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(57) Es wird ein Verfahren (100, 101, 102) zur Rück-
gewinnung von alkalischer Lösung (1) aus einer mit He-
micellulosen (5) verunreinigten Ablauge (2) und ein Ver-
fahren (200, 300) zur Behandlung (210, 310) eines Cel-
lulose aufweisenden Ausgangsstoffs (203, 303) aufwei-
send ein solches Verfahren (100, 101, 102) gezeigt, bei
welchem die Ablauge (2) als Feedstrom (6) über ein
Trennverfahren (7, 50) in zumindest eine alkalisch an-
gereicherte Zielfraktion (8), und zumindest eine Hemi-

cellulosen (5) aufweisende Restfraktion (9) aufgetrennt
wird. Um eine rückgewonnene alkalische Lösung mit ho-
her Reinheit zu erhalten, wird vorgeschlagen, dass das
Trennverfahren (7, 50) ein chromatographisches Trenn-
verfahren (7, 50) ist und der Feedstrom (6) darin als Teil
einer mobilen Phase (10) durch eine alkalibeständige
stationäre Phase (11) geführt wird, um diesen in die Ziel-
fraktion (8) und die Restfraktion (9) aufzutrennen.
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Beschreibung

Technisches Gebiet

[0001] Verfahren zur Rückgewinnung von alkalischer
Lösung aus einer mit Hemicellulosen verunreinigten Ab-
lauge, bei dem die Ablauge als Feedstrom über ein
Trennverfahren in zumindest eine alkalisch angereicher-
te Zielfraktion, und zumindest eine Hemicellulosen auf-
weisende Restfraktion aufgetrennt wird.
[0002] Zudem betrifft die Erfindung ein Verfahren zur
Herstellung regenerierter cellulosischer Formkörper um-
fassend das zuvor genannte Verfahren, sowie ein Ver-
fahren zur Herstellung von Zellstoff umfassend das zuvor
genannte Verfahren.

Stand der Technik

[0003] Es ist bekannt, dass sowohl in Verfahren zur
Herstellung von Zellstoff, als auch in Verfahren zur Her-
stellung regenerierter cellulosischer Formkörper (bei-
spielsweise nach einem Viskose-, oder Modalverfahren),
Ablaugen als Stoffströme anfallen, welche mit Hemicel-
lulosen angereichert und verunreinigt sind.
[0004] Unter Hemicellulosen werden im Allgemeinen
Polyosen aus Pentosen und/oder Hexosen, wie etwa Xy-
lose, Arabinose, Glucose, Mannose oder Galactose ver-
standen. Hemicellulosen bezeichnen insbesondere alle
Polysaccharide außer Cellulose, welche als Bestandteil
pflanzlicher Zellwände, deren Matrix aus fibrillärer, teil-
weise kristalliner Cellulose besteht, vorkommen, sowie
niedermolekulare Abbauprodukte dieser Polyosen und
der Cellulose, z.B. Hydroxycarbonsäuren, welche im
Rahmen von Aufschlussprozessen gebildet werden kön-
nen. Im Gegensatz zur Cellulose, welche ein nicht-ver-
zweigtes Homopolymer aus Glucose ist, sind Hemicel-
lulosen Heteropolymere aus oben genannten Pentosen
und Hexosen. Oft weisen diese als Hauptkette ein Ho-
mopolymer oder Heteropolymer auf, an welcher Ver-
zweigungen aus weiteren Zuckern gebunden sind und
so ein unregelmäßiges Makromolekül bilden. Hemicel-
lulosen besitzen gegenüber Cellulose zudem deutlich
geringere Polymerisationsgrade bzw. Kettenlängen. Sol-
che Hemicellulosen können beispielsweise Xylane, Man-
nane, Galactane, oder andere Pentosane bzw. Hexosa-
ne sein.
[0005] Eine Unterscheidung zwischen Cellulosen (α-
Fraktion) und Hemicellulosen (β- und γ-Fraktion) wird im
Stand der Technik über die Löslichkeit in 17,5 %-iger
Natronlauge definiert (WÜSTENBERG, Tanja. Cellulose
und Cellulosederivate: Grundlagen, Wirkungen und App-
likationen. Hamburg: Behr’s Verlag, 2013.). Während β-
und γ-Hemicellulosen in 17,5 %-iger Natronlauge gelöst
werden können, ist α-Cellulose unlöslich. Bei der an-
schließenden Neutralisation mit Schwefelsäure fallen
dann die β-Hemicellulosen aus, während die γ-Hemicel-
lulosen in Lösung bleiben.
[0006] Aus dem Stand der Technik (CN 103349908 A)

ist ein Verfahren zur Rückgewinnung von Natronlauge
aus der in einem Viskoseverfahren anfallenden Press-
lauge, bekannt. Die Presslauge, welche im Viskosever-
fahren beim Abpressen von Alkalicellulose anfällt und
üblicherweise eine mit Hemicellulosen verunreinigte
wässrige alkalische Lösung (enthaltend Natronlauge) ist,
wird dabei als Feedstrom über eine Diffusionsdialyse ge-
führt, um somit eine mit Natronlauge angereicherte rück-
gewonnene alkalische Lösung zu erhalten.
[0007] Verfahren zur Rückgewinnung von alkalischer
Lösung aus mit Hemicellulosen verunreinigten Feedströ-
men stehen allgemein vor der Herausforderung eine ho-
he Reinheit in der rückgewonnenen Lösung zu erzielen
und gleichzeitig jedoch die Verdünnungen in der rückge-
wonnenen Lösung so gering wie möglich zu halten. Dies
erfordert insbesondere eine hohe Trennschärfe zwi-
schen Hemicellulosen und alkalischer Lösung. Aus dem
Stand der Technik bekannte Rückgewinnungsverfahren,
wie etwa Nanofiltrations- oder Dialyseverfahren, können
diese Anforderungen jedoch teilweise nur ungenügend
erfüllen, da solche Verfahren oftmals eine geringe Trenn-
schärfe aufweisen und zu einer hohen Verdünnung in
der rückgewonnenen Lösung führen, wodurch wiederum
eine zusätzliche Aufkonzentrierung der rückgewonne-
nen Lösung nötig ist.

Offenbarung der Erfindung

[0008] Es ist daher eine Aufgabe der Erfindung ein Ver-
fahren der eingangs erwähnten Art bereitzustellen, wel-
ches eine hohe Reinheit der rückgewonnenen alkali-
schen Lösung gewährleistet.
[0009] Die Erfindung löst die gestellte Aufgabe durch
die Merkmale des unabhängigen Anspruchs 1.
[0010] Ist das Trennverfahren ein chromatographi-
schen Trennverfahren und wird der Feedstrom darin als
Teil einer mobilen Phase durch eine stationäre Phase
geführt, um diesen in die Zielfraktion und die Restfraktion
aufzutrennen, so kann eine besonders hohe Trennschär-
fe zwischen Hemicellulosen und alkalischer Lösung er-
reicht werden, und somit eine alkalisch angereicherte
Zielfraktion mit geringen Verunreinigungen erhalten wer-
den. Ist die stationäre Phase zugleich alkalibeständig,
so kann zugleich ein zuverlässiges Verfahren mit langer
Standzeit ermöglicht werden.
[0011] In anderen Worten ausgedrückt: der Feed-
strom, welcher aus einer mit Hemicellulosen verunrei-
nigten Ablauge gespeist wird, wird über ein chromato-
graphisches Trennverfahren in die Zielfraktion und die
Restfraktion aufgetrennt. Die Ablauge ist dabei in der Re-
gel eine wässrige alkalische Lösung mit einem Gehalt
an gelösten Stoffen zwischen 50 g/kg und 400 g/kg (in-
klusive Base und Hemicellulosen) und wird als Abfallpro-
dukt bzw. als Stoffstrom aus unterschiedlichen Verfahren
zur Aufbereitung, dem Aufschluss und/oder der Verar-
beitung von Cellulose, wie etwa Verfahren zur Herstel-
lung von Zellstoff oder regenerierten cellulosischen
Formkörpern, anfallen. Die Ablauge, und somit der Feed-
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strom, weist dabei eine Reihe an gelösten Substanzen
auf: beispielsweise sind dies die Base der alkalischen
Lösung, die Hemicellulosen oder Verunreinigungen aus
einem Zellstoff. Die Base kann dabei beispielsweise Na-
OH, KOH, oder andere üblicherweise in solchen Auf-
schluss- und Verarbeitungsverfahren verwendete alka-
lische Lösungsmittel sein. Der Feedstrom wird in dem
chromatographischen Trennverfahren dann als Teil der
mobilen Phase durch die stationäre Phase geführt um
die Auftrennung in Ziel- und Restfraktion zu erreichen.
Dabei werden die gelösten Substanzen von der mobilen
Phase aufgenommen und in dieser als Transportmedium
durch die stationäre Phase transportiert. Das Laufmittel
hilft dabei beim Transport der gelösten Substanzen durch
die stationäre Phase, wobei diese mit der stationären
Phase in Wechselwirkung treten. Die Stärke dieser
Wechselwirkungen ist sowohl von der Art der Substanz
und der mobilen und stationären Phase abhängig. Stär-
kere Wechselwirkung mit der stationären Phase führt zu
höheren mittleren Verweilzeiten (Retentionszeiten) in
der Trennsäule, wodurch die Substanzen stärker zurück-
gehalten werden und dadurch langsamer durch die sta-
tionäre Phase wandern. Aufgrund der unterschiedlich
starken Wechselwirkungen der unterschiedlichen gelös-
ten Substanzen mit der stationären Phase kommt es
schließlich zur räumlichen Trennung der gelösten Sub-
stanzen in der mobilen Phase, wodurch ein Trennprofil
entlang der stationären Phase in Durchflussrichtung ge-
bildet wird. Das Trennprofil spiegelt dabei den örtlichen
Verlauf der Konzentrationen der gelösten Substanzen in
der mobilen Phase entlang der stationären Phase ab. In
dem Trennprofil können demnach Bereiche entstehen,
in denen ausschließlich einzelne gelöste Substanzen,
wie etwa Base oder die Hemicellulosen, in hoher Kon-
zentration in der mobilen Phase vorliegen. Diese räum-
liche Trennung ermöglicht demnach ein gezieltes Aus-
schleusen einzelner Substanzen aus der stationären
Phase gemäß deren Konzentrationsverteilung im Trenn-
profil, womit insbesondere im Gegensatz zu bekannten
Verfahren, wie etwa einer Dialyse oder Nanofiltration,
eine Rückgewinnung der alkalischen Lösung mit hoher
Trennschärfe ermöglicht wird.
[0012] Als mobile Phase werden insbesondere alle
flüssigen oder gelösten Substanzen verstanden, die
durch das chromatographische System transportiert
werden. Die mobile Phase umfasst dabei in der Regel
sowohl die Substanzen, die in dem Feedstrom gelöst
sind und über diesen in die mobile Phase als Eluit ein-
getragen werden, als auch jene Substanzen die als Lauf-
mittel bzw. Eluent in die mobile Phase eingebracht wer-
den und dabei als Transportmedium für die gelösten Sub-
stanzen zum Einsatz kommen.
[0013] Als Zielfraktion wird im Rahmen des erfindungs-
gemäßen Verfahrens die gegenüber der Restfraktion al-
kalisch angereicherte Fraktion bezeichnet. Diese kann
vorteilhafterweise im Wesentlichen aus rückgewonnener
alkalischer Lösung bestehen, vorbehaltlich unvermeid-
barer Verunreinigungen. In der Restfraktion verbleiben

dabei vorwiegend die Hemicellulosen und weitere un-
spezifische Verunreinigungen. Die Zielfraktion weist
demgemäß eine höhere Alkali-Konzentration als die
Restfraktion auf. Gleichzeitig ist die Zielfraktion gegen-
über der Restfraktion von Hemicellulosen abgereichert,
weist also eine niedrigere Konzentration an Hemicellu-
losen als die Restfraktion auf. Die Alkali-Konzentration
kann dabei jeweils als Stoffmengenkonzentration (g/kg)
der Mischungskomponente, bezogen auf das Gesamt-
volumen der Mischphase, bestimmt werden.
[0014] Ist die Zielfraktion im Wesentlichen frei von He-
micellulosen, so kann eine Zielfraktion enthaltend eine
alkalische Lösung mit besonders hoher Reinheit aus der
Ablauge zurückgewonnen werden.
[0015] Ist die Konzentration an alkalischer Lösung in
der Zielfraktion zudem höher als die Konzentration an
alkalischer Lösung im Feedstrom, so kann eine Zielfrak-
tion erhalten werden, welche auch gegenüber dem Feed-
strom alkalisch angereichert ist. Auf zusätzliche nachge-
lagerte Verfahrensschritte zur Aufkonzentrierung der
rückgewonnenen alkalischen Lösung kann somit ver-
zichtet werden, wodurch ein verfahrenstechnisch einfa-
cheres und effizienteres Verfahren geschaffen werden
kann.
[0016] Die Zuverlässigkeit des Verfahrens zur Rück-
gewinnung alkalischer Lösung kann weiter erhöht wer-
den, wenn die Ablauge im Feedstrom eine Alkali-Kon-
zentration von zumindest 50 g/kg, bevorzugterweise von
zumindest 70 g/kg, aufweist. Zudem weist die rückge-
wonnene alkalische Lösung in der Zielfraktion eine Alkali-
Konzentration von zumindest 50 g/kg auf.
[0017] Die Zuverlässigkeit des Verfahrens kann weiter
erhöht werden, wenn die stationäre Phase ein lonentau-
scherharz aufweist und das chromatographische Trenn-
verfahren somit eine lonenaustauschchromatographie
ist. Durch das lonentauscherharz kann die stationäre
Phase nämlich eine Auftrennung der gelösten Substan-
zen anhand ihrer Ladungen ermöglichen. Derartige Har-
ze können beispielsweise Gelharze oder makroporöse
Harze sein, die ein passieren von Flüssigkeiten erlauben.
Das lonentauscherharz bildet insbesondere eine Matrix
aus geladenen funktionellen Gruppen, die reversibel Ge-
genionen binden können.
[0018] Die Selektivität und Trennschärfe des Verfah-
rens kann weiter verbessert werden, wenn das lonentau-
scherharz ein Kationentauscherharz ist. Die stationäre
Phase kann so reversibel in der Matrix Kationen aus der
mobilen Phase binden und wieder an diese abgeben.
Dies ist insbesondere Vorteilhaft wenn die gelösten Sub-
stanzen wie im Falle der vorliegenden Erfindung alkali-
sche Lösungen aufweisen. Die Kationen der alkalischen
Lösung (beispielsweise Na+-Ionen im Falle einer Nat-
ronlauge als alkalische Lösung) haben eine hohe Affinität
sich an den geladenen funktionellen Gruppen in der Ma-
trix des Kationentauschers zu binden während andere
Substanzen, wie etwa Hemicellulosen, eine deutlich ge-
ringere Affinität zur Bindung an den funktionellen Grup-
pen aufweisen. Die alkalische Lösung weist daher eine
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höhere Retentionszeit in der stationären Phase als die
Hemicellulosen auf, wodurch die Ausbildung eines
Trennprofils mit scharfer Abgrenzung zwischen Hemicel-
lulosen und alkalischer Lösung in der mobilen Phase er-
möglicht wird.
[0019] Die Standzeit des chromatographischen Trenn-
verfahrens kann verbessert werden, wenn das lonentau-
scherharz alkalibeständig ist. Ein solches alkalibestän-
diges lonentauscherharz kann nämlich insbesondere
derart beschaffen sein, dass es durch die mobile Phase
im Wesentlichen nicht gelöst oder degradiert wird, bzw.
dass im Dauerkontakt mit alkalischer Lösung, welche ei-
nen pH-Wert von bis zu 14 aufweisen kann, keine Ver-
änderungen der Struktur oder Funktion des Harzes auf-
treten. Ein besonders zuverlässiges Verfahren kann so-
mit geschaffen werden.
[0020] Die Zuverlässigkeit des Verfahrens kann weiter
verbessert werden, wenn das Kationentauscherharz aus
der Gruppe der Styrol-Divinylbenzol-Copolymere ausge-
wählt wird. Insbesondere sulfonierte Styrol-Divinylben-
zol-Copolymere können sich bevorzugt als erfindungs-
gemäße Kationentauscherharze eignen. Weisen derar-
tige Kationentauscherharze einen Vernetzungsgrad von
größer 2%, insbesondere von größer 4%, auf, so kann
die Alkalibeständigkeit des Kationentauscherharzes wei-
ter verbessert werden.
[0021] Die Zuverlässigkeit des Verfahrens kann weiter
verbessert werden, wenn ein flüssiges Lösungsmittel als
Laufmittel an die mobile Phase zugeführt wird, in wel-
chem die mit Hemicellulosen verunreinigte Ablauge zu-
mindest teilweise lösbar ist. So kann nämlich gewähr-
leistet werden, dass die einzelnen gelösten Substanzen
aus der Ablauge, welche über den Feedstrom in die mo-
bile Phase eingetragen werden, in dieser eine hohe Lös-
lichkeit aufweisen und nicht aus dieser ausfallen, wäh-
rend diese über die stationäre Phase geführt wird. Be-
sonders bevorzugte Laufmittel können etwa Lösungsmit-
tel sein, welche einerseits die gelösten Substanzen aus
dem Feedstrom zuverlässig aufnehmen und transportie-
ren, und andererseits ein zuverlässiges und kontrollier-
tes Lösen der gelösten Substanzen aus der stationären
Phase erlauben. Durch geeignete Wahl des Laufmittels
kann zudem die Retentionszeit der gelösten Substanzen
in der mobilen Phase beeinflusst werden.
[0022] In einer Ausführungsform der Erfindung kann
als Laufmittel eine wässrige NaOH-Lösung verwendet
werden. Dies ist insbesondere vorteilhaft, wenn die Ab-
lauge beispielsweise eine mit Hemicellulosen verunrei-
nigte wässrige NaOH-Lösung ist. Die Zielfraktion kann
dann eine rückgewonnen NaOH-Lösung mit geringen
Verunreinigungen sein, welche eine höhere NaOH-Kon-
zentration aufweist als die Ablauge im Feedstrom. Zu-
dem kann dabei eine Kontamination der Zielfraktion mit
Fremden Stoffen vollständig vermieden werden.
[0023] In einer weiteren Ausführungsform der Erfin-
dung kann als Laufmittel Wasser verwendet werden.
[0024] In der vorliegenden Erfindung wird im Allgemei-
nen eine Flüssigchromatographie als chromatographi-

sches Trennverfahren verwendet, wobei als mobile Pha-
se eine Flüssigkeit dient, bzw. wobei die mobile Phase
durch ein flüssiges Laufmittel gespeist wird. Die mobile
Phase verlässt demnach die stationäre Phase auch als
flüssiges Eluat, in welchem das Trennprofil ausgebildet
ist.
[0025] Wird in dem chromatographischen Trennver-
fahren die mobile Phase durch ein Trennsystem mit meh-
reren seriell miteinander strömungsverbundenen Trenn-
säulen geführt, so kann besonders zuverlässig eine Auf-
trennung der gelösten Substanzen in der mobilen Phase
und damit eine scharfe Abgrenzung mit geringen Über-
lappungsbereichen der einzelnen Substanzen im darin
ausgebildeten Trennprofil erreicht werden. Das Trenn-
system bildet dabei vorzugsweise einen geschlossenen
Kreislauf, in welchem die mobile Phase zirkuliert. Insbe-
sondere durch mehrmalige Zirkulation der mobilen Pha-
se im Trennsystem, kann eine noch zuverlässigere Ab-
grenzung der Substanzen im Trennprofil erreicht wer-
den, womit eine Rückgewinnung der alkalischen Lösung
mit hoher Reinheit ermöglicht wird. Das im Trennsystem
ausgebildete Trennprofil entspricht dabei einer lokalen
Konzentrationsverteilung an gelösten Substanzen im
Trennsystem, bzw. in den Trennsäulen des Trennsys-
tems.
[0026] Die zuvor genannten Vorteile können weiter
ausgebaut werden, wenn das chromatographische
Trennverfahren ein SMB-Chromatographieverfahren ist.
In einem SMB-Chromatographieverfahren zirkuliert die
mobile Phase zumindest teilweise mehrmals in dem
Trennsystem, wobei jeweils ein Teil der mobilen Phase
aus dem Trennsystem ausgeschleust wird. Eine Aus-
schleusung der mobilen Phase kann vorteilhafterweise
an jenen Stellen im Trennsystem erfolgen, an denen die
Konzentration für eine spezifische gelöste Substanz im
Trennprofil ihr Maximum erreicht, bzw. an denen die Kon-
zentrationen für alle anderen gelösten Substanzen ihr
Minimum erreichen. So kann sichergestellt werden, dass
bei der Ausschleusung eines Teils der mobilen Phase
als Eluat im Wesentlichen ausschließlich nur eine ge-
wünschte gelöste Substanz (etwa die rückzugewinnende
alkalische Lösung) in diesem enthalten ist. Eine Rück-
gewinnung der alkalischen Lösung mit hoher Reinheit
kann somit erreicht werden.
[0027] Ein besonders zuverlässiges Verfahren zur
Rückgewinnung von alkalischer Lösung kann geschaf-
fen werden, wenn das Laufmittel bzw. der Feedstrom
jeweils an unterschiedlichen Positionen zwischen zwei
miteinander strömungsverbundenen Trennsäulen in das
Trennsystem (und in die mobile Phase eingeschleust)
zugeführt werden und die Zielfraktion bzw. die Restfrak-
tion jeweils an unterschiedlichen Positionen zwischen
zwei miteinander strömungsverbundenen Trennsäulen
aus dem Trennsystem ausgeschleust werden. So kann
beispielsweise die Zielfraktion entsprechend dem Trenn-
profil in der mobilen Phase stets an jener Position im
Trennsystem ausgeschleust werden, an welcher die
höchste Konzentration an jenen gelösten Substanzen
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vorliegt, die über die Zielfraktion rückgewonnen werden
sollen, also insbesondere die alkalische Lösung im Falle
der Zielfraktion. Vorzugsweise kann die Ausschleusung
der Zielfraktion an jener Position erfolgen, an welcher die
relative Konzentration der alkalischen Lösung am höchs-
ten ist, also die Konzentrationen aller anderen gelösten
Substanzen am niedrigsten sind. Eine Zielfraktion mit
sehr hoher Reinheit kann auf diese Weise gewonnen
werden. Äquivalent dazu kann die Restfraktion an jener
Position im Trennsystem ausgeschleust werden, an wel-
cher entsprechend dem Trennprofil die Konzentrationen
der anderen gelösten Substanzen maximal sind, oder
die Konzentration der alkalischen Lösung minimal ist. Zu-
dem können Laufmittel und Feedstrom an entsprechen-
den Positionen im Trennsystem eingeschleust werden
um einen kontinuierlichen Fluss an mobiler Phase in dem
Trennsystem zu gewährleisten.
[0028] Die Ausbeute der rückgewonnenen alkalischen
Lösung kann weiter erhöht werden, wenn der Feedstrom
vor dessen Zuführen zum chromatographischen Trenn-
verfahren über eine Nanofiltration geführt wird, und die
mobile Phase mit dem Permeat oder dem Retentat der
Nanofiltration an Stelle des Feedstroms beschickt wird.
Durch die Nanofiltration wird der Feedstrom in ein alka-
lisches Permeat und ein mit Hemicellulosen angereicher-
tes Retentat aufgetrennt. Durch die hohe Trennschärfe
der Nanofiltration kann der Großteil der im Feedstrom
enthaltenen alkalischen Lösung die Nanofiltration als
Permeat passieren, während die im Feedstrom gelösten
Substanzen, welche aus großen Molekülen bestehen,
wie etwa die Hemicellulosen, von der Nanofiltration als
Retentat zurückgehalten und ausgeschieden werden.
Das Permeat kann dann im Wesentlichen rückgewonne-
ne alkalische Lösung und gegebenenfalls Rückstände
von Hemicellulosen aufweisen. Das Retentat hingegen
kann den überwiegenden Teil der Hemicellulosen aus
dem Feedstrom und Reste an alkalischer Lösung ent-
halten. Wird die mobile Phase des Trennverfahrens mit
dem Permeat der Nanofiltration an Stelle des Feed-
stroms beschickt, so kann die Hemicellulosen-Last im
chromatographischen Trennverfahren deutlich reduziert
werden, wodurch ein Verfahren zur Rückgewinnung der
alkalischen Lösung mit hoher Reinheit erreicht werden
kann. Auf der anderen Seite kann die mobile Phase des
Trennverfahrens auch mit dem Retentat aus der Nano-
filtration beschickt werden, wodurch die Rückstände an
alkalischer Lösung aus dem Retentat zuverlässig rück-
gewonnen werden können und ein Verfahren zur Rück-
gewinnung von alkalischer Lösung mit sehr hoher Rück-
gewinnungsrate geschaffen werden kann. Zudem kann
eine im Wesentlichen von alkalischer Lösung freie, He-
micellulosen aufweisende Restfraktion geschaffen wer-
den, welche sich zur weiteren Verarbeitung, etwa der
Abtrennung und Isolierung von Polysacchariden, wie et-
wa Xylanen, Mannanen, Galactanen, etc., besonders
eignet.
[0029] Wird der Feedstrom vor dessen Zuführen zum
chromatographischen Trennverfahren zudem über eine

Vorfiltration geführt, so können ungewünschte Partikel
und/oder gröbere Verunreinigungen zuverlässig aus
dem Feedstrom entfernt werden, welche sich nachteilig
auf die stationäre Phase im chromatographischen Trenn-
verfahren auswirken können, etwa durch die Bildung von
Ablagerungen. Besonders zuverlässig können die Parti-
kel entfernt werden, wenn die Vorfiltration eine Mikrofil-
tration ist. Das Permeat der Vorfiltration enthält dann den
von Partikeln befreiten Feedstrom, welcher dann in wei-
terer Folge dem chromatographischen Trennverfahren
direkt oder über eine optional vorgeschaltete Nanofiltra-
tion zugeführt werden kann. Somit kann die Zuverlässig-
keit des erfindungsgemäßen Verfahrens weiter verbes-
sert werden.
[0030] Wird vor dessen Zuführen zum chromatogra-
phischen Trennverfahren das Laufmittel über eine Ent-
gasungseinrichtung geführt, so kann auf verfahrenstech-
nisch einfache Weise ein Entfernen der Gaskomponen-
ten aus dem Laufmittel erfolgen. Werden aus dem Lauf-
mittel die darin enthaltenen Gaskomponenten entfernt,
so kann ein im Wesentlichen von Gaskomponenten frei-
es Laufmittel bereitgestellt werden, welches die Zuver-
lässigkeit des erfindungsgemäßen Verfahrens weiter er-
höhen kann. Durch die Entfernung der Gaskomponenten
aus dem Laufmittel kann nämlich sichergestellt werden,
dass sich in der stationären Phase des chromatographi-
schen Trennverfahrens keine Gasblasen bilden, welche
den Stoffaustausch über die stationäre Phase negativ
beeinträchtigen bzw. nachhaltig stören und schließlich
zum Erliegen bringen können. Zudem kann ein zu hoher
O2-Gehalt im in der mobilen Phase das Harz der statio-
nären Phase schädigen und somit die Standzeit deutlich
verkürzen. Durch ein Entfernen der Gaskomponenten
aus dem Laufmittel kann somit ein zuverlässiges Verfah-
ren mit langer Standzeit geschaffen werden.
[0031] Im Allgemeinen wird festgehalten, dass unter
Gaskomponenten Stoffe verstanden werden, welche bei
der Betriebstemperatur des Laufmittels einen gasförmi-
gen Aggregatzustand aufweisen, jedoch bei gegebenem
Partialdruck eine Löslichkeit in diesem aufweisen und
somit zumindest teilweise im Laufmittel als gelöste Kom-
ponenten vorliegen.
[0032] Die Gaskomponenten können besonders zu-
verlässig aus dem Laufmittel entfernt werden, wenn das
Laufmittel in der Entgasungseinrichtung einem Vakuum
ausgesetzt wird. Damit kann ein kostengünstiges und
technisch einfaches Verfahren zur Entgasung des Lauf-
mittels bereitgestellt werden, welches für eine zuverläs-
sige Entfernung der Gaskomponenten sorgen kann. Da-
bei kann das Laufmittel etwa über eine gasdurchlässige,
unter Vakuum stehende Membran geführt werden um
einen hohen Durchsatz zu ermöglichen. Alternativ kann
das Laufmittel in der Entgasungseinrichtung auch bei-
spielsweise mit Ultraschall (etwa über eine Sonotrode)
oder thermisch behandelt werden um die Gaskomponen-
ten zu entfernen.
[0033] Das erfindungsgemäße Verfahren kann sich
zudem vorteilhaft in einem Verfahren gemäß Anspruch
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10 eignen.
[0034] In einem solchen Verfahren, bei dem ein Cel-
lulose aufweisender Ausgangsstoff mit einer wässrigen
alkalischen Behandlungslösung behandelt wird und in
einem weiteren Schritt eine mit Hemicellulosen verunrei-
nigte Ablauge aus dem mit der Behandlungslösung be-
handelten Ausgangsstoff erhalten wird, kann diese Ab-
lauge nämlich als Feedstrom einem Verfahren zur Rück-
gewinnung von alkalischen Lösung nach einem der An-
sprüche 1 bis 9 zugeführt werden, wobei eine rückge-
wonnene alkalische Lösung aus der Zielfraktion erhalten
wird. Das Erhalten der Ablauge kann etwa durch Abtren-
nung des mit der Behandlungslösung behandelten Aus-
gangsstoffs, beispielsweise durch Filtern, Pressen, Aus-
waschen, Herauslösen, etc., von der Behandlungslö-
sung erfolgen, wobei zumindest ein Teil der verbrauchten
Behandlungslösung zusammen mit einer eventuellen
Löse-, Wasch- oder Filterflüssigkeit als Ablauge erhalten
wird. Eine Behandlung des Ausgangsstoffs mit alkali-
scher Lösung im Sinne der vorliegenden Erfindung kann
beispielsweise ein Alkalisieren oder ein Lösen der im
Ausgangsstoff enthaltenen Cellulose sein. Ein solcher
Ausgangsstoff kann beispielsweise ein Zellstoff oder ei-
ne Zellstoff-Vorstufe sein. Im Zuge des Verfahrens nach
einem der Ansprüche 1 bis 9 kann der die Ablauge ent-
haltende Feedstrom in eine Zielfraktion und eine Rest-
fraktion aufgetrennt werden, wobei die Zielfraktion die
rückgewonnene alkalische Lösung aufweist und die
Restfraktion großteils die Hemicellulosen aus der Ablau-
ge enthält. Die dabei erhaltene rückgewonnene alkali-
sche Lösung kann dabei mit hoher Reinheit und geringen
Verunreinigungen zurückgewonnen werden kann.
[0035] Ein solches zuvor genanntes Verfahren kann
sich besonders in einem Verfahren zur Herstellung re-
generierter cellulosischer Formkörper eignen, wobei der
Ausgangsstoff ein Zellstoff, vorzugsweise ein Chemie-
zellstoff (Dissolving Pulp), ist, welcher sich für die Her-
stellung von regenerierten cellulosischen Formkörpern
eignet.
[0036] Die genannten Vorteile können weiter verbes-
sert werden, wenn in dem zuvor beschriebenen Verfah-
ren die rückgewonnene alkalische Lösung zur weiteren
Behandlung des Ausgangsstoffs verwendet wird. Die
rückgewonnene alkalische Lösung kann dabei an die Be-
handlungsstufe, in welcher der Ausgangsstoff mit der al-
kalischen Lösung behandelt wird, zurückgeführt werden
um weiteren Ausgangsstoff zu behandeln. Ein beson-
ders kosteneffizientes Verfahren mit geringem Ressour-
ceneinsatz kann damit geschaffen werden.
[0037] Umfasst die Behandlung dabei eine Alkalisie-
rung des Ausgangsstoffs zum Erhalten von Alkalicellu-
lose, so können sich die zuvor genannten Effekte und
Vorteile besonders vorteilhaft in einem Viskose- oder Mo-
dalverfahren angewendet werden. Viskose- und Modal-
verfahren sind Verfahren zur Herstellung regenerierter
cellulosischer Formkörper, in denen als Behandlungslö-
sung eine wässrige NaOH-Lösung verwendet wird. In
einer Alkalisierungsstufe (Behandlungsstufe) wird dann

zur Alkalisierung bzw. Umwandlung von Cellulose in Al-
kalicellulose der Zellstoff (Ausgangsstoff) mit der NaOH-
Lösung behandelt, und anschließend durch Pressen die
NaOH-Lösung wieder von der Alkalicellulose getrennt.
Aus der dabei erhaltene Ablauge oder Presslauge kann
sodann gemäß einem Verfahren nach einem der Ansprü-
che 1 bis 9 eine rückgewonnene, NaOH aufweisende,
alkalische Lösung erhalten werden, indem diese als
Feedstrom dem Trennverfahren zugeführt werden, wo-
durch ein kosteneffizienteres Viskose- oder Modalver-
fahren mit geringerem Ressourcenverbrauch geschaf-
fen werden kann.
[0038] In weiterer Folge kann die erhaltene rückge-
wonnene alkalische Lösung dann wieder an die Alkali-
sierungsstufe zur weiteren Alkalisierung von Zellstoff
rückgeführt werden. Alternativ kann die rückgewonnene
alkalische Lösung auch für die Lösung eines Cellulose-
Derivats (bspw. Cellulosexanthogenat) zur Herstellung
einer Spinnmasse verwendet werden. Auf diese Weise
können Viscose- bzw. Modalverfahren mit einem ge-
schlossenen Stoffkreislauf geschaffen werden, welche
sich durch eine hohe Wirtschaftlichkeit auszeichnen kön-
nen.
[0039] Umfasst alternativ die Behandlung ein chemi-
sches Entfernen von Hemicellulosen aus dem Aus-
gangsstoff, wobei die Behandlungslösung eine Extrakti-
onslauge aufweist, so können sich die vorteilhaften Ef-
fekte des Verfahrens besonders in einem Verfahren zur
Herstellung eines Zellstoffs, insbesondere der Herstel-
lung eines Chemiezellstoffs, auszeichnen. In so einem
Verfahren zur Herstellung eines Zellstoffs, oder Zellstoff-
verfahren, wird ein Ausgangsstoff, welcher vorzugswei-
se ein aus einer Kochstufe erhaltener Zellstoff ist, in einer
Extraktionsstufe als Behandlungsstufe mit einer alkali-
schen Lösung als Extraktionslauge behandelt. Die Ex-
traktionslauge kann dabei vorzugsweise etwa eine wäss-
rige NaOH-Lösung sein. Durch die Behandlung mit der
Extraktionslauge werden die Hemicellulosen aus dem
Ausgangsstoff gelöst und in einem nachfolgenden Schritt
wird die Extraktionslauge durch Waschen und/oder Pres-
sen von dem Ausgangsstoff getrennt und eine mit Hemi-
cellulosen verunreinigte Ablauge erhalten. Die Extrakti-
onsstufe umfasst damit ein chemisches Entfernen von
Hemicellulosen aus dem Ausgangsstoff. Die erhaltene
Ablauge kann dann einem Verfahren zur Rückgewin-
nung von alkalischer Lösung nach einem der Ansprüche
1 bis 9 zugeführt werden, wobei eine Zielfraktion mit rück-
gewonnener alkalischer Lösung erhalten wird.
[0040] Die dabei erhaltene rückgewonnene alkalische
Lösung kann dann zum weiteren Entfernen von Hemi-
cellulosen aus dem Ausgangsstoff an die Extraktionsstu-
fe im Zellstoffverfahren zurückgeführt werden. Auf diese
Weise kann eine Zellstoffverfahren mit geschlossenem
Kreislauf und geringerem Ressourcenverbrauch ge-
schaffen werden.
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Kurzbeschreibung der Zeichnungen

[0041] Im Folgenden werden die Ausführungsarten
der Erfindung anhand der Zeichnungen beschrieben. Es
zeigen:

Fig. 1 eine schematische Darstellung eines Verfah-
rens zur Rückgewinnung von alkalischer Lö-
sung gemäß einer ersten Ausführungsform,

Fig. 2 eine schematische Darstellung eines Verfah-
rens zur Rückgewinnung von alkalischer Lö-
sung gemäß einer zweiten Ausführungsform in
einem ersten Verfahrensschritt,

Fig. 3 eine schematische Darstellung des Verfahrens
gemäß Fig. 2 in einem zweiten Verfahrens-
schritt,

Fig. 4 eine schematische Darstellung eines Verfah-
rens zur Rückgewinnung von alkalischer Lö-
sung gemäß einer dritten Ausführungsform,

Fig. 5 eine schematische Darstellung eines Verfah-
rens zur Herstellung von regenerierten cellulo-
sischen Formkörpern,

Fig. 6 eine schematische Darstellung eines Verfah-
rens zur Herstellung eines Zellstoffs, und

Fig. 7 die Analyseergebnisse eines Trennprofils in ei-
ner mobilen Phase gemäß einem ersten Bei-
spiel.

Wege zur Ausführung der Erfindung

[0042] In den Figuren 1 bis 4 sind Verfahren 100, 101,
102 zur Rückgewinnung von alkalischer Lösung 1 aus
einer Ablauge 2 dargestellt. Die Ablauge 2 ist dabei eine
wässrige alkalische Lösung 2, welche zumindest eine
Base 4 und Hemicellulosen 5 als gelöste Substanzen 3
aufweist. Die Ablauge 2 wird dann als Feedstrom 6 über
ein chromatographisches Trennverfahren 7, 50 geführt,
wobei der Feedstrom 6 in zumindest eine Zielfraktion 8
und eine Restfraktion 9 aufgetrennt wird.
[0043] In Fig. 1 ist ein chromatographisches Trennver-
fahren 7 mit einer Trennsäule 12 gemäß einer ersten
Ausführungsvariante der Erfindung dargestellt, in dem
eine mobile Phase 10 über eine stationäre Phase 11 in
der Trennsäule 12 geführt, wobei die mobile Phase 10
mit dem Feedstrom 6 gespeist wird und der Feedstrom
6 als Teil der mobilen Phase 10 die stationäre Phase 11
passiert. Die in der Ablauge 2 gelösten Substanzen 3
gelangen somit über den Feedstrom 6 in die mobile Pha-
se 10 und werden in der mobilen Phase 10 durch die
stationäre Phase 11 transportiert. Die mobile Phase 10
selbst wird zudem durch ein Lösungsmittel 13 als Lauf-
mittel 14 versorgt, welches für den Transport der gelös-
ten Substanzen 3 sorgt. Das Lösungsmittel 13 kann da-
bei in dem Ausführungsbeispiel bevorzugt Wasser oder
eine wässrige alkalische Lösung, wie etwa Natronlauge,
sein. Die gelösten Substanzen 3 wechselwirken gemäß
der für die Art der gelösten Substanzen 3 spezifischen
Art und Weise beim Transport durch die stationäre Phase

11 mit dieser, wodurch sie mit unterschiedlichen Reten-
tionszeiten von der stationären Phase 11 eluiert werden
und in die mobile Phase 10 übergehen und somit
schließlich in jeweils unterschiedlichen Konzentrationen
und Konzentrationsverhältnissen zueinander in Zielfrak-
tion 8 und Restfraktion 9 vorliegen. Die stationäre Phase
11 besteht dabei bevorzugt aus einem sulfonierten Po-
lystyrol-Divinylbenzol-Harz als Kationentauscherharz
15, welches eine in der Trennsäule 12 verteilte Matrix 16
aus negativ geladenen funktionellen Gruppen 17 ausbil-
det. Die Kationen 18 der Base 4 können demgemäß stär-
ker mit den funktionellen Gruppen 17 im Kationentau-
scherharz 15 wechselwirken und damit eine höhere Re-
tentionszeit in der stationären Phase 11 als die Hemicel-
lulosen 5 aufweisen.
[0044] Durch die Verzögerung der Base 4 gegenüber
den Hemicellulosen 5 beim Durchlaufen der stationären
Phase 11 findet eine räumliche Trennung bzw. Retardie-
rung der gelösten Substanzen 3 entlang der stationären
Phase 11 in der Trennsäule 12 in Durchflussrichtung 19
statt. Durch diese räumliche Trennung bildet sich ein
Trennprofil 20 in der mobilen Phase 10 aus, welches die
örtliche Verteilung der Konzentrationen der gelösten
Substanzen 3 in der mobilen Phase 10 nach der Trenn-
säule 12 wiederspiegelt. Beim Austritt der mobilen Phase
10 aus der Trennsäule 12 des chromatographischen
Trennverfahrens 7 schlägt sich die örtliche Verteilung
des Trennprofil 20 in der mobilen Phase 10 dann als zeit-
lich abhängige Konzentrationsverteilung 21, 22 der ge-
lösten Substanzen 3 nieder und kann als Konzentration
27, oder einer von der Konzentration 27 linear abhängi-
gen Größe der jeweiligen gelösten Substanz 3 in Abhän-
gigkeit der Zeit 28 dargestellt werden.
[0045] Die Konzentrationsverteilung 21 der Hemicel-
lulosen 5 und die Konzentrationsverteilung 22 der Base
4 weisen dabei jeweils unterschiedliche Positionen der
Konzentrationsmaxima 23, 24 auf, wodurch das Trenn-
profil 20 in zwei Bereiche 25, 26 unterteilt werden kann.
Der erste Bereich 25 repräsentiert dabei jenen Teil des
Trennprofils 20, in dem die mobile Phase 10 vorwiegend
Hemicellulosen 5 als gelöste Substanzen 3 aufweist,
während der zweite Bereich 26 den Teil des Trennprofils
20 repräsentiert, in dem die mobile Phase 10 fast aus-
schließlich die Base 4 als gelöste Substanzen 3 enthält.
[0046] In dem Verfahren gemäß Fig. 1 wird, um den
Feedstrom 6, welcher als Teil der mobilen Phase 10
durch die Trennsäule 12 geführt wird, in die Zielfraktion
8 und die Nebenfraktion 9 aufzutrennen, die mobile Pha-
se 10 beim Austritt aus der Trennsäule 12 gemäß den
Bereichen 25, 26 des Trennprofils zeitlich aufgetrennt.
Der erste Bereich 25, welcher durch eine hohe Konzen-
tration 27 an Hemicellulosen 5 gekennzeichnet ist wird
als Restfraktion 9 ausgeschieden, während der zweite
Bereich 26, welcher sich durch eine hohe Konzentration
27 der Base 4 auszeichnet, als Zielfraktion 8 erhalten
wird. Die Zielfraktion 8 enthält dann die rückgewonnene
alkalische Lösung 1, während die Restfraktion 9 eine mit
Hemicellulosen angereicherte Lösung 29 enthält. Die
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Zielfraktion 8 weist dann eine höhere Konzentration der
Base 4 im Verhältnis zu den Hemicellulosen 5 als die
Restfraktion 9 und die Ablauge 2 auf, während die Rest-
fraktion 9 eine höhere Konzentration der Hemicellulosen
5 im Verhältnis zu der Base 4 als die Zielfraktion 8 und
die Ablauge 2 aufweist.
[0047] In den Fig. 2 und 3 ist ein Verfahren 101 gemäß
einer zweiten Ausführungsvariante der Erfindung darge-
stellt, worin eine mobile Phase 10 durch ein SMB-Chro-
matographieverfahren 50 mit einem Trennsystem 51 aus
mehreren (im gegenständlichen Ausführungsbeispiel
exemplarisch mit acht Trennsäulen dargestellt) Trenn-
säulen 52.1, 52.2, 52.3, 52.4, 52.5, 52.6, 52.7, 52.8
(52.1-52.8) geführt wird, wobei die Trennsäulen
52.1-52.8 über Knotenpunkte 53.1, 53.2, 53.3, 53.4,
53.5, 53.6, 53.7, 53.8 (53.1-53.8) in Serie miteinander
zu dem Trennsystem 51 strömungsverbunden sind und
einen geschlossenen Kreislauf bilden. Die stationäre
Phase 11 ist über alle Trennsäulen 52.1-52.8 verteilt und
weist ebenso ein Polystyrol-Divinylbenzol-Harz als Kat-
ionentauscherharz 15 auf. Die mobile Phase 10 zirkuliert
dabei zumindest teilweise mehrmals in der stationären
Phase 11 in dem Trennsystem 51. Durch die Zirkulation
der mobilen Phase 10 findet äquivalent wie zuvor für das
erste Ausführungsbeispiel beschrieben aufgrund der un-
terschiedlichen Retentionszeiten der gelösten Substan-
zen 3 eine räumliche Trennung der gelösten Substanzen
3 entlang der stationären Phase 11 in dem Trennsystem
51 in Durchflussrichtung 54 statt. Durch diese räumliche
Trennung der gelösten Substanzen 3 bildet sich wieder-
um ein Trennprofil 60 aus, in welchem sich die unter-
schiedlichen Konzentrationsverteilungen 61, 62 für die
Hemicellulosen 5 und die Base 4 widerspiegeln. Das
Trennprofil 60 kann dabei in Bereiche I, II, III, IV, V, VI,
VII, VIII unterteilt werden, welche respektive dem jewei-
ligen Teil der mobilen Phase 10 in den Trennsäulen
52.1-52.8 entsprechen. Die Konzentrationsverteilungen
61, 62 geben also die jeweilige Konzentration 63 der ge-
lösten Substanz 3 in Abhängigkeit der Position 64 im
Trennsystem 51 an.
[0048] Zur Speisung der mobilen Phase 10, werden
der Feedstrom 6 und das Laufmittel 14 jeweils in jedem
Verfahrensschritt an unterschiedlichen Positionen in das
Trennsystem 51 zugeführt. Dies geschieht jeweils an un-
terschiedlichen Knotenpunkten 53.1-53.8 zwischen zwei
miteinander strömungsverbundenen Trennsäulen
52.1-52.8. Äquivalent werden Zielfraktion 8 und Rest-
fraktion 9 in jedem Verfahrensschritt an unterschiedli-
chen Positionen aus dem Trennsystem 51 ausge-
schleust. Auch dies geschieht stets an unterschiedlichen
Knotenpunkten 53.1-53.8 zwischen zwei miteinander
strömungsverbundenen Trennsäulen 52.1-52.8 entspre-
chend der lokalen Konzentration 63 der gelösten Sub-
stanzen 3 im Trennprofil 60.
[0049] Es wird angemerkt, dass die im Folgenden be-
schriebene Konfiguration des Verfahrens 101 rein bei-
spielhaft ist und lediglich der Veranschaulichung des Ver-
fahrensprinzips dient, wobei diese Konfiguration anhand

eines fiktiven Trennprofils 60 bzw. fiktiven Konzentrati-
onsverteilungen 61, 62 gewählt wurde. Die tatsächliche
Konfiguration, insbesondere die Positionen der Zufüh-
rung von Feedstrom 6 und Laufmittel 14 sowie der Aus-
schleusung von Zielfraktion 8 und Restfraktion 9, hängen
von der Art der Base 4 und den tatsächlichen Konzent-
rationen von Base 4 und Hemicellulosen 5 in der Ablauge
2 ab.
[0050] Fig. 2 stellt einen ersten Verfahrensschritt des
Verfahrens 101 dar, wobei der Feedstrom 6 am Knoten-
punkt 53.8 zwischen den Trennsäulen 52.8 und 52.1 zu-
geführt wird und das Laufmittel 14 am Knotenpunkt 53.4
zwischen den Trennsäulen 52.4 und 52.5 an die mobile
Phase 10 im Trennsystem 51 zugeführt wird. Während
Laufmittel 14 am Knotenpunt 53.4 an die mobile Phase
zugeführt wird, wird gleichzeitig am Knotenpunkt 53.6
zwischen den Trennsäulen 52.6 und 52.7 die Zielfraktion
8, welche die rückgewonnene alkalische Lösung 1 auf-
weist, aus der mobilen Phase 10 ausgeschleust. Äqui-
valent wird am Knotenpunkt 53.2 zwischen den Trenn-
säulen 52.2 und 52.3 die Restfraktion 9 aus der mobilen
Phase ausgeschleust, während der Feedstrom 6 am
Knotenpunkt 53.8 zugeführt wird. Das Laufmittel 14 ist
damit über die Trennsäulen 52.5 und 52.6 mit der Ziel-
fraktion 8 strömungsverbunden, und der Feedstrom ist
über die Trennsäulen 52.1 und 52.2 mit der Restfraktion
9 strömungsverbunden.
[0051] Die Entnahme der Zielfraktion 8 am Knoten-
punkt 53.6 findet an einer Position im Trennsystem 51
statt, an der gemäß der Konzentrationsverteilungen 61,
62 im Trennprofil 60 ausschließlich die Base 4 als gelöste
Substanz 3 in der mobilen Phase 10 vorliegt. Dies kann
im Trennprofil 60 als Bereich VI der mobilen Phase 10
identifiziert werden, welcher sich in der Trennsäule 52.6
befindet. Die Zielfraktion 8 besteht somit im Wesentli-
chen nur aus rückgewonnener alkalischer Lösung 1 mit
sehr hoher Reinheit. Auf der anderen Seite wird die Rest-
fraktion 9 am Knotenpunkt 53.2 entnommen, also an ei-
ner Position im Trennsystem 51, an der ausschließlich
Hemicellulosen 5 als gelöste Substanzen 3 in der mobi-
len Phase 10 vorliegen, wie dies aus dem Trennprofil 60
im Bereich II ersichtlich ist, welcher sich in der Trennsäule
52.2 befindet.
[0052] Am Ende des Verfahrensschrittes wird das Zu-
führen von Laufmittel 14 und Feedstrom 6 sowie die Ent-
nahme von Zielfraktion 8 und Restfraktion 9 beendet. Die
Zuführung und Entnahme rückt dann in Durchflussrich-
tung 54 im Trennsystem 51 jeweils um einen Knoten-
punkt 53.1-53.8 weiter.
[0053] In Fig. 3 ist das Verfahren 101 aus Fig. 2 in
einem weiteren Verfahrensschritt dargestellt, wobei die
Zuführung von Laufmittel 14 nun an Knotenpunkt 53.5
zwischen den Trennsäulen 52.5 und 52.6 erfolgt, die Zu-
führung von Feedstrom 6 an Knotenpunkt 53.1 zwischen
den Trennsäulen 52.1 und 52.2 erfolgt, die Entnahme
von Zielfraktion 8 an Knotenpunkt 53.7 zwischen den
Trennsäulen 52.7 und 52.8 erfolgt und die Entnahme von
Restfraktion 9 an Knotenpunkt 53.3 zwischen den Trenn-
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säulen 52.3 und 52.4 erfolgt. Damit wurden Zufuhr und
Entnahme gegenüber dem ersten Verfahrensschritt in
Fig. 2 um jeweils einen Knotenpunkt 53.1-53.8 weiterge-
rückt.
[0054] Durch den kontinuierlichen Fluss an mobiler
Phase 10 in Durchflussrichtung 54 hat sich während des
ersten Verfahrensschritts auch das Trennprofil 60 um im
Trennsystem 51 weiterbewegt, was in Fig. 3 an dem ver-
änderten Trennprofil 60’ mit den veränderten Konzent-
rationsverteilungen 61’, 62’ der Hemicellulosen 5 und Ba-
se 4 erkennbar ist. Der zur Entnahme von Zielfraktion 8
aus der mobilen Phase 10 vorgesehen Bereich VI ist nun
um einen Bereich auf Bereich VII weitergerückt, welcher
sich entsprechend dem Trennprofil 60’ in der Trennsäule
52.7 befindet. Durch das Weiterrücken der Entnahme
von Zielfraktion 8 auf Knotenpunkt 53.7 kann also im
zweiten Verfahrensschritt wiederum eine mobile Phase
10 als Zielfraktion 8 entnommen werden, die im Wesent-
lichen nur die Base 4 als gelöste Substanz 3 aufweist
und eine rückgewonnene alkalische Lösung 1 mit hoher
Reinheit ist. Ebenso wurde die Entnahme von Restfrak-
tion 9 um einen Knotenpunkt 53.1-53.9 weitergerückt,
womit wiederum eine mobile Phase 10 als Restfraktion
9 entnommen wird, die im Wesentlichen nur Hemicellu-
losen 5 als gelöste Substanz 3 aufweist.
[0055] Nach Beendigung des zweiten Verfahrens-
schritts wird die Zuführung und Entnahme dann wieder
in Durchflussrichtung 54 im Trennsystem 51 jeweils um
einen Knotenpunkt 53.1-53.8 weitergerückt. Dies kann
solange mit weiteren Verfahrensschritten wiederholt
werden, bis die Konfiguration des ersten Verfahrens-
schrittes in Fig. 2 wieder erreicht wird, womit ein vollstän-
diger Zyklus des Verfahrens abgeschlossen ist. Die wei-
teren Verfahrensschritte wurden in den Figuren nicht nä-
her dargestellt. Anschließend kann ein neuer Zyklus mit
dem ersten Verfahrensschritt wie oben beschrieben be-
gonnen werden. Es können beliebig viele Zyklen anein-
ander folgen.
[0056] In Fig. 4 ist ein Verfahren 102 gemäß einer wei-
teren Ausführungsform der Erfindung gezeigt, welches
das in den Fig. 2 und 3 beschriebene Verfahren 101 er-
weitert. Das Verfahren 102 weist identisch zum Verfah-
ren 101 ein SMB-Chromatographieverfahren 50 auf. Die
oben angeführte Beschreibung für das Verfahren 101 gilt
demnach äquivalent für das Verfahren 102. Zusätzlich
wird im Verfahren 102 der Feedstrom 6 vor dem Zuführen
an das Trennsystem 51 über eine Nanofiltration 70, und
über eine der Nanofiltration 70 vorgeschaltete Vorfiltra-
tion 80 geführt. Die Ablauge 2 im Feedstrom 6 wird dabei
der Vorfiltration 80 als Feed 81 zugeführt, wobei grobe
Verunreinigungen 84 als Retentat 83 aus dem Feed-
strom 6 entfernt werden. Das Permeat 82 der Vorfiltration
80 wird dann als Feed 71 der Nanofiltration 70 zugeführt,
wobei ein Retentat 73 mit einem Hemicellulosen-Rest
74, welcher eine hohe Hemicellulosen-Konzentration
aufweist, ausgeschieden wird. Das Permeat 72 der Na-
nofiltration 70 weist also bereits eine deutlich reduzierte
Hemicellulosen-Konzentration als die Ablauge 2 auf und

kann so die Last an Hemicellulosen 5 im SMB-Chroma-
tographieverfahren 50 deutlich reduziert werden. Das
Permeat 72 kann dann als gereinigte Ablauge 2’ im Feed-
strom 6 in einem ersten Verfahrensschritt - wie für Fig.
2 beschrieben - am Knotenpunkt 53.8 in das Trennsys-
tem 51 zugeführt werden.
[0057] In einer weiteren Ausführungsform des Verfah-
rens 102 kann auf den Einsatz einer Vorfiltration 80 ver-
zichtet werden und die Ablauge 2 im Feedstrom 6 direkt
als Feed 71 an die Nanofiltration 70 zugeführt werden.
[0058] Zusätzlich wird das Lösungsmittel 13 im Lauf-
mittel 14 vor dessen Zuführen an das Trennsystem 51
im Trennverfahren 50 über eine Entgasungseinrichtung
90 geführt. Wie in Fig. 4 dargestellt wird das Lösungs-
mittel 13 in der Entgasungseinrichtung 90 über eine gas-
durchlässige Membran 91 geführt, welche unter Vakuum
92 steht. Dabei werden die im Lösungsmittel 13 gelösten
Gaskomponenten 93, im Besonderen O2 und CO2, aus
diesem entfernt. Das entgaste Lösungsmittel 13’, wel-
ches somit im Wesentlichen frei von Gaskomponenten
13’ ist, wird danach an das Trennsystem 51 als Laufmittel
14 zugeführt. Dies ist in Fig. 4 - analog zu dem in Fig. 2
dargestellten ersten Verfahrensschritt - als Zuführung
am Knotenpunkt 53.4 in das Trennsystem 51 dargestellt.
Alternativ kann die Entgasungseinrichtung 90 auch jede
andere Vorrichtung sein, welche eine Entfernung der
Gaskomponenten 93 aus dem Lösungsmittel 13 ermög-
licht.
[0059] In einer weiteren Ausführungsform des Verfah-
rens 102, welche in den Figuren nicht näher dargestellt
ist, wird der Feedstrom 6 anstelle des SMB-Chromato-
graphieverfahrens 50 an ein chromatographisches
Trennverfahren 7, gemäß der ersten in Fig. 1 dargestell-
ten Ausführungsform des Verfahrens 100, zugeführt und
über dieses in Zielfraktion 8 und Restfraktion 9 aufge-
trennt.
[0060] In Fig. 5 ist ein erfindungsgemäßes Verfahren
200 zur Herstellung regenerierter cellulosischer Form-
körper 201 gezeigt. Bei dem Verfahren 200 handelt es
sich insbesondere um ein Viskose- oder Modalverfahren
zur Herstellung von Viskose- oder Modalfasern 202. In
dem Verfahren 200 wird ein Cellulose aufweisender Aus-
gangsstoff 203 in einer Behandlungsstufe 210 mit einer
wässrigen alkalischen Behandlungslösung 205 behan-
delt. Das Behandeln des Ausgangsstoffs 203 ist dabei
ein Alkalisieren, wobei ein Zellstoff 204 als Cellulose auf-
weisender Ausgangsstoff 203 in einer Alkalisierungsstu-
fe 211 mit Natronlauge 206 als Behandlungslösung 205
alkalisiert wird um einen alkalisierten Zellstoff (eine Al-
kalicellulose) 208 als behandelten Ausgangsstoff 207 zu
erhalten. In einem weiteren Schritt wird durch ein Abtren-
nen 220 die Behandlungslösung 205 wieder von dem
behandelten Ausgangsstoff 207 entfernt bzw. getrennt,
wodurch eine mit Hemicellulosen 5 verunreinigte Ablau-
ge 2 erhalten wird. In dem Viskose- bzw. Modalverfahren
200 ist das Abtrennen 220 ein Abpressen 221, wobei
durch das Abpressen 221 des alkalisierten Zellstoffs 208
die überschüssige Natronlauge 206 als Presslauge 209
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anfällt, welche aus dem Zellstoff 204 gelöste Hemicellu-
losen 5 enthält und die Ablauge 2 bildet.
[0061] Nachfolgend wird die abgepresste Alkalicellu-
lose 214 in einer Reife- und Lösestufe 240 zu einer Vis-
kose 215 weiterverarbeitet. In der Reife- und Lösestufe
240 wird die abgepresste Alkalicellulose 214 in ein Cel-
lulosederivat, beispielsweise Cellulosexanthogenat, um-
gewandelt und danach in einem Lösungsmittel, bei-
spielsweise Natronlauge, gelöst um die verspinnbare
Viskose 215 zu erhalten. Die Viskose 215 wird dann in
einer Extrusionsstufe 250 zu den regenerierten cellulo-
sischen Formkörpern 201, insbesondere den Viskosefa-
sern 202, ausgesponnen.
[0062] Die beim Abpressen 221 des alkalisierten Zell-
stoffs 208 als Ablauge 2 anfallende Presslauge 209 wird
einer Rückgewinnungsstufe 230 zugeführt, um aus der
Ablauge 2 die alkalische Lösung 1 rückzugewinnen. Die
Rückgewinnungsstufe 230 weist ein erfindungsgemä-
ßes Verfahren 100 auf, welchem die Ablauge 2 als Feed-
strom 6 zugeführt und dabei in eine Zielfraktion 8 und
eine Nebenfraktion 9 aufgetrennt wird. Aus der Zielfrak-
tion 8 wird eine rückgewonnene alkalische Lösung 1, also
rückgewonnene Natronlauge, erhalten, welche wieder-
um in dem Verfahren 200 zur erneuten Verwendung zur
Alkalisierung von Zellstoff 204 an die Alkalisierungsstufe
211 zugeführt wird. Alternativ oder zusätzlich kann in ei-
ner weiteren Ausführungsform der Erfindung die rückge-
wonnene alkalische Lösung 1 auch zur Lösung eines
Cellulosederivats und zur Herstellung der Viskose 215
an die Lösestufe 240 zugeführt werden.
[0063] In einer weiteren Ausführungsform des Verfah-
rens 200 zur Herstellung regenerierter cellulosischer
Formkörper 201 welche in den Figuren nicht näher dar-
gestellt wurde, weist die Rückgewinnungsstufe 230 ein
Verfahren 101 auf, um die Presslauge 209 in Zielfraktion
8 und Nebenfraktion 9 aufzutrennen. In wieder einer wei-
teren Ausführungsform weist die Rückgewinnungsstufe
230 ein Verfahren 102 auf. Die eingesetzte Natronlauge
206 kann somit in einem Kreislauf 260 geführt werden
und stets wieder als rückgewonnene alkalische Lösung
1 erhalten und erneut verwendet werden.
[0064] In Fig. 6 ist ein erfindungsgemäßes Verfahren
300 zur Herstellung eines Zellstoffs (Zellstoffverfahren)
301 gezeigt. Bei dem Verfahren 300 handelt es sich ins-
besondere um ein Verfahren zur Herstellung eines Che-
miezellstoffs 302, welcher sich als Ausgangsmaterial zur
Herstellung von regenerierten cellulosischen Formkör-
pern eignet. Ein solcher Chemiezellstoff 302 wird oftmals
auch als Dissolving Pulp oder Dissolving Wood Pulp
(DWP) bezeichnet. Im Rahmen des Verfahrens 300 wird
ein Cellulose aufweisender Ausgangsstoff 303 in einer
Behandlungsstufe 310 mit einer wässrigen alkalischen
Behandlungslösung 305 behandelt. Das Behandeln des
Ausgangsstoffs 303 ist in dem Zellstoffverfahren 300 ein
chemisches Entfernen von Hemicellulosen 5 in einer Ex-
traktionsstufe 311 als Behandlungsstufe 310, wobei eine
Zellstoff-Vorstufe 304 als Cellulose aufweisender Aus-
gangsstoff 303 in einer Extraktionsstufe 311 mit einer

Natronlauge 306 enthaltenden wässrigen Lösung als Be-
handlungslösung 305 behandelt wird und durch die Na-
tronlauge 306 die Hemicellulosen 5 aus der Zellstoff-Vor-
stufe 304 entfernt werden. Die Zellstoff-Vorstufe 304 ist
dabei vorzugsweise ein aus einer Kochstufe eines Zell-
stoffverfahrens erhaltener Zellstoff, welcher neben Cel-
lulose noch nicht-cellulosische Bestandteile, beispiels-
weise holzspezifische Verunreinigungen wie etwa Hemi-
cellulosen 5, enthält. Eine solche Zellstoff-Vorstufe 304
ist aufgrund der Verunreinigungen in der Regel nicht als
Ausgangsstoff 203 für die Produktion von cellulosischen
Formkörpern 201 gemäß einem Verfahren 200 (wie in
Fig. 5 gezeigt) geeignet. In einem weiteren Schritt wird
durch ein Abtrennen 320 die Behandlungslösung 305
wieder von dem behandelten Ausgangsstoff 307 entfernt
bzw. getrennt, wodurch eine mit Hemicellulosen 5 ver-
unreinigte Ablauge 2 erhalten wird. In dem Zellstoffver-
fahren 300 ist das Abtrennen 320 ein Waschen 321
und/oder Abpressen 321, wobei durch das Waschen
bzw. Abpressen 321 der behandelten Zellstoff-Vorstufe
308 die verunreinigte Extraktionslauge 309 anfällt, wel-
che aus der Zellstoff-Vorstufe 304 entfernte Hemicellu-
losen 5 aufweist und die Ablauge 2 bildet.
[0065] In einem nachfolgenden Verfahrensschritt wird
der Cellulose-Rückstand 214, welcher als Cellulose auf-
weisender Rest beim Abtrennen 320 des behandelten
Ausgangsstoffs 307 von der Extraktionslauge 309 anfällt,
in einer nachgelagerten Waschstufe 340 gewaschen und
schließlich der fertige Chemiezellstoff 302 erhalten. Wei-
tere optionale Aufbereitungsschritte sind zudem in an-
deren Ausführungsvarianten möglich, wurden in den Fi-
guren jedoch nicht näher dargestellt.
[0066] Die Extraktionslauge 309 fällt beim Abtrennen
320 von der behandelten Zellstoff-Vorstufe 308 als Ab-
lauge 2 an, und wird einer Rückgewinnungsstufe 330,
welche ein erfindungsgemäßes Verfahren 101 aufweist,
als Feedstrom 6 zugeführt und dabei in eine Zielfraktion
8 und eine Nebenfraktion 9 aufgetrennt. Äquivalent kann
in weiteren Ausführungsformen des Verfahrens 300 zur
Auftrennung des Feedstroms 6 in Zielfraktion 8 und Ne-
benfraktion 9 die Rückgewinnungsstufe 330 auch einen
Verfahren 100 oder ein Verfahren 102 aufweisen. Aus
der Zielfraktion 8 wird eine rückgewonnene alkalische
Lösung 1, also rückgewonnene Natronlauge 312, erhal-
ten, welche wiederum in dem Verfahren 300 zur erneuten
Behandlung der Zellstoff-Vorstufe 304 an die Extrakti-
onsstufe 311 zugeführt wird. Die eingesetzte Natronlau-
ge 306 wird somit in einem Kreislauf 360 als rückgewon-
nene Natronlauge 312 wieder erhalten und kann erneut
verwendet werden.

Beispiele

[0067] Im Folgenden wird die Erfindung anhand meh-
rerer Beispiele dargestellt.
[0068] In allen angeführten Beispielen wurden chro-
matographische Trennverfahren mit einer oder mehrerer
Trennsäulen vom Typ GE Healthcare XK 16/40 verwen-
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det. Als stationäre Phase in den Trennsäulen wurde ein
Kationentauscherharz auf Styrol-Divinylbenzol-Copoly-
mer-Basis der Type Finex CS11GC-320NA verwendet.

Beispiel 1:

[0069] In Beispiel 1 wurde ein chromatographisches
Trennverfahren mit einer einzelnen Trennsäule zur Auf-
trennung der Ablauge eingesetzt. Als Probe kam eine
mit Hemicellulosen verunreinigte Natronlauge aus einem
Viskoseverfahren als Ablauge zum Einsatz, aufweisend
einen Gehalt an NaOH von 63,1 g/kg und einen Gehalt
an organischem Kohlenstoff (TOC) von 22,8 g/kg. Die
Temperatur während des Trennverfahrens in der Trenn-
säule wurde auf 40 °C gehalten. Als Laufmittel bzw. Lö-
sungsmittel wurde für die Trennungen eine wässrige Na-
tronlauge-Lösung mit einem NaOH-Gehalt von 24,4 g/kg
verwendet. Die Flussrate des Laufmittels durch die
Trennsäule betrug 10 ml/min. Es wurde 1 ml der Probe
als Feedstrom zur mobilen Phase zugegeben und nach
einer definierten Zeit im Abstand von jeweils 20 Sekun-
den die Zusammensetzung der mobilen Phase (Trenn-
profil) ermittelt. In Fig. 7 ist das Trennprofil 400 in der
mobilen Phase in Abhängigkeit der Zeit 410 dargestellt.
Dabei zeigen die Kurven 421, 422 den Brechungsindex
bzw. die UV-Vis Absorption der mobilen Phase in will-
kürlichen Einheiten 420 als Funktion der Zeit 410. Die
Kurve 421 zeigt dabei die relative Veränderung des Bre-
chungsindex, währen die Kurve 422 die Veränderung der
Absorption der mobilen Phase bei einer Wellenlänge von
250 nm zeigt. Sowohl Brechungsindex 412 als auch UV-
Vis Absorption 422 zeigen dabei jeweils Maxima 425,
426 zu den Zeitpunkten 411 und 412. Die Kurve 431 zeigt
zudem den Gehalt an organischem Kohlenstoff (TOC)
430 als Funktion der Zeit 410. Aus dem TOC-Gehalt in
Kurve 431 wird ersichtlich, dass die gesamte organische
Fracht im Maximum 435 im Wesentlichen ausschließlich
zeitlich mit dem Maximum 425 in Brechungsindex und
Absorption der Kurven 421, 422 zum Zeitpunkt 411 zu-
sammenfällt. Das Maximum 425 entspricht demnach ei-
ner hohen Konzentration an Hemicellulosen und ande-
ren organischen Verunreinigungen in der mobilen Pha-
se, während das Maximum 426 einer hohen Konzentra-
tion an NaOH in der mobilen Phase entspricht. Das
Trennprofil 400 kann daher in zeitlich in zwei Fraktionen
451, 452 getrennt werden, wobei bis zum Trennungs-
zeitpunkt 450 die Restfraktion 451, welche die Hemicel-
lulosen enthält, und ab dem Trennungszeitpunkt 450 die
Zielfraktion 452, welche die rückgewonnene Natronlau-
ge enthält, aus der mobilen Phase entnommen werden.
Die NaOH-Konzentration in der entnommenen Zielfrak-
tion betrug schließlich 27,5 g/kg, während der TOC-Ge-
halt bei kleiner gleich 0,1 g/kg lag. Die Restfraktion ent-
hielt schließlich deutlich über 90% der organischen Kom-
ponenten, einschließlich β- und γ-Hemicellulosen. Die so
rückgewonnene alkalische Lösung (Natronlauge) weist
eine hohe Reinheit auf, liegt jedoch in verdünnter Form
vor. Nach einem Aufkonzentrierungsschritt kann die Na-

tronlauge wieder als Alkalisierungs- oder Löselauge in
dem Viscoseverfahren verwendet werden.

Beispiel 2:

[0070] Gemäß Beispiel 2 wurde ein SMB-Chromato-
graphieverfahren als Trennverfahren mit einem Trenn-
system bestehend aus vier Trennsäulen in Serie zur Auf-
trennung der Ablauge eingesetzt. Die Ablauge war eine
mit Hemicellulosen verunreinigte Natronlauge, mit einem
Gehalt an NaOH von 173 g/kg und einem TOC-Gehalt
von 12,9 g/kg, welche als Presslauge in einem Viskose-
verfahren erhalten wurde. Als Laufmittel wurde eine
wässrige Natronlauge-Lösung mit einem NaOH-Gehalt
von 15 g/kg eingesetzt. Laufmittel und Feedstrom (Ab-
lauge) wurden kontinuierlich an das Trennsystem zuge-
führt und in Zielfraktion und Restfraktion aufgetrennt. Auf
die Zielfraktion entfielen insgesamt 75 % des Gesamt-
volumenstroms, während die Restfraktion mit 25 % ent-
nommen wurde. Die gewonnene Zielfraktion hatte dem-
nach einen NaOH-Gehalt von 98 g/kg und einen TOC-
Gehalt von 0,3 g/kg. Die rückgewonnene Natronlauge
lag somit in wesentlich höherer Konzentration als in Bei-
spiel 1 vor und kann ohne weitere Aufkonzentrierungs-
schritte wieder als Alkalisierungs- oder Löselauge im Vis-
coseverfahren eingesetzt werden.

Beispiel 3:

[0071] In Beispiel 3 wurde äquivalent zu Beispiel 2, ein
SMB-Chromatographieverfahren als Trennverfahren mit
einem Trennsystem mit vier Trennsäulen verwendet. Es
wurde die gleiche Ablauge mit einem Gehalt von 173
g/kg NaOH und einem TOC-Gehalt von 15,1 g/l als Feed-
strom zugeführt. Hierbei entfielen auf die Zielfraktion ins-
gesamt 38 % des Gesamtvolumenstroms, während die
Restfraktion 62 % ausmachte. Die gewonnene Zielfrak-
tion wies einen NaOH-Gehalt von 180 g/kg und einen
TOC-Gehalt von 0,1 g/kg auf.

Beispiel 4:

[0072] In Beispiel 4 wurde wiederum als chromatogra-
phisches Trennverfahren ein SMB-Chromatographie-
verfahren mit einem Trennsystem bestehend aus vier
Trennsäulen verwendet. Als Ablauge wurde eine mit γ-
Hemicellulosen verunreinigte Natronlauge mit einem Na-
OH-Gehalt von 165 g/kg und einem TOC-Gehalt von 5,1
g/kg verwendet. Als Laufmittel wurde entionisiertes Was-
ser verwendet. Laufmittel und Ablauge als Feedstrom
wurden kontinuierlich an die mobile Phase ins Trennsys-
tem zugeführt. Es wurde eine Zielfraktion als 36 %-iger
Anteil vom Gesamtvolumenstrom gewonnen (Restfrak-
tion 64 %), deren NaOH-Gehalt 181 g/kg und deren TOC-
Gehalt 0,08 g/kg betrug. Die rückgewonnene alkalische
Lösung (Natronlauge) konnte ohne weitere Aufberei-
tungsschritte als Alkalisierungslauge in einer Alkalisie-
rungsstufe im Viskoseverfahren eingesetzt werden.
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Beispiel 5:

[0073] In Beispiel 5 wurde ebenso zur Auftrennung des
Feedstroms in Ziel- und Restfraktion ein SMB-Chroma-
tographieverfahren mit einem Trennsystem bestehend
aus vier Trennsäulen verwendet. Als Ablauge wurde eine
mit Hemicellulosen verunreinigte Extraktionslauge aus
einer Kaltalkaliextraktion (Extraktionsstufe) eines sauer-
stoffgebleichten Hartholzsulfatzellstoffes verwendet,
welche einen NaOH-Gehalt von 97 g/kg und einen TOC-
Gehalt von 31,4 g/kg enthielt. Als Laufmittel wurde wie-
derum eine NaOH-Lösung mit 20 g/kg NaOH kontinuier-
lich an die mobile Phase zugeführt. Die gewonnene Ziel-
fraktion, welche 87 % vom Gesamtvolumenstrom aus-
machte (Restfraktion 13 %), hatte dabei einen NaOH-
Gehalt von 57 g/kg und einen TOC-Gehalt von 0,7 g/kg.
Diese rückgewonnene alkalische Lösung kann nach ei-
nem optionalen Aufkonzentrierungsschritt erneut in ei-
nem Zellstoffverfahren (etwa als Extraktionslauge) ein-
gesetzt werden.

Patentansprüche

1. Verfahren zur Rückgewinnung von alkalischer Lö-
sung (1) aus einer mit Hemicellulosen (5) verunrei-
nigten Ablauge (2), bei dem die Ablauge (2) als Feed-
strom (6) über ein Trennverfahren (7, 50) in zumin-
dest eine alkalisch angereicherte Zielfraktion (8),
und zumindest eine Hemicellulosen (5) aufweisende
Restfraktion (9) aufgetrennt wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Trennverfahren (7, 50) ein chro-
matographisches Trennverfahren (7, 50) ist und der
Feedstrom (6) darin als Teil einer mobilen Phase
(10) durch eine alkalibeständige stationäre Phase
(11) geführt wird, um diesen in die Zielfraktion (8)
und die Restfraktion (9) aufzutrennen.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die alkalibeständige stationäre Pha-
se (11) ein lonentauscherharz (15), insbesondere
ein Kationentauscherharz (15), aufweist.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Kationentauscherharz (15) aus-
gewählt ist aus der Gruppe enthaltend sulfonierte
Polystyrol-Divinylbenzol-Harze.

4. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dass ein flüssiges Lö-
sungsmittel (13) als Laufmittel (14) an die mobile
Phase (10) zugeführt wird, in welchem die mit He-
micellulosen (5) verunreinigte Ablauge (2) zumin-
dest teilweise lösbar ist.

5. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, dass in dem chromatogra-
phischen Trennverfahren (50), insbesondere in dem

SMB-Chromatographieverfahren (50), die mobile
Phase (10) durch ein Trennsystem (51) mit mehre-
ren seriell miteinander strömungsverbundenen
Trennsäulen (52.1, 52.2, 52.3, 52.4, 52.5, 52.6, 52.7,
52.8) geführt wird, wobei das Trennsystem (51) ins-
besondere einen geschlossenen Kreislauf bildet und
wobei insbesondere die mobile Phase (10) zumin-
dest teilweise mehrmals in dem Trennsystem (51)
zirkuliert.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Laufmittel (14) bzw. der Feed-
strom (6) jeweils an unterschiedlichen Positionen,
insbesondere an Knotenpunkten (53.1, 53.2, 53.3,
53.4, 53.5, 53.6, 53.7, 53.8), zwischen zwei mitein-
ander strömungsverbundenen Trennsäulen (52.1,
52.2, 52.3, 52.4, 52.5, 52.6, 52.7, 52.8) in das Trenn-
system (50) zugeführt werden und die Zielfraktion
(8) bzw. die Restfraktion (9) jeweils an unterschied-
lichen Positionen zwischen zwei miteinander strö-
mungsverbundenen Trennsäulen (52.1, 52.2, 52.3,
52.4, 52.5, 52.6, 52.7, 52.8) aus dem Trennsystem
(50) ausgeschleust werden.

7. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 6, da-
durch gekennzeichnet, dass der Feedstrom (6) vor
dessen Zuführen zum chromatographischen Trenn-
verfahren (50) über eine Nanofiltration (70) geführt
wird, worin dieser in ein alkalisches Permeat (72)
und in ein mit Hemicellulosen (5) angereichertes Re-
tentat (73) aufgetrennt wird, wobei das Permeat (72)
oder das Retentat (73) als Feedstrom (6) der mobilen
Phase (10) des chromatographischen Trennverfah-
rens (50) zugeführt wird.

8. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 7, da-
durch gekennzeichnet, dass der Feedstrom (6) vor
dessen Zuführen zum chromatographischen Trenn-
verfahren (50) über eine Vorfiltration (80) geführt
wird um ungewünschte Partikel (84) und/oder Ver-
unreinigungen (84) zu entfernen.

9. Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, dass vor dessen Zuführen
zum chromatographischen Trennverfahren (50) das
Lösungsmittel (13) über eine Entgasungseinrich-
tung (90) geführt wird um Gaskomponenten (93) aus
dem flüssigen Lösungsmittel (13) zu entfernen.

10. Verfahren, bei dem ein Cellulose aufweisender Aus-
gangsstoff (203, 303) in einem ersten Schritt (210)
mit einer wässrigen alkalischen Behandlungslösung
(205, 305) behandelt wird und in einem weiteren
Schritt (220) eine mit Hemicellulosen (5) verunrei-
nigte Ablauge (2) aus dem mit der Behandlungslö-
sung (205, 305) behandelten Ausgangsstoff (207,
307) erhalten wird, wobei die Ablauge (2) als Feed-
strom (6) einem Verfahren (100, 101, 102) nach ei-
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nem der Ansprüche 1 bis 9 zugeführt wird und dabei
eine rückgewonnene alkalische Lösung (1) aus der
Zielfraktion (8) erhalten wird.

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Verfahren (200) ein Verfahren
zur Herstellung regenerierter cellulosischer Form-
körper (201) ist, wobei der Cellulose aufweisende
Ausgangsstoff (203) ein Zellstoff (204), insbesonde-
re ein Chemiezellstoff (204), ist.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Verfahren (200) ein Viskose-
oder Modalverfahren ist, und dass die Behandlung
(210) eine Alkalisierung (211) des Ausgangsstoffs
(203) zum Erhalten von Alkalicellulose (208) um-
fasst, wobei die Behandlungslösung (205) Natron-
lauge (206) aufweist.

13. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Verfahren (300) ein Verfahren
zur Herstellung eines Zellstoffes (301), insbesonde-
re eines Chemiezellstoffes (302), ist, und dass die
Behandlung (310) ein chemisches Entfernen (311)
von Hemicellulosen (5) ist, wobei die Behandlungs-
lösung (305) eine Extraktionslauge (306) aufweist.

14. Verfahren nach einem der Ansprüche 10 bis 14, da-
durch gekennzeichnet, dass die rückgewonnene
alkalische Lösung (1) zur weiteren Behandlung (210,
310) des Ausgangsstoffs (203, 303) verwendet wird.
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