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(57) Abstract: The present invention relates to a process for obtain-
ing cellulose pulp from textiles, to the cellulose pulp obtained by
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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein
Verfahren zur Gewinnung von Zellstoff aus Textilien sowie den mit
den erfindungsgeméfen Verfahren gewonnenen Zellstoff und des-
sen Weiterverarbeitung sowie Verwendung,.
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Verfahren zur Gewinnung von Zellstoff aus Textilien

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Zellstoff aus
Textilien sowie den mit dem erfindungsgemafBen Verfahren gewonnenen Zellstoff

und dessen Weiterverarbeitung und Verwendung.

Die Wiederverwertung von wertvollen Rohstoffen wie Textilien, hat eine lange
Tradition, die ihren Anfang mit den sogenannten Lumpensammlern nahm, die
ihren Lebensunterhalt mit der Sammlung von alten Textilien bestritten. Das
Recyclen von Textilien ist inzwischen weitgehend industrialisiert und kann in
stoffliches Recycling, chemisches Recycling und thermisches Recycling unterteilt
werden, wobei die aus den Textilien wiedergewonnenen Rohstoffe breite
Anwendung, unter anderem als Rohstoffe flir die Textil- und Papierindustrie,
finden.

Trotz eines hohen recycelbaren Anteils, wird ein GroBteil der anfallenden
Alttextilien weiterhin deponiert oder verbrannt. Hier stellt sich das Problem, dass
ein hochwertiges Recyceln der Textilfasern schwierig und kostspielig ist. So beginnt
jeder Recyclingprozess zunachst mit der Sortierung. Die eigentliche Aufbereitung
richtet sich dann danach, ob die Stoffe wieder in der Textilindustrie verwendet
werden sollen ("Closed-Loop Recycling") oder ob die Stoffe in anderen Industrien
Anwendung finden sollen ("Open-Loop Recycling"). Hier liegt die Herausforderung
vor allem darin, den Anteil des "Closed-Loop Recycling" zu erhéhen, also die
Textilien so aufzuarbeiten, dass sie wieder in der Textilindustrie eingesetzt werden

kénnen.

Zwar weisen Textilien in der Regel einen hohen Gehalt an Baumwolle, also
Zellulose auf, allerdings ist diese meist gefarbt und mit synthetischen Fremdfasern
vermischt, so dass hier eine aufwendige Reinigung nétig ist, bevor die Zellulose in
einer Qualitat vorliegt, die eine Weiterverarbeitung erlaubt. Weiterhin ist
problematisch, dass sich die Kettenldangen der Zellulose bei jeder
Wiederaufarbeitung verklirzen, so dass die Fasern nach einigen Recyclingzyklen

nicht mehr fir die Weiterverarbeitung geeignet sind.

Im Stand der Technik sind eine Reihe von Verfahren zur Aufarbeitung von Textilien
bekannt, die den Fokus vor allem auf das "Open-Loop Recycling" legen, in dem die
Fasern fir die Weiterverwendung in der Papierindustrie aufbereitet werden. Vor
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diesem Hintergrund schlagt WO 2020/245053 ein Verfahren zum Herstellen eines
zellulosischen Papierstoffs vor, bei dem Alttextilien als Ausgangsstoff bereitgestellt
werden, wobei die Alttextilien Zellulose und nicht-zellulosische Fremdstoffe,
insbesondere synthetischen Kunststoff und/oder Metalloxide, aufweisen; die nicht-
zellulosischen Fremdfasern von der Zellulose zumindest teilweise abgereichert
werden, um einen abgereicherten Ausgangsstoff bereitzustellen und ein

zellulosischer Papierstoff aus dem abgereicherten Ausgangsstoff gebildet wird.

WO 2020/245058 beschreibt ein Verfahren zum kontinuierlichen Bereitstellen
eines aufbereiteten Zellulose-aufweisenden Ausgangsstoffs, insbesondere eines
Ausgangsstoffs zum Herstellen eines zellulosischen Formkdérpers, wobei das
Verfahren aufweist: Zufihren eines Zellulose-aufweisenden Ausgangsstoffs mit
einer vordefinierten  Zusammensetzung zu einer Reaktorvorrichtung;
kontinuierliches Aufbereiten des Zellulose-aufweisenden Ausgangsstoffs in der
Reaktorvorrichtung, um den aufbereiteten Zellulose-aufweisenden Ausgangsstoff
zu erhalten; und Abfihren des aufbereiteten Zellulose-aufweisenden

Ausgangsstoffs aus der Reaktorvorrichtung.

WO 2019/140245 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von Zellulose und/oder
Terephthalsdure aus einer Textilabfallmaterial, das Baumwolle und/oder eine
Mischung aus Baumwolle und Polyestermaterial enthalt. Das Textilabfallmaterial
wird mit subkritischem Wasser bei einer Temperatur von 105 bis 190 °C und einem
Druck von 40 bis 300 psi flur 0 bis 90 Minuten behandelt. Die so hergestellte
Zellulose weist einen Polymerisationsgrad von 150-2500 auf. Neben der Zellulose
werden geldste Terephthalsdaure und Ethylenglykol erhalten.

WO 2010/104458 betrifft ein Verfahren zur Herstellung von geformtem
Zellulosematerial aus Lignozellulose durch eine Abfolge von Trenn-, Auflésungs-
und Zelluloseformungsschritten.

US 2023/0124761 Dbeschreibt ein Verfahren zur Behandlung eines
Ausgangsmaterials, das zellulosehaltiges und nicht-zellulosehaltiges Material
umfasst, wobei das Verfahren unter anderem eine Vorbehandlung des
Ausgangsmaterials umfasst, die bewirken soll, dass die Viskositdt und das
durchschnittliche Molekulargewicht des zellulosehaltigen Materials verandert wird.
Bei der Vorbehandlung kann es sich beispielsweise um eine nicht-alkalische

Waschung, eine Enzymbehandlung, eine amorphe Phase-Wasser-Behandlung,
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eine Behandlung mit eine Quellmittel, eine Uberkritische CO2-Behandlung, eine
Bleichmittelbehandlung oder eine Behandlung mit einem organischen
Loésungsmittel handeln.

Die Zellulose aus Textilien wird meist in Form von Zellstoff wiedergewonnen, der
dann einer weiteren Verarbeitung, beispielsweise zu ldngeren Fasern oder Garnen
zugefuhrt wird. Trotz bestehender Vorschldge im Stand der Technik, besteht
weiterhin der Bedarf nach effizienten und nachhaltigen Recyclingverfahren flr
Textilien, insbesondere im "Closed-Loop Recycling", sodass der wiedergewonnene
Zellstoff vor allem wieder zu Textilien verarbeitet werden kann. Insbesondere
besteht Bedarf nach einem ganzheitlichen Ansatz, bei dem es nicht nur um die
Wiedergewinnung des Materials geht, sondern dies auch durch ein ressourcen- und

umweltschonendes Verfahren ermdglicht wird.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, diesem Bedarf zu begegnen und ein
ressourcen- und umweltschonendes Verfahren zur Gewinnung von Zellstoff aus

Textilien bereitzustellen.

Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren zur
Gewinnung von Zellstoff aus Textilien umfassend die Schritte:

a) Bereitstellen einer Ausgangstextilfasermischung umfassend Zellulosefasern und

Fremdfasern;

b) Separieren der Zellulosefasern und der Fremdfasern durch Behandlung mit

einem methanolischen Lésungsmittel; und

¢) Durchfuhren einer hydrothermalen Behandlung der Zellulosefasern unter Erhalt
des Zellstoffs.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung werden die Begriffe "Zellstoff" und
"Chemiezellstoff" (engl. dissolving pulp) synonym verwendet und bezeichnen
Zellulose, die in Form von kurzen Fasern oder Partikeln vorliegt. Unter diesen
Begriffen versteht der Fachmann im allgemeinen Zellulose, die als
Ausgangsmaterial fur die Herstellung von Zelluloseregeneraten dient, aus denen

Fasern wie Viskose oder Folien hergestellt werden kénnen.
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Unter "Zellulose" ist im Rahmen der vorliegenden Erfindung ein Polysaccharid zu
verstehen, das aus B-D-Glucoseeinheiten aufgebaut ist, die B-1,4-glykosidisch

miteinander verknupft sind.

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung hat sich Uberraschend gezeigt, dass mittels
des erfindungsgemaBen Verfahrens hochwertiger Zellstoff erhalten wird, der in
einer Vielzahl von Anwendungen zu neuen Produkten weiterverarbeitet werden

kann.

Als Quelle fir die Ausgangstextilfasermischung kommen im Rahmen der
vorliegenden Erfindung sowohl gebrauchte als auch nicht gebrauchte Textilien in
Frage, wie sie beispielsweise aus der Altkleidersammlung oder aus Resten bei der
Textil- und Kleiderherstellung erhalten werden. Bezliglich der
Ausgangstextilfasermischung sind dem erfindungsgemafBen Verfahren somit keine
Grenzen gesetzt. In einer bevorzugten AusflUhrungsform weist die
Ausgangstextilfasermischung einen Anteil von mindestens 10 Gew.-% an
natlrlichen Fasern, insbesondere Baumwollfasern auf, bezogen auf das

Gesamtgewicht der Ausgangstextilfasermischung.

Obwohl Textilien weiterhin zu einem groBen Anteil aus Zellulosefasern aufgebaut
sind, nimmt der Anteil an Fremdfasern immer weiter zu. In einer bevorzugten
Ausfihrungsform sind diese Fremdfasern ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
aus Polyester-Fasern, insbesondere Polyethylenterephthalat-(PET)-Fasern,
Polyether-Fasern, Polyurethan-Fasern, Polyamid-Fasern und Gemischen hiervon.

In einem ersten Schritt sieht das erfindungsgemafe Verfahren eine Separierung
der Ausgangstextilfasermischung zur Abreicherung des Anteils an Fremdfasern
vor. Hierzu wird die Ausgangstextilfasermischung einer Behandlung mit einem
methanolischen Ldésungsmittel unterzogen. Unter einem methanolhaltigen
Lésungsmittel wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung ein Lésungsmittel oder
Losungsmittelgemisch verstanden, dessen Hauptbestandteil Methanol ist.
Vorzugsweise betragt der Anteil an Methanol in dem methanolhaltigen
Loésungsmittel mindestens 50 Vol.-%, besonders bevorzugt mindestens 60 Vol.-%,
und insbesondere mindestens 80 Vol.-%, bezogen auf das Gesamtvolumen des
Loésungsmittels.
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Diese Behandlung wird vorzugsweise bei einer Temperatur von 160 bis 240 °C
und/oder bei einem Druck von 1,8 bis 8 MPa, besonders bevorzugt 170 bis 220 °C
und/oder bei einem Druck von 2,2 bis 5,8 MPa, insbesondere 180 bis 200 °C
und/oder einem Druck von 2,7 bis 4 MPa durchgefihrt. Als bevorzugte
Behandlungsdauer haben sich 1 bis 120 Minuten, vorzugsweise 1 bis 60 Minuten

oder 15 bis 120 Minuten, besonders bevorzugt 10 bis 90 Minuten herausgestellt.

Durch die Behandlung mit einem methanolischen L&sungsmittel kdénnen
insbesondere in der Ausgangstextilfasermischung enthaltene Polyester-Fasern
abgetrennt werden, wobei hier als haufigste Faserart PET-Fasern zu nennen sind.
Durch Behandlung der Ausgangstextilfasermischung unter den genannten
Bedingungen gelingt es, das PET auf schonende Weise wieder in seine Monomere
zu Uberfihren, die dann zur Herstellung von neuem PET eingesetzt werden
kédnnen. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird durch die Behandlung mit
methanolischem Loésungsmittel wird das PET vorteilhafterweise
Dimethylterephthalat als Monomer Uberfuhrt, das das dann wieder polymerisiert

oder anderen Anwendungen zugeflihrt werden kann.

Die Behandlung in Schritt b) des erfindungsgemdBen Verfahrens kann in
Gegenwart oder Abwesenheit eines Katalysators durchgefihrt werden. Als
Katalysatoren kénnen beispielsweise Zn(OAc). oder Natriummethanolat eingesetzt
werden. In einer alternativ bevorzugten Ausflihrungsform kann Schritt b) des
erfindungsgemafBen Verfahrens im Basischen durchgeflhrt werden, beispielsweise
durch Zugabe von NaOH oder KOH.

Bevorzugt wird Schritt b) des erfindungsgemaBen Verfahrens in Abwesenheit eines
Katalysators durchgefiihrt, insbesondere erfolgt keine aktive Zugabe eines
Katalysators. Der Verzicht auf den Katalysator bringt den Vorteil mit sich, dass
zum einen eine Verunreinigung der Fasern durch den Katalysator vermieden wird
und zum anderen keine weitere Salzfracht anfallt, wie sie sonst bei Abtrennung

des Katalysators entsteht.

Bei der Behandlung der Ausgangstextilfasermischung mit dem methanolischen
Lésungsmittel kann dieses sowohl flussig als auch dampfférmig vorliegen. Die
Behandlung mit einem dampfférmigen methanolischen Lésungsmittel hat den
Vorteil, dass auf diese Weise eine gréBere Menge an Textilfasern mit dem

Loésungsmittel in Kontakt gebracht werden kann und soO eine bessere
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Durchmischung auch bei langem Fasermaterial erfolgen kann. Entsprechend ist
eine Ausfihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens bevorzugt, in der die
Behandlung mit einem dampfférmigen methanolischen Lésungsmittel erfolgt.
Alternativ kann die Ausgangstextilfasermischung auch in dem L&sungsmittel
suspendiert werden, wodurch eine umfassende Benetzung der Fasern erreicht
wird. In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform liegt das methanolische

Lésungsmittel im Gleichgewicht von dampfférmig und fldssig vor.

Dem methanolischen Ldsungsmittel kénnen weitere Ldsungsmittel beigemischt
werden. Dieses weitere Lésungsmittel ist vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Wasser, Dichlormethan und Chloroform sowie Mischungen hiervon.
Fir den Fall, dass das methanolhaltige Ldsungsmittel weitere L&sungsmittel
aufweist, betragt deren Anteil vorzugsweise nicht mehr als 20 Vol.-%, bevorzugt
nicht mehr als 10 Vol.-% bezogen auf das Gesamtvolumen des Lésungsmittels.
In einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform wird ein Methanol-Wasser-
Gemisch verwendet, wobei der Wasseranteil vorzugsweise maximal bei 10

Volumen-% liegt, bezogen auf das Gesamtvolumen.

Das Separieren der Zellulosefasern aus der Ausgangstextilfasermischung in Schritt
b) des erfindungsgemadBen Verfahrens kann neben dem Abtrennen der
Fremdfasern weitere Reinigungsschritte umfassen. So kdnnen zu der
Ausgangstextilfasermischung in einer bevorzugten Ausflihrungsform weiterhin
Oxidationsmittel und/oder Metallkomplexbildner zugegeben werden. Auf diese
Weise kann ein Bleicheffekt der Zellulosefasern erreicht werden beziehungsweise
in der Ausgangstextilfasermischung eventuell anwesende metallische
Verunreinigungen entfernt werden. Das Oxidationsmittel ist bevorzugt ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Sauerstoff, Ozon und H:20:, wadhrend die
Metallkomplexbildner vorzugsweise von gegebenenfalls eingesetzten
Katalysatoren verschieden sind. Als Beispiele geeigneter Metallkomplexbildner
waren EDTA, DTPA, MGDA, EDDS, NTA, IDS zu nennen.

In einer alternativen Ausfihrungsform erfolgt die Behandlung in Schritt b) unter
Ausschluss von Sauerstoff. Auf dieser Weise kann das Risiko des unerwiinschten

Abbaus der in den Textilfasern enthaltenen Zellulosefasern minimiert werden.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform weist das erfindungsgemaBe Verfahren

einen Schritt auf, in dem die Ausgangstextilfasermischung gewaschen wird. Dieser
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Waschschritt schliet sich vorzugsweise an Schritt b) des erfindungsgemafien
Verfahrens an. Das Waschmedium ist vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Methanol, Ethanol, Chloroform, Dichlormethan, Ethylacetat, Wasser

und Mischungen hiervon.

Als weiteren Schritt sieht das erfindungsgemafe Verfahren die Durchfihrung einer
hydrothermalen Behandlung vor. In einer bevorzugten Ausfihrungsform erfolgt
diese Behandlung bei einer Temperatur von 130 bis 200 °C, vorzugsweise 160 bis
190 °C, und/oder einem Druck von 0,3 bis 1,6 MPa, vorzugsweise 0,6 bis 1,3 MPa.
Als bevorzugte Behandlungsdauer sind 1 bis 120 Minuten vorgesehen. Bei der
Behandlung kann das Wasser in fllissiger Phase oder dampfférmig oder als

Mischung daraus vorliegen.

Wie auch Schritt b) des erfindungsgemafBen Verfahrens, kann Schritt ¢) ebenfalls
in Abwesenheit oder Gegenwart eines Katalysators durchgefihrt werden, wobei
eine hydrothermale Behandlung in Abwesenheit eines Katalysators bevorzugt ist.
Wahrend herkémmliche Verfahren in der Regel Wasser und einen Katalysator wie
NaOH oder KOH verwenden, hat sich im Rahmen der vorliegenden Erfindung
Uberraschend gezeigt, dass das Verfahren auch ohne Katalysator wirtschaftlich
effizient ist und so den Vorteil hat, dass auf eine nachgelagerte Neutralisation und
den damit verbundenen Nachteilen wie weitere Salzladung oder der Einsatz

weiterer Chemikalien verzichtet werden kann.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens kann
vor und/oder nach Schritt ¢) ein Dampfdruckaufschluss durchgefuhrt werden. Auf
diese Weise kann die Oberflache der Fasern erhdéht werden, so dass eine

effizientere Behandlung erfolgen kann.

Im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens wurde Uberraschend gefunden,
dass sich eine vergleichsweise gro3e Menge an Zellulosefasern verarbeiten lasst,
sodass die eingesetzte Energie optimal genutzt werden kann. In einer bevorzugten
Ausflihrungsform betragt das Verhaltnis von Fasern zu Lédsungsmittel in Schritt b)

des erfindungsgemaBen Verfahrens ein 1:1 bis 1:20.

In einer weiterhin bevorzugten Ausfihrungsform betragt das Verhaltnis von Fasern

zu Wasser in Schritt ¢) des erfindungsgemafBen Verfahrens 1:1 bis 1:20.



WO 2025/032035 8 PCT/EP2024/072118

Textilien sind haufig gefarbt, was flir die Wiedergewinnung bedeutet, dass
wahrend des Recyclingprozesses ein Schritt des Entfarbens durchlaufen werden
muss, in dem die Farbstoffe, die an die Zellulosefasern gebunden sind, entfernt
oder farblos gemacht werden. Fir die Entfarbung stehen zwei Methoden zur
Verfligung, die oxidative und die reduktive Entfarbung. In einer bevorzugten
Ausfihrungsform des erfindungsgemafBen Verfahrens ist deshalb Schritt ¢) des
erfindungsgemaBen Verfahrens weiterhin eine reduktive und/oder oxidative
Behandlung der Zellulosefasern vorgelagert. Im Rahmen des erfindungsgemafen
Verfahrens hat sich die Entfarbung unter basischen Bedingungen und der
Hinzugabe von Oxidationsmitteln als die schonendere und damit bevorzugte
Methode erwiesen. Die Durchfihrung der Entfarbung unter basischen Bedingungen
mit einem Oxidationsmittel, beispielsweise mit Wasserstoffperoxid oder Ozon,
bietet den Vorteil, dass die Zellulosefaser mit weniger Beschadigung bei
gleichzeitigem guten Entfarbungsergebnis entfarbt werden kann. Der Schritt des
Entfarbens wird vorzugsweise bei einer Temperatur von 60 bis 180 °C in basischer
Umgebung vorgenommen. In einer bevorzugten Ausfihrungsform kann zum
weiteren Schutz der Zellulose und zur Reduktion des Metallgehalts ein geeigneter
Metallkomplexbildner wie EDTA, DTPA, MGDA, EDDS, NTA und/oder IDS und/oder
ein geeignetes Stabilisierungsmittel in Form eines Antioxidationsmittels wie

Propylgallat oder MgS04 hinzugefligt werden.

Alttextilien werden in der Regel geschreddert, so dass ihre Fasern in einer Vielzahl
unterschiedlicher Faserlangen vorliegen. Das erfindungsgemaéaBe Verfahren weist
eine hohe Toleranz gegenlber langen Fasern auf. Dennoch kann es in einigen
Anwendungen bevorzugt sein, die Fasern auf eine bestimmte Lange zu begrenzen,
beispielsweise um ein Verspinnen oder Verknoten der Fasern beim mechanischen
RUhren zu vermeiden. Daher ist eine Ausfuhrungsform des erfindungsgemafBen
Verfahrens bevorzugt, in der die Ausgangstextilfasermischung vor der Behandlung
in Schritt b) zerkleinert wird.

Damit der wiedergewonnene Zellstoff wieder zu Textilien verarbeitet werden kann,
wird eine bestimmte Kettenldnge der Zellulose bendtigt. Als MaB fir die
Kettenlange wird meist die intrinsische Viskositat angegeben, wobei der Wert der
intrinsischen Viskositat mit zunehmendem Abbau der Polymerkette sinkt, wobei
die intrinsische Viskositat als Durchschnittswert angegeben wird. Das
erfindungsgemafBe Verfahren erlaubt zwar eine Wiedergewinnung, ohne dass es
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zu einem signifikanten Abbau der Polymerketten kommt, dennoch kann es fur
bestimmte Anwendungen von Nutzen sein, eine Anpassung der intrinsischen
Viskositat vorzunehmen. Daher umfasst das erfindungsgemaBe Verfahren in einer
bevorzugten Ausfihrungsform weiterhin einen Schritt, in dem der Zellstoff mit
weiteren Zellulosefasern derart gemischt wird, dass die erhaltene Mischung einen
Zielwert der durchschnittlichen intrinsischen Viskositat aufweist. So kann in einer
bevorzugten Ausfuhrungsform beispielsweise der mittels des erfindungsgemaBen
Verfahrens erhaltene Zellstoff mit Zellulosefasern mit einer geringeren
intrinsischen Viskositat gemischt werden, um einen gewinschten Zielwert der

durchschnittlichen intrinsischen Viskositat zu erreichen.

Das erfindungsgemaéaBe Verfahren liefert qualitativ hochwertigen Zellstoff, der in
einer Reihe von Anwendungen weiterverarbeitet werden kann. Daher ist eine
Ausfihrungsform bevorzugt, in der der gewonnene Zellstoff einer weiteren
Verarbeitung zugefihrt werden, beispielsweise einer Weiterverarbeitung zu
Textilien oder Papier, insbesondere einer Weiterverarbeitung zu Textilfasern. Im
Bereich der Textilfertigung wird der regenerierte Zellstoff zu Spinnmasse
weiterverarbeitet, die als Ausgangsmaterial zur Herstellung von Zellulosefasern
und damit von Textilien dient. Insbesondere bezliglich Lagerung und Transport hat
es sich als vorteilhaft erwiesen, den Zellstoff in Form von Platten zur Verfigung zu
stellen. Daher ist eine Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens
bevorzugt, in der der gewonnene Zellstoff zu Platten gepresst wird.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist Zellstoff, der gemai dem
erfindungsgemafen Verfahren erhalten wird.

Der mittels des erfindungsgemaBen Verfahrens gewonnene Zellstoff ist
insbesondere flir die Weiterverarbeitung zu neuen Textilien bestimmt. Hierzu hat
es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn die Zellulose eine bestimmte Kettenléange
aufweist. Daher ist eine Ausfuhrungsform bevorzugt, in der der Zellstoff eine
intrinsische Viskositdt von mindestens 400 mL/g und/oder maximal 700 mL/g
aufweist, vorzugsweise von 450 bis 650 mL/g, weiter bevorzugt von 450 bis 580
mL/g, bestimmt gemaf ISO 5351:2010.

Der mittels des erfindungsgemafBen Verfahrens gewonnene Zellstoff zeichnet sich
durch eine hohe Reinheit aus. Hierbei hat sich lberraschend gezeigt, dass auch

ohne ein Entfarben der Fasern bereits eine deutliche Steigerung des Weil3grads
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erreicht werden kann. Daher ist eine Ausflihrungsform bevorzugt, in der der

Zellstoff einen WeilBgrad-Index nach ISO 11475 von mindestens 90 % aufweist.

Neben einem vorteilhaften Wei3grad zeichnet sich der erfindungsgemaéaBie Zellstoff
weiterhin durch einen niedrigen Gehalt an Fremdstoffen aus. So ist eine
Ausfihrungsform bevorzugt, in der der Zellstoff einen Gehalt an Eisen (Fe) von 10
mg/kg oder weniger aufweist. Vorzugsweise enthalt der erfindungsgemafe
Zellstoff weniger als 80 mg/kg SiO2 und/oder weniger als 80 mg/kg Calcium (Ca).
Der Aschegehalt, bestimmt bei 650 °C +/- 10 °C, betragt vorzugsweise 0,2 % oder

weniger.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendung des
mittels des erfindungsgemaBen Verfahrens gewonnenen Zellstoffs, insbesondere
zur Herstellung von Textilien und/oder Papier. FlUr diese Verwendung kann der
Zellstoff beispielsweise zu Fasern oder einer Pulpe weiterverarbeitet werden. In
einer alternativ bevorzugten Ausfuhrungsform dient der Zellstoff als
Ausgangsmaterial zur Herstellung von Zelluloseacetat, das beispielsweise zu Folien

weiterverarbeitet werden kann.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Zellulosefasern, die aus

dem erfindungsgemafBen Zellstoff gewonnen werden.

Die vorliegende Erfindung wird anhand der folgenden Beispiele und Figuren naher
erlautert, die jedoch keinesfalls als Einschrankung des Erfindungsgedanken zu

verstehen sind.

Beispiel 1:

Eine ungefarbte Ausgangstextilfasermischung umfassend Zellulose- und PET-
Fasern mit einem Verhaltnis von 80:20 wurde in Methanol suspendiert (2,5 g
Feststoff in 100 mL Methanol). Die Suspension wurde auf eine Temperatur von
170 bis 220 °C erwarmt, um das PET zu depolymerisieren. AnschlieBend wurden
die Zellulosefasern abfiltriert und getrocknet. Die so erhaltenen Zellulosefasern
wurden in Wasser suspendiert und auf eine Temperatur von 160 bis 190 °C erhitzt.
AnschlieBend wurde der so erhaltene Zellstoff abfiltriert, gewaschen und
getrocknet. Mittels FTIR-Spektroskopie war anschlieBend kein PET mehr
nachweisbar, was auf einen Restgehalt < 2 % hindeutet. Dies lie3 sich mit der
gravimetrischen Analyse bestatigen, welche im Rahmen der Messgenauigkeit einen



WO 2025/032035 11 PCT/EP2024/072118

vollstandigen Abbau des PET ergab. Der erhaltene Zellstoff hatte eine
durchschnittliche intrinsische Viskositat von 415 mg/L und wurde in einem
anschlieBenden Schritt mit weiterer Zellulose mit einer hdherer intrinsischen
Viskositat gemischt, um ein Endprodukt mit einer durchschnittlichen intrinsischen
Viskositat von 550 mL/g zu erhalten.

Die Aufarbeitung erfolgte ohne die aktive Zugabe eines Katalysators.
Beispiel 2:

Eine gefarbte Ausgangstextilfasermischung umfassend Zellulosefasern und PET-
Fasern in einem Verhaltnis von 50:50 wurde mit dampfformigem Methanol bei
einer Temperatur von 170 bis 220 °C behandelt um das PET zu depolymerisieren.
AnschlieBend wurden die gefarbten Zellulosefasern abgetrennt und getrocknet. Die
Zellulosefasern wurden mittels alkalischer Hydrolyse in einer wassrigen 1M KOH-
Lésung bei 90 bis 140 °C entfarbt und anschlieBend gewaschen und getrocknet.
Mittels FTIR-Spektroskopie war anschlieBend kein PET mehr nachweisbar, was auf
einen Restgehalt < 2 % hindeutet. Dies lieB3 sich mit der gravimetrischen Analyse
bestatigen, welche im Rahmen der Messgenauigkeit einen vollstéandigen Abbau des
PET ergab. Die entfarbten Zellulosefasern wurden bei einer Konzentration von 2 %
Faseranteil in Wasser suspendiert und auf eine Temperatur von 160 bis 190 °C
erhitzt. AnschlieBend wurde der so erhaltene Zellstoff abfiltriert, gewaschen und
getrocknet. Der erhaltene Zellstoff hatte eine durchschnittliche intrinsische
Viskositat von 418 mg/L.

Die Aufarbeitung erfolgte ohne die aktive Zugabe eines Katalysators.

Die Beispiele zeigen, dass mit Hilfe des erfindungsgemaBen Verfahrens
Textilabfalle auf wirtschaftliche und nachhaltige Weise zu hochwertigem Zellstoff

verarbeitet werden kénnen.

Figur 1 zeigt einen beispielhaften schematischen Ablauf des erfindungsgemaBen
Verfahrens. Die aufzuarbeitenden Textilabfalle kédnnen aus gesammelten und
sortierten Alttextilien wie sie Rahmen der Altkleidersammlung anfallen, stammen.
Diese Textilabfdlle werden geschreddert oder anderweitig zu einer
Ausgangstextilfasermischung zerkleinert. Zum Abtrennen von Fremdfasern wird
die Ausgangstextilfasermischung mit einem methanolischen Ldsungsmittel
behandelt (S1). Die abgetrennten Zellulosefasern kénnen optional entfarbt
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werden, bevor sie einer hydrothermalen Behandlung (S2) unterzogen werden. Der
so gewonnene Zellstoff kann dann Dbeispielsweise zu Zellulosefasern

weiterverarbeitet werden.
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Patentanspruche:

1. Verfahren zur Gewinnung von Zellstoff aus Textilien umfassend die Schritte:

a) Bereitstellen einer Ausgangstextilfasermischung umfassend

Zellulosefasern und Fremdfasern;

b) Separieren der Zellulosefasern und der Fremdfasern durch Behandlung

mit einem methanolhaltigen Lésungsmittel; und

¢) Durchfihren einer hydrothermalen Behandlung der Zellulosefasern unter
Erhalt des Zellstoffs.

2. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Behandlung in Schritt b) bei einer Temperatur von 160 bis 240 °C,
vorzugsweise 170 bis 220 °C, besonders bevorzugt 180 bis 200 °C,
und/oder einem Druck von 1,8 bis 8 MPa, vorzugsweise 2,2 bis 5,8 MPa,
besonders bevorzugt 2,7 bis 4 MPa, vorzugsweise flr eine Dauer von 1 bis
120 Minuten, vorzugsweise 1 bis 60 Minuten oder 15 bis 120 Minuten,

besonders bevorzugt 10 bis 90 Minuten, durchgefihrt wird.

3. Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Behandlung in Schritt b) in Gegenwart oder

Abwesenheit eines Katalysators durchgefthrt wird.

4, Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass das methanolische Ldsungsmittel flussig oder
dampfférmig oder einer Mischung daraus ist.

5. Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Ausgangstextilfasermischung einen Anteil an
natdrlichen Fasern, insbesondere Baumwollfasern, von mindestens 10
Gew.-% aufweisen, bezogen auf das Gesamtgewicht der
Ausgangstextilfasermischung.

6. Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Textilfasern aus Textilabfallen stammen.
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Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Anteil an Methanol an dem methanolhaltigen
Loésungsmittel in Schritt b) mindestens 50 Vol.-%, besonders bevorzugt
mindestens 60 Vol.-%, und insbesondere mindestens 80 Vol.-%, betragt,

bezogen auf das Gesamtvolumen des Lédsungsmittels.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Behandlung in Schritt ¢) bei einer Temperatur von
130 bis 200 °C, vorzugsweise 160 bis 190 °C, und/oder einem Druck von
0,3 bis 1,6 MPa, vorzugsweise 0,6 bis 1,3 MPa, und vorzugsweise flr eine
Dauer von 1 bis 120 Minuten durchgefuhrt wird.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Behandlung in Schritt ¢) in Gegenwart oder

Abwesenheit eines Katalysators durchgefthrt wird.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Behandlung in Schritt ¢) mittels flissigem Wasser

oder Wasserdampf oder einer Mischung daraus durchgefuhrt wird.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass in Schritt b) das Verhaltnis von Fasern zu
Loésungsmittel 1:1 bis 1:20 betragt und/oder dadurch gekennzeichnet, dass

Verhaéltnis von Fasern zu Wasser in Schritt ¢) 1:1 bis 1:20 betragt.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass Schritt ¢) des Verfahrens weiterhin eine reduktive
und/oder oxidative Behandlung vorgelagert ist.

Verfahren gemafB wenigstens einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass das Verfahren weiterhin einen Schritt der
Weiterverarbeitung des erhaltenen Zellstoffs umfasst.

Zellstoff erhalten nach einem Verfahren gemalB wenigstens einem der
Anspruche 1 bis 13.

Zellstoff gemaB Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass der Zellstoff
eine intrinsische Viskositat von mindestens 400 und/oder maximal 700 mL/g
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aufweist, vorzugsweise von 450 bis 600 mL/g, besonders bevorzugt 450 bis
580 mL/g, bestimmt gemal ISO 5351:2010.

Zellstoff gemaB wenigstens einem der Anspriche 14 oder 15, dadurch
gekennzeichnet, dass der Zellstoff einen WeiBgrad von 90% aufweist,
bestimmt gemai ISO 11475.

Verwendung von Zellstoff gemal wenigstens einem der Anspriche 14 bis

16 zur Herstellung von Textilien und/oder Papier und/oder Zelluloseacetat.

Zellulosefasern, hergestellt aus einem Zellstoff gemal wenigstens einem der
Ansprliche 14 bis 16.
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