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@ Verfahren zur Extraktion von Verunreinigungen aus natiirlicher Zellulose.

@ Zur Extraktion der Verunreinigungen natlrlicher
Zellulose, zum Bleichen natlrlicher Zellulose sowie
zum gezielten Abbau des Polymerisationsgrades na-
tlrlicher Zellulose wird das vorzugsweise trockene
Behandlungsgut nach dem Einsetzen in einen Kes-
sel evakuiert. Anschliefend 148t man die Behand-
lungsflissigkeit - je nach Rezeptur entweder
(Natron-) Lauge oder (Essig-) S3ure und gegebenen-
falls weitere Chemikalien - in das Behandlungsgut
strdmen, wobei ein Flottenverhélinis zwischen 0,5 : 1
und 1 : 3 eingehalten wird. Daraufhin 148t man
Sattdampf durch das imprignierte Behandlungsgut
strédmen, bis im Kessel ein Behandlungsdruck von
maximal 8 bar erreicht ist. Unter diesem Behand-
lungsdruck wird das Behandlungsgut flir ca. 1 bis 5
Minuten gehalten. Nach dem Entspannen des Kes-
sels wird das Behandlungsgut heif ausgewaschen.
Bei Bedarf kGnnen die Behandlungsschritte wieder-
holt werden, gegebenenfalls unter Verwendung von
BehandlungsflUssigkeiten unterschiedlicher Rezep-
tur. '

Xerox Copy Centre



1 EP 0 436 849 A1 2

VERFAHREN ZUR EXTRAKTION VON VERUNREINIGUNGEN AUS NATURLICHER ZELLULOSE

Die Erfindung betrifft Verfahren zur Exiraktion
von Verunreinigungen aus natlirlicher Zelluloss, die
als Linters, als Flocke, als Garn oder als Stlickware
vorliegt, geméB dem Oberbegriff des Anspruchs 1,
zum Bleichen natlirlicher Zellulose gemiB An-
spruch 3 und zum gezielten Abbau des Polymeri-
sationsgrades von natlirlicher Zellulose gemip An-
spruch 14.

Zellulose, wie sie in der Textilindustrie verwen-
det wird, stammt entweder von den Samenhaaren
der Baumwolle oder von den Bastfasern aus den
Stengeln von Flachs, Hanf, Ramie und Jute. Auf-
grund ihrer natiirlichen Herkunft sind diese Zellulo-
sefasern erheblich verunreinigt. Man findet Wach-
se, Hemizellulose, Proteine, Mineralsalze und Re-
ste der Samen und Samenkapseln, bei den Bastfa-
sern darliber hinaus Lignine. Der Durchschnittspo-
lymerisationsgrad (DP-Wert) von Baumwolle liegt
zwischen 2500 und 3000, der von unbehandeltem
Flachs und Ramie zwischen 2500 und 3500.

Zellulose, wie sie in der Papierindustrie ver-
wendet wird, stammi von Nadelhdizern, Laubhdi-
zern, Stroh, Esparto, Jute, Manila, aber auch von
Baumwolle. Auch diese Zellulose ist mit herkunfts-
typischen Fremdstoffen verunreinigt.

Neben den Fasern aus nativer Zellulose gibt es
auch Fasern aus regenerierter Zellulose, die
Viskose-Fasern. Dazu geh&ren Zellwolle und Rey-
on sowie als Spezialitdt die Modalfasern. Diese
Fasern besitzen im Vergleich zu natiirlichen Zellu-
losefasern einen niedrigen Polymerisationsgrad
(DP-Wert) zwischen 250 und 300, maximal bis 800.
Aufgrund ihrer regenerativen, d. h. kiinstlichen Her-
stellung sind diese Fasern jedoch praktisch frei von
natlirlichen Verunreinigungen.

Bevor Textilgut aus natlirlichen Zellulosefasern
veredelt, d. h. gefdrbt und bedruckt werden kann,
muf es vorbehandelt werden. Die Ware muf frei
von Samenschalen sein. Die Zellulose soll einen
mdglichst hohen DP-Wert aufweisen und durch die
Vorbehandlung nicht oxidativ geschidigt sein. Der
Weiigrad muB geniigend hoch sein, um die Rein-
heit speziell der hellen Farben nicht zu beeintrdch-
tigen. Das Farbstoff-Aufnahmevermdgen und die
Saugfihigkeit der Ware missen hoch und gleich-
maBig sein.

Will man jedoch hochwertige Papiere auf der
Basis von Zellulose herstellen, muB neben einer
guten exiraktiven Vorbehandlung ein kontrollierter
Abbau der Zelluloseketien herbeigeflihrt werden.

Beim Vorbehandeln einer entschlichieten,
stuhlrohen Webware aus Baumwolle missen bei-
spielsweise 8 bis 12 % natlrliche Begleitstoffe der
Baumwolle entfernt werden. Pro Tonne Baumwoll-
gewebe mufB also die die gewaltige Menge von 80
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bis 120 kg Fremdsubstanzen aufgeschlossen, ge-
|6st oder dispergiert und ausgewaschen werden.
Hierzu werden groBe Mengen an Behandlungsflis-
sigkeit und Waschwasser bendtigt.

Die Vorbehandlung von Zellulosefasern bzw.
daraus bestehendem Behandlungsgut umfaBt die
Verfahrensschritte Sengen, Entschlichten, eventuell
Vorreinigen mit Sdure, Behandeln mit Alkali oder
Séure, Laugieren, Mercerisieren und Bleichen. Die
vorliegende Erfindung betrifft die Verfahrensschritie
Behandeln mit Alkali oder S&ure, d. h. Abkochen
bzw. Beuchen, und Bleichen.

Fir das Vorbehandeln von natlrlicher Zellulose
in Form von Linters, Flocke, Kammzug, Karden-
band, Wickel, Stranggarn, Maschenware und Ge-
webe steht eine Vielzahl von vertikal und radial
sowie diskontinuierlich oder kontinuierlich arbeiten-
den, offenen und geschlossenen Apparaten zur
Verfiligung, die man mit den jeweils erforderlichen
Einsdtzen ausstatten kann.

FUr das Vorbehandeln von Stlickware sind kon-
tinuierlich arbeitende Anlagen vorherrschend. In
diesen Anlagen wird die Webware als Strang oder
breit gefiihrt, Wirkware im Strang oder im Schlauch
behandelt. Bei der BreitfUhrung sind faltenfreier
Warenlauf und schonende Behandlung eher ge-
wihrleistet.

Die alkalische Exiraktion, in Form des Abko-
chens oder Beuchens, ist ein sehr langwieriger
ProzeB, der Ublicherweise 1 bis 6 Sunden in An-
spruch nimmt. Es wurde daher immer nach schnel-
leren Verfahren geforscht, was jedoch nur in be-
grenztem Umfang erfolgreich war.

Wihrend Maschenware und Webware prak-
tisch ausschliellich im alkalischen pH-Bereich vor-
behandelt werden, ist bei der Vorbehandlung von
Garnen hiufig die saure Extraktion Ublich. Verwen-
det werden schwache S#uren, beispielsweise Es-
sigsdure, aber auch verdiinnte Salzsdure. Bei der
sauren Extraktion bleiben dann die natlirlichen
Wachse auf der Zellulosefaser zurlick, was dem
Garn gute Laufeigenschaften verleint.

Bei der kontinuierlichen Breitbehandlung von
Textilgut spielt die Verwendung von Da@mpfaggre-
gaten eine wichtige Rolle. Je nachdem, ob die
Ware gebunden, gefiihrt, abgslegt oder im Pack
behandelt ist, werden Reaktionstemperaturen zwi-
schen 100 und 135 Grad C und Reaktionszeiten bis
30 Minuten angesetzt.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe
zugrunde, ein Verfahren zur Exiraktion von Verun-
reinigungen, gegebenenfalls einschlieflich des
Bleichens, aus natlirlicher Zellulose, die als Linters,
als Flocken, als aufgespulte Garne oder als Stiick-
ware auf dem Baum vorliegt, anzugeben, welches
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mit einem exirem kurzen Flottenverhaltnis und mit
extrem kurzen Behandlungszeiten zu einem opii-
malen Behandlungsergebnis flihrt. :

Diese Aufgabe wird geldst durch das gattungs-
gemife Verfahren mit den Merkmalen gemépB
Kennzeichen des Anspruchs 1.

Durch die Evakuierung der Ware, die vorzugs-
weise trocken in den Kessel eingesetzt worden ist,
durchdringt die Behandlungsfilissigkeit schnell,
volistdndig und vor allem gleichm&Big das Behand-
lungsgut. Der Kessel selbst bleibt praktisch flissig-
keitsfrei. Auf diese Weise bleibt die benbtigte Flls-
sigkeitsmenge minimal, ebenso die bendtigte Che-
mikalienmenge und die erforderliche Dampfmenge.
Die Chemikalien selbst werden praktisch véllig ge-
nutzt. Dadurch werden die Kidranlagen und die
Umwelt geschont.

Trotz des kurzen Flotienverh&linisses und der
da raus resultierenden geringen Flissigkeitsmenge
und trotz des Vorliegens des Behandlungsgutes als
kompakier Block sind die Verunreinigungen der
natlirlichen Zellulose praktisch restlos beseitigt. Bei
strikter Einhaltung von sauerstofffreien Bedingun-
gen, was durch die Evakuierung des Kessels sowie
die Verwendung eines geschlossenen Kessels
stark beglinstigt wird, sinken die DP-Werte der
Zellulose praktisch nicht.

Andererseits lassen sich durch die Verwendung
von Sauerstoff in der Behandlungsfliissigkeit, vor-
zugsweise in Form von Peroxiden, die Moleklilket-
ten der Zellulose gezielt auf solche Werte verkiir-
zen, wie sie flr die Weiterverarbeitung, beispiels-
weise zu hochwertigem Papier, bendtigt werden.

Erfahrungsgemip genligt der nach der sauren,
meist auch nach der alkalischen Extraktion der
Verunreinigungen erreichte WeiBgrad der Zellulo-
sefasern noch nicht flir die Weiterverarbeitung in
der Texiilindustrie, insbesondere zur Herstellung
von ungefdrbtem oder mit leuchtenden Farben ge-
farbtem Textilgut. in diesen Fillen wird ein Bleich-
schritt nachgeschaltet, wobei das Bleichen mit Per-
oxid die weiteste Verbreitung gefunden hat.

Uberraschenderweise wurde festgestelit, daB
die flir die Exiraktion beschriebenen Verfahrens-
schritte auch flir das Bleichen des Textilgutes ge-
eignet sind, wobei lediglich die Behandlungsfliis-
sigkeit durch eine vorzugsweise peroxidhaitige, al-
kalische, gegebenenfalls schwach saure Bleichfliis-
sigkeit ersetzt werden muB. Das Behandlungsgut
kann nach dem der Extraktion folgenden Auswa-
schen im Kessel verbleiben, wird wieder evakuiert,
mit Bleichflissigkeit bei definiert kurzem Flotten-
verhaltnis imprégniert, unter Uberdruck geddmpft
und schlieBlich wieder ausgewaschen.

Insgesamt ergibt sich so eine duBerst einfache
und wirtschaftliche Steuerung der beiden Vorbe-
handlungsschritte bei minimaler Bewegung des Be-
handlungsgutes, minimalem Energie- und Materia-
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laufwand und optimal gleichm&Bigen Behandlungs-
ergebnissen.

Vorteilhafterweise wird das Behandlungsgut auf
ca. 0,1 bar evakuiert, und zwar sowohl vor der
Extraktion als auch vor dem Bleichen.

GemiB einer bevorzugten Weiterbildung der
Erfindung wird nach dem Imprégnieren des Be-
handlungsgutes mit der Behandlungs- bzw. Bleich-
flissigkeit ein Teil derselben abgesaugt, vorzugs-
weise bis ein Flottenverhélinis von etwa 1 : 1
errreicht ist. Die abgesaugte Flissigkeit kann in
den Vorratstank zurlickgefiihrt und wiederverwen-
det werden. Es hat sich gezeigt, daB bei einem
Flottenverhilinis von 1 : 1 bis herunter zu 1 : 0,5
einwandfreie und vollig gleichmiBige Ergebnisse
erzielt werden. Derartiges wurde bisher flir unmdg-
lich gehalten.

Zum Erwirmen des imprégnierten Behand-
lungsgutes und zum Aufbauen des Uberdrucks und
der Ubertemperatur im Kessel wird, wie an sich
bekannt, Sattdampf verwendet, um einerseits ein
{Ubertrocknen des Behandlungsgutes, andererseits
ein Verdiinnen der Behandlungs- bzw. Bleichflls-
sigkeit zu vermeiden.

Vorteilhafterweise wird der Uberdruck im Kes-
sel gréBer als 1 bar bis zu 8 bar eingestellt, wobei
Werte zwischen 2 und 4 bar bevorzugt sind, weil
sich in diesem Bereich die gréBte Verfahrensbe-
schleunigung ergibt. Grundsétzlich lassen sich
durch h&here Druck- und Temperaturwerte kiirzere
Reaktionszeiten erzielen. Da diese jedoch bereits
zwischen nur 1 und 5 Minuten liegen, bringen
Verklrzungen der Reaktionszeit keine wesentlichen
Verkiirzungen der Gesamt-Behandlungszeit mehr.
Der wesentliche Zeitgewinn wird durch das Evaku-
jeren der Ware und durch das kurze Flottenverhilt-
nis erreicht.

Um die Zeitspanne, die bendtigt wird, um das
Behandlungsgut nach dem Imprignieren auf Reak-
tionsdruck und -temperatur aufzuheizen, nach
Mdglichkeit weiter zu verklirzen, empfiehlt es sich,
die Behandlungs- bzw. Bleichfliissigkeit vor dem
Imprégnieren auf bis zu 90 Grad C zu erwdrmen.
Die Temperatur muf jedoch auch auf den Unter-
druck im Kessel abgestimmt werden.

Anhand der nachfolgenden Verfahrensbeispiele
und Rezepturen soll das erfindungsgemage Verfah-
ren ndher erldutert werden.

In allen Beispielen werden Kessel und Ware
auf ca. 0,1 bar evakuiert. Anschliefend 148t man
die definierte Menge der Behandlungs- bzw.
Bleichfliissigkeit in die Ware einschiefien. Gegebe-
nenfalls wird ein Teil der Flissigkeit wieder abge-
saugt, bis das jeweils angegebene Flottenverhilinis
erreicht wird. Das Auswaschen nach der Exiraktion
erfolgt in allen Féllen mit heiBem Wasser, nach
dem Bleichen auch mit kaltem Wasser.



5 EP 0 436 849 A1 6

Beispiel 1:

Vorreinigen von Baumwollgarn mit Essigsdure
3 ml/l Essigs8ure 60 %ig
1 g/l Netzmittel ("Leophen U™)
1 : 1 Flottenverhiltnis
125 Grad C Behandlungstemperatur
3 min. Reaktionszeit

Beispiel 2:

Alkalische Exiraktion von Baumwollgarn mit
Natronlauge
5 bis 10 g/l Atznatron
0,5 g/l Reduktionsmittel ("Rongalit C")
0,5 g/l Netzmittel ("Leophen U™)
0,5 g/l Waschmittel-Netzmittel-Kombination
("Kieralon B")
1 : 1 Floitenverhdlinis
3.5 bar Druck
5 min. Reaktionszeit

Nach beendeter Reaktionszeit wird zundchst
nur der Dampf abgestellt. Sobald kein Uberdruck
mehr vorhanden ist, 188t man von oben zunichst
heifes, dann warmes und schiieBlich kaltes Splil-
wasser zulaufen.

Nach dem Stand der Technik betrdgt bei An-
wendung der genannien Rezepiur die Behand-
lungszeit 4 bis 6 Stunden.

Beispiel 3:

Alkalische Extraktion von Baumwoll-Flocke im
Packapparat
10 g/l Atznatron
3 g/l Dispergier-Emulgier-Sequestrier-
Reduziermittel-Kombination ("Lufibrol KB 74")
1 g/l Netzmittel ("Leophen U™)
1 : 1,5 Flottenverhdltnis
130 Grad C Reaktionstemperatur
3,5 min Reaktionszeit

Nach dem Stand der Technik betrdgt bei An-
wendung der genannten Rezeptur die Behand-
lungszeit ca. 1 Stunde.

Beispiel 4:

Alkalische Vorbehandlung von Stlickware aus
Baumwolle mit Polyester im Stlickbaum-Autoklaven
30 g/l Atznatron
9 g/l ~ Dispergier-Emulgier-Sequestrier-
Reduziermittel-Kombination ("Lufibrol KB 74")

2 g/l Netzmittel ("Leophen U")

1 : 1 Flottenverhilinis

130 Grad C Reaktionstemperatur
4 min. Reaktionszeit
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Beispiel 5:

Alkalische Vorbehandlung von Baumwoll-Gewe-
be im
Stlickbaum-Autoklaven
50 g/t Atznatron
12 g/l Dispergier-Emulgier-Sequestrier-
Reduziermittel-Kombination ("Lufibrol KB 74")

0,5 g/l Netzmittel ("Leophen U")

1 : 1 Flottenverhdlinis

40 Grad C Impragniertemperatur
132 Grad C Reaktionstemperatur -
4 min. Reaktionszeit.

Das Auswaschen muB mdglichst hei durchge-
flihrt werden.

Nach dem Stand der Technik betrdgt bei An-
wendung der genannten Rezeptur die Behand-
lungszeit ca. 1 Stunde, die Impragniertemperatur
60 - 95 Grad C.

Beispiel 6:

Peroxidbleiche von Baumwoll- bzw.
Baumwoll-Polyester-Kreuzspulen
25 ml/l Wasserstoffperoxid 35 %ig
5 ml/l Wasserglas
10 g/l Peroxid-Stabilisator ("Prestogen P")
3 g/l Atznatron
2 g/l Netzmitiel ("Leophen U")
20 Grad C Impréagniertemperatur
130 Grad C Reaktionstemperatur
3 min. Reaktionszeit

Beispiel 7:

Schwachsaure Peroxidbleiche von Kreuzspulen
oder Stlickbaum
5 ml/l Wasserstoffperoxid 35 %ig
3 g/l Peroxid-Stabilisator flir schwachsaure Bleiche
("Prestogen SP")
0.5 g/l Netzmittel ("Leophen U")
pH-Wert maximal 7,5 bei WeiBware
pH-Wert maximal 7,0 bei Farbware
1 : 1,2 Flottenverhilinis
125 Grad C Reaktionstemperatur
4 min. Reaktionszeit

Nach dem Stand der Technik betrdgt bei An-
wendung der genannten Rezeptur die Behand-
lungszeit ca. 1 Stunde.

Beispiel 8:

Alkalische Vorbehandlung von Baumwoll-Lin-
ters
8 g/l Atznatron )
3 g/l Dispergier-Emulgier-Sequestrier-
Reduziermittel-Kombination ("Lufibrol KE")
1 gl Waschmittel-Netzmittel-Kombination
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("Kieralon CD")

0,5 g/l Netzmittel ("Leophen M")
0,8 Flottenverhiltnis

130 Grad C Reaktionstemperatur
5 min. Reaktionszeit

Es wurde eine Abnahme des DP-Woertes beob-

achtet.

Nach dem Stand der Technik betrdgt bei An-

wendung der genannten Rezeptur die Behand-
lungszeit ca. 2 Stunden.

Beispiel 9:

Peroxidbleiche von Baumwoll-Linters

6 ml/l Wasserstoffperoxid 35 %ig
1 ml/l Wasserglas
1,5 ml/l Peroxid-Stabilisator (Prestogen PL")

1

g/l Waschmittel-Netzmittel-Kombination

("Kieralon CD")

1,5 g/l Atznatron

1 : 2 Flottenverhltnis

138 Grad C Reaktionstemperatur
4 min. Reaktionszeit

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Extraktion von Verunreinigungen
aus natlrlicher Zellulose, die als Linters, als
Flocke, als Garn in Form von Kettbdumen oder
Kreuzspulen oder als Stlickware auf dem
Baum vorliegt, wobei das Behandlungsgut mit
einer Behandlungsflissigkeit, der Lauge oder
S3ure und gegebenenfalls weitere Chemikalien
- Dispergiermittel, Emulgiermittel, Netzmittel,
Sequestierungsmittel - und/oder Antioxidantien
bzw. Oxidantien - zugegeben sind, impragniert,
bei Temperaturen oberhalb 100 Grad C im
geschlossenen Kessel geddmpft und anschlie-
Bend heif ausgewaschen wird, dadurch ge-
kennzeichnet, daf das Behandlungsgut nach
dem Einsetzen in den Kessel evakuiert wird,
daB anschliefend die Behandlungsflissigkeit in
das Behandlungsgut strdmt, wobei ein Flotten-
verhdltnis von klirzer als 1 : 3 eingehalten wird,
daB daraufhin Satidampf durch das Behand-
lungsgut strdmt, bis im Kessel ein Uberdruck
von maximal 8 bar erreicht ist, und daB das
Behandlungsgut flir 1 - 5 Minuten bei dem
erreichten Druck gehalten wird, bevor der Kes-
sel entspannt und der Waschvorgang eingelei-
tet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der Behandlungsfliissigkeit
Sauerstoff-abspaltende Chemikalien, insbeson-
dere Peroxide, zugegeben werden.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
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10.

11.

12.

13.

gekennzeichnet, daf das im Kessel befindliche
Behandlungsgut nach dem Auswaschen ein
zweites Mal evakuiert wird, worauf eine Bleich-
flussigkeit in das Behandlungsgut strémt, wo-
bei ein Flottenverhilinis von kiirzer als 1 : 3
eingehalten wird, daB daraufthin Sattdampf
durch das Behandlungsgut strémt, bis im Kes-
sel ein Uberdruck von maximal 8 bar erreicht
ist, und daB das Behandlungsgut fir 1 - 5
Minuten bei dem erreichten Druck gehalten
wird, bevor der Kessel entspannt und ein wei-
terer Waschvorgang eingeleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch
gekennzeichnet, daB das Behandlungsgut auf
ca. 0,1 bar evakuiert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, da nach dem Impré-
gnieren ein Teil der Behandlungsflissigkeit
bzw. der Bleichfliissigkeit abgesaugt wird, bis
ein Flottenverhdltnis von etwa 1 : 1 erreicht ist.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die abgesaugte Flissigkeit wie-
derverwendet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB der Uberdruck
im Kessel gréBer als 1 bar eingestellt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, daB der Uberdruck
im Kessel zwischen 2 und 4 bar, vorzugsweise
zwischen 2 und 3 bar, eingestellt wird.

Verfahren nach einem der Ansprliiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, da das Flottenver-
hilinis zwischen 1 : 0,5 und 1 : 3, vorzugswei-
se auf ca. 1 : 1 eingestellt wird.

Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, da die Behand-
lungsfilissigkeit bzw. die Bleichfilissigkeit vor
dem Impragnieren auf bis zu ca. 90 Grad C
erwarmt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB hei oder Kkalt
nachgewaschen wird.

Verfahren nach sinem der Anspriiche 3 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, daB mit Peroxid ge-
bleicht wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 12,
dadurch gekennzeichnet, daB durch Peroxidzu-
satz der DP-Wert der Zellulose gezielt herab-
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gesetzt wird.

14. Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 13,
dadurch gekennzeichnet, daB das Behand-
lungsgut trocken in den Kessel eingeseizt wird.
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