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Titel der Brfindung

Verfahren zur Regenerierung von Kationenaustauschern bei
der Zinkriickgewinnung aus mit grenzflichenakiiven Stoffen
belasteten Abwissern der Regeneratfaserstoffherstellung
auf Viskosebasis

Anwendungsgebiete der Erfindung

Die Erfindung ist bei allen Verfahren der Zinkriickgewinnung
mittels Kationenaustauschern aus schwach sauren bzw. neu=
tralen verdiinnten Zinkltsungen, vorzugsweise aus der Rege-
neratfaserstoffherstellung auf Viskosebagis, in Gegenwart
grenzfléchenaktiver Stoffe z,B, Modifikatoren, anwendbar;

Charakteristik der bekannten technischen ILSsungen

Eine Zinkriickgewinnung durch Auffangen von Zinkionen aus
neutralen bis schwach sauren Losungen durch Adsorption an
Kationsaustauschern, (im Folgenden Ionsnaustauscher) die
durch Sturebehandlung in die H'-Form iiberfiihrt worden
sind, ist allgemein bekannt. Dabei werden die Zinkionen
aus neutralen bis schwach sauren Fliissigksiten durch den
Tonenaustauscher adsorbiert und nach 4bsittigung des
Ionenaustauschers durch Beschicken mit stirker sauren
LOsungen wieder entfernt, (Die zinkhaltigen Eluate werden
gesammelt und weiterverweriet)



-2- 434189 (

Nachdem der Ionenaustauscher mit Wasser siure- und salzfrei
gewaschen wurde, steht er fiir eine erneute Zinkadsorption
zur Verfiigunge

Die Abwidsser des Viskoseprozesses enthalten jedoch auBer
Zinkionen noch Begleitstoffe, die den beschrisbenen Vor=-
gang beeinflussen, So wird durch grenzflichenaktive Stoffe
(Viskosemodifikatoren, Spinnbadzusatzmittel) die Zinkadsorp-
tion beeintréchtigti Beim Ionenaustausch werden nicht nur
Zinkionen, sondern auch diese Stoffe festgehalten; Bei der
Regenerierungsphase werden die Zinkionen herausgel®st, die

- grenzfldchenakiiven Stoffe bleiben zum iiberwiegenden Teil zu-
ricke Die Reaktionsfzhigkeit des Iomenaustauschers fiir Zink-
ionen verringert sich stark, Bei erneutem Rilckgewinnungsvor-
gang steht der Ionenaustauscher nur noch mit verminderter
Aufnahmefghigkeit zux Vérfﬁgung; Die Folge ist eine Ver-~
ringerung des Wirkungsgrades, so daB die Rentabilitdt des
Rlickgewinnungsverfahrens nicht mehr gewdhrleistet ist, da
die Austauschers#ulen in kiirzeren Zeitriumen mit frischem
Ionenaustauscher zu versehen sind,

Bei einer Durchfijhrung der Regenerierung entsprechend ¢SP
136 147, wonach als Regenerierungsfliissigkeit Spinnmbad
anstelle Schwefels#ure angewandt wird, erhoht sich der An-
teil der grenzflichenaktiven Stoffe, wodurch das Riickge=-
winnungsverfahren noch unrentabler wird,

ziel der Exrfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur verbesgerien
Regenerierung des Ionenaustauschers zu entwickeln, wodurch
dieser nach der Regenerierung wieder mit srhohter Kapazi-
tat fir die Zinkriickgewinnung bersit steht und lénger ver-
wendungsfhig bleibt, Die Kosten fiir stindige Neuanschaf-
fung von Ionenaustauscher und der Arbeitsaufwand Tiir das
Fillen der Austauschersiulen entfallen, Die Zinkriickge=-
winnung wird effektiver,
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Darlegung des Wesens der Erfindung

dufgabensigllung

Aufgabe der Erfindung ist es, eine weitere Hegenerierungs-
fliissigkeit zusdtzlich zu der bisher eingeseizten Regene-
rierungsfliissigkeit anzuwenden, um adsorbierte grenz-
flichenaktive Stoffe, die die Kapazitdt des Ionenaustau~
schers beeintrédchtigen, zu entfernen;

Merkmale der Erfindung

Erfindungsgemdl wird die Aufgabe dadurch geldst, daf zu-
sdtzlich zu der Regenerierung des Ionenaustauschers mit
Sture zwacks Entfernung des Zinks eine Regenerisrung mit
Lauge, vorzugsweise Natronlauge, zur Entfernung der adsor-
bierten grenzflichenaktiven Stoffe vorgenommen wird, Die
Lauge wird in der Konzentration 1 -~ 20 %, vorzugsweise

5 - 10 %, angewandts

Die eingesetzte Laugenmenge betrdgt das 1 = 5 fache, vor-
zugsweise 3-fache, der Ionenaustauschermenge; ‘
Die Binwirkungsdauer betrdgt 0,5 - 4 Stunden, vorzugs-
weise eine Stunde. ‘

AngchlieBend erfolgt das Uberfilhren des Ionenaustauschers
in die H'-Form und das Nachwaschen nach bekannten Verfah-
ren,

Augfilhrungsbeispiels
Beigpiel 1
Durch eine Austauschersdule, gefiillt mit 15 ml des Kat~
ionenaustauschers Wofalit KPS 4 % DVB, in der H'-Form
vorliegend, neutral und salzfrei gewaschen, wurde Abwasser
der Zusammensatzung

0,2 - 0,3 g/1 ZnSO4

0,5 - 0,8 g/1 Hy80,

0,04 - 0,07 g/l grenzfldchenaktivae Stoffe

'golange hindurchgeleitet, bis die Sdulen mit Zinkionen
gesittigt warene Durchsatzgeschwindigkeit 5 - 25 m/h.
Durchsatzmenge etwa 10 1 Abwassera.
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Die adsorbierten Zinkionen wurden durch einstiindiges
Regenerieren mit 50 ml 10 %iger Schwefelsiure aus dem
Kationenaustauscher zurﬁckgewonnen; Nach anschlieBendem
Neutral- und Salztreiwaschen wurde der Kationenaustauscher
wieder mit zinkhaltigem Abwasser beladen,

Insgesamt wurden § Zyklen, dshe Beladen mit zinkhaltigem
Abwasser und Regenerieren mit SHure, durchgefiihrt. Die
Kapazitédt des Kationenaustauschers sank von anfangs

91,3 % auf 42,4 % zuriickgewonnenes Zinksulfat.

Bei dem folgenden Zyklus wurde zusitzlich zu der Rege=~
nerierung mit Schwefelsdure erfindungsgemiB eine Rege-
nerierung mit Nafronlauge vorgenommen, um die restlichen
verblisbenen grenzfléchenaktivén Stoffe aus dem Kationen-
austauscher zu entfernen. Zu diesem Zweck wurde der Kat-
ionenaustauscher ca. 1 Stunde mit 50 ml 10 %iger Natron-
laugs behandelt, nachgespiilt, mit SHure in die H =Form
Uberfilhrt und neutral und salzfrei gewaschen.

Hach erneuter Beladung mit zinkhaltigem Abwasser und er=-
folgter Regenerierung mit Siure erhielt man einen Anstisg
der Kapazitdt auf 69,4 %,

Beispiel 2

Eine Austauschersdule, gefiillt mit dem Kationenaustauscher
Ostion KS wurde vorbereitet, mit zinkhaltigem Abwasser be-
laden und regeneriert wie in Beispiel 1 angegeben ist.
Nach 6 Zyklen, entsprechend Beispiel 1, bei denen die
Regenerierung mit Schwefelsdure erfolgte, sank die Kapa-
zitdt von 95,5 % auf 52,0 % ab und stieg nach der erfin-
dungsgeméBen Anwendung der zusitzlichen Regenerierung mit
Natronlauge, analog Beispiel 1, wieder auf 80,2 % an.

Beispiel 3

Eine Austauschersdule, gefiillt mit dem Kationenaustauscher
Wofalit KPS 4 % DVB, vorbereitet wie in Beispisl 1 und be-
laden mit zinkhaltigem Abwasser, ebenfalls wis in Beispiel 1
beschrieben ist, wurde von Anfang an nach Jjeder Beladung
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mit Schwefelsiure und Natronlauge regeneriert.

Bei Anwendung der erfindungsgemifen zusitzlichen Rege-
nerierung mit Natronlauge ergaben sich 20 - 30 % ho&here
hiickgewinnungsmengen an Zinksulfat als bei der vergleichs-
weisen Regenerierung ohne Natronlauge';

Zyklus Zinkriickgewinnung
% ZnSO A

Regenerierung Regenerierung
mit Schwefelsdure mit Schwefelsiure
und Natronlauge

1 91,8 ' 93,4

2 70,4 81,4 )
3 49,7 79,6

4 43,6 B4,

5 44,8 75,9
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Exfindungsanspruch

1, Verfahren zur Regenerierung von Kationenaustauschern

2e

3e

4o

e

bei der Zinkriickgewinnung aus mit grenzflichenaktiven
Storfen belasteten Abwdssern der Regeneratfaserstoff-
herstellung auf Viskosebasis gekennzeichnet dadurch,
daB zusdtzlich zu der Regenerierung mit Siure eine
Regenerierung mit Lauge vorgenommen wird.

Verfahren nach Pkt. 1, gekennzeichnet dadurch, daB
vorzugsweise Natronlauge verwendet wird.

Verfahren nach Punkt 1 und 2 gekennzeichnet daduxch,
daf die Lauge sine Konzentration von 1 =~ 20 %, vore
zugsweise 5 = 10 %, aufweist.

Verfahren nach Punkt 1, 2 und 3 gekennzeichnet dadurch,
daB die angewandte Menge an lauge das 1 bis 5-fache,
vorzugsweise das 3-fache, zu der Menge an Kationenaus-
tauscher betrigt und die Einwirkungsdauer bei 0,5 bis
4 Stunden, vorzugsweise bei 1 Shunde, liegte

Verfahren nach Punkt 1, 2, 3 und 4 gekennzeichnet da-
durch, daf die Behandlung mit Lauge entsprechend dem
Erfordernis nach jedem Regenerierungszyklus oder nach
mehreren Zyklen durchgefithrt wird.
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