o -  

d e n f l ä c h e   von  je   18  cm2.  A n o d e n - u n d   K a t h o d e n r a u m   s i n d  

d u r c h   e i n e   K a t i o n e n a u s t a u s c h e r m e m b r a n   g e t r e n n t .   D i e  

K a t h o d e   ( V 2 A - S t r e c k m e t a l l )   l i e g t   d i r e k t   au f   d i e s e r  

Membran   a u f ,   w ä h r e n d   d i e   Anode  ( * P l a t i n   .)  e i n e n   A b -  

s t a n d   v o n  c a .   1  mm  von  d e r   Membran  h a t .  

Das  A n o l y t - V o r r a t s g e f ä ß   f a ß t   ca .   2oo  ml.   Der  A n o l y t  

w i r d   m i t  H i l f e   e i n e r   S c h l a u c h p u m p e   ü b e r   Z e l l e   und  G a s -  

a b s c h e i d e r   aus  dem  V o r r a t s g e f ä ß   im  K r e i s l a u f   g e p u m p t  

( c a .   8  1 / h ) ,   was  b e i   e i n e m   A n o d e n r a u m v o l u m e n   von  c a .  

2  ml  e i n e r   V e r w e i l d a u e r   in  d e r   Z e l l e   von  ca .   0 ,9   s  

e n t s p r i c h t .   Der  K a t o l y t   b e w e g t   s i c h   ü b e r   den  G a s a b -  

s c h e i d e r   d u r c h   E i g e n k o n v e k t i o n   im  K r e i s l a u f ;   auf   e i n  

V o r r a t s g e f ä ß   w i r d   v e r z i c h t e t .  

Der  p H - W e r t   des   A n o l y t e n   w i r d   ü b e r   e i n e   G l a s e l e k t r o d e  

b e s t i m m t .   Der  S t r o m f l u ß   in  d e r   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e  

b e t r ä g t   3 ,6   A  =  2oo  mA/cm2.  Die  Z e l l s p a n n u n g   b e t r ä g t  

c a .   l o  -   11  V .  

Zu  B e g i n n   d e s   V e r s u c h e s   w e r d e n   in   das  V o r r a t s g e f ä ß   c a .  

25o  ml  l i g n i n h a l t i g e   A b l a u g e   (pH  1 3 , 6 )   g e f ü l l t   und  w i e  

b e s c h r i e b e n   u n t e r   E l e k t r o l y s e   u m g e p u m p t .   Als   E r s t b e -  

f ü l l u n g   im  K a t h o l y t k r e i s l a u f   d i e n t   o , l   M  N a t r o n l a u g e .  

Nach  c a .   12o  min .   E l e k t r o l y s e d a u e r   h a t   d e r   A n o l y t   e i n e n  

p H - W e r t   von  ca .   lo   e r r e i c h t .  

Es  w e r d e n   nun  in  A b s t ä n d e n   von  ca .   3  min.   ( immer   b e i  

U n t e r s c h r e i t e n   von  p H 9 , 5 )   je   lo  ml  f r i s c h e   A b l a u g e  

(pH  1 3 , 6 )   in  das   V o r r a t s g e f ä ß   g e f ü l l t   und  g l e i c h z e i t i g  

h i n t e r   d e r   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e   A n o l y t   ( p H 9 , 5 )   i n  

g l e i c h e r   Menge  k o n t i n u i e r l i c h   a u s g e s c h l e u s t .   Das  E n t -  



s p r i c h t   e i n e m   D u r c h s a t z   de r   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e   v o n  

c a .   2oo  m l / h ;   d i e   A u s s c h l e u s u n g   b e t r ä g t   m i t h i n   ca .   2 ,5   % 

d e s   A n o l y t k r e i s l a u f s t r o m e s .  

Die   F l o c k u n g s z e l l e   h a t   e i n e   K a t h o d e n -   und  A n o d e n f l ä c h e  

von  c a .   2o  cm2,  A n o d e n -   und  K a t h o d e n r a u m   s i n d   d u r c h   e i n e  

K a t i o n e n a u s t a u s c h e r - M e m b r a n   g e t r e n n t .   Der  A n o d e n r a u m  

i s t   o f f e n   und  v e r f ü g t   ü b e r   e i n e   F l o t i e r e i n r i c h t u n g .  

S e i n   Vo lumen   b e t r ä g t   c a .   3oo  ml.  Die  E l e k t r o d e n   s i n d  

u n t e n   a n g e o r d n e t .   Der  S t r o m f l u ß   b e t r ä g t   h i e r   c a .   4  A  = 

2oo  A / c m 2 ;   d i e   Z e l l s p a n n u n g   b e t r ä g t   c a .   15  V.  

Der   aus   dem  N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e n - A n o l y t k r e i s l a u f   a u s -  

g e s c h l e u s t e   A n o l y t   (pH9: ,5)   w i r d   in  d i e   F l o c k u n g s z e l l e  

e i n g e b r a c h t   und  e l e k t r o l y s i e r t   ( c a .   2oo  m l / h ) .   Es  e n t -  

s t e h t   e i n   z ä h e r   h e l l b r a u n e r   Schaum  aus  L i g n i n f l o c k e n ,  

e n t f l o c k t e m   A n o l y t e n   (pH  5)  und  A n o d e n g a s   ( 0 2 ) ,   w e l c h e r  

ü b e r   d i e   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   e n t f e r n t   w i r d .   A b s e t z e n -  

l a s s e n   d i e s e s   S c h a u m s   e r g i b t   p r o   L i t e r   A n o l y t   ( p H 9 , 5 )  

c a .   o , 5   1  A b l a u g e   ( e n t f l o c k t ,   pH  5)  und  noch   ca .   1  -   2 

1  s t a r k   l i g n i n h a l t i g e n ,   n i c h t   mehr  a b s e t z b a r e n   S c h a u m ,  

aus   dem  s i c h   d u r c h   T r o c k n u n g   c a .   4o  g  R o h l i g n i n   g e w i n n e n  

l a s s e n .  

Die   e n t f l o c k t e   A b l a u g e   (pH  5)  w i r d   n a c h   d e r   S c h a u m a b -  

s e t z u n g   und  F i l t r a t i o n   w i e d e r   k o n t i n u i e r l i c h   dem 

K a t o l y t e n   de r   N e u t r a l i s a t i o n s z e l l e   z u g e m i s c h t   ( c a .  

l o o   m l / h )   und  in  g l e i c h e r   Menge  k o n t i n u i e r l i c h   NaOH 

a u s g e s c h l e u s t   (pH  1 4 ) .   D i e s e s   NaOH  g e h t  -   nach   g e e i g n e -  

t e r   V e r d ü n n u n g   und  L ö s u n g s m i t t e l z u s a t z  -   in  den  n e u e n  

Z e l l s t o f f - K o c h p r o z e ß   e i n .  



B e i s p i e l   2 :  

Die  V e r s u c h s a n o r d n u n g   i s t   d i e   g l e i c h e   wie  in  B e i s p i e l   1 .  

Es  w i r d   h i n t e r   d e r   F l o c k u n g s z e l l e   e i n e   w e i t e r e   F l o c k u n g s -  

z e l l e   m i t   v o r g e s c h a l t e t e r   A b s e t z e i n r i c h t u n g   in  S e r i e   g e -  
s c h a l t e t   und  b e i d e   Z e l l e n   m i t   2A  b e t r i e b e n .   Die   e r s t e  

F l o c k u n g s z e l l e   e r z e u g t   e i n e n   Schaum  con  ca .   pH  7,  w e l -  

c h e r   s i c h   n a c h   e i n i g e r   Z e i t   zu  e inem  E l e k t r o l y t e n   v o n  

pH  7  a b s e t z t .   A b g e s c h i e d e n e   L i g n i n f l o c k e n   ( c a .   lo   %  d e s  

G e s a m t g e h a l t e s )   w e r d e n   f i l t r i e r t   und  d e r   E l e k t r o l y t   i n  

d i e   z w e i t e   F l o c k u n g s z e l l e   g e l e i t e t .   Die  zweite  Z e l l e   e r -  

z e u g t   e i n e n   Schaum  wie   B e i s p i e l   1.  Die  Z e l l s p a n n u n g e n  

b e t r a g e n   in  den  F l o c k u n g s z e l l e n   ca .   7  und  7.5  V .  



1.  V e r f a h r e n   zur   G e w i n n u n g   von  L i g n i n   d u r c h   A u s f ä l l u n g  

aus   a l k a l i s c h e n   L i g n i n - L ö s u n g e n   m i t t e l s   N e u t r a l i s a -  

t i o n   s o w i e   zur   R ü c k g e w i n n u n g   des   A l k a l i ,   d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   L i g n i n - L ö s u n g e n   k o n t i n u i e r l i c h  

d u r c h   e i n e   E l e k t r o l y s e   a n o d i s c h   a n g e s ä u e r t   und  i m  

s e l b e n   V o r g a n g   k a t h o d i s c h   das   A l k a l i   r e g e n i e r t  

w i r d .  

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   d i e   a l k a l i s c h e   L i g n i n - L ö s u n g   e in   E x t r a k t   o d e r  

e i n e   A b l a u g e   aus  e i n e m   Z e l l s t o f f p r o z e ß   i s t .  

3.  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 ,  

d a ß   d i e   a l k a l i s c h e   L i g n i n - L ö s u n g   d e r   E x t r a k t   a u s  

e i n e m   O r g a n o s o l v - V e r f a h r e n   zur   Z e l l s t o f f h e r s t e l l u n g  

i s t ,   von  w e l c h e n   das   o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l   z u v o r  

a b g e t r e n n t   w u r d e .  

4.  V e r f a h r e n   nach   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   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  das   v e r w e n d e t e   A l k a l i   N a t r o n l a u g e  

i s t .  

5.  V e r f a h r e n   nach   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   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  d i e   L i g n i n - L ö s u n g   und  das   A l k a l i  

d u r c h   e i n e   E l e k t r o l y s e z e l l e   (1)  g e l e i t e t   w e r d e n ,   d i e  

d u r c h   e i n e   K a t i o n e n a u s t a u s c h e r - M e m b r a n   (3)  in  A n o d e n -  

(7)  und  K a t h o d e n r a u m   (8)  u n t e r t e i l t   i s t .  

6.  V e r f a h r e n   nach   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   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  d i e   Anode  (4)  und  d i e   K a t h o d e n   ( 5 )  

aus   M e t a l l g i t t e r   g e b i l d e t   s i n d   und  e twa   d i e   g l e i c h e  

Form  und  Größe   wie  d i e   Membran  (3)  h a b e n .  



7.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß   d i e   Anode  (4)  e i n   g r o b m a s c h i g e s   G i t t e r   a u f w e i s t .  

8.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   7,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß   d e r   P r o z e ß   z w e i s t u f i g   d u r c h g e -  

f ü h r t   w i r d ,   w o b e i   d i e   L i g n i n - L ö s u n g   im  A n o d e n r a u m  

(23)   d e r   e r s t e n   S t u f e   b i s   zu r   g e r a d e   b e g i n n e n d e n  

F ä l l u n g   des   L i g n i n s ,   b e v o r z u g t   b i s   zu  e i n e m   W e r t  

von  pH9. ,5  n e u t r a l i s i e r t   und  im  A n o d e n r a u m   (25)   d e r  

z w e i t e n   S t u f e   b i s   zu r   v o l l s t ä n d i g e n   F ä l l u n g   d e s  

L i g n i n s ,   b e v o r z u g t   b i s   zu  e i n e m   Wer t   von  pH  4 ,  

a n g e s ä u e r t   w i r d .  

9.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   8,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß   d e r   a n o d i s c h   e n t s t e h e n d e   S a u e r -  

s t o f f ,   zusammen   m i t   dem  a u s g e f a l l e n e n   L i g n i n   und  d e r  

a n g e s ä u e r t e n   L ö s u n g   e i n e n   Schaum  b i l d e t ,   d e r   a l s  

L i g n i n s u s p e n s i o n   d u r c h   F l o t a t i o n   a b g e t r e n n t   w e r d e n  

k a n n .  

l o .   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   8  und  9,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß   d e r   A n o l y t   d e r   z w e i t e n   S t u f e  

n a c h   A b t r e n n u n g   d e s   a u s g e f a l l e n e n   L i g n i n s   in  d e n  

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

w i r d .  

11.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   l o ,   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß   d i e   k a t h o d i s c h   r e g e n e r i e r t e   L a u g e  

a l s   A u f s c h l u ß m e d i u m   o d e r   d e s s e n   B e s t a n d t e i l   in  d e n  

Z e l l s t o f f p r o z e ß   r ü c k g e f ü h r t   w i r d .  

12.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   11,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   E l e k t r o l y s e   b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r  

d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   b e v o r z u g t   knapp   u n t e r h a l b   des   S i e d e -  

p u n k t e s .  



1 3 . V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   de r   A n s p r ü c h e   1  b i s   12,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  das   V e r f a h r e n   k o n t i n u i e r l i c h   u n d  

a l s   i n t e g r i e r t e r   B e s t a n d t e i l   des   Z e l l s t o f f a u s s e h l u s s e s  

n a c h   dem  O r g a n o s o l v - V e r f a h r e n   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

14.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   de r   A n s p r ü c h e   1  b i s   13,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  in  d e r   e r s t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   d e r  

K a t o l y t   u n d / o d e r   A n o l y t   im  K r e i s l a u f   g e f ü h r t   w e r d e n .  

15.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   14,   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   z w e i t e   V e r f a h r e n s s t u f e   m i t  

e i n e r   F l o t i e r e i n r i c h t u n g   (9)  a u s g e r ü s t e t   i s t .  

16.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   de r   A n s p r ü c h e   1  b i s   15,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   L e i t f ä h i g k e i t   des   K a t o l y t e n  

in  d e r   z w e i t e n   V e r f a h r e n s s t u f e   d u r c h   d i e   Zugabe   v o n  

N a t r i u m - H y d r o x y d   auf   e i n e n   M i n d e s t w e r t  

e i n g e s t e l l t   w i r d .  

17.   V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   de r   A n s p r ü c h e   1  b i s   15,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  zu r   E i n s t e l l u n g   de r   L e i t f ä h i g k e i t  

des   K a t o l y t e n   in  d e r   e r s t e n   u n d / o d e r   z w e i t e n   S t u f e  

1  b i s   lo   %  d e s   K a t o l y t e n   im  K r e i s l a u f   g e f a h r e n   w e r d e n .  
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