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(57)  Die vorliegende Erfindung hat ein SulfitaufschluBverfah-
ren zur Herstellung von Zellstoffen unter Verwendung von
alkalischen Monosulfitidsungen, organischen Ldsungsmit-
tein und Chinonderivaten zum Gegenstand. In einem beson-
deren Impragnierungsschritt wird das aufzuschiieBende
Rohmaterial entweder mit einer |d3sungsmittelfreien Mono-
sulfitidsung oder mit einem Losungsmittel/Wasser-Gemisch
behandelt.
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein SulfitaufschiuBverfahren zur Herstellung von Zelistoffen unter
Verwendung von alkalischen Monosulfitidsungen, organischen L&sungsmitteln und Chinonderivaten.

Die wichtigsten chemischen Verfahren zur Herstellung von Zelistoff sind der Sulfit- und der Sulfat-
AufschluB. Daneben sind Verfahren unter Verwendung von Natronlauge und Chlor oder von Salpetersdure
bekannt, jedoch in industriellen MaBstab nicht sehr verbreitet.

Im wesentlichen werden beim SulfitaufschluBverfahren die Rohstoffe (zerkleinertes Holz) in eine sauer
bzw. neutral eingestellte Kochsiure eingebracht und diese lignozellulosehaltigen Materialien mit Lésungen
von Hydrogensulfiten oder Sulfiten gekocht. Wenn die Hydrogensulfitidsungen zusatzlich noch Schwefeldio-
xid enthalten, spricht man von "sauren Bisulfitverfahren™.

HAufig angewendete Verfahren sind dabei das Kalziumbisulfitverfahren und insbesondere das Magnesi-
umbisulfitverfahren. Eine ausfiihrliche Zusammenfassung der verschiedenen bekannten SuifitausfschluBver-
fahren findet sich in Ingruber und Allard (1973) "Alkaline Sulfite Pulping for Kraft Strength”, Pulp and Paper
Magazine of Canada 1974, Seiten 354-369.

Eine alkalische SulfitaufschluBldsung besteht im allgemeinen aus einem Sulfit und Karbonaten oder
Laugen; die spezifische AufschluBvariante ist jedoch stets abhéngig von der jeweils eingesetzten Holzart.

Es ist bekannt, daB mit einem SulfitaufschiuBverfahren, bei dem eine Natriumsulfitidsung, aiso eine
reine Monosulfittdsung, zum Einsatz kommt und bei dem der Kochidsung weiters Methanol und/oder
Anthrachinon zugesetzt werden, eine erhhte Delignifizierungs-Geschwindigkeit und gine erhdhte Aufschlu-
Beffizienz erreicht werden kann (Tappi-Journal, 65 (10) (1982), 29).

Ein besonders vorteilhaftes Verfahren wird in dem EP-B1-0 205 778 beschrieben. Dabei werden in
einem SulfitaufschluBverfahren der AufschluBldsung, welche einen (berwiegenden Anteil an Monosulfitlé-
sung aufweist, neben Methanol und einem Chinonderivat noch Karbonate und/oder Hydroxide zugesetzt.
Dieses Verfahren bezeichnet man als ASAM-Verfahren (Alkaline Sulphite Anthrachinon Methanol-Verfahren).

In der EP-A1-0 538 576 und in der AT-B-398 992 werden jeweils Verfahren zur Riickgewinnung der fir
den ZellstoffaufschluB eingesetzten Chemikalien aus den Ablaugen nach dem ASAM-Verfahren geoffenbart.
Hierzu wird die Ablauge in einem Laugenverbrennungskessel verbrannt, die Schlacke bzw. Asche abgezo-
gen, in Wasser gelost, zu H.S umgewandelt und verbrannt, wobei aus den bei der Verbrennung entstehen-
den Abgasen Natriumsulfit riickgewonnen wird.

Die vorliegende Erfindung stellt sich zur Aufgabe, ein gegenlber dem beschriebenen Stand der
Technik weiter verbessertes SulfitaufschiuBverfahren zur Verfigung zu stellen, welches einen effizienteren
AufschiuB des Rohstoffs, eine verbesserte Rickgewinnung von eingesetzten Substanzen sowie eine
prozeBtechnische Vereinfachung des Verfahrens ermdglicht.

ErfindungsgemiB wird diese Aufgabe durch ein Sulfitverfahren flr lignozellulosehaitiges Rohmaterial
unter Verwendung von wasserlgslichen alkalischen Monosulfitidsungen, organischen L&sungsmitteln sowie
mindestens einem Chinonderivat, geldst, bei welchem das Rohmaterial vor dem eigentlichen AufschiuB des
Rohmaterials einem Imprégnierungsschritt bei einer Temperatur, welche unterhalb der fur die AufschluBre-
aktion notwendigen Temperatur liegt, unterzogen wird, wobei die impragnierlauge nur aus einem Teil der
chemischen Bestandteile, die fir den eigentlichen AufschluBschritt notwendig sind, zusammengesetzt ist.

Der Impragnierungsschritt kann entweder I5sungsmittelfrei erfolgen, indem das Rohmateriai mit der
alkalischen Monosulfitlésung impragniert wird, oder mittels eines Losungsmittel/Wasser-Gemisches.

Das Chinonderivat kann wihrend der Imprégnierung des Rohrmaterials anwesend sein, oder wird vor
dem AufschluBschritt mit den anderen noch zum AufschiuB fehlenden Komponenten zugesetzt. Das
Chinonderivat beschleunigt in atkalischen AufschluBprozessen als Redoxkatalysator die Delignifizierung und
stabilisiert die reduzierenden Enden der Kohlehydrate gegen ein alkalisches "Peeling-off". Ein bevorzugtes
Chinonderivat ist Anthrachinon.

Wenn der Imprégnierungsschritt 16sungsmittelfrei erfolgt, wird das organische Ldsungsmittel erst nach
diesem Impragnierungsschritt der alkalischen Monosulfitisung zugegeben; bei der Imprdgnierung mit
einem L&sungsmittel/Wasser-Gemisch werden die restlichen bendtigten anorganischen AufschluBchemika-
lien nach der Imprégnierung zugesetzt.

Wenn die Imprignierung des Rohmaterials mit der alkalischen Monosulfitiésung erfolgt, so wird das
besagte Rohmaterial wihrend einer Zeitdauer von 5 bis 360 min, vorzugsweise von 15 bis 60 min, mit der
alkalischen Monosulfitidsung imprigniert. Die dabei Ublicherweise verwendeten Temperaturen liegen zwi-
schen 60 und 150 ° C, vorzugsweise zwischen 100 und 130°C.

Die Imprégnierung mit der alkalischen Monosulfitidsung kann beendet werden, indem das organische
L&sungsmittel oder das Lsungsmittel/Wassergemisch in die Imprignieriauge eingetragen wird. Bei diesem
Vorgang solite die lonenstdrke der Imprignierlauge durch den Eintrag des organischen L&sungsmittels oder
des L&sungsmittel/Wassergemisches auf die fir den AufschluB notwendige Konzentration eingestellt wer-
den.
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Das Losungsmittel, z.B. niedrigsiedende Alkohole, wie Methanol, kann nach der Imprédgnierung des
AufschiuBgutes unter Druck in das AufschluBsystem eingetragen werden. AnschiieBend wird das AufschluB3-
gut mit der vollstdndigen Aufschlugidsung auf die zur Reaktion erforderliche Temperaiur aufgeheizt, oder
die Imprégnierung wird mittels moderner Verdrdngungstechnologie durch eine das Ldsungsmittel enthalten-
de vollstindige AufschluBlauge ausgetauscht.

Besonders bevorzugt bei dieser Verfahrensmodifikation ist eine impragnierlosung, die eine h&here
lonenkonzentration als die eigentliche AufschiuBidsung aufweist. Dies bedingt eine schnellere und homoge-
nere Verteilung der alkalischen und monosulfitischen AufschiuBchemikalien im AufschluBgut.

Die Imprignierlauge kann entweder im Vergleich zu den zur Kochung erforderlichen Mengen mit einem
{UberschuB an anorganischen Chemikalien- und Fliissigkeitsmengen eingesetzt werden, oder mit der fiir den
AufschluB benétigten Chemikalienmengen bei im Vergleich zur Kochung reduziertem FlUssigkeitsvolumen.

im ersten Fall muB ein Teil der Flissigkeitsmenge mit der darin nach der Imprdgnierung noch
vorhandenen Chemikalienmenge entweder aus dem AufschiuBsystem abgezogen oder verdrdngt werden,
bevor das L&sungsmittel in das AufschluBsystem eingetragen wird. Das Ldsungsmittel bzw. L&sungsmittel-
Wassergemisch kann als Verdrangungsmedium eingesetzt werden. Die verdridngte oder abgezogene
Verdrdngungslauge kann mit frischen Chemikalien auf die Ausgangskonzentration aufgestérkt und wieder-
verwendet werden.

Das zur Verdringung eingesetzte L&sungsmittel kann mit Wasser versetzt sein, so daB die zum
Aufschlug bendtigte Chemikalien- und L&sungsmittelkonzentration variabel eingestellt werden kann. Eine
Energieersparnis, bedingt durch die niedrigeren Anforderungen an die Reinheit und Konzentration des
zurlickgewonnenen L&sungsmittels, wird m&glich.

Alternativ kann die Impragnierung mit weniger Flussigkeit durchgeflihrt werden als fir den AufschiuB
selbst notwendig ist. Es muB allerdings gewahrleistet sein, daB sémtliches AufschluBgut durchtrankt wird.
Dies kann z.B. durch ein Umpumpen der Imprignierldsung erreicht werden. In der Imprégnierung nimmt
das AufschluBgut die anorganischen AufschluBchemikalien auf. Die Chemikalienkonzentration der AufschiuB-
I6sung wird am Ende der impragnierung durch das Nachdosieren des Ldsungsmittels bzw. des Losungs-
mittel-Wassergemisches auf die fiir den Aufschlu8 notwendige Konzentration eingestellt oder durch Ver-
dringung der Impragnierungslauge mit vollstdndiger AufschluBlauge erreicht.

Diese Verfahrensgestaltung bringt den technologischen Vorteil, daB der 18sungsmittelhaltige Laugen-
kreislauf auf die Bereiche des AufschluBsystems, der Schwarzlaugenfiihrung bis hin zur L&sungsmittelab-
trennung sowie Teilen der Braunstoffwdsche begrenzt bleibt. Die WeiBlauge bleibt 18sungsmittelfrei,
wodurch die L3slichkeit der anorganischen AufschluBchemikalien erhdht wird.

Merkmal dieser Verfahrensmodifikation ist, daB bei kontinuierlich arbeitenden AufschiuBsystemen auf
konventionelle Eintragssysteme fir das AufschiuBgut zuriickgegriffen werden kann, da die Imprégnierflis-
sigkeit 15sungsmittelfrei ist.

Besonderheiten dieses Aspekts der Erfindung sind die Beschleunigung des AufschiuBvorgangs und die
Verbesserung der AufschluBhomogenitdt, was sich vor allem in einer Reduzierung der Splittermengen
bemerkbar macht. Die Qualititen der so hergestellten Zellstoffe bleiben auf dem Niveau von nach dem
Standard-ASAM-Verfahren hergesteliten bei etwas hdheren Zellstoffausbeuten und geringeren Spiittergehal-
ten.

Eine Imprégnierung von Holz mit einem Gemisch von Wasser und einem L&sungsmittel, vorzugsweise
einem niedrigsiedenden Alkohol, wie z.B. Methanol, hat den Vorteil, daB eine solche L&sung eine wesentlich
niedrigere Viskositdt hat, weniger polar ist, leichter in die innere Struktur des Holzes eindringen kann und
durch L&sung hydrophober Substanzen, wie Harzen, die Wegsamkeit des Holzes verbessert. Wird die
Imprégnierung bei hdheren Temperaturen durchgeflhrt, so erreicht man neben den genannten Effekten
auch eine Spaltung von Lignin-Kohlenhydratbindungen, so da8 auch hierdurch der nachfolgende AufschiuB
erleichtert wird. Die Anwesenheit der L&sungsmittelkomponente, insbesondere des Alkohols, schiitzt gleich-
zeitig die Kohlenhydrate vor einem sehr intensiven Abbau. Eine entsprechende Vorbehandlung des Holzes
ermdglicht kiirzere AufschiuBzeiten oder niedrigere maximale AufschluBtemperaturen, geringe Splittergehal-
te der Zelistoffe und einen problemlosen AufschiuB von schwierig impragnierbaren Héizern.

Vorzugsweise wird in der Imprégnierstufe die gesamte fir den Aufschiufl erforderliche Menge des
organischen L&sungsmittels mit im Vergleich zur spiteren AufschluBldsung erhdhten Konzentration bei
reduziertem Flottenverhilinis sowie eventuell der Redoxkatalysator zugegeben. Dies steigert den Impréa-
gniereffekt, schiitzt die Kohlenhydrate des Holzes vor einem Abbau und minimiert Kondensationsreaktionen
des Lignins, die den nachfolgenden Aufschiu8 erschweren wlrden.

GemiB einer besonderen Ausfiihrungsform des Verfahrens sollten bei einer imprédgnierung mit einem
L&sungsmittel/Wasser-Gemisch Flottenverhéltnisse von 1:2 bis 1:3,5, vorzugsweise von 1:3 bis 1:3.5,
eingesetzt werden, bei einem Ldsungsmittelgehalt der Impragnierldsung zwischen 20 und 35 %. Die
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Impragnierung selbst sollte in dieser Ausflihrungsvariante bei Temperaturen von 120 - 150 °C, vorzugswei-
se 130 - 140 C stattfinden und 20 - 80 min, vorzugsweise 60 min, dauern.

Der Imprignierungsschritt kann bei beiden Varianten - also sowohl beim I5sungsmittelfreien Imprégnie-
ren als auch beim Imprignieren mittels eines L&sungsmittel/Wasser-Gemisches durch Ersetzen (z.B. durch
Verdrédngen) der Impragnierlsung mit der AufschluBlosung beendet werden.

Nach der Imprignierung kann eine wisserige L&sung der anorganischen AufschiuBchemikalien, eventu-
ell zusammen mit dem einzusetzenden Chinonderivat, in den Kocher eingeflillt, der Kocher auf Maximaltem-
peratur aufgeheizt und der AufschiuB durchgefiihrt werden. Die Aufheizzeit kann dabei im Vergleich zum
NormalaufschluB sehr stark verklirzt werden, weil wegen der verbesserten Wegsamkeit des Holzes die
anorganischen AufschiuBchemikalien sehr schnell in die Mikrostruktur des Holzes penetrieren. Die Gesamt-
umtriebszeit des Kochers wird nicht verldngert. Die maximale AufschluBtemperatur kann 2.B. bei Nadeiholz
von 180 auf 173 - 170 ° erniedrigt werden, wodurch sich der Kocherdruck in Abhdngigkeit vom L&sungsmit-
telgehalt der AufschluBldsung vermindert.

Wihrend der AufschluSreaktion solite das L&sungsmittel vorzugsweise in einer Menge zwischen 0,5
und 50 Volumenprozent der gesamten Fliissigkeitsmenge vorhanden sein.

in den alkalischen Monosulfitlssungen kommt bevorzugt Natriumsulfit zum Einsatz und zwar in einer
Menge zwischen 5 und 40 % bezogen auf das Rohmaterial. Andere Basen, also z.B. Kaliumhydroxid oder
Kaliumcarbonat, sind aber ebenfalls geeignet.

GemiB einer bevorzugten Verfahrensform werden wisserige L&sungen von Natriumhydroxid und/oder
Natriumkarbonat zu den Monosulfitidsungen gemischt werden, und zwar in einer Menge zwischen 0 und 15
% bezogen auf das eingesetzte Rohmaterial.

Die AufschluBlésung und das AufschluBgut k&nnen direkt nach dem oder mit dem Eintrag sé@mtlicher
noch bendtigter AufschiuBchemikalien auf die fiir die AufschiuBreaktion notwendige Temperatur gebracht
werden.

Der AufschiuBprozeB kann durch Verdringen der AufschluBldsung oder durch Abklihlung des Systems
endgliltig beendet werden.

Die der beschriebenen Verfahren kdnnen sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich betrieben
werden. Ist ein diskontinuierlicher Verfahrensablauf erwiinscht, so besteht eine bevorzugte Verfahrensvarian-
te darin, daB der Imprégnierungsschitt bereits in stehenden, diskontinuierlichen Kochern durchgefiihrt wird,
bei denen die Fliissigkeiten mittels Pumpen bewegt werden und der Rohstoffeintrag mittels Fillapparaten
erfolgt. Die Imprignierlauge wird in diesem Fall bevorzugt aus einem separaten Impréagnierfaugen-Tank in
die Kocher eingebracht. :

Bei kontinuierlichem Verfahrensablauf wird der Impragnierungsschritt bevorzugt in einem separaten
Impréagnierturm durchgefiihrt, und anschlieBend das AufschluBgut mit einer Flussigkeit in den Kocher
transportiert.

Ein Beispiel fiir eine Anlage zum kontinuierlichen Verfahrensablauf ist in Fig.1 dargestelit:

Rohmaterial (1) wird in einem Behilter (2) mittels Dampf (3, 4) aufgeheizt und in das Eintragssystem (5)
transferiert, worin die Vermengung mit der Imprégnierlauge (6) erfolgt, welche aus NaOH, Na; COs, NazS0;
und Anthrachinon bestenht. Das Gemisch wird iiber einen Wirmetauscher (7) in den Imrégnierturm (8)
geleitet, in welchem der sigentliche Imprégnierungsschritt erfolgt. Vom Imprégnierturm wird das imprégnier-
te Rohmaterial liber weitere Wirmetauscher (9, 10) in den Kochturm (12) gefiihrt, wobei zusétziich auch
das Ldsungsmittel Methanol (11) zwischen den Warmetauschern (9) und (10) zugesetzt wird. Nach der
AufschluBphase wird sowohl der Zellstoff (13) als auch die Lauge (14) aus dem Kocher herausgefiihrt und
weiterverarbeitet bzw. wiederaufbereitet.

Die Erfindung erm&glicht im speziellen eine deutliche Vereinfachung der Verfahrensfiihrung des ASAM-
Verfahrens und vereinfacht dessen Umsetzung in die industrielle Praxis, und zwar sowoh! bei kontinuierli-
chen als auch bei diskontinuierlichen AufschluBsystemen. Uber eine verbesserte Imprégnierung wird der
Splittergehalt der Zellstofie verringert und die Gutstoffausbeute erhGht.
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Beispiele:

1.: AufschluB von Fichtenholz
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TABELLE 1
AufschiuBart Standard (ASAM-Vert.) methanolfreie Impragnierung
Impragnierung
Temp., °C 120
Aufheizzeit, min. 53
Zeit bei Tmax 60
MeOH, %/Flotte 0
Flotte 31
AQ, %/Holz 0.1
AufschiuB

Temp., *C 180 180
Aufheizzeit, min 100 37
Zeit bei T max 120 150
MeOH, %/Flotte 15 15
Flotte 4:1 4:1
Druckmax, bar 14 14
Gesamtalkali (berechnet als NaOH), %Holz 25 25
NazSO; : NaOH 80:20 80:20
AQ, % Hoiz 0.1 0,1
Kappa 22,2 22,4
Gutstoffausbeute, % 45,9 50,0
Splitter,% 4,9 2,2
Viskositdt, mlig 1327 1334
Weiigrad, %.1SO 45,7 39,6
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2.: AufschiuB von Kiefernholz

TABELLE 2

AufschiuBart

Imprégnierung

Standard (ASAM-Vert.)

Methanol/Wasser Imprégnierung

Temp., °C 135
Aufheizzeit, min. 40
Zeit bei Tmax 60
MeOH, %/Flotte 28
Flotte 3,6:1
AQ, %/Holz 01
AufschluB
Temp., *C 180 170
Aufheizzeit, min 120 80
Zeit bei Tmax 150 150
MeOH, %/Flotte 20 20
Flotte 5:1 5:1
Druckmax, bar 15 11,5
Gesamtalkali (berechnet als NaOH), %Holz 25 25
Na>SO; : NaOH 70:30 70:30
AQ, % Holz 0,1
Kappa 17,9 24
Gutstoffausbeute, % 46,0 50,5
Splitter,% 2,0 0,7
Viskositat, ml/g 1240 1480
WeiBgrad, %.1SO 31.9 34

3.- Standard-AufschluB nach dem ASAM-Verfahren konventionell und mit WeiBlaugenimprégnierung und
Chemikalieniiberschu wihrend der Vorimprégnierung

3.1.: ASAM - konventionell

Rohstoff: Fichtenholz

Der Aufschiu wurde im 15 I-Autoklaven durchgefihrt.
Chemikalien: 20 % Na;S0s3 und 5 % NaOH berechnet als NaOH auf otro Holz
0,075 % Anthrachinon auf otro Holz

15 v/iv % Methanol
Flotte: 4:1 (FlUssigkeit:Hoiz)

Technologie: Auflsen aller Chemikalien in der Flotte
20 min Dadmpfen des Aufschlugutes

90 min Ankochen

180 min Fertigkochen bei 180°C
20 min Kochlauge verdrdngen und Kocher entleeren

Ergebnis:

Kappazahi: 246
Gutstoffausbeute: | 47 %
Splitter 1.2
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3.2.: ASAM - mit WeiBlaugenimprégnierung

Rohstoff: Fichtenholz
Der AufschluB wurde im 15 |-Autoklaven durchgefihrt.

Chemikalien:

Flotte:
Technologie:

130 g/l Na;SO; und 20 g/l NaOH (auf otro Holz) 0,075 % Anthrachinon in der
Vorimprégnierung 15 v/v % Methanol in der Kochung; wird erst nach der Impréagnierung
zugesetzt

6:1 (Flussigkeit:Holz)

Losen der Anorganika in der Flotte

20 min Dampfen

30 min Imprégnieren bei 110°C

10 min Methanoleingabe und Laugenverdrangung

30 min Aufheizen

100 min Fertigkochen bei 180°C

20 min Kochlauge verdrdngen und Kocher entleeren

Ergebnis: Kappazahl: 16,2
Gutstoffausbeute: | 46,6 %
Splitter 0.1

4. Standard-AufschiuB nach dem ASAM-Verfahren mit WeiBlaugenimpragnierung ohne Chemikalieniber-
schuBwahrend der Vorimpragnierung

Rohstoff: Fichtenholz
Der AufschiuB wurde im 10 m3-Kocher durchgefiihrt.

Patentanspriiche

1.

Chemikalien:

Flotte:

Technologie:

17 % Na»S0s, 3 % NaOH und 14 % Na;COs bezogen auf Holz
0,07 % Anthrachinon w3hrend der Imprégnierung

10 viv % Methanol in der Kochung, wird erst nach der Impragnierung zugesetzt
3,3:1 (Flussigkeit:Holz) wéhrend der Imprégnierung

4:1 (Flussigkeit:Holz) wahrend des Aufschlusses

Bereiten der Imprégnierlauge

20 min Dampfen des AufschluBgutes

15 min Imprégnieren bei 122°C

10 min Methanoleingabe und Laugenverdrangung

60 min Aufheizen

200 min Fertigkochen bei 180°C

30 min Kochlauge verdrangen und Kocher entleeren

Ergebnis: | Kappazaht: 19,8
Gutstoffausbeute: | 50.8 %
Splitter 1,8

SulfitaufschiuBverfahren fiir lignozellulosehaltiges Rohmaterial unter Verwendung von wasseridslichen
alkalischen Monosulfitidsungen, organischen Ldsungsmitteln sowie mindestens einem Chinonderivat,
dadurch gekennzeichnet, da8 das Rohmaterial vor dem eigentlichen AufschiuB des Rohmaterials
einem Impréagnierungsschritt bei einer Temperatur, welche unterhalb der fUr die Aufschiuireaktion
notwendige Temperatur liegt, unterzogen wird, wobei die impragnierlauge nur aus einem Teil der
chemischen Bestandteile, die fiir den eigentlichen AufschiuBschritt notwendig sind, zusammengesetzt

ist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Imprégnierungsschritt I8 sungsmittel-
frei in Anwesenheit der Monosulfitidsung und gegebenenfalls des Chinonderivats durchgeflhrt wird.
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Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Rohmaterial wihrend einer Zeitdauer
von 5 bis 360 min, vorzugsweise von 15 bis 60 min, mit der Monosulfitidsung impragniert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Rohmaterial bei
einer Temperatur zwischen 60 und 150 ° C, vorzugsweise zwischen 100 und 130°C, mit der Monosulfit-
I8sung impréagniert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da8 eine Imprégnierlauge
mit einer héheren lonenstérke als die der AufschiuBldsung zum Einsatz kommt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB zur Beendigung des
Imprignierungsschrittes das organische L&sungsmittel oder das L8sungsmittel/Wasser-Gemisch in die
Impragnierlauge eingetragen wird.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die lonenstirke der Impréagnierlauge
durch den Eintrag des organischen L&sungsmittels oder des Losungsmittel/Wasser-Gemisches auf die
fir den AufschluB notwendige Konzentration eingestellt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Imprégnierungsschritt mittels eines
L&sungsmittel/Wasser-Gemisches durchgefiihrt wird, dem gegebenenfalls ein Chinonderivat beige-
mischt worden ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 8, dadurch gekennzeichnet, daB beim Imprégnierungs-
schritt bereits die gesamte flir den AufschiuB erforderliche Menge des L&sungsmittels mit im Vergleich
zur spiteren AufschluBl8sung erhdhten Konzentration vorgelegt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1, 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, da3 die Impréagnierung
bei Flottenverhiltnissen von 1:2 bis 1:3,5 durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 und 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, da8 die imprégnie-
rung bei einem L3sungsmittelgehalt von 20 bis 35 % durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 und 8 bis 11, dadurch gekennzeichnet, da8 die Impragnie-
rung bei einer Temperatur zwischen 120 und 150°C, vorzugsweise zwischen 130 und 140°C,
durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 und 8 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB die Impragnie-
rung wihrend einer Zeitdauer von 20 bis 80 min, vorzugsweise 60 min, durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB als organische
L&sungsmittel ein- oder mehrwertige alkoholische L&sungsmittel, vorzugsweise Methanol, eingesetzt
werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB das Losungsmittel
wihrend der AufschluBreaktion in einer Menge zwischen 0,5 und 50 Volumenprozent der gesamten
Flussigkeitsmenge eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB Natriumsulfit in den
Monosulfittdsungen zum Einsatz kommt und zwar in einer Menge zwischen 5 und 40 % bezogen auf
das Rohmaterial.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, da8 wisserige LGsungen
von Natriumhydroxid und/oder Natriumkarbonat zu den Monosuifitidsungen gemischt werden und zwar
in einer Menge zwischen Q und 15 % bezogen auf das Rohmaterial.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB Kaliumhydroxid
und/oder Kaliumcarbonat als Alkali in den Monosulfitldsungen zum Einsatz kommt.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4 und 8 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB die
Impragnierldsung zur Beendigung des Impragnierungsschrittes durch die AufschluBiGsung ersetzt wird

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daB der Impragnierungs-
schritt in diskontinuierlich arbeitenden AufschiuBsystemen durchgefiihrt wird, wobei die Impragnierpha-
se bereits in den Kochern durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB das Verfahren in
kontinuierlich arbeitenden AufschluBsystemen durchgefiihrt wird, wobei die Imprégnierphase in einem
separaten Impragnierturm durchgeflihrt wird.

Hiezu 1 Biatt Zeichnungen
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