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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewin-
nung von Cellulosefasermaterial aus Calciumpektinat-
haltigem, pflanzlichem Substrat.
[0002] Pflanzliche Substrate werden seit langer Zeit
zur Herstellung von Cellulosefasermaterialien verwen-
det. Ein solches Material ist beispielsweise Zellstoff, der
in der Regel aus Holz gewonnen wird und ein wichtiges
Handelsprodukt ist, das für die Papierherstellung ver-
wendet wird. Zur Klasse der Cellulosefasern gehören
auch sogenanntes Sklerenchym- oder Bastfasern, die
das Stützgewebe von Pflanzen wie Halme oder Stäm-
me bilden. Diese Fasern liegen in der Natur immer in
Kombination mit Substanzen wie Ligninen und Pektinen
vor. Diese Begleitsubstanzen müssen entfernt werden,
wenn das Cellulosefasermaterial in einer zur Weiterver-
arbeitung geeigneten Form gewonnen werden soll.
[0003] Bei den bekannten Verfahren zu Cellulosefa-
sergewinnung wird das eingesetzte pflanzliche Substrat
aufgeschlossen, entholzt, entpektiniert und je nach
Wunsch gegebenenfalls auch gebleicht. Bei den zur
Zeit wichtigsten und in technischem Maßstab zur Zell-
stoffherstellung eingesetzten Verfahren wird das Roh-
material mittels Natronlauge aufgeschlossen. Hierbei
können unterschiedliche Zusatzchemikalien vorhanden
sein. Beispielsweise gibt es den sogenannten Natron-
aufschluß (NaOH, Na2CO3), das Sulfidverfahren (CaO,
MgO, NaOH, NH4OH/SO2) und das Sulfatverfahren
(NaOH, Na2S, Na2CO3). Die genannten Chemikalien
bilden jeweils die sogenannten "Kochsäuren". Der Auf-
schluß bewirkt in erster Linie die Entlignifizierung (Ent-
holzung) des Pflanzensubstrats, wobei die in dem Sub-
strat enthaltenen Lignine in eine lösliche Form überführt
werden.
[0004] Beispielsweise ist aus der US-A-2 073 682 ein
Verfahren zur Behandlung von Cellulosefasermaterial
mit Trinatriumphosphat bekannt.
[0005] Die bekannten Verfahren haben jedoch den
Nachteil, daß neben der gewünschten Entlignifizierung
auch die Cellulosefasern in erheblichem Ausmaß ange-
griffen werden. Hierdurch wird u.a. die Festigkeit des am
Ende gewonnenen Zellstoffs erniedrigt. Auch die Zell-
stoffausbeute sinkt. Es wird daher nicht nur das Lignin
gelöst sondern auch ein Teil der interessierenden Cel-
lulosefasern unerwünschterweise zerstört. Es wird an-
genommen, daß der Polymerisationsgrad verringert
bzw. die Faserlänge verkürzt wird. Ein Teil der Cellulose
geht sogar in Lösung.
[0006] Die bekannten Aufschlußverfahren rufen fer-
ner aufgrund der zu entsorgenden Abfallprodukte Pro-
bleme hervor, wobei insbesondere die Abwasserfrage
ein wichtiger Aspekt ist.
[0007] Neben den Ligninen sind jedoch auch die in
den Pflanzensubstraten vorhandenen Pektine und Cal-
ciumpektinate zu entfernen, wobei insbesondere die
Calciumpektinate in der Regel Schwierigkeiten berei-
ten.

[0008] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun-
de, ein neues Verfahren zur Gewinnung von Cellulose-
fasermaterial aus Calciumpektinat-haltigem, pflanzli-
chem Substrat zur Verfügung zu stellen, bei dem die
Cellulosefasern nicht geschädigt werden, im Vergleich
zu den bekannten Verfahren die Umwelt weniger bela-
stet und die Verfahrensdauer verkürzt werden kann.
[0009] Diese Aufgabe wird durch Verfahren zur Ge-
winnung von Cellulosefasermaterial aus Calciumpekti-
nat-haltigem, pflanzlichem Substrat gelöst, bei dem das
pflanzliche Substrat unter Verwendung von Trinatriump-
hosphat aufgeschlossen und gegebenenfalls gebleicht
wird, wobei das pflanzliche Substrat gleichzeitig mit Bo-
rax behandelt wird oder vor dem Aufschließen mit einer
wäßrigen Boraxlösung vorbehandelt wird, wobei vor-
zugsweise Borax in einer Menge von 0,5 bis 10 g, ins-
besondere 1 bis 5 g und bevorzugt 3 g pro Liter Wasser
vorhanden ist und die Temperatur der Lösung insbeson-
dere 30 bis 60 °C, vorzugsweise 40 bis 50 °C und be-
vorzugter 45 °C beträgt.
[0010] Bevorzugte Ausführungsformen des erfin-
dungsgemäßen Verfahrens sind Gegenstand der Unter-
ansprüche.
[0011] Erfindungsgemäß wird anstelle der in den bis-
her bekannten Aufschlußverfahren verwendeten und
die Cellulosefasern angreifenden Chemikalien (NaOH,
Na2CO3; CaO, MgO, NaOH, NH4OH/SO2; oder NaOH,
Na2S, Na2CO3) nunmehr Trinatriumphosphat einge-
setzt.
[0012] Dies hat den Vorteil, daß einerseits die Lignine
und Pektine, insbesondere Calciumpektinate, in ausrei-
chendem Ausmaß und vorzugsweise vollständig ent-
fernt werden, andererseits aber die Cellulosefasern im
wesentlichen geschont werden, wodurch die Produkt-
qualität ausgesprochen gut ist und die Weiterverarbei-
tung und Entsorgungsprobleme vereinfacht bzw. ver-
mindert werden.
[0013] Trinatriumphosphat wird üblicherweise zum
Enthärten von Wasser wie Kesselspeisewasser, zum
Phosphatieren, als Bestandteil von Seifenpulvern und
Toilettenseifen, in Geschirrspülmitteln oder als Puffer
verwendet.
[0014] Das in dem beanspruchten Verfahren verwen-
dete pflanzliche Substrat ist vorzugsweise aus Pflanzen
der Familien Linaceae, Urticaeae oder Moraceae aus-
gewählt und diese Gruppe umfaßt insbesondere Öllei-
nen, Faserleinen (Flachs), Nesseln wie Brennesseln,
Ramie, Hanf oder Hopfen. Besonders bevorzugt ist
Flachs.
[0015] Bei dem erfindungsgemäßen Verfahren wird
das pflanzliche Substrat in einer wäßrigen Lösung auf-
geschlossen, die vorzugsweise 2,5 bis 20 g Trinatriump-
hosphat pro Liter Wasser enthält und vorzugsweise 3
bis 10 g, insbesondere 3,5 bis 8,5 g, bevorzugter jedoch
5 bis 7 g Trinatriumphosphat pro Liter Wasser enthält.
[0016] Diese Aufschlußlösung enthält neben dem
Aufschlußmittel Trinatriumphosphat vorzugsweise auch
ein Dispergiermittel und/oder ein Bleichmittel. Bei
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gleichzeitiger Anwesenheit des Bleichmittels in der Auf-
schlußlösung ist sogar vorteilhafterweise eine Verfah-
rensverkürzung möglich, da eine spätere, gegebenen-
falls gewünschte Bleichung des erhaltenen Cellulosefa-
sermaterials entfallen kann. Die Kostenersparnis hierfür
kann beträchtlich sein.
[0017] Als Dispergiermittel ist jedes für diese Zwecke
in solchen Aufschlußlösungen geeignete Mittel ver-
wendbar, vorzugsweise wird aber Wasserglas oder ein
Tensid bzw. ein Tensidgemisch verwendet, wobei geeig-
nete Tenside und Tensidgemische vorzugsweise anio-
nisches Tensid und gegebenfalls geringe Zusätze an
nichtionischen Komponenten enthalten. Ein geeignetes
Tensidprodukt ist beispielsweise Cottoclarin® der Firma
Henkel.
[0018] Bei dem Bleichmittel handelt es sich vorzugs-
weise um Wasserstoffperoxid, das beispielsweise in
Form einer 35 %-igen wäßrigen Lösung eingesetzt wer-
den kann. Es sind jedoch auch andere bekannte und
zur Cellulosefaserbleichung geeignete Bleichmittel ver-
wendbar.
[0019] Die in der Aufschlußlösung vorhandene Men-
ge an Dispergiermittel liegt vorzugsweise im Bereich
von 0,5 bis 10 g/l, insbesondere 1 bis 5 g/l und bevorzugt
3 g/l. Das Bleichmittel ist in der Aufschlußlösung, falls
vorhanden, in einer Menge von vorzugsweise 0,1 bis 15
g/l, insbesondere 1 bis 10 g/l und bevorzugt 5 bis 8 g/l
zugegen, wobei im Fall von Wasserstoffperoxid in Form
einer 35 %-igen wäßrigen Lösung gemäß einer bevor-
zugten Ausführungsform auch 8 ml dieser Wasserstoff-
peroxidlösung pro Liter Aufschlußlösung verwendet
werden können.
[0020] In dem erfindungsgemäßen Verfahren wird
das pflanzliche Substrat gleichzeitig mit dem Aufschlie-
ßen durch das Trinatriumphosphat mit Borax behandelt
oder vor dem Aufschließen durch das Trinatriumphos-
phat mit einer wäßrigen Boraxlösung vorbehandelt. Die
bei dieser gleichzeitigen Behandlung oder in dieser Vor-
behandlungslösung vorhandene Menge Borax liegt vor-
zugsweise im Bereich von 0,5 bis 10 g/l, insbesondere
1 bis 5 g/l und bevorzugt bei 3 g/l. Die Vorbehandlung
des pflanzlichen Substrats mit dieser Lösung wird vor-
zugsweise bei einer Temperatur von 30 bis 60° C, be-
vorzugt 40 bis 50 °C und insbesondere bei 45° C durch-
geführt. Diese Vorbehandlung ermöglicht vorteilhafter-
weise einen höheren Bleichgrad des gewonnenen Cel-
lulosefasermaterials, wobei die Bleichung vorzugswei-
se gleichzeitig mit dem Aufschluß erfolgt.
[0021] Das Aufschließen des pflanzlichen Substrats
kann auch in zwei aufeinanderfolgenden identischen
Teilstufen vorgenommen werden. Zwischen diesen Stu-
fen kann der bis dahin gelöste Teil der unerwünschten
Cellulosefaserbegleitsubstanzen entfernt werden. Die-
ses zweistufige Vorgehen erleichtert die weitgehende
oder vollständige Entfernung dieser Substanzen.
[0022] Nach dem Aufschließen des pflanzlichen Sub-
strats wird die hierzu verwendete Kochlösung abgelas-
sen und der Rückstand mit Wasser gespült, das vor-

zugsweise eine Temperatur aufweist, die der abgelas-
senen Lösung entspricht oder etwas niedriger sein
kann. Anschließend wird der Behälter mit dem gewa-
schene Rückstand erneut mit Wasser aufgefüllt, wobei
das Wasser beispielsweise mit Trinatriumphosphat auf
einen pH-Wert von etwa 8 eingestellt sein kann. Auch
das zum Spülen verwendete Wasser kann entspre-
chend behandelt sein.
[0023] Gemäß einer bevorzugten Ausführungsform
wird das gewonnene Cellulosefasermaterial anschlie-
ßend in der auf einen pH-Wert von 8 eingestellten
wäßrigen Lösung mit einem Enzym oder Enzymge-
misch behandelt. Hierdurch soll hauptsächlich die ne-
ben der Cellulose vorhandene Stärke abgebaut werden.
Hierfür sind alle diesbezüglich geeigneten Enzyme ein-
setzbar. Beispielsweise können in einem Enzymge-
misch auch Pektasen und Lignasen vorhanden sein.
[0024] Ein geeignetes Enzymprodukt für den Stärke-
abbau ist beispielsweise Thermamyl® der Firma Novo
Nordisk. Das Enzym oder Enzymgemisch bzw. Enzym-
produkt kann in einer Menge von 1 bis 10 ml pro Liter
Wasser, insbesondere 2 bis 8 und bevorzugt 3 bis 5 ml
pro Liter Wasser verwendet. Nach der Enzymbehand-
lung wird erneut gespült und das gewonnene Cellulose-
fasermaterial getrocknet. Der pH-Wert des Wassers
kann je nach Bedarf in Abhängigkeit von dem verwen-
deten Enzym verändert werden. Bei Thermamyl® als
Enzym ist ein pH-Wert von 8 bevorzugt.
[0025] In sämtlich verwendeten Behandlungslösun-
gen können auch sonstige übliche Zusatzstoffe vorhan-
den sein, wobei diese jedoch die gewünschten Wirkun-
gen der Hauptkomponente dieser Lösungen nicht be-
einträchtigen sollten und gegebenenfalls deshalb weg-
zulassen sind.
[0026] Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemäßen
Verfahrens besteht darin, daß die nach oder während
des Aufschließens entfernten Pektine und Calciumpek-
tinate in einer Form zurückgewonnen werden können,
in der die Gelierfähigkeit weitgehend erhalten geblieben
ist.
[0027] Das erfindungsgemäße Verfahren wird nun
anhand eines Beispiels einer bevorzugten Ausfüh-
rungsform beschrieben.

Beispiel 1

[0028] Es wurden 900 g zu behandelndes pflanzli-
ches Substrat, Flachs in Form von sogenanntem
Flachswerg, eingesetzt. Zunächst wurde das Substrat
zum Einweichen und zur Vorbehandlung in 9 l einer Lö-
sung gegeben, die 3 g/l Lösung an Borax enthielt. Diese
Lösung wurde von 25° C mit einer Rate von 1,5° C/min
auf 45° C erwärmt und anschließend 20 Minuten lang
bei dieser Temperatur gehalten. Die Lösung wurde ab-
gelassen und eine wäßrige Lösung zugeführt, die 5 g/l
Trinatriumphosphat, 3 g/l Wasserglas und 8 ml/l Was-
serstoffperoxidlösung (35 %) enthielt. Diese Lösung
hatte ebenfalls eine Temperatur von 45° C. Dann wurde
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mit einer Rate von 2° C/min auf 110° C erhitzt und an-
schließend 60 Minuten lang bei dieser Temperatur ge-
halten. Danach wurde die Lösung auf eine Temperatur
von etwa 80° C abgekühlt und abgelassen. Es wurde
zweimal mit Wasser auf das vorherige Volumen aufge-
füllt, wobei das Wasser eine Temperatur von 70° C be-
saß und jeder Spülvorgang (in dem aufgefüllten Bad)
10 Minuten dauerte.
[0029] Nach dem Spülvorgang wurde mit Wasser auf-
gefüllt, das eine Temperatur von 70° C und einem pH-
Wert von 8,0 (Trinatriumphosphat) aufwies und 3 ml/l
des Enzyms Thermomyl enthielt. Das zu behandelnde
Substrat wurde 30 Minuten lang in diesem Bad belas-
sen. Anschließend wurde zweimal mit Wasser mit einer
Temperatur von 45° C gespült und getrocknet.
[0030] Das erhaltene Cellulosefasermaterial wies die
folgenden Eigenschaften auf:

- Weißgrad 70 (ISO)
- gute Spinnbarkeit

Beispiel 2

[0031] Anstelle von 5 g/l Trinatriumphosphat und 3 g/
l Wasserglas in der Aufschlußlösung wurden 7 g/l Tri-
natriumphosphat und 3 g/l Cottoclarin® verwendet. Dies
hat Vorteile bei der Filtrierung der Abwasserlauge.
[0032] Die Eigenschaften des erhaltenen Cellulose-
fasermaterials entsprachen denjenigen des Produkts
von Beispiel 1.

Patentansprüche

1. Verfahren zur Gewinnung von Cellulosefasermate-
rial aus Calciumpektinat-haltigem, pflanzlichem
Substrat, bei dem das pflanzliche Substrat unter
Verwendung von Trinatriumphosphat aufgeschlos-
sen und gegebenenfalls gebleicht wird, dadurch ge-
kennzeichnet, daß das pflanzliche Substrat gleich-
zeitig mit Borax behandelt wird oder vor dem Auf-
schließen mit einer wäßrigen Boraxlösung vorbe-
handelt wird, wobei vorzugsweise Borax in einer
Menge von 0,5 bis 10 g, insbesondere 1 bis 5 g und
bevorzugt 3 g pro Liter Wasser vorhanden ist und
die Temperatur der Lösung insbesondere 30 bis 60
°C, vorzugsweise 40 bis 50 °C und bevorzugter 45
°C beträgt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daß das pflanzliche Substrat ausgewählt ist
aus Pflanzen der Familien Linaceae, Urticaeae
oder Moraceae und insbesondere aus Ölleinen, Fa-
serleinen (Flachs), Nesseln wie Brennesseln, Ra-
mie, Hanf oder Hopfen.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daß das pflanzliche Substrat in einer

Lösung aufgeschlossen wird, die 2,5 bis 20 g, vor-
zugsweise 3 bis 10 g, insbesondere 3,5 bis 8,5 g
und bevorzugt 5 bis 7 g Trinatriumphosphat pro Li-
ter Wasser enthält.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, dadurch gekennzeichnet, daß die
Aufschlußlösung außerdem Dispergiermittel und/
oder Bleichmittel enthält, wobei das Dispergiermit-
tel vorzugsweise Wasserglas oder ein Tensid bzw.
ein Tensidgemisch ist und das Bleichmittel vorzugs-
weise Wasserstoffperoxid ist.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprü-
che, dadurch gekennzeichnet, daß das Dispergier-
mittel in einer Menge von 0,5 bis 10 g, insbesondere
1 bis 5 g und bevorzugt 3 g pro Liter Aufschlußlö-
sung vorhanden ist und das Bleichmittel in einer
Menge von 0,1 bis 15 g, insbesondere 1 bis 10 g
und bevorzugt 5 bis 8 g pro Liter Aufschlußlösung
vorhanden ist.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich-
net, daß das Bleichmittel eine Wasserstoffperoxid-
lösung (35%) ist und in einer Menge von 8 ml/l vor-
handen ist.

Claims

1. Process for obtaining cellulose fibre material from
vegetable matter containing calcium pectinate by
the vegetable matter being digested using trisodium
phosphate and optionally bleached, characterized
in that the vegetable matter is simultaneously treat-
ed with borax or, prior to the digesting, pretreated
with an aqueous borax solution, preferably borax
being present in an amount of 0.5 to 10 g, especially
1 to 5 g, preferably 3 g, per litre of water and the
temperature of the solution being in particular 30 to
60°C, preferably 40 to 50°C, more preferably 45°C.

2. Process according to Claim 1, characterized in chat
the vegetable matter is selected from plants of the
families Linaceae, Urticaeae or Moraceae and in
particular from oil linen, fibre linen (flax), nettles
such as stinging nettles, ramie, hemp or hops.

3. Process according to Claim 1 or 2, characterized in
that the vegetable matter is digested in a solution
which contains 2.5 to 20 g, preferably 3 to 10 g, es-
pecially 3.5 to 8.5 g, more preferably 5 to 7 g, of
trisodium phosphate per litre of water.

4. Process according to any of the preceding claims,
characterized in that the digesting solution addition-
ally contains dispersing agents and/or bleaching
agents, the dispersing agent preferably being wa-
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terglass or a surfactant or surfactant mixture and
the bleaching agent preferably being hydrogen per-
oxide.

5. Process according to any one of the preceding
claims, characterized in that the dispersing agent is
present in an amount of 0.5 to 10 g, especially 1 to
5 g, preferably 3 g, per litre of digesting solution and
the bleaching agent is present in an amount of 0.1
to 15 g, especially 1 to 10 g, preferably 5 to 8 g, per
litre of digesting solution.

6. Process according to Claim 5, characterized in that
the bleaching agent is a hydrogen peroxide solution
(35%) and is present in an amount of 8 ml/l.

Revendications

1. Procédé de production d'un matériau à base de fi-
bres de cellulose à partir d'un substrat végétal con-
tenant du pectinate de calcium, où ledit substrat vé-
gétal est soumis à une étape de digestion, et le cas
échéant est blanchi, par l'utilisation de phosphate
trisodique, et caractérisé en ce que le substrat vé-
gétal est traité dans le même temps avec du borax,
ou est prétraité' avec une solution aqueuse de bo-
rax avant l'étape de digestion, et où ledit borax est
mis en oeuvre de façon préférentielle à raison de
0,5 à 10 g, plus préférentiellement à raison de 1 à
5 g, et de façon particulièrement préférée à raison
de 3 g par litre d'eau, et la température de la solution
étant préférentiellement de 30 à 60°C, plus préfé-
rentiellement de 40 à 50°C et de façon particulière-
ment préférée de 45°C.

2. Procédé selon la revendication 1 caractérisé en ce
que le substrat végétal est choisi parmi les végé-
taux des familles Linaceae, Urticaeae ou Moraceae
et particulièrement parmi les madies cultivées, les
lins fibreux (lin), les orties telles que les orties urti-
cantes, la ramie, le chanvre ou le houblon.

3. Procédé selon l'une quelconque des revendications
1 ou 2 caractérisé en ce que le substrat végétal est
soumis à une étape de digestion dans une solution
contenant de 2,5 à 20 g, préférentiellement de 3 à
10 g, plus préférentiellement de 3,5 à 8,5 g et de
façon particulièrement préférée de 5 à 7 g de phos-
phate trisodique par litre d'eau.

4. Procédé selon l'une quelconque des revendications
précédentes caractérisé en ce que la solution de
digestion contient en outre un agent dispersant et/
ou un agent de blanchiment, où ledit agent de blan-
chiment est préférentiellement un silicate de so-
dium ou un tensioactif, par exemple un mélange de
tensioactif, et où ledit agent de blanchiment est pré-

férentiellement le peroxyde d'hydrogène.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendications
précédentes caractérisé en ce que l'agent de dis-
persion est mis en oeuvre à raison de 0,5 à 10 g,
préférentiellement de 1 à 5 g et plus préférentielle-
ment de 3 g par litre de solution de digestion et en
ce que l'agent de blanchiment est mis en oeuvre à
raison de 0,1 à 15 g, préférentiellement de 1 à 10 g
et plus préférentiellement de 5 à 8 g par litre de so-
lution de digestion.

6. Procédé selon la revendication 5 caractérisé en ce
que l'agent de blanchiment est une solution de pe-
roxyde d'hydrogène (35 %) et est mis en oeuvre à
raison de 8 ml/l.
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