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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Impra-
gnieren von Holzwerkstoffen mit einem fllissigen Impra-
gniermittel.

[0002] Das Verfahren richtet sich auf das Impragnie-
ren von Holz und Holzwerkstoffen, die von einem kom-
primierten Gas durchdringbar sind. Ziel des Verfahrens
ist eine Verbesserung der technischen oder asthetischen
Eigenschaften des Holzwerkstoffs. Die Impragnierung
von Holz und Holzwerkstoffen stellt wegen des komple-
xen Aufbaus und der schlechten Wegsamekeit flr ein Im-
pragniermedium besonders hohe Anforderungen an die
Verfahrensfuhrung

Stand der Technik

[0003] DasImpragnierenvonHolzmit Trankmitteln zur
Erhéhung der Dauerhaftigkeit, zur Verbesserung mecha-
nischer Eigenschaften, zur Farbgebung oder fiir das Auf-
schlieBen der Holzstruktur wird seit langem durchge-
fuhrt. Das Trénken von Holz erfolgt Ublicherweise mit
flissigen Trankmitteln. Entsprechend liegen zu diesem
Thema viele Untersuchungen vor, die sich mit dem Ein-
fluR der Holzeigenschaften, der Trankmittel, des Trank-
drucks und der Trankzeit auf die Impréagnierung des Hol-
zes befassen.

[0004] Der bei den bekannten Trankverfahren ange-
wendete Druck wird Ublicherweise auf etwa 15 bar be-
schrénkt, da bis zu dieser Belastung meist keine Scha-
digungen des Holzes auftreten. Nur wenige Untersu-
chungen befassen sich mit héheren Trankdriicken bis
etwa 80 bar (meist als Hochdrucktrankung bezeichnet):
hierbei wird Uber die Aufnahme und Verteilung des
Trankmittels in Holzarten berichtet, die diesen hoheren
Driikken weitgehend ohne erkennbare Schaden stand-
halten; etwaige Strukturveranderungen werden als Zell-
kollaps oder Ribildung erwahnt (TAMBLYN 1953, ELL-
WOOD 1956, DALE 1960, SIAU 1970). Verfahren, die
nicht nur mit Uberdruck sondern auch mit Vakuum arbei-
ten, sind zum Beispiel in der WO 98/46403 dargestellt.
Das Anlegen von Vakuum erfordert in der technischen
Anwendung erheblichen apparativen Aufwand.

[0005] Wegenihrer grof3en Verbreitung in Europa und
ihres hohen Ertrages sind die Nadelholzarten Fichte
(Picea abies, Karst.), Sitkafichte (Picea sitchensis Carr.),
Kiefer (Pinus silvestris, L.) und Larche (Larix decidua
Mill.) von besonderer holzwirtschaftlicher Bedeutung. Mit
Ausnahme von Kiefernsplintholz ist allen die schlechte
Wegsamkeit fur Flissigkeiten gemeinsam, die einer
Trankung einen hohen Widerstand entgegensetzt und
damit die Gefahr der Zellschadigung bei hohen Driicken
in sich birgt. Ahnlich schwierige Bedingungen liegen fiir
Laubholzarten wie Eiche (Quercus roburL.) sowie ver-
schiedene Pappel- (Populus sp.) und Birkenarten (Be-
tula sp.) vor. Relativ einfach hingegen ist Buche (Fagus
sylvatica, L.) zu impragnieren. Nahere Angaben uber die
Trankbarkeit von ausgewahlten Holzarten von besonde-
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rer Bedeutung fir Europa enthélt die DIN EN 350-2:
1994-10.

[0006] Da Holz in trockenem Zustand (unterhalb Fa-
sersattigungspunkt) fir Flissigkeiten noch schwerer
wegsam ist (PHILLIPS 1933; DIN EN 350-2:1994-10),
werden auch mit groRtechnischen Verfahren (z.B. Vaku-
um-Druck-Verfahren) bislang nur unbefriedigende Tran-
kergebnisse erzielt (BELLMANN 1968). Geforderte Ein-
dringtiefen (RAL-RG 411 1980) werden durch aufwendi-
ge mechanische Vorbehandlung wie mechanische
Schlitzperforation, mechanische Nadelstichperforation,
Fluid-Jet-Perforation oder Laser-Perforation und an-
schlieBende Kesseldrucktrankung oder durch Tréankung
mit dem Wechseldruck-Verfahren erreicht. Neben den
zusatzlichen Kosten fur die Perforation sind vor allem die
Perforationséffnungen als nachteilig fur das visuelle Er-
scheinungsbild einzustufen. Die Perforationen selbst
stellen unerwiinschte Strukturdnderungen dar.

[0007] Trankdricke von mehrals denin der Praxis lib-
lichen 15 barwirken sich auf die Makro- und Mikrostruktur
des Holzgefliges aus. Hierfiir sind im wesentlichen die
EinfluRfaktoren Wegsamkeit und Festigkeit des Holzes
mafgebend. Liegt die Trankdruckbelastung tber der Fe-
stigkeit des Holzes, d. h. ist die Rohdichte zu gering, so
kommt es bei schwer wegsamen Hdlzern, wie z. B. Fich-
te, zu Strukturveranderungen, die sich in Form von kur-
zen Radial- und Tangentialrissen auswirken. Auch der
sogenannte "Waschbretteffekt", bei dem die Friihholz-
zellen zusammengedriickt werden und die Spéatholzzel-
len dem Trankdruck weitgehend standhalten und ihre
Form nicht verandern, ist mit der unterschiedlichen Fe-
stigkeit von Friih- und Spatholz zu erklaren.

[0008] Bei einem Trankdruck von 80 bar werden bei
Nadelhdlzern regelméaRig Zellstauchungen und Risse
hervorgerufen. Dabei ist die Frage nach einem kritischen
Trankdruck, bei dem diese einsetzen, sehr schwierig zu
beurteilen. Die bisherigen Erkennnisse aus der Literatur
lassen aber den Schluf} zu, da® zerstreutporige Holzer,
wie sie z. B. bei einigen Laubholzarten, wie z. B. Euka-
lyptus, vorkommen, bei einer mittelschweren bis schwe-
ren Rohdichte und gleichméaRiger Verteilung Uber die
Jahrringbreite auch bei geringer Wegsamkeit einem
Trankdruck von 80 bar standhalten. Bei Nadelhdlzern
liegt diese Grenze etwa bei 30 bar. Die Verbreitung von
Flussigkeiten im Holz ist begrenzt durch die verhaltnis-
mafig hohe Viskositat von Flissigkeiten.

[0009] Die Druckgrenzen von 30 bar bzw. 80 bar kén-
nen jedoch Uberwunden werden, wenn als Tragermedi-
um flr die Impragnierstoffe an Stelle von Flissigkeiten
komprimierte Gase eingesetzt werden, die bis nahe an
oder uber den sogenannten kritischen Punkt verdichtet
sind und dadurch flissigkeitsdhnliche Dichten bei immer
noch vergleichsweise geringen Viskositdten besitzen.
Derart komprimierte Gase werden als Uberkritische
(engl.: super critical)Fluide bezeichnet.

[0010] Die Anwendung von uberkritischem Kohlendi-
oxid (sc. CO,) wurde von SMITH, MORELL, SAHLE-DE-
MESSIE und LEVIEN (1993) beschrieben und dessen
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Auswirkung unter Bedingungen von 135 bzw. 245 bar
und 40° bzw. 80 °C auf die Biegefestigkeit von Fichten-
kemholz untersucht. Weder der E-Modul noch die Bruch-
schlagarbeit zeigten nach der Behandlung mit sc. CO,
signifikante Unterschiede zu nicht behandeltem Holz. Ein
vergleichbares Verfahren zum Impragnieren von den
weiteren oben erwahnten Substraten wie Keramik, Le-
der, Papier oder Holz mittels sc. CO, lehrt DE OS 42 02
320.

[0011] Wesentliche Voraussetzung flr die Impragnie-
rung ist jedoch eine genligend hohe Ldslichkeit der Im-
pragniermedien in den komprimierten Gasen, die aber
fur die meisten Impragniermedien der klassischen Kes-
seldruckimpragnierung, wie z.B. Kupfer-, Chrom- oder
Arsensalze, aber auch bei vielen Farb- oder Aromastof-
fen nicht gegeben ist.

[0012] Zudem kann die Behandlung von Naturstoffen
mit verdichteten Gasen auch leicht zu einer Extraktion
von Inhaltsstoffen flhren. Da sich z.B. Harze aus harz-
reichen Hélzern relativ gut in sc CO, lésen, bedarf es
besonderer Methoden, um unerwinschte Folgen, wie
das Austreten des Harzes aus dem Holz, zu vermeiden.
Zu diesem Thema werden in der WO 00/27601 und der
WO 00/27547 Wechseldruckverfahren beschrieben, um
mit sc. CO, harzreiches Holz mit organischen Holz-
schutzmitteln zu impragnieren. Als Impragnierstoffe sind
Propiconazol und Tebuconazol sowie Kupfer-Naphthe-
nat, Kupfer-Linolat und &hnliche Derivate beschrieben.
FR 2770 171 beschreibt eine Grundform des Impragnie-
rens im superkritischen Bereich. Der Druck wird ausge-
hend vom Umgebungsdruck kontinuierlich bis in den su-
perkritischen Bereich angehoben und dort ggf. variiert.
Verfahren dieser Art fihren oft zu Schaden am zu impra-
gnierenden Material, weil materialtypische Festigkeitsei-
genschaften nicht beriicksichtigt werden, bzw. es kén-
nen nur wenige Werkstoffe schadfrei mit diesen Verfah-
ren bearbeitet werden.

[0013] Ein weiteres Problem besteht darin, daf} beim
Impragnieren mittels komprimierter Gase haufig nur die
Oberflache gut, das Innere des Impragniergutes dage-
gen nur ungentgend impragniert wird. Dieses Phano-
men ist in DE OS 100 41 003 beschrieben. Zur Abhilfe
wird ein Wechseldruckverfahren dargestellt, welches fur
den Druckaufbau mehr Zeit aufwendet als beim Druck-
abbau. Uber den Druck wird die Dichte des eingesetzten
komprimierten Gases variiert und damit dessen Lése-
kraft gegentiber dem Impragniermedium. Das Verfahren
kann durch Zugabe von Hilfsstoffen von bis zu 20 Gew.
% zum Gas (-gemisch) modifiziert werden.

Darstellung der Erfindung

[0014] Aufgabe der Erfindung ist es, mit einem Druck-
impragnierverfahren auch bei schwer impragnierbaren
Holzwerkstoffen, wie z. B. Fichtenholz, ein Impragnier-
medium zur Veranderung des Eigenschaftsspektrums
(biologische, chemische, physikalische oder andere Ei-
genschaften) in das Innere des Feststoffs bzw. Impra-
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gniergutes zu bringen, ohne die Struktur, z.B. durch vor-
hergehende Perforation oder durch Zellkollaps und/oder
Rissbildung, zu schadigen.

[0015] Diese Aufgabe wird geldst mit einem Verfahren
mit den Merkmalen des Anspruchs 1. Uberraschender-
weise hat sich herausgestellt, dal mit dem erfindungs-
gemalen Impragnierverfahren flissige Trankmedien bei
Dricken weit oberhalb der bekannten Zellkollapsgrenze
in Holzwerkstoffe eingebracht werden kénnen, ohne eine
Strukturschadigung zu verursachen. Dies gelingt, wenn
zunachst zum Schutz des Holzwerkstoffs mit einem Gas
im Inneren des pordsen Holzwerkstoffs ein Schutzdruck
aufgebaut wird, bevor das flissige Impragniermedium
zudosiert wird. Die Hohe des Schutzdrucks wird in Ab-
hangigkeit vom zu impragnierenden Holzwerkstoff und
vom verwendeten Gas bzw. ggf. Impragniermedium ge-
wahlt und dann fir die Durchfiihrung des Verfahrens vor-
gegeben. Nach dem Einstellen des Schutzdrucks kann
der Druck moderat weiter erhdht werden, ohne dal} es
zum Zellkollaps kommt. Beim Entspannen ist ein eben-
falls geregeltes Vorgehen nétig, um ein AufreiRen des
Holzwerkstoffs durch inneren Uberdruck, der bei zu
schnellem Abbau des Drucks im Autoklaven entsteht, zu
vermeiden.

[0016] Prinzipiell kann dieses Verfahren mit beliebigen
Gasen und verschiedensten Flussigkeiten durchgefihrt
werden. Mit Gasen, deren kritische Zustandspunkte im
moderaten Druck-Temperatur-Bereich, also vorzugs-
weise zwischen 20 - 150 bar und 20 -150 °C liegen, wie
z.B. mit Ethan, Ethen, Propan, Propen, Kohlendioxid
oder einigen halogenierten Alkanen, kann durch das L6-
sen eines Teils des verdichteten Gases in dem flissigen
Impragniermedium zuséatzlich eine Viskositatserniedri-
gung erreicht werden und damit ein verbessertes Ein-
dringen in den Holzwerkstoff. Die Beladung, also der An-
teil des Impragniermediums, der nach dem Impréagnieren
im Holzwerkstoff verbleibt, ist bei dem erfindungsgema-
Ren Verfahren besonders hoch.

[0017] Mit diesem neuen Impragnierverfahren, bei
dem das Aufbauen eines Schutzdrucks vor dem eigent-
lichen Imprégnieren im Mittelpunkt steht, ist damit erst-
malig eine vollstandige Impragnierung mit hohen Bela-
dungen uber den gesamten Querschnittsbereich selbst
bei schwer zuganglichen Holzwerkstoffen moglich ge-
worden.

[0018] Um ein verbessertes und moglichst gleichma-
Riges Eindringen des Impragniermediums in den Holz-
werkstoff zu erreichen, kann nach dem Einbringen des
Impragniermediums in den Autoklaven eine Verweilpha-
se anschliel3en, wahrend der ggf. der Druck im Autokla-
ven wechseln kann. Solche Wechseldruckphasen be-
glinstigen, ebenso wie ein Umwalzen des Impragnier-
mediums, eine beschleunigte und homogene Verteilung
des Impragniermediums im Holzwerkstoff. In den Wech-
seldruckphasen wird ein Druckwechsel vorzugsweise
durch Absenken des Drucks im Autoklaven und anschlie-
fendes Anheben des Drucks auf den vorherigen maxi-
malen Druck vorgenommen.
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[0019] Das neue Verfahren unterscheidet sich in meh-
reren Punkten wesentlich vom Stand der Technik. Zum
einen erlaubt es bei hohen Driicken, insbesondere im
Bereich von 15 bar bis 300 bar, die Nutzung von tblichen
Lésungsmitteln (Wasser, organische Substanzen wie
z.B. Alkohole, Ketone, Ester, synthetische, mineralische,
pflanzliche oder tierische Ole) als Basis fiir das fliissige
Impragniermedium. Die Losekraft dieser Losungsmittel
bleibt auch bei hohen Driicken nahezu unverandert. Sie
ist damit weitaus hoher als die Losekraft der meisten
komprimierten Gase.

[0020] Dies ermdglicht die Verwendung von bekann-
ten und bewahrten Losungsmitteln mit hoher oder auf
das gewlinschte MaR einstellbarer Lésekraft gegeniiber
den verschiedenen Wirkstoffen, die die gewiinschte Ver-
besserung der Produkteigenschaft beim Feststoff her-
beifiihren. Zum anderen wird durch den Einsatz von be-
kannten, Uublichen L&sungsmitteln die sehr einge-
schrénkte Ldsekraft von komprimierten Gasen in Bezug
auf viele Wirkstoffe weit Ubertroffen. Die Losekraft kann
in einfacher Naherung in Abhangigkeit von der Dielekitri-
zitatskonstante geschatzt werden. Diese betragt fir Gb-
liche flussige Lésungsmittel wie Wasser 80,4, Methanol
32,6 und Ethanol 24,3. Fir sc CO, dagegen liegt die
Dielektrizitdtskonstante zwischen 1,1 und 1,6.

[0021] Dem flissigen Impragniermedium kénnen
Feststoffe beigegeben sein, sofern diese in die zu bear-
beitenden Feststoffe eindringen kénnen. Geeignet sind
zum Beispiel Nanosilikate mit Abmessungen, die kleiner
sind als die Durchdringungswege, die in Strukturen aus
Holz vorhanden sind. Nanosilikate konnen in Alkoholen,
bevorzugt in Ethanol, dispergiert werden. Diese Mi-
schung ist dann ein Impragniermedium, das nach Auf-
bringen des Schutzdrucks in Holz eingebracht werden
kann. Nach Abschluss des Imprégnierens verdampft der
Alkohol und es bleibt ein mit Nanosilikaten verfestigtes
und hydrophobiertes Holz.

[0022] Das Einstellen eines Schutzdrucks von 15 bis
100 bar erfolgt, ohne die physikalischen Eigenschaften
bzw. die Struktur des Holzwerkstoffs zu verandern bzw.
zu schadigen. Ebenso geschieht das Steigern des
Drucks bei bzw. nach Einbringen des Impragniermedi-
ums, ohne Schaden am Holzwerkstoff zu verursachen,
da dieser Holzwerkstoff nach dem Aufbau des Schutz-
drucks nur einer verhaltnismaRig geringen Druckdiffe-
renz ausgesetzt ist.

[0023] Der Schutzdruck wird nach dem Einbringen des
Impragniermediums um einen Betrag von 30 bis 200 bar,
also auf ein Maximum von 300 bar gesteigert. Die Druck-
steigerung erfolgt mit einer Steigerungsrate von 5 bar/
Stunde bis 150 bar/Stunde. Die Steigerungsrate wird u.a.
in Abhangigkeit von der Permeabilitdt des Holzwerk-
stoffs, der Art des Schutzgases und des flissigen Impra-
gniermediums gewahilt.

[0024] Als Wirkstoffin dem Impragniermedium kénnen
solche Substanzen eingesetzt werden, die
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vor biologischer Besiedelung oder Abbau dienen,
wie z. B. Biozide, speziell Insektizide oder Fungizide
auf organischer Basis (zun&chst Lindan und Penta-
chlorphenol, heute Triazole oder Biozide auf anor-
ganischer Basis, wie z. B. Borsalze).

* dem Schutz vor Schadigung durch UV-Licht dienen,
wie z. B. organische UV-Schutzmittel z. B. auf Epo-
xidbasis oder anorganische UV-Schutzmittel, wie z.
B. Zinkoxid oder Titandioxid

e der Hydrophobierung dienen, wie z. B. auf organi-
scher Basis, wie z. B. natirliche, synthetische oder
mineralische Wachse wie Bienenwachs, Parafin,
Montanwachs und Olen, wie z. B. Lein- und Rapsél
als Vertreter pflanzlicher Ole, Mineraldle oder syn-
thetische Ole z. B. auf Silikonbasis. Die Hydropho-
bierungsmittel kénnen auch anorganischer Natur
sein und z. B. aus Silikaten, insbesondere Nanosili-
katen, Siliciumdioxiden, Bentoniten oder Alumium-
oxiden bestehen.

» der Verfestigung dienen, wie naturliche und/oder
synthetische Polymere, wie z. B. Balsamharze oder
Polyolefine oder vernetzbare Monomere, wie z. B.
Harnstoff, Phenol, Melamin oder Isocyanate oder die
vorgenannten Silikate, insbesondere in der Form
von Nanosilikaten

» der Farbgebung dienen, wie z. B. anionische, katio-
nische oder Saurefarbstoffe, Reaktivfarbstoffe, Me-
tallkomplexfarbstoffe oder Fluoreszensfarbstoffe,
wie z. B. Fluoreszein

* der Geruchsgebung dienen, wie z. B. verschiedene
aromatisch riechende natirliche Ole, wie z. B. Ze-
derndl, Sandelholzo6l, Lavendeldl oder auch Limo-
nen.

* dem Flammschutz dienen, wie z. B. Phosphate, ins-
besondere  Ammoniumphosphat oder Borverbin-
dungen.

Versuchsdurchfiihrung und Beispiele

[0025] Das erfindungsgemafie Verfahren wurde in ei-
ner Hochdruck-Autoklaven-Apparatur an verschiedenen
Holzarten (Tanne, Fichte, Kiefer, Birke und Buche) er-
probt. Als Gase werden hauptsachlich Kohlendioxid,
aber auch Stickstoff und R434a (halogeniertes Alkan) ein-
gesetzt. Das Impragniermedium setzt sich jeweils aus
einem Ld&sungsmittel mit dem darin geldsten Wirkstoff
zusammen. Um eine optisch einfache Auswertung der
Versuchsergebnisse zu ermdglichen, wurde dem Impra-
gniermedium zunéchst ein Farbstoff als Wirkstoff zuge-
setzt.

[0026] Das Kernstiick der Apparaturistein Hochdruck-
Ruhr-Autoklav mit einem Fassungsvermdgen von 1,8 Li-
tern. Er ist fir einen maximalen Betriebsdruck von 350
barbei 300 °C ausgelegt. Je nach GrofRe der Probekdrper
kann wahlweise ein Gestell eingesetzt werden, auf dem
verschiedenartige Proben auf drei Ebenen plaziert wer-
den kénnen. Das Gas wird uber einen mit PreRluft an-
getriebenen Druckumsetzer in den Autoklaven einge-
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bracht. Das flissige Impragniermedium wird mit einer
Hochdruckpumpe gegen einen zuvor eingesetellten
Schutzdruck in den Autoklaven gepumpt. Das kompri-
mierte Gas durchsetzt das zugepumpte Impragnierme-
dium und setzt dessen Viskositat herab. Mittels eines
pneumatisch angetriebenen Propellerrihrers kann das
gashaltige flissige Impragniermedium im Autoklaven
umgewalzt werden. Die Beheizung des Autoklaven er-
folgt elektrisch von auf3en tUber eine Heizmanschette, die
an die Temperaturregelung angeschlossen ist.

[0027] Befriedigende Impréagnierungen wurden aber
immer nur dann erreicht, wenn zuerst eine Druckbeauf-
schlagung der Holzproben mittels eines Gases vorge-
nommen wurde. Dazu wurden die in den Autoklaven ein-
gebrachten Holzer eine gewisse Zeit unter Gasdruck ge-
setzt, so dafd sich auch im Inneren des pordsen Feststof-
fes Holz ein entsprechender Schutzdruck aufbauen
konnte. Dann wurde das Impragniermedium, also der in
einer flussigen Basis geléste Wirkstoff zugepumpt, bis
die Holzproben allseits von der Flissigkeit umgeben wa-
ren. SchlieRlich wurde der Druck durch erneute Zudosie-
rung des Gases langsam weiter erh6ht und danach durch
Ablassen der Flissigkeit und anschlieRende Entspan-
nung des komprimierten Gases wieder bis auf Atmo-
spharendruck abgesenkt. Auch dieser Schritt darf nicht
zu schnell erfolgen, damit das Holz keine Strukturscha-
digungen, wie z.B. Zellkollaps oder RiRbildung erfahrt.
[0028] Eintypischer Druckverlaufistfir den gesamten
Prozel schematisch in Fig. 1 wiedergegeben. Die Ve-
fahrensschritte teilen sich dabei in folgende Phasen ein:

Phase 1:  Druckaufbau mit Schutzgas (ggf. nach Eva-
kuierung)

Phase 2:  Verweilzeit bei Schutzgas-Druck

Phase 3:  Zudosierung des Impragniermediums (ggf.
mit leichtem Druckanstieg verbunden)

Phase 4:  Drucksteigerung durch weitere Zudosie-
rung von Gas

Phase 5:  Verweilzeit bei héchstem Druck oder bei
Druckwechselstufen

Phase 6:  Druckabsenkung (ggf. noch Evakuierung)

[0029] Das langste Zeitintervall des Vorgangs entfallt

typischerweise auf den Impragnierschritt bei steigendem
Druck (Phase 4). Die Verweilzeit ist dann erforderlich,
wenn bei groBeren Werksticken eine vollsténdige
Durchdringung des Werkstticks mit dem Impragnierme-
dium zu gewahrleisten ist. Phase 5 kann entweder bei
konstantem Druck oder bei Druckwechseln mit einzelnen
Absenkungen unter den Maximaldruck durchgeflhrt
werden.

Beispiel 1
[0030] AlsFarbemedium wurde Neozapon rot 335, ge-

I6st in Ethanol eingesetzt. Als Hélzer wurden Fichte und
Buche mit den Abmessungen 2 x 4 x 19 cm eingesetzt.
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Die Hirnflachen der Holzer wurden mit Epoxidharz ver-
siegelt. Uber 40 Minuten hinweg erfolgte der Druckauf-
bau durch CO,- Zufuhr bis auf 50 bar. Es stellte sich nach
dem Druckaufbau eine Temperatur von etwa 60°C ein.
Die Holzer verweilten unter diesen Bedingungen 1 Stun-
de lang unter Schutzgasdruck. Die Farbstoffldsung wur-
de binnen 20 Minuten zudosiert. Der Druck im Autokla-
ven stieg hierbei auf 65 bar an. Durch Gaszufuhr wurde
der Druck Uber einen Zeitraum von 1 Stunde und 50 Mi-
nuten auf 115 bar gesteigert. Wahrend der Dauer des
Druckanstiegs betrug die Temperatur im Mittel 58°C.
Beim Druck von 115 bar verweilten die Holzer 15 Minuten
lang im Druckbehalter. AnschlieRend wurde der Autokla-
veninhalt abgelassen und nach 80 Minuten war Umge-
bungsdruck erreicht. Die Temperatur fiel wahrend des
Druckabfalls auf 50°C ab.

[0031] Beide Holzer waren erkennbar nicht deformiert.
Das Birkenholz war zudem komplett durchgefarbt. Uber
die verschlossenen Hirnflichen der Fichte war kein Far-
bemittel ins Holz gedrungen. Seitlich war jedoch der Far-
beintrag bis ca. 1cm tief ins Holz erfolgt.

Beispiel 2

[0032] Bei einem weiteren Versuch wurde ein kom-
merzielles Impragniermittel, eine Spritz- und Pinselbeize
Typ S 9900 der Fa. Zweihorn auf Wasser-Alkohol-Basis
eingesetzt. Zur Durchfiihrung des Versuches wurden ei-
ne Probe aus Kiefernholz mit den Abmessungen 4,5 cm
x 4,5 cm (Holzquerschnitt) x 20 cm (L&nge in Faserrich-
tung) in den Autoklaven eingesetzt. Anschlielend wurde
der Autoklav ca. 15 Minuten mit CO,, das als Druckgas
fungiert, bis zu einem Druck von 50 bar bei einer Tem-
peratur von ca. 50 °C befillt. Der eingestellte Druck wur-
de ca. 15 Minuten aufrechterhalten, um die Ausbildung
des Schutzdruckes im Inneren des Holzes zu gewabhrlei-
sten. In der darauffolgenden Phase des Impragnierver-
fahrens wurde das flissige Impragniermittel mittels der
in der Anlage integrierten Hochdruckpumpe in ca. 15 Mi-
nuten in den Autoklaven geférdert. Um einen Druckan-
stieg wahrend der Zudosierung des Impréagniermediums
zu vermeiden, wurde durch ein oben am Autoklaven an-
gebrachtes Ventil die Gasphase reduziert. Im eigentli-
chen Impréagnierschritt des Verfahrens wurde der Druck
im Autoklaven Uber einen Zeitraum von 120 Minuten auf
100 bar erhoht. Die Entspannung des Autoklaven auf
Normaldruck wurde in 50 Minuten realisiert.

[0033] Die nach dem Versuch aus dem Autoklaven
entnommenen Holzproben waren nach der Behandlung
unbeschadigt und bis auf wenige Stellen durchdringend
impragniert.

Beispiel 3

[0034] Dieser Versuch wurde mit Neozapon Rot 355,
gelést in Ethanol, und mit CO, als Druckgas durchge-
fuhrt. Dazu wurde Tannenholz mit den Abmessungen
4,5 cm x 4,5 cm (Holzquerschnitt) x 20 cm (Lange in
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Faserrichtung) in den Hochdruck-Riihr-Autoklaven ein-
gebracht. Zu Beginn des Versuches wird das in den Au-
toklaven eingebrachte Holz mit dem Druckgas CO, be-
aufschlagt und innerhalb von ca. 15 Minuten ein Druck
von 50 bar bei einer Temperatur von ca. 50 °C eingestellt.
AnschlieBend wurde der Druck ca. 15 Minuten lang auf-
rechterhalten und somit der Aufbau eines Schutzdruckes
im Holzinneren erméglicht. Danach wurde das Farbeme-
dium innerhalb von ca. 20 Minuten unter Beibehaltung
des Druckes von 50 bar zugepumpt. Die isobare Zudo-
sierung der Farbstofflésung wurde durch wiederholtes
Ablassen von Gas durch ein oben am Autoklaven ange-
brachtes AblaRventil bewerkstelligt. Anschliefend wur-
de der Druck 2 Stunden lang mit einer Steigerungsrate
von 25 bar/h auf 100 bar gesteigert. Nach erreichen des
gewahlten Maximaldrucks wurde innerhalb von 50 Minu-
ten durch Ablassen der Flissigkeit und des Gases auf
Umgebungsdruck entspannt.

[0035] Das eingesetzte Tannenholz war nach der Be-
handlung unbeschadigt und nahezu gleichmafig durch-
gefarbt.

Beispiel 4 (nicht gemaR der Erfindung)

[0036] 2 Stlicke Buchenholz mit einer Abmessung von
4,5 x 4,5 cm Querschnitt und einer Lange von 15 cm
wurde mit Stickstoff auf einen Schutzdruck von 45 bar
eingestellt. Dann wurde in Ethanol dispergiertes Nano-
silikat (20% Nanosilikat, 80% Ethanol) zugefuhrt und der
Druck wurde schrittweise auf 70 bar erhdht. Die Druck-
steigerung betrug 5 bar je 5 Minuten. Die Entspannung
auf Umgebungsdruck erfolgte in 10 Minuten. Es wurde
eine Beladung mit ca. 50% Nanosilikaten erreicht, bezo-
gen auf die eingesetzte Holzsubstanz.

[0037] Bei der zweiten Probe kam es infolge des Va-
kuumtrocknens zu einem Auskristallisieren der Nanosi-
likate auf der Oberflache des Buchenholzes.

[0038] Beispiel 4 zeigt, das Holz mittels fllssiger
Trankmedien auch mit Feststoffen impragniert werden
kann, sofern diese angemessene Abmessungen haben.
Das Einbringen von Nanosilikaten hartet das Holz z. B.
gegenuber Insektenbefall und es hydrophobiert das
Holz. Eine Impréagnierung mit CO, flihrt zu einer Ausfal-
lung von Nanosilikaten, tUberraschenderweise funktio-
niert die Impragnierung gut, wenn Stickstoff eingesetzt
wird.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zum Impragnieren eines Holzwerkstoffs
mit einem flussigen Impragniermedium mit den
Schritten

- Einbringen des Holzwerkstoffs in einen Auto-
klaven,

- Einleiten eines Gases bis zu einem vorgege-
benen Druck, und

- Verringern des Drucks im Autoklaven bis zum
Umgebungsdruck

dadurch gekennzeichnet, dass vor dem Ver-
ringern des Drucks im Autoklaven bis zum Um-
gebungsdruck ein

- Einstellen des Druckausgleichs im Holzwerk-
stoff auf einen vorgegebenen Schutzdruck er-
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folgt, sowie das

- Zufiihren eines flissigen Impragniermediums,
und schlieRlich ein

- Steigern des Drucks im Autoklaven um einen
Betrag von 30 bar bis zu 200 bar tGber den vor-
gegebenen Schutzdruck hinaus zum Einbrin-
gen des Impragniermediums in den Holzwerk-
stoff.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck im Autoklaven beim Zu-
fuhren des flissigen Impragniermediums steigt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass nach dem Einbringen des Impra-
gniermediums eine Verweilphase anschlieRt, in der
der zuimpragnierende Holzwerkstoff entweder unter
unveranderten Bedingungen im Autoklaven ver-
bleibt oder in der der zu impragnierende Holzwerk-
stoff Phasen wechselnden Drucks unterzogen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein Gas verwendet wird, dessen kri-
tischer Punkt bei einem Druck zwischen 20 bar und
150 bar sowie einer Temperatur zwischen 20 °C und
150 °C liegt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein Gas verwendet wird, das die Vis-
kositdt des Impragniermediums herabsetzt, vor-
zugsweise Kohlendioxid oder Stickstoff.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der vorgegebene Druck im Autokla-
ven vor dem Zuftihren des flissigen Impragnierme-
diums zwischen 15 und 100 bar liegt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck beim oder nach dem Zu-
fihren des Impragniermediums tber den vorgege-
benen Schutzdruck hinaus gesteigert wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Druck zum Einbringen des Im-
pragniermediums mit einer Steigerungsrate von 5
bar/Stunde bis zu 150 bar/Stunde Uber den vorge-
gebenen Schutzdruck hinaus gesteigert wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das flissige Impragniermedium
mindestens eine Substanz enthilt, die die biologi-
schen, chemischen oder physikalischen oder son-
stige Eigenschaften des Holzwerkstoffs verbessert.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Losemittel, in welchem das Im-
pragniermittel gelost ist, eine hdhere Lésekraft ge-
genuber dem Impragniermittel besitzt als das Gas
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1.

12.

1.

in seinem gasférmigen oder super fluiden Zustand,
das zum Aufbau des Schutzdruckes eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das flissige Impragniermedium
Feststoffe enthéalt, insbesondere Nanosilikate.

Holzwerkstoff impragniert nach dem Verfahren ge-
mak mindestens einem der vorgenannten Ansprii-
che 1 bis 10.

Claims

A method of impregnating a wood material with a
liquid impregnating medium, comprising the steps of:

introducing the wood material into an autoclave,
- feeding-in a gas up to a predetermined pres-
sure, and

-reducing the pressure in the autoclave untilam-
bient pressure is reached,

characterized by the steps of, before reducing
the pressure in the autoclave until ambient pres-
sure is reached,

- adjusting the pressure compensation within the
wood material to a predetermined protection
pressure, and

- feeding-in a liquid impregnating medium, and
finally

- increasing the pressure in the autoclave by an
amount of between 30 bar and 200 bar above
the predetermined protection pressure for intro-
ducing the impregnating medium into the wood
material.

The method according to claim 1, characterized in
that the pressure in the autoclave is increased as
the liquid impregnating medium is fed-in.

The method according to claim 1, characterized in
that, after introducing the impregnating medium, a
holding time follows, during which the wood material
to be impregnated either remains within the auto-
clave under unchanged conditions, or during which
the wood material to be impregnated is subjected to
phases of changing pressure.

The method according to claim 1, characterized in
that a gasis used having a critical point at a pressure
of between 20 bar and 150 bar and a temperature
of between 20°C and 150°C.

The method according to claim 1, characterized in
that a gas is used which reduces the viscosity of the
impregnating medium, preferably carbon dioxide or
nitrogen.
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The method according to claim 1, characterized in
that the predetermined pressure within the auto-
clave before introducing the liquid impregnating me-
dium is between 15 and 100 bar.

The method according to claim 1, characterized in
that the pressure at the time of or after introducing
the impregnating medium is increased above the
predetermined protection pressure.

The method according to claim 1, characterized in
that the pressure for introducing the impregnating
medium is increased above the predetermined pro-
tection pressure at a rate of between 5 bar per hour
and 150 bar per hour.

The method according to claim 1, characterized in
that the liquid impregnating medium contains at
least one substance which improves the biological,
chemical, physical or other characteristics of the
wood material.

The method according to claim 1, characterized in
that the solvent in which the impregnating medium
is dissolved has a higher solvent power, with respect
to the impregnating medium, than the gas in its gas-
eous or superfluid state which is used for building up
the protection pressure.

The method according to claim 1, characterized in
that the liquid impregnating medium includes solid
materials, in particular nanosilicates.

A wood material impregnated by the method accord-
ing to at least one of the above claims 1 to 10.

Revendications

1.

Procédé pour imprégner un matériau dérivé du bois
avecun agentd’imprégnation liquide avec les étapes
de

- mise en place du matériau dérivé du bois dans
un autoclave,

- introduction d’un gaz jusqu’a une pression pré-
définie et

- réduction de la pression dans l'autoclave jus-
qgu’a la pression ambiante

caractérisée en ce qu’avant la réduction de la
pression dans l'autoclave jusqu’a la pression
ambiante

- un réglage de la compensation de pression
dans le matériau dérivé du bois est effectué a
une pression de protection prédéfinie ainsi

- que l'ajout d’'un agent d’'imprégnation liquide
et finalement une

- augmentation de la pression dans 'autoclave
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10.

11.

d’une valeur de 30 bar a 200 bar au-dela de la
pression de protection pour introduire I'agent
d’imprégnation dans le matériau dérivé du bois.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la pression dans l'autoclave augmente lors
de l'ajout de I'agent d'imprégnation liquide.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce qu’une phase de séjour suit l'introduction de
I'agent d'imprégnation dans laquelle le matériau dé-
rivé du bois a imprégner soit reste dans I'autoclave
dans des conditions inchangées, soit est soumis a
des phases de pression changeante.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce qu’il est utilisé un gaz dont le point critique se
situe a une pression entre 20 bar et 150 bar ainsi
qu’a une température entre 20° C et 150°C.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce qu’il est utilisé un gaz qui baisse la viscosité de
I'agent d'imprégnation, de préférence du dioxyde de
carbone ou de l'azote.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la pression prédéfinie dans I'autoclave avant
I'ajoutde 'agentd’imprégnation liquide se situe entre
15 et 100 bar.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la pression augmente, lors de ou aprés I'ajout
de I'agent d’'imprégnation, au-dela de la pression de
protection prédéfinie.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que la pression lors de lintroduction de I'agent
d’imprégnation augmente au-dela de la pression de
presseion de protection prédéfinie avec un taux
d’augmentation de 5 bar/heure jusqu’a 150 bar /heu-
re.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que l'agent d'imprégnation liquide contient au
moins une substance qui améliore les propriétés bio-
logiques, chimiques, physiques ou autres du maté-
riau dérivé du bois.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que le solvant dans lequel I'agent d'imprégnation
estdissous posséde un pouvoirdissolvant plus élevé
par rapport a I'agent d'imprégnation que le gaz dans
son état gazeux ou super fluide qui est utilisé pour
constituer la pression de protection.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en
ce que I'agent d’'imprégnation liquide contient des
matiéres solides, en particulier des nanosilicates.
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12. Matériau dérivé du bois imprégné selon le procédé
selon au moins I'une des revendications précéden-
tes 1a10.
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Phase 6:
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Druckaufbau mit Schutzgas (ggf. nach Evakuierung)
Verweilzeit bei Schutzgas-Druck

Zudosierung des Impragniermediums

(ggf. mit leichtem Druckanstieg verbunden)
Drucksteigerung durch weitere Zudosierung von Gas
Verweilzeit bei hochstem Druck

Druckabsenkung (ggf. noch Evakuierung)

Fig. 1: Schematische Darstellung des Verfahrensablaufs

10



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen

