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Verfahren zur Behandlung von organischen laterialien

Anwendungsgebiet der Brfindung

Diese Erfindung betrifft ganz allgemein ein Verfahren zur
Uberfilhrung von organischem Material in ein nutzbares ver-
sprodetes Material und insbesondere ein Verfahren zur Ver-
sprodung mit erhchtem Wirkungsgrad und unter Reduzierung
der Energie, die zum Vermahlen des versprddeten Materials
in eine fein zerteilte Form erforderlich ist.

Charakteristik der bekennten technischen Losungen

Die Erhaltung von natiirlichen Brennstoffquellen und die Be-
seitigung von organischen festen Abfallmaterialien sind in
Anbetracht der wachsenden Bevdlkerung in immer grdBerem lMeaBe
ernste Probleme geworden, Die Abfallbeseitigung ist ein be-
zeichnendes Problem in stddtischen und vorstidtischen Gebie-
ten sowie in der wachsenden Anzahl von Industrienh, die festen
organischen Abfall hervorbringen. Ein groBer Teil dieser
orgénischen Abfdlle ist verbrennbar und besteht aus Materi-
alien wie Papier, Textilien, Leder, Gummi, Gartenabfall,
Holzabfdlle und Rinde, Klichenabfall und verschiedene

Formen von Kunststoffen. Eine‘Ausfﬁhrungsform des érfindungs-
gemifen Verfahrens ist auf die Uberfithrung von diesen brenn-
baren Materialien, die den organischen Anteil des festen Ab-
falls ausmachen,.in ein fein zerteiltes Produkt ausgerich-
tet, das derzeit als Brennstoff oder Hilfsbrennstoff benutzt
wird,



®

217353 -t  2a3.100

56 656 / 12

In der US-PS 3 961 913 mit der Bezeichnung "Verfahren zur
Behandlung von organischen Abfidllen und daraus hergestellte
Produkte" und in der US-PS 4 008 053 mit der Bezeichnung
"Verfahren zur Behandlung von organischen Abfdllen®, die
beide auf denselben Inhaber lauten wie diese Anmeldung, wird.
ein Verfahren beschrieben und beansprucht, nach dem es mog-
lich ist, den orgenischen Anteil von festem Abfall und
Zellulosematerial zwecks Uberfithrung in ein fein zerteiltes
relativ dichtes Brennstoffmaterial oder einen Hilfsbrenn-
stoff unter relativ geringem Energieaufwand iiberzufiihren,
Dag erhaltene Produkt ist ein fein zerteiltes Material,

das als Brennstoff oder Hilfsbrennstoff in iiblichen Ver-
brennungseinrichtungen ohne Vornahme wesentlicher Modifi-
kationen eingesetzt werden kann, Dieses Produkt bel&dBt

im wesentlichen das gesamte Trockengewicht und den Kalo-
riengehalt des urspriinglichen Abfallmaterials, aus dem es
gebildet ist, bei. Die Beschreibung jeder dieser exrteilten
Patente ist durch Bezugnahme hier mitenthalten.

In den Verfahren dieser erteilten Patente wird das zu ver-
sprodende llaterial mit einer oder mehreren llineralsiuren
behandelt und unter der Versprddung glinstigen Bedingungen
auf hthere Temperaturen erhitzt. Dieses versprodete lMateri-~
al kann leicht in eine fein zerteilte Form {ivergefiihrt wer-
.den, ohne dafB dabei in nennenswertem Umfang Pyrolyse, Zer=-
setzung oder Verlust an Trockengewicht des organischen
Abfalls eintritt, Das Verfahren kann auch die Verfahrens-
stufen der Trennung der organischen und ancrganischen An-
teile, der vorgeschalteten Herabsetzung des Volumens, des
Vortrocknens vor dem Versprdden und des Vermahlens, des
Abtrennens des Bremnstoffprodukts von anorganischem lMateri-
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al, des Pelletisierens und Mischens mit anderen Brennstoffen
nach der Versprsdung umfassen, '

Die Versprddung erfolgf durch Behandlung des organischen
Anteils des festen Abfalls oder des Zellulogematerials mit
Sdure, Das versprodete Meterial wird denn vermahlen, zum
Beispiel in einer Wdlzvorrichtung wie einer Kugelmiihle.,
Da das organische Material versprddet ist, braucht man zum
- Vermahlen relativ weniger Energie, als es zum Vermahlen
eines unbehandelten organischen Anteils an Abfall oder
- Zellulosematerial bis zum selben Feinheitsgrad erforderlich
widre, Dieser Faktor ist einer der hauptsichlichen energie-
sparenden Aspekte der Verfehren dieser patentierten Erfin-
dungen.

Die weitere Reduzierung dieser zum Vermshlen von ver-
sprodetem llaterial erforderlichen Energie wiirde die Verfahren
dieser Patente sowohl vom wirtschaftlichen als auch vom
0kologischen Standpunkt aus noch viel attraktiver gestalten.
Zusdtzlich wirde jede Herabsetzung der Temperatufen, die fiir
die Versprddung erforderlich ist, diese Versprddungsver-
fahren auch attraktiver machen. |

Ziel der Erfindung

Dementsprechend ist es das Ziel der Erfindung, ein Ver-

_ sprodungsverfahren mit verbessertem Versprodungsgrad und ver-
besserter Effizienz der Vermahlung sowie mit einer herabge-
setzten Versprddungstemperatur, gegeniiber den vorstehend
beschriebenen Verfahren zur Behandlung des organischen An-
teils an festem Abfall und Zellulosematerial, bereitzustellen.
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Ganz allgemein gesprochen wird gemi#B der Erfindung ein ver-
besserter Grad an Versprodung des organischen Anteils von
festem #bfall und Zellulosematerial erreicht durch Behandlung
des organischen laterials mit einer Siure in Gegenwart einer
quartiren Ammoniumverbindung und wnter Bedingungen, unter
denen sich ein versprddetes katerial bildet, das leicht in
eine fein zerteilte Form Ubergefiihrt werden kann, ohne dafB
dabei in nennenswerten AusmaB Pyrolyse, Zersetzung ocder Ver-
lust an Trockengewicht des organischen Abfalls eintreten,

Die quartédre Verbin&ung wird zur Versprddungsstufe entweder

" vorher, oder gleichzeitig mit, oder nach der Ssurezugebe
zugefligt;. die zugefiigten llengen sind so zu widhlen, daB die
wirksame Konzentration im Bereich von etwa 0,000015 bis

0,2 Gewichtsprozent, bezogen auf das zu behandelnde organi-
sche Material, liegt. Die quartdre Ammoniumverbindung kann
der Versprodungsstufe in widBriger Form zugesetzt werden, wenn
eine wiBrige Losung der Siure verwendet wird, oder sie

kenn auf das Material aufgespriiht werden, wenn eine fliichtige
Siure verwendet wird. Die quartidren Verbindungen sind substi-
tuierte quartdre Salze, vorzugsweise alkylsubstituiert mit
‘wenigstens einem langkettigen Fettsiurerest. Sofern das
Ausgangsmaterial ein fester Abfall ist, kann das Verfahren
auch die Stufen der Trennung des organischen und anorgani-
schen Anteils, der vorausgehenden Volumenreduzierung und des
Vortrocknens vor dem Versproden und liashlen, des Trennens

des Brennstoffprodukts von anorganischem laterial, des Pelle-
- tisierens und Mischens mit anderen Brennstoffen nach der
Versprodung umfassen., Das erhaltene Produkt ist charakteri-
siert als ein pulverisiertes Zellulosematerial in versprdde-
ter Form mit einem Vermewert und mit im wesentlichen
demgelben Trockengewicht sowie einer viel grdBeren Schiltt-
dichte als das Material, von dem es gebildet wurde.
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Das Einbeziehen der quertdren Ammoniumverbindung mit der
Sgure wihrend der Versprodung erzielt einen erhdhten Grad
an Versprddung bei herabgesetzter Temperatur, was ohne die
quartire Verbindung nicht mdglich wdre. Die herabgesetzten
Mahltemperaturen und eine bemerkenswert erhthte Menge an
versprédetem liaterial, das in eine fein zerteilte Form
iibergefiihrt werden kann, werden auch erreicht. Das er-
haltene Produkt ist weiter zum Gebrauch als Brennstoff
gekennzeichnet, sofern es in dieser feinverteilten Form oder
in pelletisierter Form vorliegt oder wenn es mit anderen
Brennstoffen in verschiedenen Formen gemischt wird. Dariiber
hinaus kann das Produkt als Baumaterial und als chemisches
Aufgabegut verwendet werden, Der volle Umfang der Verwen-
dungsarten ist zur Zeit unbekannt.

Dementsprechend ist es ein Ziel dieser Erfindung, ein ver-
bessertes Verfahren Zur Versprodung des organischen Anteils:
von festem Abfall und Zellulosematerial zur Uberfilhrung

in ein versprodetes Material bereitzustellen., Ein weiteres
Ziel der Erfindung ist es, ein verbessertes Verfahren zur
‘Versprodung des organischen Anteils von festem Abfall und
Zellulosematerial bereitzustellen, bei dem ein erhdhter
Grad an Versprddung erreicht wird.

Ein anderes Ziel der Erfindung ist es, ein verbessertes Ver-
fahren zur Versprodung des organischen Anteils von festem
Abfall und Zellulosematerial bereitzustellen, bei dem das
verspridete Material bei tieferen Versprodungstemperaturen
erhalten wird. |

Noch ein weiteres Ziel der Erfindung ist es, ein verbessertes
Verfahren zur Versprddung des organischen Anteils von festen
"~ Abfall und Zellulosematerial bereitzustellen, bei dem ein
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 versprodetes Material erhalten wird, das leichter in eine
feinzerteilte Form iibergefithrt werden kann,

Weitere Ziele und Vorteile der Erfindung werden aufgrund der
Begchreibung ersichtlich oder offensichtlich.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Dementsprechend umfaBft die Erfindung mehrere Stufen und das
Verhdltnis einer oder mehrerer solcher Stufen zueinander
sowie das Verhiltnis der einzusetzenden Verbindungen, wie
beispielsweise aus der nachfolgenden ausgfithrlichen Beschrei-
bung zu ersehen ist,

Das Versprodungsadditiv, das erfindungsgemif zur Unter-
stiitzung der Versprodung von organischem laterial verwendet
wird, ist eine quartire Ammoniumverbindung. Die quartire
Verbindung ist bei der Versprodung mit Siure wehrhaftig

ein Katalysator. Durch Einbeziehung der quartiren Verbin-
dung in das Versprddungsreagens kann die Yersprodungstempe-
ratur zwischen etwa 28 °C bis 56 °C (50 und 100 °F) herab-
gesefzt werden, und es wird dabei der gleiche Versprsdungs-—
grad erreicht wie bei der Versprodung mit Sgure und in
Abwesenheit des Additivs, Zusitzlich kann das versprodete
Material viel leichter in eine fein zerteilte Form bel
gleichem Aufwand an Mahlenergie iibergefiithrt werden. In die-
ser Hinsicht geht fast die doppelte llenge an fein zerteiltem
verépr@detem llaterial, hergestellt gemidB der Erfindung, durch
ein Sieb mit 248 Maschen pro cm® (40 mesh) im Vergleich

zu versprddetem Material, das unter denselben Bedingungen,
aber ohne Additiv hergestellt wurde,
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Die qﬁartéren Ammoniumverbindungen, die erfindungsgemif
eingesetzt werden, sind mono- oder diquartire Ammoniumsalze.
Die Selze sind fast immer Chloridsalze und sind

- mono- und dialkyl-monoquartidre Salze,

- diquartédre Balze mit zwei Ammoniumgruppen pro
Molekiil und '

- dthoxylierte quartire Ammoniumsalze.

Die Aikylreste sind vorzugsweise langkettige Reste, die von
Fettgduren abgeleitet sind, Im allgemeinen sind Fettsiuren
eine Quelle fiir langkettige Reste mit 8 bis 18 Kohlenstoff-
atomen in der Kette. Typische Quellen dieser Regte sind
Talg, KokusnuBdl, Sojabohnensl und dergleichen,

Die quartire Ammoniumverbindung wird dem VersprodungsprozeB
in Form einer wiflrigen Losung oder Dispersion gleichzeitig
oder vor der SHurebehandlung zugefiligt. Im Falle einer nicht-
fliichtigen Siure wird das Additiv vorzugsweise in wiBriger
Form mit einer wilrigen Losung der Sidure hinzugefiigt, oder
es wird von der SHurezugabe auf das organische llaterial
aufgesprﬁht. Im Felle einer fliichtigen SHure kann das
Additiv vor der oder gleichzeitig mit der SHure auf das
organische Material gespriht werden.

Die bevorzugten Monoalkyl- und Dialkyl-quartiren-ammonium-—
verbindungen haben drei Eethylgruppen und einen langketti-
gen Rest, der von Fettsiuren abgeleitet ist, Die Alkyl-
trimethyl-ammoniumchloridsalze und die Dialkyl-dimethyl-
ammoniumchloridsalze haben sich bel der Versprodung als
besonders brauchbar erwiesen; sie haben die nachfolgenden
allgemeinen Formel: '
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C; | T T_HB ;
R N - CHy 1™ ;{ R — N — R!' Cl
[ CHy - CH,
- B 5 |

in der R und R' einen langkettigen Kohlenwasserstoffrest be-
deuten, der 8 bis 18 Kohlenstoffatome enthalten kann., Das
quartire Salz kann ein Alkyl-dimethyl-benzyl-ammonium-
~chloridsalz sein, bei dem R' ein liethylbenzylrest und R
ein Alkylrest mit 14 bis 18 Kohlenstoffatomen, herstammend
von Telg, ist. Einige spezielle Beispiele von lonoalkyl-

vnd Dialkyl-quartiren-smmoniumverbindungen sind in den Bei-
spielen nachfolgend erléutert, | .

Sofern die quartire Ammoniumverbindung ein dthoxyliertes
quartires Salz, wie Methyl-(polyoxyithylen)-alkyl-ammonium-
chlorid, ist, so gilt die folgende allgemeine Formel

r 4
ECH2CH20)XH +
R-ww—-T-—— LHB Cl ,
(CHZCH2O)yH |
.

in der R Alkylreste mit 8 bis 18 Kohlenstoffatomen, her-
stammend von Kokostl oder Fettsiuren wie Oleinsiure, bedeu-
tet und x und y die Anzahl der kombinierten Athylenoxidmole-
kiile, die 2 bis 50 betragen kaenn, beziffern. Sofern die
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quartire Ammoniumverbindung ein diquartdres Salz mit zwei
quartdren Ammoniumgruppen pro Molekiil, wie N,N,N',N',N'-
pentamethyl-N-talg~alkyl-1,3~propan~diammoniumdichlorid, ist,
gso wird es durch die folgende Strukturformel charakterisiert:

?HB ?HB ++
R N CH N CH 2C1L”
CH3 CH3
- ~d 4

in der R einen Alkylrest mit 14 bis 16 Kohlenstoffatomen, .
herstammend von Talg, bedeutet,

Die’genaue Idinge und Verteilung der langkettigen Kohlen-
wagserstoff- odexr Fettéﬁure—Reste der quertiren Ammonium-
verbindungen variieren in Abhingigkeit vom speziell ausge-~
wihlten Palz und von der Quelle des Rests. Zum Beispiel
leitet sich die Kette in Dimethyl-di(hydrierter Talg-alkyl)-
ammoniumchlorid von Galg ab, und jede Kette wird eine dem
Talg entsprechende Menge von Kohlenstoffatomen haben., In

dem in den folgenden Beispielen benutzten Material bedeutet
eine typische Verteilung der Kohlenstoffkettenlidnge etwa

3 % Tetradecyl (014), 29 % Hexadecyl (016) und 67 % Octadecyl
(018). Das restliche 1 % ist Octadecenyl und/oder Octa-
decadienyl (C18 mit einer oder gwei ungesittigten Bindungen).
Natiirlich hdngt die spezielle Verteilung der Kohlenstoff-
kettenléinge von dem speziellen Talg ab, aus dem die quartid-
ren Sglze hergestellt wurden, Ein typischer Talg kann etwa
2,5 bis 4 % Ketten mit klrzer als Cigr 27 bis 33 % Cigo

60 bis 68 % Cig und 1 bis 1,5 % linger als C,g unfassen,

Ein hydrierter Talg kann auch zwischen etwa 0,5 bis 2 &% ein-
fach~ und zweifach-ungestittigtes Fettsturematerial enthalten.
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In #hnlicher Weise enthilt Methyl-bis(2-hydroxydthyl)-oleyl-
ammoniumchlorid etwa 4 % Tetradecyl, 5 % Hexadecyl, 6 %
octadecyl und 85 % Octadecenyl und/oder Octadecadienyl-
Reste; und Dimethyl-(dikokus~alkyl)-ammoniumchlorid ent-
hslt etwa 5 % Octyl, 6 % Decyl, 51 % Dedecyl, 19 % Tetra-
decyl, 9 % Hexadecyl und 5 % Octadecenyl und/oder Octadeca-

dienyl-Reste,

Diese quartiren Ammoniumverbindungen sind im allgemeinen als
Losungen in Wasser/Isopropanol oder in VWasser allein er-
hiltlich, und die #dthoxylierten quaterniren Verbindungen
sind im allgemeinen in Isopropanolldsung oder ldsungs-
mittelfrei erhi#ltlich, Diese Verbindungen sind entweder
fliissig odexr kdnnen durch leichtes Eywirmen verfliissigt
werden, Die Ausnahme davon ist das Dimethyl-di(hydrierter
Talg-alkyl)-ammoniumchlorid, eine der bevorzugten quartéren
Ammoniumverbindungen. Dieseg Salz ist eine weiche Paste '
oder ein wachsartiges Material mit einem Schmelzpunkt von
etwa 35 °C (95 °F)., Es ist im wesentlichen wasserunl&slich,
aber es bildet stabile Dispersionen von bis zu etwa 7,5 Ge-~
wichtsprozent in Wasser unter geeigneten Bedingungen. Die
dialkyl-quaterndren Salze sind 16slich in Benzecl, Chloro-
form, Kohlenstofftetrachlorid, Methanol und Isopropanol;'
aber nur leicht 18slich in Aceton bei Raumtemperatur und
Abnehmen der Loslichkeit mit wachsender Kettenlénge der
Alkylreste,

Die ausgewdhlte quartire Ammoniumverbindung wird dem Ver-
sprodungsreagens vorzugsweise in Form einer wiBrigen Losung
oder Dispersion zugefiigt. Dabeil wird eine solche lenge

. hinzugefiigt, die ausreicht, um eine Konzentration an quater-
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nirer Ammohiumverbindung von zwischen etwa 0,000015 bisg

etwa 0,2 Gewichtsprozent, bezogen auf das Trockengewicht des
organischen lMaterials, herzustellen, Die Gewichtsprozente

- sind bezogen auf das Gewicht an Additiv pro Gewicht an
Trockenmsterial.,

Der Ausdruck "organischer Anteil eines festen Abfalls und
Zellulosematerials" bedeutet hier im allgemeinen Iaterialien,
die in das erfindungsgemiBe Verfahren zur Uberfithrung in ein
vergpridetes Produkt cingesetzt werden kdnnen, Dieser Aus-
druck schlieBt alle Materialien ein, die von Zellulose ab-

- stammen und die, wenn sie in Gegenwart von Sauerstoff ver-
brannt werden, Wirmeenergie liefern. Daher schlieBt der
Ausdruck, ohne darauf beschrinkt zu sein, Papier, Pappe,
Textlllen, Holz, Holzabfille einschlieBlich finde, Ernten,
1andw1rtschaftllche Produkte und Abfille einschlieBlich
Bagasse und dergleichen, Nahrungsmittelabfille, Gartenab-
fille und einige Formen von Kunststoff ein.

Aus der Tabelle 1 ist ersichtlich, daB solche laterialien
den griBeren Teil des sogenannten stidtischen Miills aus-
machen,

- Tabelle 1

Zusammensetzung eines typisch stddtischen Miills
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Begtandteil Gewichts=% auf Trockenbasis
Gesamtabfall Brennbarer org. Be-

standteil
Papier und Pappe A 40,0 52,9
Gartenabfdlle 12,0 15,5
Naehrungsabfall 9,3 : 12,1
- Holz ' 8,4 10,9
Textilien 2,5 3,2
Kunststoffe 2,5 3,2
Gummi . 1,1 1,4
Leder 0,6 ' 0,8
Glas 10,3
Metall Ty
Schmutz . 5,2

Somit kdnnen im wesentlichen alle organischen Materialien
in festen 4bfillen, zum Beispiel in Miill, dem erfindungs-
gemifen Verfahren zwecks Uberfiihrung in ein verspridetes
Produkt unterworfen werden, A '

Diese festen Abfille haben typischerweise einen Yeuchtig-
keitsgenalt von etwa 18 %, der nahezu in seiner Gesamt-
heit zu dem organischen Anteil gehort. Die Nehrungsmittel-
abfille konnen Slige lMaterialien in der Form von Fleisch-
fett, Olen und dergleichen enthalten. Die Gegenwart solcher
Materialien wirft in dem erfindungsgemifien Verfahren keine
Probleme auf, solange sie nur in den fir typischen MUll -
iiblichen lengen enthalten sind. Etwa die Hilfte des festen
organischen Abfalls, den man von einem stddtischen Gebiet
erwarten kann, besteht aus Papier, und da dieser Papier-
bestandteil Packpapier, Zeitungspapier und Viollpappe um-
faBt, ist es mglich, eine Mischung dieser Papiertypen als
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lodell fiir die Bestimmung der Parameter der Versprsdungs-
stufe zu benutzen.

Die Verspr6dungsstufe; wie nachstehend im einzelnen be-
schrieben, umfaft die Behandlung des organischen Anteils des
Abfalls- oder Zellulosematerials mit Sdure in Gegenwart
einer quartiren Ammoniumverbindung innerhald eines kontrollien-
ten Temperaturbereichs iiber ein ausreichendes Zeitinter- '
vall zwecks Herbeifiihrung der Versprddung. Wie gesagt, wenn
das Ausgangsmaterial ein Abfallprodukt ist, so kann anorgani-
sches Material, das in dem Abfall enthalten ist, von dem
organigchen 4Anteil entweder vor der oder nach der Verspri-
dung abgetrennt werden.

Da bei der Versprodung keine merkliche Pyrolyse, thermische
Zersetzung und Verbrennung vorkommen darf, sollten die
Bedingungen, unter denen diese Stufe durchgefiihrt wird, so‘
ausgewéhlt werden, daB diese Reaktionen nicht in einem
bemerkenswerten AusmalB ablaufen konnen. Daher ist es wiin-
schenswert, die Versprddung bei erhthten Temperaturen durch-.
zufiihren, die so niedrig wie mdglich sind, Obwohl die
Temperaturen im Bereich zwischen 100 bis 288 °C (212 bis
550 OF) liegen konnen, sind bei der Hitzebehandlung Tempe-
raturen im Bereich zwischen etwa 121 bis 177 °C (250 bis
350 °F) bevorzugt. Vie Ausfiihrung der Versprsdung in
Gegenwart der quartéren Ammoniumverbindung erlaubt es, die
Versprédung bei Temperaturen im Bereich von 107 bis 149 °c
(225 bis 300 OF) durchzufiihren.

Die Verwendung von Temperaturen nicht iiber 149 °C (350 °F)
maecht die Benutzung von heiBer Luft als Mittel zur Aufhei-
zung des lMaterials wihrend der Verspridung moglich. Wenn
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hohere Temperaturen als 149 ¢ (350 OF) benutzt werden, dann
muB man fiir eine Atmosphire mit einem reduzierten Sauerstoff-
gehalt sorgen, um die Verbrennung des organischen Materials

zu verhindern. Zur Maximierung der Ausbeute miissen daher die
Temperatur und der Sauerstoffgehalt der umgebenden ‘tmosphire
so aufeinander abgestimmt werden, daf wihrend der Verspro-

dung keine bemerkenswerte Verbrennung oder Pyrolyse eintritt.

Die Bsure, die fiir die Versprodungsstufe eingesetzt wird, ist
vorzugsweise eine Mineralsiure (HC1, H2804, HNO3 oder
H3P04) oder ein Vorliufer einer Mineralsdure., Unter den
Verbindungen, die als Vorliufer von Mineralsiuren aengesehen
werden, sind stark saure lletallsalze von lMineralsiuren, z. B.
ZnCl2 oder FeClB, oder ein anorganisches saures Gas, z. B.
SOB’ N02 oder N205.
Der saure Yeil des Versprédungsreegens kann in Gasform
eingesetzt werden (gasfdrmige HCL oder'SO3 z., B.) oder in
fliissiger Form (verdiinnte widBrige Losung von HQSO4 oder
HCl oder alkoholische Ldsung von ZnCl2 Z. B.)es Die Verwen-
dung einer fliichtigen Siure (z. B. eine Siure mit einem
Siedepunkt unter der benutzten Temperatur, wie HCl-Gas) kann
Vorteile haben, wenn das Verfahren in einem Einzelansatz
durchgefithrt wird und in solchen Ausfithrungsformen der
Versprodungsstufe, bei denen vor der Siurebehandlung er-
hitzt wird oder bei denen das irhitzen und die Behandlung
mit Versprddungsreagens gleichzeitig ausgefithrt werden.
Die Verwendung einer nichtfliichtigen Siure (z. B. einex
Sture mit einem Siedepunkt oberhaldb der angewandten Tem-
peratgr), wie einer verdiinnten widBrigen Losung von HESO4,
und Dispersion der quartiren ‘mmoniumverbindung kann in
einem kontinuierlichen Verfahren Vorteile haben und in dex
Ausfithrungsform der Versprodungsstufe, bei der das Erhitzen
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der SHurebehandlung folgt., In diesem letzteren Fall kann-
daher das organische laterial nach dem Begpriihen mit oder
Trinken in dem Versprddungsreagens zu 50 bis 70 % Trockene
gepreBt werden oder auf eine andere Weise behandelt werden,
um wenigstens einen Teil des bei der Behandlung mit Reagens
absorbierten WVassers vor dem Brhitzen zu entfernen. Natiir-
lich wird man fiir die nachfolgende Trocknung des erhaltenen
feuchten laterials einige En.ergie brauchen,

Wenn eine fliichtige S#ure verwendet und in einem Behandlungs-
gas gefiihrt wird, dann steht die llenge der Restsdure in dem
Endprodukt nicht in einem direkten Verhiltnis zur Konzentra-
tion der Siure in dem Behandlungsgas. Deshalb ist der

fir fllichtige SZuren in dem Behandlungsgas mdgliche Kon-
zentrationsbereich sehr weit, und die optische Konzentra-
tion kann leicht bestimmt werden durch Aufeinanderabstimmen
solcher Verfahrensparameter wie

Temperaturen,

Einwirkungsdauer des Gases auf den Abfall,

Art des Kontaktierens von Gas und Feststoffen,
Materialien, aus denen die Behandlungsappara-
tur hergestellt ist und dergleichen,

Exemplarisch flir solche Konzentrationen ist die Verwendung
von etwa 0,1 bis 5 Volumenprozent HCl in Luft, wenn Papier
behandélt wird.. Gewshnlich sind die hoheren Konzentrationen
bevorzugt, denn dann schreitet die Versprddung im allge-
meinen schneller fort.

Wird eine nichtfliichtige SHure verwendet, zum Beispiel
eine wdflrige Losung von H2304, go hingt die Sdureaufnahme
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in dem organischen Material von der Siurekonzentration

und der Menge an SiurelSsung ab, die von dem orgenischen
Material aufgenommen wurde., Bei dieser Ausfihrungsform

der Versprsdungsstufe ist es daher bevorzugt, so viel
Siure einzusetzen, daB die #ufnahme SHurekonzentrationen
zwischen etwa 0,1 bis 5 Gewichtsprozent in dem organischen
Material, bezogen auf das Trockengewicht des Materials,
erreicht,

Die Zeitdauer, wihrend der das organische Material der
Versprodungsstufe ausgesetzt ist, wird unterschiedlich

gsein und abhingen von der Ausfilhrungsform dieser Stufe, der
Groge des zu behandelnden Abfallmaterials und den Be-
dingungen der Behandlung, zum Beisgpiel der Sgurezudosierung
nach Zeit, Konzentration und Tempersatur. Die Zeit muB wenig-
stens ausreichend sein, um das Material auf die gewlinschte
Temperaﬁur zu bringen, sofern das Erhitzen und die S&ure-
behandlung gleichzeitig durchgefiihrt werden, Im allgemeinen
wird diese Zeit 30 Minuten nicht iliberschreiten; und wenn

. hthere Temperaturen und hdhere Siurekonzentrationen ver-
wendet werden, kann die Versprodung in nur wenigen Hinuten
vollbracht werden, zum Beispiel in etwa 5 Minuten. Fur
irgendeine gegébene GroBe des organischen llaterials, die

in Yerbindung mit den ausgewdhlten Verfahrensparametern
genommen wurde, ist es eine einfache Sache, eine optimale
Zeitdauer auszuwshlen, um ein Produkt mit einem gewiinschten
Anteil an versprodetem, zerreibbarem Produkt zu erhalten.
Bs vermag daher wiinschenswert sein, die Vergprsdung so
lange auszufilhren, bis nur ein vorbestimmter Anteil des
erfindungsgemiB behandelten Materials den gewiinschten Ver-
sprodungsgrad erreicht hat, und den Anteil, der den ge-
wiinschten Versprédungsgrad nicht ermicht hat, in den Prozel
zuriickzufithren, ' '
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Einige Komponenten in dem zu behandelnden organischen lMateri-
el enthalten Wasser, Dieses Wagsser kann chemisch gebunden
sein oder mechanisch in der organischen llasse enthalten

sein, und sein Gehelt in dem versprodeten Material, das

aus der kombinierten Hitze- und Siurebehandlung erhalten wird,
sollte etwa 10 Gewichtsprozent nicht liberschreiten, und das
versprodete Produkt sollte vorzugsweise so trocken wie
mdglich sein, um das lahlen zu exleichtern,

Die Verwendung von Verbrennungs- oder Abgasen als HMittel

zur Direktheizung des Materials wihrend der Versprsdung
eroffnet die Mdglichkeit, Dampf (Wasserdampf im Gegen-

satz zu Wasser, enthalten in dem organischen Abfallmaterial)
in die Versprddungsstufe einzufithren, Es wurde gefunden, dal
die Gegenwart solchen Dampfes die Versprodung des organi-
schen laterials nicht wesentlich beeinfluBt.

Die Versprsdung kann auf verschiedene Weisen durchgefiibrt
werden, Wenn das Erhitzen und die Behandlung mit Ver-
sprodungsreagens getrennt durchgefiihrt werden, dann kann
das Erhitzen mittels eines parallel strimenden oder
gegenstromenden, direkt oder indirekt gefeuerten Trockners,
eines FlieBbetts, eines HMehrfachherdrdsters, eines viel-
flachigen Kochers oder dérgleichen durchgefiihrt werden,
Wird eine fliichtige Ssure verwendet, wie gasfdrmiges HC1,
so kenn sie in irgendeiner geeigneten Gas-Fliissig-Eontakt-
vorrichtung auf das erhitzte Material angewandi werden,
wie zum Beispiel in einem parallel- oder gegenstrdmenden
kontinuierlichen Fliissigkeitsmischer, Wird eine nichtfliich-
tige Sgure férwendet, wie zum Beispiel eine wiBSrige
HESO4-Lﬁsung, so kann die Siure und die quartire Ammonium-



21 7‘3'5 3 _23- 24.3.1980

56 656 / 12

verbindung aufgespritht werden, wihrend das organische
Material auf einem Y¥orderband vorbeibewegt wird; oder es
kann dadurch angewandﬁ werden, daB das Abfallmaterial durch
ein Siurebad bewegt wird, wobei dag iiberschiissige Ver-
gprodungsreagens durch Abpressen zwischen Rollen und der-
gleichen entfernt werden kann,

Wenn das Erhitzen und die Heagensbehandlung mit einer
fliichtigen Siure gleichzeitig ausgefithrt werden sollen,

dann kenn diese kombinierte Stufe in einem rotierenden
Trockner durchgefiihrt werden, in-den ein HCl-Gasstrom

und eine wiBrige Dispersion der quartiren Ammoniumverbindung
eingefiihrt werden.

In einigen Versprddungsanlagen ist es auch mdglich, einen

- solchen Grad der Zerreibung anzuwenden, der zur Pulveri-
sierung'oder liahlung des versprddeten Materials ausreicht.
Auf diese VWeise kann die Stufe der Vermehlung mit der der
Versprsdung kombiniert werden, wobei zum Beigpiel eine
Walzvorrichtung wie eine XKugelmiihle verwendet wird. Wenn
das Vermahlen in einer gesonderten Stufe durchgefiihrt
werden soll, so kann es in Apparaten ausgefiihrt werden, wie
Kugelmithlen und Pulvermiihlen, oder zwischen schleifenden
Oberflédchen. Da das organische llaterial versprodet ist,
erfordert das Vermahlen - gleichgliltig ob es getrennt

oder zusammen mit der Versprddungsstufe durchgefiihrt wird -
relativ wenig Energie im Vergleich zu der, die zum Ver-
mahlen von unbehandeltem, festen organischem Abfallsmateri-
al bis zum gleichen Feinheitsgrad erforderlich wire. Diese
Patsache ist einer der Hauptaspekte des erfindungsgeméﬁeh
Verfahrens fiir die Energieeinsparunge.
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Die PartikelgriBe des versprddeten Produkts kann iiber einen
relativ weiten GroBenbereich in Abhingigkeit von Faktoren
wie Art und AusmaB des Vermshlens usw. variieren. Im allge~
meinen wird der groBere Teil des lLiaterials durch ein Sieb
mit 248 llaschen pro cm2_(40 mesh; das ist etwa 0,0165 inch
bzw. 0,42 mm oder kleiner) durchfallen, und ein betrdcht-
licher Teil wird durch ein Sieb mit 6400 Maschen pro cm®
(200 mesh; das ist etwa 0,0029 inch bzw. 0,074 mm oder
kleiner) durchfallen, Die groBeren Teile, die unter
Umstdnden noch nicht vollstéindig versprodet sind, konnen
"in die Versprddungsstufe zuriickgefiihrt werden, '

Das Produkt, das man vom Vermahlen und gegebenenfalls
Klasgifizieren erhilt, ist ein feines, pulvriges Haterial.
Das Produkt hat im wesentlichen das Trockengewicht des ur-
springlichen, festen organischen llaterials, aus dem es

- gemacht wurde, und hat im wesentlichen die gleichen Kohlen-
stoff/Saverstoff/Wasserstoff~-Verhiltnisse wie das unbe-
handelte organische laterial, VWenig Vidrmewert, wenn iiber-
haupt einer, wird bei der Verspriddung verloren, Das ver-
gprodete Produkt, sofern es durch eine Behandlung mit

HCl gebildet wurde, enthilt nur eine kleine llenge an
Chloridionen, zum Beispiel typischerweise 0,1 bis 0,2
CTewichtsprozent, ob.wohl sie auch bis zu 0,6 Yewichtspro-
zent ansteigen kann, DPas Produkt, das unter Verwendung von
H2804 gebildet wurde, wird Sulfationen in einer llenge ent-
halten, die im wesentlichen in direktem Verhilinis zu der
Menge der bei dex Behandlung aufgenommenen Siure steht.

Das pulverisierte Produkt kann als Brennstoff verwendet
werden, der in dieser feinzerteilten Form verbrannt werden
kann, oder es kann mit gasformigen, fliissigen oder festen
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Brennstoffen (im folgenden als Primirbrennstoffe bezeichnet)
gemischt werden und so als Sekundirbrennstoff dienen, Dieses
Mischen kenn vor oder wihrend der Verbrennung erfolgen. Auf
diese Weise kenn es zum Beigpiel in Naturgas mitgerissen
werden oder zusammen mit Naturgas iiber einen gesonderten
Injektionsapparat in eine Verbrennungskamner eingespeist
werden; es kann mit Brennstoffdl angerithrt und so zusammen
mit diesem verfeu.ert werden; und es kann mechanisch mit
pulverisierter Kohle vermischt und zusammen mit dieser ver=
feuert werden. Ded als Bremnstoff zu verwendende Prodult
‘kenn auch pelletisiert werden, und zwar mit oder ohne
Verwendung eines Bindemittels wie Wassef, Stirke, Wachs,
Mineraltl und dgl., in einer iblichen Pelletisieranlage.
SchlieBlich kann ein Brennstoffprodukt unter Durck zu einem
sehr dichten laterial geformt werden.

Zus#tzlich zur Verwendung als Brennstoffmaterial kann das
pulverisierte Produlkt als Baumaterial, zum Beispiel als
Baubrett und Abdichtmaterialien, es kann als ein chemisches
‘ Aufgabegut und als ein Streckmittel fir Strafenteer und
~dgl. verwendet werden. Der volle Bereich seiner Verwendungs-
arten ist zur Zeit noch nicht zur Génze bekannt.

Das erfindungsgem&fe Verfahren wird in folgenden Beispielen
erliutert, ohne es zu beschrinken., In jedem Beispiel wurden
die besonderen Versprodungs- und Vermshlungsverfahren befolgt
wie dargelegt.

Ausfithrungsbeispiel

Eine ausreichende Menge einer Dispersion von Dimethyl-di~
(hydrierter Talg-alkyl)-ammoniumchlorid wurde fiir die Bei=-
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spiele durch Schmelzen des Salzes vei 54 °C (130 °F) herge-~
stellt und in einer gleichen Gewich’csmenge an Athanol ge-
16st. Die #thanolische Lésung wurde damn in Wasser von

60 °C (140 °F) unter heftigen Schermischungsbedingungen, wie
gie zum Beispiel in einem Mischer herrschen, gegossen., Eine
ausreichende Menge dexr #dthanolischen Losung wurde zum
Erhalt einer Dispersion von etwa 4 Gewichtsprozent Dimethyl-
di(hydrierter Talg-alkyl)ammoniumchlorid zugefiigt., Auf
diese Weise enthilt die Dispersion 4 Gewichtsprozent Salz, 4
Gewichtsprozent Athanol und 92 Gewichtsprozent Vasser,

In jedem der Beispiele der folgenden Tabellen A und B wurde
eine Probe von 20 g Papier in dem Verspridungsreagens aus
der Sdure und der Lewis-Bagse des bezeichneten Typs getrinkt.
Das Papier wird so lange getrinkt, bis es vollstindig

naB ist, und dann wird es ausgepreB8t bis zu einen Gesamt-
gewicht von etwa 40 g. Yas mit Versprﬁddngsreagens getrinke
Papier wird sofort in einen Ofen bei 99 °C (210 °F) und 20 %
relativer Feuchtigkeit gebracht und 20 Minuten getrocknet,

Das so behandelte Papier wird in 2,54 cm (1") lange und
1,27 cm (1/2") breite Streifen geschnitten und in eine
Kugelmiihle mit einer 2~kg-lharge an 0,95~-cm-Xugeln (3/8"-
Kugeln), die auf 125 O¢ (257 OF) vorgeheizt worden sind,
gebracht, Die erhaltenen gemshlenen Papiere und Kugeln
~werden auf eine Yalze gebracht und 10 Minuten léng gemahlen,
Daran enschliefend wird der Inhalt der Mihle durch ein Sieb
mit 248 Maschen pro cn® (40 mesh) gesiebt, Vie Henge des
gemahlenen versprddeten Materials, die durch das Sieb geht,
" und die Menge, die auf dem Sieb verbleibt, werden bestimmt,
Die Menge (%), die durch das Sieb mit 248 lMagchen pro cm?
(40 mesh) fiel, wurde berechnet als liehlausbeute (%), die
nachstehend definiert ist:
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. } . e ’
Mahleusb. (%) = Papier-gew, durch Sieb - 109
Pap.-gew, auf Sieb = + Pap.-gew. durch Sieb

% Sieb mit jeweils 248 lMaschen pro om® (40 mesh)

In den Beispielen der Tabelle A wurde Packpapier mit einem
Versprodungsreagens aus 0,5%iger Schwefelsiure und elnem
Gehalt an Versprodungsadditiv des angegebenen Typs und in
der angegebenen lenge versprodet. Die Tabelle A gibt die
Gewichtsprozente der aenfangs behandelten 20 g Packpapier,
die nach 10miniitiger Kugelvermahlung bei 125 °¢ durch ein
Sieb mit 248 Kaschen pro cm® (40 mesh) fielen, an,

" Jeweils fiir die besten Resultate der Tabellen A und B

wurde die Mahleffizienz fiir einerseits Packpapier (Tebelle C)
und endererseits Zeitungspapler (Tabelle D) bei fiinf ver-
schiedenen Temperaturen bestimmt. In beiden Tabellen Cund D
ist die wirksame Konzentration der quartdren Ammoniumver-
bindung 75 % der normalen Konzentration, die auf das Trocken-
gewicht des behandelten Papiers bezogen ist.
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Tabelle A

Packpapier, versprodet mit 0,5%iger H2804 und Kugel=-
vermahlen bei 125 °¢

Bei~ | Versprodungs- Additiv- Hahlausbeute
gpiel additiv konzentration (%5)

. (bei einem Sigb
mit 248 lasclen
pro cm

1 Tetradthyl- ,
‘ammoniumbromid 0,1 30
2 " 0,2 30
3 n - 0,01 45
4 " 0,001 35
5 Dimethyl-di
(hydrierter Talg-
alkyl)-ammonium~
chlorid | 0,1 ** 32
6 " 0,01 70 -
i " | 0,001%* 32
8 keines - 34
9 Harnstoff 0,1 20
10 " 0,2 18
11 " | 0,5 14
+ bezogen auf das Papiertrockengewicht
++

Die wirksame Konzentration des quartiren Ammonium-

chlorids ist 75 %,
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In den Beispiel 12 bis 22 der Tabelle B wurden 20 g
Packpapier mit einer 0,2%igen Schwefelsiure-Versprsdung

versprodet,

Tabelle B

Packpapier, versprodet mit 0,2 % H2804 und Xugelvermahlen bei
125 °C

Bei- Versprodungs- Additiv + Mahlausbeute
spiel additiv - Konzentration (%)
12 Dimethyl-di
(hydrierter Talg-
alkyl)ammoniun~
~ chlorid 0,1 20
13 " 0,01 | 27
14 n | 0,001 39
15 L 0,0001 26
16 Dimethyl-(kokos— :
alkyl)-ammoniumchlorid 0,1 5
17 o 0,01 _ 18
18 " : 0,001 10
19 keines - 21
20 K,0r,0, 0,1 5
21 K20r207 , 0,01 18
22 K,Cr,0, | 0,001 27

* Die wirksame Konzentration filr das quartire Ammoniunchlo-
rid ist 75 % des aufgefilhrten Werts und bezieht sich auf
das Trockengewicht des Papiers.
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Tabelle C

Einsatz von Packpapier und llahlausbeute (%), bezogen
auf die Versprodungsreaktanten, bei verschiedenen lahl-

temperaturen
Bei-  Versprodungs- o Mahltimperatgr o o
spiel reagens 150 “C 125 “C 100 “C 50 “C 20 C
23 0,5 % H,S0 72 T4 40 26 26
0,01 % BimBthyl-
di=-(hydrierter
Talg-alkyl)-
aimmoniumchlorid
24 1" 46++
25 0,2 % H,S0
0,001 %°Difflethyl-
di(hydrierter
Talg-alkyl)- N
ammoniumchloxrid 36 39 13 ) 13
26 0,2 % HyS0, 23 21 9 10 9
27 0,5 % HyS0, 34 12

+  Die wirksame Konzentration des Salzes ist 75 .

++ pispersion, hergestellt in VWasser allein
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Einsatz von Zeitungspapier und Mehlausbeute (%), bezogen auf
die Versprodungsreaktaenten, bei verschiedenen Mahltempera-

turen
Bei- . Versprodungs- o o o o o
gpiel reagens 150 “C 125 “C 100 “C 50 "C 20°C
28 0,5 % HyS0, 92 100 59 27 28
0,01 % Dimethyl=di-

(hydrierter

Talg-alkyl)-

ammoniumchlorid
29 0,6 % H2304 71 54 37 24 27

30 0,2 % HyS0,
0,001 % Dimethyl-di~

Gydrierter
Talg~alkyl)=-
ammonium-~
chlorid 65
31 0,2 % HyS0, 40

40 17 - -
30 28 18 27

Die wirksame Konzentration des

quartiren Salzes ist 75 %.
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Das Beispiel 8 in Tabelle A und das Beispiel 19 in Tabelle

B reprisentieren die Vergleichsbeispiele fiir ein Versprs-
dungsreagens aus nur einer wiBrigen Ldsung von H2804. In
Beispiel B, in dem das Versprddungsreagens 0,57%ige H2804 war,
fielen 34 % des versprodeten Materisls durch ein Sieb mit

248 Maschen pro em? (40 mesh) im Vergleich zu nur 21 % bei
Beispiel 19, bei dem das Versprddungsreagens 0,2%ige
Schwefelsiure war, Die Verbesserung, die bei 0,5%iger H2804
durch Zusatz von 0,1 % Dimethyl-di(hydrierter Talg-alkyl)-
ammoniumchlorid zu dem Versprodungsreagens von Beispiel 8

zu erbeichen ist, wird in Beispiel 6 dargelegt, bei dem

eine lighlausbeute von 70 % erzielt wurde. Ahnliche Erhdhungen
der Mahlausbeute werden durch Hinzufiigen von Dimethyl-di-
(hydrierter Talg-alkyl)-ammoniumchlorid zu dem Versprsdungs-
reagens aus 0,2%iger Schwefelsiure erzielt, wie aus den
Brgebnissen der Beispiele 13 bis 15 zu ersehen ist.

In den Beispielen 32 bis 43 wurde eine 20-g-Probe in einem
Versprsdungsreagens aus 0,5 % Schwefelsdure und 0,0075 o
Additiv getrinkt, um den weiten Bereich der wirksamen
quartdren Ammoniumverbindungen zu demonstrierén, Das Ver-
fahren wurde wie in den vorhergehenden Beispielen ausge-
fihrt, d. h,, das getrinkte Papier wurde zur Entfernung von
iiberschiissigem Reagens zwischen Rollen ausgedriickt und in
einen Ofen bei 93 °C, (200 °F) und 20 % relativer Feuchtigleit .
gebracht. '

Das behandelte Papier wurde in 2,54 cm (1") lange und

0,64 cm (1/4") breite Streifen geschnitten und in eine Kugel-
miihle mit einer 2-kg~Charge von 0,95 cm (3/8") Stahlkugeln
gebracht, die auf 125 °C (257 °F) aufgeheizt worden sind,

und 10 Minuten gemahlen. Der Inhalt der MMiihle wird auf ein
Sieb von 248 llaschen pro cm® (40 mesh) gebracht und gesiebt;
die Menge des versprodeten Materials, die durch das Sieb
f811t, und die Menge, die auf dem Sieb bleibt, werden be-
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gtimmt,
Tabelle E

Packpapier versprodet mit 0,5 %+ Hgso4 und 0,0075 %" Ver-
sprodungsadditiv_und Kugelvermahlen bei 125 °C

Bei~  Versprodungs- Nagses Papier lahlausbeute
spiel eadditiv (Gewicht) (%)
32 keines = (Vergleich) 42,2 38,7

33 Dimethyl-di(hydrierter
Talg-alkyl)-ammonium—

chlorid 40,0 4,2
34 Dimethyl-di(kokos-al- '

kyl)=-ammoniumchlorid © 36,9 68,1
35 Primethyl-(kokos-alkyl)-

ammoniumchlorid 43,1 - 51,4
36 Primethyl-(talg-alkyl)~

ammoniumchlorid 38,1 54,8
37 Trimethyl-dodecyl-

ammoniumchlorid 41,5 47,4
38 Trimethyl-hexadecyl=- '

ammoniumchlorid 42,2 - 49,0

39 Methyl-bis(2~hydroxy-
athyl)-oleyl-ammonium-
-¢chlorid 41,6 T1,7

40 Methyl-polyoxydthylen-
(15)-octadecyl-

ammoniumchlorid 41,3 53,6
41 Trimethyl-(soya-alkyl)-

ammoniumchlorid 41,1 60,9
42 Trimethyl-octadecyl~

ammoniumchlorid 40,0 52,0

43  ¥,N,N',N',N'-Penta-
methyl-N-(talg-alkyl)-
14 3~propan-di-
~ammoniumchlorid 38,7 55,2

+ wirksame Konzentration der queridren Ammoniumverbindung,
bezogen auf das Trockengewicht des Papiers, ‘
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- In den Beispielen 44 bis 51 wurde HCl als Verspriddungs-

sdure in Verbindung mit den bezeichneten quartiren Ammonium~

verbindungen verwendet, Es wurden die Verfahrens-

weisen der Beispiele 32 bis 43 befolgt, und es wurden die

drei wirksamsten quarféren Ammoniumverbindungen aus der
Tabelle E eingesetzt.

Pabelle P
Bei-  Additiv " wirksame Mahlausbeute
gpiel Additiv- (%)

_ konzentration
44 keines (Vergleich) 57,0

45 Methyl-bis(2-hydroxy-

athyl)~oleyl~ammoniumn=-

chlorid 0,0075 69,3
46 Dimethyl=-di(kokos=-

alkyl)-ammonium- ' .

chlorid 0,0075 49,2
47 Dimethyl-di(kokos-

alkyl)-ammonium~ ‘

chlorid , 0,0037 33,5
48 Dimethyl-di (kokos- -

alkyl)-ammonium-

chlorid 0,150 33,5
49 Dimethyl-di(hydrier-

ter Talg-alkyl)-

ammoniumchlorid 0,0075 52,1
50 Methyl-bis(2-hydroxy-

athyl)-oleyl=- i :

ammoniumchlorid 0,00375 48,6

51 Methyl-bis (2-hydroxy-
dthyl)-oleyl-
ammoniumchlorid 0,015 50,3
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Die Verfahrensweisen der Beispiele 1 bis 42 wurden in den
BeiSpiélen 53 bis 67 der Tabellen F, G und H befolgt, wobei
das Versprodungsreagenz 0,5%ige H2SO4 war und das Verspro- .
dungsadditiv in den aufgefiihrten Konzentrationen einge-
setzt wurde, was zu den angegebenen Mahlausbeuten fiihrte.

Tabelle GTF

Packpapier, versprodet mit 0,5 %' H,S0, und Hethyl-bis-
(Z-hydroxyathyl)-pleyl-ammoniuméhlorid und Kugelmahlen beil
125 °¢

Beispiel %t Additiv Mah%q§sbeute
%

52 0,00075 60,0

53 ' ~ 0,0046 64,0

54 0,0075 | 7,7

55 0,045 44,9

56 0,090 48,2

+

bezogen auf das Trockengewicht des Papiers

++  ygl., Beispiel 32 als Vergleich (38,1 % Mahlausbeute)
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Tebelle H |
Packpapier, versprsdet mit 0,5 4T H SO4 und Dimethyl-
di(hydrierter Talg-alkyl)-ammoniumchlorid und Kugelmahlen
bei 125 °¢C |

Beispiel 7t Additiv Mehlausbeute (%)
57 0,00085 64,0
58 0,0047 68,2
59 | 0,0080 70,9
60 0,051 41,6
61 0,084 40,0
+

bezogen auf das Trockengewicht des Papiers
Tabelle I

Packpapier, versprddet mit O, 5 gF H2SO4 und Dimethyl-
di(kokos-alkyl)-ammoniumchlorid und Kugelmahlen bei 125 ¢

- Beispiel _%+ Additiv Mahlausbeute (%)
62 0,00085 53,7
63 0,0034 59,9
64 ' 0,0075 63,0
65 0,057 .= o T5,4
66 0,075 68,0
67 0,150 43,1

*  pezogen auf das Trockengewicht des Papiers
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Aus den Ergebnissen der Beispiele 48 bis 58 folgt, dafBl |
die wirksame aktive Konzentration des Versprodungs-
additive im Bereich von 0,00075 bis etwa 0,2 Gewichtspro-
zent, bezogen auf das Trockengewichf des organischen
Materials, liegt. In den exemplarischen Ausflihrungsformen
der Erfindung werden die hdchsten Lahlausbeuten erhalten,
wenn das Versprodungsreagens von etwa 0,002 bis 0,075 Ge-
wichtsprozent in der Gegenwart von etwa 0,5 % H2804 gegen-
wirtig ist. Die am meisten bevorzugte Konzentration liegt
zwischen 0,005 bis 0,0075, bezogen auf das Trockengewicht
des organischen Anteils, Natiirlich hiingt die exakte Kon-
zentration des Versprodungsadditivs von der gewihlten
quertiren Verbindung, der gewdhlten Sdure, der gewihlten
Ssurekonzentration und dem Typ des behandelten organischen
Anteils ab.

Die Verbesserung in der lMahlwirkung, die in den Tabellen C
und D dargestellt ist, zeigt sich auch in einer eignifikan-
ten Herabsetzung der Mahltemperatur fiir Material, das mit
einem Versprsdungsreagens aus etwa 0,5 % Schwefelsiure und
etwa 0,01 % Dimethyl-di(hydrierter Talg-alkyl)-ammonium-~
chlorid verspfﬁdet wurde. Bei dem erfindungsgemifBen Ver-
fahren konnen die Mahltemperaturen zwischen Raumtemperatur
wnd etwa 150 °C variieren. Der bevorzugte Hahltemperatur-
bereich liegt etwa zwischen 100 und 150 °¢ und vorzugsweise
zwischen 125 und 150 °C,

Der genaue Mechanismus, nach dem eine quartdre Ammonium-
verbindung die Versprodung von Zellulosematerial erhiht und
die Mahlwirkung verbessert, wird nicht vollstidndig verstanden,
Es ist jedoch klar, daB die Temperatur der Versprﬁdungsre-'
aktion um etwa 14 bis 56 O¢ (25 vis 100 OF) herabgesetzt
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werden kann und daB erhohte Mengen auf wirksamere Veise

in fein verteilte Form iibergefithrt werden konnen. Es wird
angenommen, daf die quartire Ammoniumverbindung fiir das
organische Material ein 4nschwellmittel ist und dabei die
kristalline Struktur durchdringt, wodurch die SHure wirksa-
mer in Funktion treten kenn. Dieses Anwachsen an Wirksemkeit
ist bezeichnet dafiir, de8 hier fiir die Durchfiihrung der
Versprodungsstufe eine entsprechende Reduzierung des er-
forderlichen Energieverbraudhs zu beobachten ist,.

Eine eignifikate Verfahrensbedingung, die in den ausgefiihr-
ten obigen Beispielen beobachtet wurde, ist, daB die
quartire Ammoniumverbindung in der wiBrigen Phase zu einer
einheitlichen Dispersion gemischt werden muB, Es wird an-
genommen, daf eine einheitliche Dispersion dem Verspré-
dungsadditiv erlaubt, in das organische Material einzudrin-
gen, VWenn zum Beispiel wie in Beispiel 24 die quartire
Ammoniumverbindung in Wasser allein dispergiert wurde, so
erhthte sich die Mahlwirksamkeit nicht so bemerkenswert

wie vergleichsweise bei den erfindungsgem#fien Hthanolischen
Dispersionen, ‘

Es geht somit hervor, daB die Aufgaben, die vorstehend
dargelegt wurden oder aus der Beschreibung hervorgehen,

auf wirksame Weise erfiillt werden; da bei der Ausfithrung
des Vorstehenden Verfahrens bestimmte Anderungen gemacht
werden kinnen, ohne vom Wesen und vom Umfang der Erfindung
abzuweichen, ist es beabsichtigt, daB alles Material in der
vorstehenden Beschreibung als Brliuterung und nicht als
Begrenzung anzusehen ist., ‘
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Erfindungsanspruch

Te

2,

3.

4.

5e

6«

Verfahren zur Behandlung des organischen Anteils von
festem Abfall und Zellulosematerial zwecks Uberfithrung
in ein pulvriges Material,'gekennzeichnet dsdurch, daf
man das zu behandelnde Material mit einer Siure in
Gegenwart einer wirksamen Menge an einer quartiren
Ammoniumverbindung zur Bildung eines versprodeten Materi-
als, das leicht in eine fein zerteilte Form iibergefithrit
werden kann, behandelt,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB das
behandelte Material ein stddtischer Mill ist,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB das
behandelte liaterial Holz, Holzprodukte, Holzabfall oder
eine lMiscuung daraus ist,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB das
behandelte Haterial landwirtschaftliche Ernten, landwirt-
schaftliche Produkte, landwirtschaftliche Abfille oder
Mischungen daraus ist. '

Verfahren nach den Punkten 1, 2, 3 oder 4, gekennzeichnet
dadurch, daf die quertire Ammoniumverbindung eine substi-

tuierte quartdre Ammoniumverbindung ist.

Verfahren nach’ Punkt 5, gekennzeichnet dadurch, daf die

- substituierte quartdre Ammoniumverbindung wenigstens ei-

nen langkettigen Kohlenwasserstoffrest enthilt.

Verfahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB der
bzw, die langkettigen Kohlenwasserstoffreste Alkylreste
mit 8 bis 18 Kohlenstoffatomen sind.
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8. Verfahren nach Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, daB die
quartdre Ammoniumverbindung ein Chloridsalz ist.

9. Verfahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB die
alkylsubstituierte quartdre Ammoniumverbindung ein
Dialkyldimethyl-ammoniumchlorid ist.

10. Verfahren nach Punkt 9, gekennzeichnet dadurch, daB das
Dialkyl-dimethyl-ammoniumchlorid ein Dimethyl-di(hy-
drierter Talg-Alkyl)ammoniumchlorid ist.

11. Verfahren nach Punkt 10, gekennzeichnet dadurch, daB das
Dimethyl-di(hydrierter Talg-Alkyl)-Ammoniumchlorid in
Form einer wiBrigen Dispersion zugesetzt wird.

12, Verfahren nach Punkt 9, gekennzeichnet dadurch, daB das
Dialkyl-dimethyl-ammoniumchlorid ein Dimethyl-die (Ko-
kos~Alkyl)~ammoniumchlorid ist.

13, Verfahren nach Punkt 7, gekennzeichnet daduréh, daB die
alkylsubstituierte quartdre Ammoniumverbindung ein
Alkyl-trimethyl-ammoniumchlorid ist.

14+ Verfahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daf die
’ substituierte quartire Ammoniumverbindung ein Methyl-
(polyoxyethylen)-alkyl-ammoniumchlorid ist.

15. Verfahren nach den Punkten 1, 2, 3 oder 4, gekennzeichnet
dadurch, daB die quartdre Ammoniumverbindung in einer
wirksamen Konzentration zwischen etwa 0,000075 und 0,2
'Gewichtsprozent, bezogen auf das Trockengewicht des
zu behendelnden Materials, vorliegt.
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Verfahren nach Punkt 15, gekennzeichnet dadurch, daB
die wirksame Konzentration der quartiren Ammoniumver-
bindung zwischen etwa 0,00075 und 0,15 Gewichtspro-
zent liegt. |

Verfahren nach Punkt 16, gekennzeichnet dadurch, daB die
wirkseme Konzentiration der quartiren Ammoniumverbin-
dung zwischen etwa 0,005 und 0,1 Gewichtsprozent liegt,

Verfahren nach den Punkten 1, 2, 3 und 4, gekenn-
zeichnet dadurch, daB die Sdure eine Mineralsiure ist,.

Verfahren nach Punkt 18, gekennzeichnet dadurch, daf
die Mineralsdure Schwefelsdure ist.

Verfahren nach Punkt 18, gekennzeichnet dadurch, daB
die Mineralsiure Chlorwasserstoffsiiure ist.

Verfahren nach Punkt 18, gekennzeichnet dadurch, dafB
die Mineralsiure ein Yemisch aus wenigstens zwei lline-
ralsduren ist.,

Verfahren nach Punkt 19, gekennzeichnet dadurch, daB
die quartidre “mmoniumverbindung ein Dialkyl-dimethyl=-
ammoniumchlorid ist.

Verfahren zur Sehandlung des organischen Anteils von
festen Abfillen und Zellulosematerial zwecks Uberfithrung
in ein pulvriges Haterial nach Punkt 1, gekennzeichnet
dadurch, dafi man das llaterial mit einem Versprsdungs-
reagens aus Schwefelsdure und einem Dielkyl-dimethyl-
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ammoniumchlorid behandelt, wobei die Shure in einem
Bereich zwischen etwa 0,1 und 5 Gewichtsprozent und

das Dialkyl—dimethyléammoniumchlorid in einem wirksamen
Konzentrationsbereich zwischen etwa 0,000075 und 0,2
Gewichtsprozent, bezogen auf das Trockengewicht des zu
behandelnden Materials, vorliegt.

Verfahren nach Punkt 23, gekennzeichnet dadurch, daf das
zu behandelnde Material stddtischer IHill ist.

Verfahren nach Punkt 24, gekennzeichnet dadurch, daB das
Dialkyl-dimethyl-ammoniumchlorid ein Dimethyl-die(hy-
drierter Talg-alkyl)-ammoniumchlorid ist.

Verfahren nach Punkt 25, gekennzeichnet dedurch, daf
die quartdre Ammoniumverbindung in Form einer wiBSrigen
Dispersion zugegeben wird,

Verfahren nach Punkt 26, gekennzeichnet dadurch, dafi die

wiBrige Dispersion

-~ durch Schmelzen des Dimethyl- dl(hydrlerter Talg~-alkyl)=-
ammoniunchlorids

- durch Auflb’sen des geschmolzenen-Dimethyl-di~(hydrier-
ter Talg-alkyl)-ammoniumchlorids in Ethanol und

-~ durch Dispergieren dieser ethanolischen Losung des
Dimethyl-die (hydrierter Talg-alkyl)-ammoniumchlorids

in Wasser unter mischenden Bedingungen

hergestellt wird,
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28+ Verfahren nach Punkt 27, gekennzeichnet dadurch, daB die
wirksame Konzentration des Dimethyl-di(hydrierter Talg-
alkyl)-ammoniunchlorids zwischen etwa 0,0005 und 0,01
Gewichtsprozent liegt.

29+ Verfahren nach Punkt 27, gekemnzeichnet dadurch, daB die
Sdurekonzentration zwischen etwa 0,1 und 1 Gewichts-
prozent und die wirksame Konzentration an Dimethyl-
di(hydrierter Talgalkyl)-amnoniumchlorid zwischen etwa
0,0005 und 0,01 Gewichtsprozent liegt.
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