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Verfahren zur Reinigung einer Mercerisierlauge.

@ Beschrieben wird ein Verfahren zur Reinigung einer
mindestens 20 g/l NaOH enthaltenden Mercerisierlauge
insbesondere von festen Verunreinigungen, wobei eine der
Zugabe von mindestens 0,1 Vol.-% an 30%igem H,0, der
Mercerisierlauge zugemischt wird. Die Mischung von Merce-
risierlauge und H,0, wird im wesentlichen von Schwerme-

tallkatalysatoren freigehatten und mindestens 15 Minuten

lang stehen gelassen, damit der bei der Zersetzung des H,0,
freiwerdende Sauerstoff eine Flotation bewirkt.
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Verfahren zur Reinigung einer Mercerisierlauge

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Reinigung
einer mindestens 2Cg/1 NaOH enthaltenden Mercerisierlauge
inshesondere von festen Verunreinigungen, wobei eine der Zu-

gabe von mindestens 0,1 Vol.-% an 30%igem H:0: entsprechende

Menge an H:0, der Mercerisierlauge zugemischt und die Verun-

reinigungen durch Flotation abgetrennt werden.

CH-A- 604 815 beschreibt ein derartiges Verfahren, welches
darauf gerichtet ist, RuBteilchen, welche durch das Weg-
brennen freistehender Fasern vor dem Mercerisieren ent-
standen und beim Mercerisieren in die Lauge gelangt sind,
entweder zu oxidieren oder so weit zu koagulieren, daB sie
aus der Lauge abgetrennt werden konnen. Im Sinne dieser
speziellen Aufgabenstellung wird der Zerfall des H,0, mit
Mangandioxid katalysiert, da sowohl die Oxidation wie die
Koagulation von einem hinreichenden Angebot an naszierendem
Sauerstoff abhd@ngen. Die Abtrennung der koagulierten Teil-
chen erfolgt in einem gesonderten Verfahrensschritt, wobei

als Trennmethode u.a. die Flotation genannt ist.

In der Praxis stehen feindispergierte RuBteilchen keines-
wegs an erster Stelle der Verunreinigungen, die aus einer
vewendeten Mercerisierlauge entfernt werden miissen, insbe-
sondere tritt das Problem des RuBstaubes iberhaupt niéht
auf, wenn ein Sengen der Baumwdlle'vor dem Mefcerisieren
unterbleibt. Ein Verfahren zur Reinigung von Mercerisier-
laugen wird vor allem dann einen weiten Anwendungsbereich
vorfinden, wenn es damit gelingt, nicht nur Fasern und
dispergierte Schmutzteilchen, sondern vor allem Farbstoffe,

insbesondere Kipenfarbstoffe, aus der Lauge zu entfernen.

Im Gegensatz zu der Situation, welche CH-PS 604 815 zu-
grundeliegt, bildet im allgemeinen nicht die mangelnde
Koagulation feindisperser Teilchen dasder wirksamen Reini-

gung von Mercerisierlaugen im Wége stehende Problem, sondern
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das Fehlen einfacher und preiswerter Abtrennverfahren,
insbesondere Flotationsverfahren. Selbst wenn auBerdem die
nach dem Stand der Technik erzielte Koagulation der Ver-
unreinigungen deren Abtrennung durch einfaches Filtrieren
moglich machen sollte, hat das bekannte Verfzhrer den Nach-
teil, da: das eingesetzte Schwermetalloxid bei einer
spzteren Peroxid-Bleiche, welche an sich das bevorzugte
Bleichverfahren darstellt, als Bleichgift wirkt und iber-

dies einen Kostenfzktor darstellt.

Der Erfindung liegt die Uberraschende Erkenntnis zugrunde,
daB auch bei Verzicht auf Katalysatoren und damit einem
Verzicht auf die rasche Zersetzung von H:0,, welche dem
Verfahren nach CH-A- 604 815 zugrundeliegt, eine Reinigung
von Mercerisierlaugen mittels H:0: moglich ist. Der Reini-
gungseffekt beruht in diesem Falle jedoch primidr auf der
chemischen Flotation, welche der bei der H:0:-Zersetzung
frei werdende Sauerstoff bewirkt. DaB unter Anwendung von
Peroxid-Verbindungen die jedem FlotationsprozeB zugrunde-
liegenden Gasblasen erzeugt werden koOnnen, ist zwar prinzi-
piell bekannt, wurde aber noch 1969 (vgl. Reinhold Kdhler
in "Wasser, Luft und Betrieb", Seite 324) als nur von
theoretischem Interesse bezeichnet. Insbesondere gab es
keinen Hinweis darauf, daB die langsame Gasfreisetzung,
welche in Mercerisierlaugen mit hohem pH-Wert bei Verzicht
auf Katalysatoren erzielbar ist, ausreichen kodnnte, die
Lauge durch Flotation zu reinigen, wogegen die bei Verwen-
dung von Katalysatoren auftretende stirmische Gasentwick-
lung einen gesonderten Abtrennvorgang nicht Uberfliissig
macht.

Der Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Ver-
fahren der in CH-A- 604 815 sgkizzierten Art so zu modi-
fizieren, daB einerseits auf die Verwendung von Bleich-
giften verzichtet werden kann und andererseits ein zusitz-
licher Abtrennvorgang ﬁberflﬁSsig wird. Dies wird dadurch
erreicht, daB die Mischung von Mercerisierlauge und H>0:

im wesentlichen von Schwermetallkatalysatoren freigehalten
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und mindestens 15 Minuten lang stehen gelassen wird, damit

der bei der Zersetzung des H:0., freiwerdende Sauverstoff
die Flotation bewirkt.

Die Dichte der behandelten Lzuge ist fir das Verfahren nur
insoweit kritisch, als die Zersetzung des H:0: ohne Kata-
lysatcren nur im hinreichend basischen Bereich, etwa ab
einem pH-Wert von 13,7 hinreichend schnell vor sich geht.

In der Praxis f&gllt die Mercerisierlauge ohnedies mit einer
Konzentration von 40g/l, welche einem pH-Wert 14 entspricht,
an. In Hinblick auf die Kosten des eir.gesetzten H,0:ist es
nun ginstig, die Lauge zu verdicken, da das Eindampfen der
Lauge billiger kommt als der Einsatz groBer Mengen H:0..
Das Eindicken der Lauge hat iiberdies den Vortell, daR die
Verunreinigungen leichter aufschwimmen, wogegen eine zllzu
dicke Lauge aufgrund ihrer hohen Viskositdt das Aufschwimmen
wieder behindert. Ubliche Reinigungsverfahren, wie Zentri-
fugieren, Filtration, Druckluftflotation oder Elektroflo-
tation, sind dem beschriebenen Verfahren insbesondere bei
hoheren Viskositdten unterlegen. Der optimale Wert der
Konzentration liegt je nach der Art der hauptsadchlich an-
fallenden Verunreinigungen bei 300g/1 oder - hzdufiger -
zwischen 400 und 420 g/1.

Im Zusammenhang mit der Frage, welche Menge an H>O0: der
Lauge zuzugeben ist, zeigt sich am deutlichsten der Unter-
schied zwischen der Erfindung und bekannten Verfahren:
kommt es primar auf Oxidation und'Koagulation an, so ver-
bessert jede Vermehrung des Angebots an H> 0, das Ergebnis
und eine obere Grenze der eingesetzten Menge ergibt sich
nur aus der Abwigung der Kosten, die fiir eine weitere Ver-
besserung aufzuwenden wiren. ErfindungsgemzB hingegen ge-
niigen nicht nur an sich schon geringe Mengen von H20., um
eine weitgehende Abtrennung der Verunreinigungen durch
Flotation zu bewirken. Es zeigt sich iiberdies, daB bei an
siéhbmﬁglichen~Konzentrétioneh‘Vbn H, 02 von iber 5 Vol.—%“
an 30%igem H.0: zwar eine verstdrkte Sauverstoffentwicklung

auftfitt, die hohere Flotatidnsgeschwindigkeit und die Ver-
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groferung der auftretenden Gasblazsen jedoch mit einer Ver-
minderung des Reinigungseffektes einhergeht. Wdhrend bei
bekannten technischen Flotationsverfahren Turbulenzen zum
Teil absichtlich erzeugt werden, um die Gasblasen zu ver-
teilen, ktnnen scliche cden Reinigungsgrad verschlechternde

Turbulenzen erfindungsgemzZB vermieden werden.

Nicht nur aus Kostengrﬁhden, sondern vor allem auch um das
erzielte Ergebnis zu verbessern, empfiehlt es sich also,
den Zusatz an H202 so0 niedrig zu halten, wie dies mtglich
ist, ohne die Flotationsdauer allzu sehr zu verlddngern.
Konzentrationen von 0,25 - 0,5 Vol.-% an 30%igem H:O0:

haben sich in diesem Sinn als optimal herausgestellt.

Der Einflufl der Temperatur auf den Verfahrensablauf ist
jenem der H:;O: -Konzentration vergleichbar: erhcht man die
Temperatur, folgt eine raschere Zersetzung des H>0,. Hie-
durch kommt es jedoch zu Turbulenzen in der Fliissigkeit und
zu einem verschlechterten Reinigungsgrad. Man wird die
Temperatur somit hoch genug wghlen, um nicht auf unzumutbar
lange Behandlungsdauern zu kommen, andererseits aber nicht
hoher als nttig, um das Verfahrensergebnis nicht zu ver-
schlechtern. Temperaturen im Bereich zwischen 20°C und

40°C haben sich in den meisten FzZllen als giinstig heraus-
gestellt. Bel verschiedenen Rohmercerisationslaugen hat

es sich als glinstig erwiesen, die lLauge firiO min auf
Temperaturen bis zu 80°C, vorzugsweise 40 - 60°C zu erwidr-
men und anschliefiend innerhalb von 1 - 2 Stunden auf Raum-
temperatur abkithlen zu lassen. Die Flotation der Verun-

reinigungen tritt insbesondere widhrend der Abkiithlphase ein.

Weitere Einzelheiten der Erfindung werden anschlieBend
anhand der Zeichnung beschrieben, in welcher eine Ein-
richtung zur Durchfihrung des Verfahrens schematisch

dargestellt ist.

Wie in der Zeichnung angedeutet, wird in einem Mischbe-
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halter 3, der einen Mischer 6 enthzlt, ungereinigte Lauge
aus dem Beh#lter 2 und H:0:; aus dem Beh#lter 1 gemischt.
Die Mischdauer sollte 30 Minuten, vorzugsweise 15 Minuten,
besonders vorteilhaft 5 Minuten, nicht iUberschreiten.
Ansonsten beginnt die H:0: Zersetzung bereifs in merklichem
AusmaB. Die Mischtemperatur wird vorteilhaft zwischen 15°
und 30°C eingestellt. Auch hthere Temperaturen bis 90°C
sind verwendbar; Die Mischungszeit sollte dann aber so
kurz wie moglich gewzhlt werden. Anstelle einer 30%igen
H:0: -Losung kann zur leichteren Zudosierung eine entspre-
chend verdiinnte Ldsung verwendet werden. Nach der H;O; -~
Zudosierung wird die Mischung in den Flotationsbeh&lter 4
geleitet. Eine Geschwindigkeitssteuerung der Flotation ist
durch Einstellung einer bestimmten Temperatur der Lauge
moglich. Eine Erwdrmung der Lauge kdnnte an sich vor der
Hz 02 -Zumischung, zwischen Mischbeh#Zlter 3 und Flotations-
behdlter 4 oder im FlotationsbehZlter 4 erfolgen. Im vor-
liegenden Fall wird zu diesem Zweck die Mischung durch
einen Wadrmetauscher 5 gefiihrt, welcher in bekannter Weise

nach dem Gegenstromprinzip funktionieren kann.

Der Betrieb der dargestellten Einrichtung kann kontinuier-
lich oder chargenweise erfqlgen‘ Zur Steuerung des Ver-
fahrens dienen dabei Ventile 7 - 14 und Schlauchpumpen

15 - 18.

Im Flotationsbehdlter 4 findet neben einer teilweisen Oxi-
dation der Laugenverunreinigungen eine Flockung derselben
und vor allem eine Flotation der ungelosten Verunreini-
gungen statt. Neben einer Entfernung der dispergierten Ver-
unreinigungen werden auch geldste gefarbte Verbindungen
gebleicht, sodaB eine Reinigung nicht nur in Hinblick auf

die dispergierten Verunreinigungen eintritt.

Insbesondere fir die Entfernung von Kipenfarbstoffen ist
der Einsatz eines oxidierenden Flotationsmitiels vorteil-
haft, da diese durch Oxidation wasserunloslich werden und

so durch Flotation vollstandig entfernt werden. Besonders

[N
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bemerkenswert ist, daB das Flotationsverfahren auch in der
Lage ist, bestimmte geltste Verbindungen,wie z.B. Stdrke,

rPolyethylenglykole, Fettsduren, in der Schaumschicht anzu-

reicherr.. Es ist daher nicht nur eine oxidative Entfernung

n

cr.Zerr. zuch eine flctative Entfernung geltster Verunreini-

gurgen moglich.

Die bei der Flotation von HMercerisierlaugen bzw. einge—
dampften Mercerisierlaugen entstehendes Schaumschicht ist
ausreichend stabil, um durch Ubliche Verfghren zur Ab-
trérmng von Flotationsschzumen entfernt zu werden. Die Ent-
fernung erfolgt, indem iiber die Pumpe 19 und Ventile 9 und
12 Luft abgesaugt wird, wodurch der Schaum in den Behdlter

20 abgelzgert wird.

Die Reinlauge wird mittels der Schlauchpumpe 18 iiber das
Ventil 310 in den BehZlter 21 gepumpt, ein verbleibender
Bodensatz gelangt unter dem EinfluBl der Vakuumpumpe 19
tiber das Ventil 11 in den Behalter 22.

Eir. Zusatz von speziellen Sammlern oder Schiumern eribrigt
sich, was besonders fir eine Wiederverwertung der Lauge von
grcBer Bedeutung ist, da alle zugesetzten Hilfsmittel
potentielle Storungsfaktoren darstellen. Durch den Zusatz

anionischer Tenside, wie Dodecylhydrogensulfat-Na-Salz,

'kétionischer Tenside, wie Hyamin 1622, oder nichtionischer

Tenside, wie Nonylphenolpolyethylenglokolether kann jedoch
eine deutliche Verbesserung der Flotierbarkeit erzielt wer-
den. Auch die Flotationsgeschwindigkeit steigt in bemerkens-

werten MafBe an.

Der apparative Aufwand der dargestellten Einrichtung ist im
Vergleich zur Elektroflotation zur Laugenreinigung gering.

Im Vergleich zur Druckentspannungsflotation fiihrt die

chemische Gasblasenerzeugung nach der Erfindung zu ungleich

horeren verfligbaren Gasmengen.
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Anwendungsbeizpiel 1 (diskontinuierlich):

Als ungereinigte Lauge wurde eine durch Eindampfen aufkon-
zentrierte Mercerisierablauge verwendet. Die Lauge enthielt
402 g/1 NaCH und 27,5 g/l Na.COs . 50 ml Lauge wurden bei

w

2C0°¢C mit 0,5 =1 und 13%Igem H:0, eine Minute lang heftig
vermischt. Die Fischung wurde in einem Wasserbad ohne Rihren
. langsam auf 30°C erwdrmt. Der zeitliche Verlauf der Grenze
zwischen Schaum und gereinigter Lauge ist in Tezbelle 1 dar-
gestellt.

10 Tabelle 1:
%-Anteil der gereinigten 45 % 62 % 65 % 75 % 84 %
Lauge am Gesamtvolumen
Flotationsdauer 1 Std. 2 Std. 3 Std. 7 Std. 24 Sid.

Die Schaumschicht wurde durch Absaugen entfernt. Der Reini-
gungseffekt wurde durch Bestimmung des COD-Wertes (chem.
15 Sauerstoffbedarf fir den Abbau der Verunreinigungen zu CO;

und Wasser) beurteilt.

COD ungereinigte Lauge 70,4 g/1 K2Cr207 - 100 %

COD gereinigte Lauge 31,3 g/1 -“- - 44,5 %
Die dispergierten Verunreinigungen wurden entfernt, der ver-
20 bleibende COD-Wert wurde durch geltste Verunreinigungen her-

vorgerufen.

Anwendungsbeispiel 2

Verwendet wurde eine wiedereingedampfte Mercerisierlauge
mit folgenden Daten:

25 NaOH 438,8 g/1
Na:COs 20,1 g/l
COD 49,9 g/1 triib, dunkel

Die Lauge wurde in einer kontinuierlich arbeitenden Appara—
tur, wie sie in der Zeichnung dargestellt ist, gereinigt.

30 H,0: und NaOH wurden durch eine Dosierpumpe in den Mischbe-
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halter gefordert und gelangtenvon dort in den Flotations-

behdlter (Vol. ca. 2 1). Die gereinigte Lauge wurde dem

Beh#dlter laufend entnommen.

4

Txp. Daten des Versuchs: Gereinigte Laugenmenge: 2307 ml

= zudos. H20zVolumen: 1 Vel.-%
Laugentemperatur: 30°C
Ausbeute: E8%
COD-Reinlauge: 32 g/l
COD-Schaum: 142 g/1

10 Leistung der Apparatur: 4,3 1/h
Behandlungsdauer: 30 min

Die in der Reinlauge verbleibenden Fremdstoffe machten
diese farblos bis leicht gelblich und stellten somit kein

Hindernis fir derer Wiederverwendung dar.
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Patentanspriche

. Verfahren zur Reinigung einer mindestens 20 g/1 NaOH

enthaltenden Mercerisierlauge insbescndere von festen
Verunreinigungen, wobei eine cder Zugabe von mindestens
0,1 Vol.-% an 30%igem H:0: entsprechende Menge an H:0:
der Mercerisierlauge zugemischt und die Verunréihigungen
durch Flotation abgetrennt werden, dadurch gekennzeich-
net, daB die Mischung von Mercerisierlauge und H>0. im
wesentlichen von Schwermetallkatalysatoren freigehalten
und mindestens 15 Minuten lang stehen gelassen wird,
damit der bei der Zersetzung des H:0, freiwerdende Sauer~
stoff die Flotation bewirkt.

. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

die Mercerisierlauge vor der Mischung mit H.0, auf einen
Gehalt von 140 - 475 g/l NaOH, vorzugsweise 400 - 420
g/1 NaOH, eingedickt wird.

. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich-

net, daB der Mercerisierlauge von 0,1 - 5,0 Vol.-%, vOr-
zugsweise von 0,25 - 0,5 Vol.-% H.0., bezogen auf

30%iges H20:, zugemischt wird.

. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch ge-

kennzeichnet, daB die Flotation bei Temperaturen
zwischen 20°C und 80°C, vorzugswelse zwischen 20°C und
40°C erfolgt.

. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch'ge—

kennzeichnet, daB die Mischung von Mercerisierlauge und

H202 mindestens eine Stunde lang stehen gelassen wird.
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