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Verfahren und Vorrichtung zum kontinuierlichen Aufschliessen von Pflanzenfasermaterial.

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
und eine Vorrichtung zum kontinuierlichen Auf-
schliessen von Pflanzenfasermaterial mit organi-
schem Lésungsmittel.

Die wirtschaftlich bedeutenden Verfahren zum
Aufschluss von cellulosehaltigen Faserrohstoffen
arbeiten heute nach dem Sulfat- oder dem Sulfit-
verfahren. -

Wesentliche Nachteile dieser Verfahren sind
die notwendige Grdsse von etwa 800 bis 1000
Tagestonnen, um wirtschaftlich zu arbeiten, und
die enorme Umweltbelastung in Form von Abwas-
ser und Abgasen, insbesondere weil diese Schwe-
felverbindungen enthalten.

Die Méaglichkeit, cellulosehaltige Pflanzenfaser-
materialien mit organischen Lésungsmitteln auf-
zuschliessen, wurde bereits in der US-A-1 856 567
aufgezeigt.

In der DE-A-2637 449 ist ein L&sungsmittel-
extraktionsverfahren zur Herstellung von Cel-
lulosepulpe beschrieben, bei dem Lignin aus fein
zerteiltem fasrigen Pflanzenmaterial bei erhéhter
Temperatur und erhdhtem Druck mit einer wiass-
rigen Ldsung eines niederen aliphatischen Al-
kohols extrahiert wird. Dieses Verfahren arbeitet
mit einer Mehrzahl von satzweise arbeitenden
Extraktoren, wobei in jedem Extraktor eine Reihe
von Arbeitsstufen aufeinanderfolgen. Dieses be-
kannte Verfahren eignet sich nicht fir eine kon-
tinuierliche, wirtschaftliiche Herstellung von Zell-
stoff aus Pflanzenfasermaterial. Die Anlagekosten
sind aufgrund der erforderlichen grossen Anzahi
von Extraktoren unverhéltnismassig hoch. Insbe-
sondere ist die Aufheizzeit pro Charge, wenn nicht
unverhéltnismassig grosse Lésungsmitteimengen
verwendet werden sehr lange, so dass bereits vor
Erreichen der hohen, fiir die Lésung des Lignins
erforderlichen Temperatur hydrolytische Ab-
baureaktionen der Cellulose und Hemicellulose
erfolgen. Deshalb ist es mit dem bekannten Ver-
fahren nicht méglich, Zellstoffe fiir die Papierher-
stellung mit ausreichender Festigkeit zu gewin-
nen.

In der US-A-3 585 104 und der DE-B-2 644 155
werden kontinuierliche Aufschluss- und Rickge-
winnungsverfahren fir pflanzliche Faserrohstofte
zur Herstellung von Zellstoff unter Einsatz von
organischem Ldsungsmittel beschrieben. Bei die-
sen Verfahren wird keine Vorimpragnierung ange-
wandt. Aus diesem Grund kommt es leicht zu ei-
ner Blockierung des Materialflusses, zumal ein
zwangsweiser Transport durch den Reaktor nicht
vorgesehen ist. Bei den bekannten Verfahren wird
das aufgeschlossene Material nach dem Kochen
mit kaltem organischem LoOsungsmittel gewa-
schen. Durch Waschen mit kaltem Losungsmittel
werden Ligninreste jedoch nicht entfernt. Das or-
ganische Lésungsmittel wird anschliessend in ei-
ner Schraubenpresse vom aufgeschlossenen Ma-
terial abgepresst. Anschliessend wird das aufge-
schlossene Material in einer getrennten Einrich-
tung mit einer wassrigen Natriumhydroxidlésung
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gewaschen. Diese LOsung wird schliesslich in ei-
ner zweiten Schraubenpresse abgepresst. Diese
Verfahrensfithrung ist wenig wirksam und sehr
aufwendig. Insbesondere fiihrt die Notwendigkeit,
das organische Ldsungsmittel aus dem aufge-
schlossenen kalten Material auszutreiben, zu ei-
nem erhodhten Energieaufwand.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren und eine Vorrichtung zum Kkontinuierli-
chen Aufschiiessen von Pflanzenfasermaterial mit
organischem Lésungsmittel zu schaffen, wobei
die wesentlichen Bestandteile des Pflanzenfaser-
materials, ndmlich Lignin, Hemicellulose und Cel-
lulose, getrennt und in reiner Form gewonnen
werden koénnen, das im industriellen Masssiab
wirtschaftlich arbeitet, das sich durch eine einfa-
che Verfahrensflihrung auszeichnet, wobei insbe-
sondere die vorstehend geschilderten Nachteile
der bekannten Verfahren vermieden werden, und
das einen hochwertigen und leicht bleichbaren
Zellstoff liefert.

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren
zum kontinuierlichen Aufschliessen von Pflanzen-
fasermaterial, bei dem das Pflanzenfasermaterial
im Gegenstrom mit organischem Loésungsmittel
behandelt wird und wobei das Pflanzenfasermate-
rial am Kopf eines Reaktors mittels einer Ein-
bringvorrichtung eingebracht und durch diesen
nach unten geflihrt und am Reaktorboden Cellulo-
se ausgebracht wird, organisches Losungsmittel
im Gegenstrom zum Pflanzenfasermaterial nach
oben gefithrt und am Kopf des Reaktors abge-
zogen wird, und die beladene Extraktionsflissig-
keit in die wesentlichen Bestandteile Lignin, He-
micellulose und Lésungsmittel getrennt wird, das
dadurch gekennzeichnet ist, dass das Pflanzen-
fasermaterial in einer Impragniereinrichtung mit
organischem L&sungsmittel impragniert wird, das
imprégnierte Pflanzenfasermaterial zwangsweise
durch den Reaktor nach unten gefiihrt wird, in der
Reaktormitte organisches Lésungsmittel mit einer
Temperatur zwischen 130 und 210°C als Extrak-
tionsflissigkeit eingebracht wird, und am Boden
des Reaktors Wasser als Waschfliissigkeit einge-
speist, im Gegenstrom zu dem Pflanzenfaser-
material nach oben gefiihrt und in der Reaktormit-
te abgezogen wird.

Gegenstand der Erfindung ist ferner eine Vor-
richtung zum kontinuierlichen Aufschliessen von
Pflanzenfasermaterial mit organischem Ldsungs-
mittel, bei der eine Vorbehandlungseinrichtung
fur das Pflanzenfasermaterial direkt (iber eine
Druckschleuse mit dem Kopf des Reaktors in Ver-
bindung steht und am Reaktorboden ein Auslass
fir das aufgeschlossene Pflanzenfasermaterial,
am Reaktorkopf ein Abzug fir die beladene Ex-
traktionsfliissigkeit sowie Trenneinrichtungen fir
die Separierung von Lignin, Hemicellulose und
Lésungsmittel vorgesehen sind, die dadurch ge-
kennzeichnet ist, dass die Vorbehandlungsein-
richtung ein als Schneckenférderer ausgebildeter
Imprégnierer ist, in dem Reaktor integral eine
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Kochzone und eine Waschzone vorgesehen sind,
der Reaktor am Boden einen oder mehrere Ein-
lasse fiir die Waschfliissigkeit im Mittelbereich,
eine Abflhrung fiir die Waschfliissigkeit und eine
oder mehrere Zufiihrungen fiir die Extraktionsfliis-
sigkeit und im Reaktorkopf eine Einbringvorrich-
tung fiir das Pflanzenfasermaterial umfasst.

Die Vorteile des erfindungsgeméassen Verfah-
rens liegen insbesondere darin, dass wirtschafili-
che Betriebsgrossen bereits mit 50 bis 100 Tages-
tonnen erreicht werden, dass die neben der Cel-
lulose im Rohmaterial enthaitenen Rohstoffe,
namlich Hemicellulose und Lignin, weitgehend in
nativer Form erhalten werden, und dass die zur
Extraktion verwendeten organischen Lésungsmit-
tel beispielsweise durch einfache Destillation und
anschliessende Kondensation wiedergewonnen
und wiederverwendet werden kdnnen.

Die kontinuierliche Wiedergewinnung der ein-
gesetzten Lésungsmittel ist praktisch verlustlos.

Das Verfahren ist fiir alle pump-, schitt- und
rieselfédhigen cellulosehaltigen Rohstoffe anwend-
bar. Insbesondere kommen als Rohstoffe Holzer
einheimischer und tropischer Provenienz sowie
Einjahrespflanzen, wie Stroh und Bagasse, in Be-
tracht.

Die mit dem erfindungsgemaéssen Verfahren ge-
wonnene Cellulose eignet sich aufgrund ihrer ho-
hen Qualitat ausgezeichnet zur Papierherstellung.

Mit dem erfindungsgemassen Verfahren gelingt
es jedoch, ausser Cellulose die weiteren wesentli-
chen Bestandteile des Pflanzenfasermaterials in
nativer, reiner Form zu gewinnen, so dass diese
Produkte fir eine Weiterverarbeitung in ver-
schiedenen Bereichen zur Verfilgung stehen.

Bei den bisher einzigen im grossen Umfang
eingesetzten Aufschlussverfahren, nadmlich dem
Sulfit- und dem Sulfat-Verfahren, fielen die Hemi-
cellulosen und das Lignin in Form von Derivaten
an, die sich als Rohstoffe zur Weiterverarbeitung
nicht eigneten. Diese an sich wertvollen Substan-
zen wurden daher bisher als reine Abfallprodukte
behandelt oder verbrannt.

Demgegeniiber gestattet es das erfindungsge-
masse Verfahren nunmehr erstmals die weiteren
wesentlichen Bestandteile, namlich Lignin und
Hemicellulosen, in Form von reinen, wertvollen
Rohstoffen zu gewinnen.

Die Hemicellulosen eignen sich fiir vielfaltige
Verwendungen, wobei ihr Einsatz insbesondere in
folgenden Bereichen hervorzuheben ist: Herstel-
lung von Zuckern, insbesondere Sorbit und Man-
nit; Herstellung von Verdickungsmittein, Klebstof-
fen, Schiichte- und Verdickungsmittel fiir die Pa-
pier-, Textil- und Lackindustrie; Weiterverar-
beitung zu Alkohol durch Vergarung. Hervorzuhe-
ben ist, dass es vorteilhaft sein kann, den aus den
Hemicellulosen gewonnenen Alkohol als L§-
sungsmittel bei dem erfindungsgeméssen Verfah-
ren wieder einzusetzen.

Mit dem erfindungsgemaéassen Verfahren gelingt
es, Lignin in nativer und weitgehend reiner Form
zu gewinnen. Lignin stellt einen dusserst wertvol-
len Rohstoff dar. Es féllt bei dem Verfahren als
Polyol an und eignet sich insbesondere zur Her-
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stellung von Kunstharzen. Insbesondere kommt
eine Umsetzung mit Aldehyden in Betracht. Als
Kunstharze, die ausgehend von Lignin erhalten
werden kdnnen, seien insbesondere hervorge-
hoben Polyurethane, Acetalharze, Epoxidharze
und Phenolharze.

Als Extraktionsfliissigkeit werden organische
Ldsungsmittel eingesetzt. Die organischen L&-
sungsmittel sollen vorzugsweise mit Wasser in
jedem Verhéltnis mischbar sein. In Betracht kom-
men insbesondere aliphatische Alkohole mit 1 bis
6 Kohlenstoffatomen, einschliesslich mehrwer-
tiger Alkohole, wie Glycol und Glycerin, aromati-
sche und aliphatische Amine, Ketone, wie Aceton
und Methylathylketon, Ather, wie Tetrahydrofuran
und Dioxan, und Ldsungsmittel, wie Dimethyl-
formamid und Dimethylsulfoxid. Bevorzugt wer-
den als Lésungsmittel aliphatische Alkohole, ins-
besondere Athylalkohol und Isopropylalkohol,
verwendet. Die Losungsmittel kdnnen in reiner
Form oder als Mischungen mit Wasser eingesetzt
werden. Bei wéassrigen Mischungen kommen Kon-
zentrationen des LOsungsmittels im Wasser von
40 und 60% in Betracht. Bezogen auf das aufzu-
schliessende Pflanzenfasermaterial, wird vor-
zugsweise mit einem zwei- bis fiinffachen Extrak-
tionsmittelvolumen gearbeitet.

Die Impragnierung kann bei atmospharischem
Druck, was bevorzugt wird, oder bei Uberdruck
durchgefiihrt werden. Sie kann bei Raumtempera-
tur oder erhohter Temperatur durchgefiihrt wer-
den, wobei eine Temperatur zwischen 40 und
80°C, insbesondere etwa 60°C, bevorzugt wird.

In der Koch- oder Extraktionszone wird vor-
zugsweise bei Temperaturen zwischen 130 und
210°C, insbesondere zwischen 180 und 200°C,
extrahiert. Der Druck im Reaktor liegt zwischen 1
und 40 bar, vorzugsweise zwischen 15 und 25 bar.

Die weitere Verarbeitung des aus dem Reaktor
austretenden, aufgeschlossenen und gewa-
schenen Pflanzenfasermaterials, d.h. der Cellulo-
se, erfolgt in Ublicher Weise, so dass darauf nicht
naher eingegangen werden muss.

Die aus dem Reaktor austretende Extraktions-
fliissigkeit, die mit den Stoffen beladen ist, die aus
dem Pflanzenfasermaterial extirahiert wurden,
wird in ihre Bestandteile, d.h. im wesentlichen
Lignin, Hemicellulose und Ld&sungsmittel, ge-
trennt.

Die Abtrennung des Ldsungsmittels, vorzugs-
weise des Alkohols, kann in einfacher Weise
durch Destillation, Strippen oder Entspannung er-
folgen. Die verbleibende wassrige Phase, die Li-
gnin und Hemicellulose enthélt, kann beispiels-
weise dadurch in ihre Bestandteile getrennt wer-

" den, dass durch die Konzentrationsverschiebung
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durch die Entfernung des Alkohols und durch
Temperaturerniedrigung das Lignin zur Ausfal-
lung gebracht wird und dieses in geeigneter Wei-
se, beispielsweise mittels einer Schneckenpres-
se, Zenirifuge oder einem Schwerphasen-
abscheider, isoliert wird. Die verbleibenden He-
micellulosen kénnen dann ihrerseits einer Rein-
darstellung und Weiterverarbeitung zugefiihrt
werden. ’
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Bei dem erfindungsgeméssen Verfahren ist die
Imprégnierung des Pflanzenfasermaterials, das
meist in Form von Holzhackschnitzeln vorliegt,
von Bedeutung. Im Gegensatz zu konventionelien,
kontinuierlichen  Zellstoffherstellungsverfahren
nach dem Sulfat- oder Sulfitverfahren, bei denen
eine aufwendige Imprégnierung unerldsslich ist,
um eine ausreichende Zellstoffqualitit zu gewahr-
leisten, kann die Imprégnierung beim vorliegen-
den Verfahren in einfacher Weise erfolgen.

Bei den konventionellen Sulfat- oder Sulfitver-
fahren erfiillt die Impragnierung im wesentlichen
folgende Funktionen. Nicht kondensierbare Gase
und Terpene werden aus den Hackschnitzeln aus-
getrieben, so dass keine Beeinflussung des
Waérmeiibergangs und der Diffusion der Koch-
chemikalien in die Hackschnitzel erfolgt. Die
Hackschnitzel adsorbieren Kondensatdampf, wo-
bei gleichzeitig die Dichte erhéht wird. Die Feuch-
tigkeit verdrangt Luft von der Hackschnitzel-
oberfidche. Durch diese beiden Effekte wird ge-
wahrleistet, dass die Hackschnitzel in der Koch-
lauge refativ rasch untersinken. Die Temperatur
und der Feuchtigkeitsgehalt der Hackschnitzel
werden angehoben und vergleichmassigt, so dass
im Reaktor eine gleichméassige Kochung erfolgt.
Temperatur und Feuchtigkeit filhren zu einem An-
quellen der Hackschnitzel, so dass die Impra-
gnierung mit den anorganischen Bestandteilen
der Kochlauge erleichtert wird.

Eine ungeniigende Impragnierung der Hack-
schnitzel kann dann, wenn bei auf Kochtempera-
tur befindlichen Hackschnitzeln im Kern der
Schnitzel keine Kochlauge vorhanden ist, zu einer
Uiberméssigen Kondensation des Lignins und da-
mit zu den berichtigten Schwarzkochungen fiih-
ren.

Ublicherweise wird die Vorimpragnierung von
Hackschnitzeln verfahrenstechnisch folgender-
massen durchgefiihrt: Die Hackschnitzel werden
tiber eine Dosiereinrichtung in einen sogenannten
Dampfbehalter eingebracht. Hier werden die
Hackschnitzel bei Driicken von 1 bis 3 bar mit
Sattdampf behandelt. Die Dampfvorbehandlung
erfolgt aus den oben erwiahnten Griinden. Die mit
Dampf beheizten Hackschnitzel werden an-
schliessend in einen Imprégniertank befdrdert.
Hier beginnt die eigentliche Impragnierung mit
Kochlauge. Aus dem Impréagniertank werden die
mit Kochlauge gesattigten Hackschnitzel dann
mittels einer Hochdruckfdrdereinrichtung hy-
draulisch in ein schrég liegendes Separationsrohr
am Kopf des Reaktors gepumpt. Die Hackschnitzel
werden mittels einer Férderschnecke in den Re-
aktorkopf beférdert. Der Imprégnierlaugeniber-
schuss wird (iber ein im Separationsrohr befindli-
ches zylindrisches Sieb zum Imprégniertank zu-
riickgefihri.

Bei dem erfindungsgemassen Verfahren, bei
dem anstelle anorganischer Kochlaugen L6-
sungsmittel bzw. Ldsungsmitiel/Wasser-Gemi-
sche verwendet werden, ergeben sich wesentli-
che verfahrenstechnische Vereinfachungen der
Impréagniereinrichtung. Der wesentliche Vorteil
von Lésungsmittel/Wasser-Gemischen liegt in der
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weitaus héheren Benetzungsgeschwindigkeit und
Diffusion in die Hackschnitzel im Vergleich zu Gbli-
chen Kochlaugen auf Basis von Lésungen anor-
ganischer Salze.

Durch das organische Lodsungsmittel werden
die Terpene und Harze entfernt, die die Penetra-
tion der Aufschlussfliissigkeit stéren. Aus diesem
Grund kann der Einsatz einer unter Uberdruck
betriebenen Dampfeinrichtung vollkommen ent-
fallen. Es versteht sich, dass bei dem erfindungs-
gemassen Verfahren jedoch trotzdem eine Damp-
fung der Hackschnitzel vorgenommen werden
kann.

Um eine zufriedenstellende impréignierung mit
dem organischen L&sungsmittel zu erreichen,
kann die ganze Impréagniervorrichtung auf ein am
Kopf des Reaktors befindliches, schrag stehendes
Impragnierrohr reduziert werden. Die Hackschnit-
zel werden mittels einer Schnecke in dem mit
Extraktionsfliissigkeit gefillten Steigrohr nach
oben gedrickt. Durch die Vorwadrmung der Extrak-
tionsflissigkeit, beispielsweise mit Sattdampf, auf
Temperaturen von etwa 60°C wird eine weitere
Verbesserung der Impragnierung erreicht. Die
Verweilzeit der Hackschnitzel in der Impragnier-
zone betrdgt beispielsweise je nach Durchsatz
zwischen 1 und 15 min, vorzugsweise 2 bis 5 min.
Die Hackschnitzel sind dann ausreichend mit Ex-
traktionsflissigkeit impragniert, um in der Koch-
zone ein sofortiges Untertauchen zu gewahriei-
sten. Durch die druckiose Impragnierung mit dem
organischen .dsungsmittel wird eine gleichmas-
sige Konzentrationsverteilung des Losungsmittels
im Rohstoff erzielt und damit eine definierte Aus-
gangsbasis fur die Extraktionsstufe erreicht.

Das Einbringen der Hackschnitzel gegen den
hohen, im Extraktionsgefass herrschenden Druck
erfolgt vorzugsweise mittels einer im Takt ge-
steuerten Druckschleuse. Es ist vorteilhaft, die
Druckschleuse mit Druck, vorzugsweise mittels
Wasserdampf, zu beaufschlagen, um die Druckdif-
ferenz zwischen Druckschieuse und Reaktor ge-
ring zu halten und dadurch Druckschwankungen
im Reaktor zu vermeiden. Erfolgt die Vorimpra-
gnierung drucklos und arbeitet der Reaktor bei 18
bar, ist es beispielsweise vorteilhaft, Wasser-
dampf mit 16 bar in die Druckschieuse einzufiih-
ren.

Die impragnierten Hackschnitzel lassen sich
dann problemlos mit einer Einbringvorrichtung,
vorzugsweise einer Schnecke, unter den Flissig-
keitsspiegel im Extraktionsreaktor eindriicken.
Die Einbringvorrichtung bewirkt ferner, dass die
Hackschnitzel zwangsweise durch den Reakior
geférdert werden. Aufgrund des Vorimpra-
gnierens und der zwangsweisen Forderung
kommt es mit Sicherheit nicht zur Ausbildung von
Hackschnitzelbriicken an der Eintragstelle und da-
mit zu einer Blockierung des Materialflusses.

Beim kontinuierlichen Zellstoffkochungsvertah-
ren auf Sulfit- bzw. Sulfatbasis kann der Kocher in
vier Reaklionszonen unterteilt werden. Die erste
Zone ist eine Impréagnierzone. Eine Imprégnier-
zone ist beim konventionelien Sulfit- oder Sulfat-
aufschluss trotz der Vorimpréagnierung notwendig,
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um eine einwandfreie Sattigung der Hackschnitzel
mit Kochchemikalien zu erreichen. Ohne eine ab-
solut gleichméssige Vorimpragnierung kommt es
aufgrund der parallel zum Ligninabbau verlaufen-
den Ligninkondensation zu Schwarzkochungen. In
der auf die Imprégnierzone folgenden Aufheiz-
zone werden die Hackschnitzel auf die gewiinsch-
te Kochtemperatur gebracht. Darauf folgt die
Kochzone, in der der eigentliche Ligninabbau er-
folgt. Daran schliesst sich eine Wasch- und Kiihl-
zone, in der die Entfernung der gelésten Abbaube-
standteile durch Gegenstromextraktion mit heis-
sem Wasser erfolgt. Das Waschwasser wird als
Quenchflissigkeit zum Abstoppen der chemi-
schen Abbaureaktion eingesetzt.

Bei dem erfindungsgeméssen Verfahren unter
Anwendung organischer L&sungsmittel als Ex-
traktionsflissigkeit kann die verfahrenstechni-
sche Fiihrung der Aufschlussreaktion wesentlich
vereinfacht werden. Der Reaktor umfasst nur zwei
Zonen, namlich eine Kochzone und eine Wasch-
zone.

Aufgrund der leichten Impragnierbarkeit der
Hackschnitzel mit dem organischen Losungsmittel
ist keine weitere Impragnierzone erforderlich.

Die Hackschnitzel werden am Kopf des Reak-
tors in die Kochfliissigkeit eingetragen, wobei bei
Extraktionsfliissigkeitstemperaturen zwischen 130
und 210 °C gearbeitet wird. Die Kochung erfolgtim
Gegenstrom, wobei die Delignifizierung der Hack-
schnitzel praktisch augenblicklich bei Kontakt mit
der heissen Extraktionsfliissigkeit beginnt. Es ist
flir die Erzielung ausreichender Delignifizierungs-
raten notwendig, méglichst schnell eine ausrei-
chend hohe Temperatur der Hackschnitzel zu er-
reichen. Der Ligninabbau mittels organischer Lo-
sungsmittel bzw. Loésungsmittel/Wasser-Gemi-
sche ist im wesentlichen ein thermischer Radi-
kalabbau und erreicht erst bei héheren Tempera-
turen eine fiir die Praxis ausreichende Geschwin-
digkeit. Da die Ligninkondensation und damit Ver-
uniéslichung jedoch bereits bei niedrigen Tem-
peraturen beginnt, bedeutet eine zu lange Auf-
heizperiode, dass das Lignin nur unvollstdndig
extrahiert werden kann. Das notwendige schnelle
Aufheizen der Hackschniizel erfolgt bei dem erfin-
dungsgemassen Verfahren aufgrund der Fithrung
der impragnierten Hackschnitzel im Gegenstrom
zur heissen Extraktionsflissigkeit.

Die frische Extraktionsflissigkeit wird bei dem
Verfahren vorzugsweise durch eine Ringleitung
von der Peripherie des Reaktors aus eingespeist.
Anstatt oder vorzugsweise zusatzlich zur Ein-
speisung von der Peripherie her kann Extraktions-
flissigkeit in der Reaktormitte, beispielsweise
iiber eine Hohlwelle, eingespeist werden. Die im
Gegenstrom zu den Hackschnitzeln nach oben
steigende Extraktionsfliissigkeit wird am Kopf des
Reaktors abgezogen. Durch Destillation und Kon-
densation wird das organische Losungsmittel wie-
dergewonnen und im Kreislauf zuriickgefiihrt.

Am Boden des Reaktors wird Wasser, das kait
oder warm sein kann, als Waschfliissigkeit einge-
speist, welches sich im Kontakt mit den nach un-
ten wandernden Hackschnitzeln erhitzt. Die Ein-
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speisung erfolgt vorzugsweise iiber eine peri-
phere Ringleitung und/oder eine in der Reak-
torachse angeordnete Hohlwelle. Aufgrund der
hohen Diffusionsgeschwindigkeit organischer L&-
sungsmittel wird bei der Gegenstromwasche der
Hackschnitzel das Losungsmittel aus dem weitest-
gehend delignifizierten Material praktisch voli-
sténdig entfernt. In der Mitte des Reaktors wird die
mit Lésungsmittel und Abbauprodukten beladene
Waschfliissigkeit im allgemeinen zusammen mit
einem Teil der heissen Kochfliissigkeit abge-
zogen.

Vorzugsweise wird der abgezogenen Wasch-
flissigkeit, beispielsweise mittels einer Dosier-
pumpe, Lésungsmittel in einer solchen Menge
zugesetzt, dass die gewiinschte Zusammenset-
zung der Extraktionsfliissigkeit wieder erreicht
wird. Die Extraktionsfliissigkeit wird dann, bei-
spielsweise Uber einen Wéarmetauscher, auf die
erforderliche Temperatur gebracht und iiber eine
periphere Ringleitung und/oder eine Hohiwelle in
der Reaktormitte eingespeist.

Wesentlich bei dem erfindungsgemassen Ver-
fahren ist, dass die Waschfliissigkeit nicht zum
Quenchen der Reaktion dient, sondern eine Kom-
ponente der in den Reaktor eingespeisten Extrak-
tionsfliissigkeit darstellit. )

Schwankungen des Prozesses und des Roh-
materials, die Veranderungen in der Zusammen-
setzung der Extraktionsfilissigkeit bedingen, kon-
nen bei dem erfindungsgeméssen Verfahren
leicht ausgeglichen werden.

Vorteilhaft ist ferner, dass die Hackschnitzel im
Gegenstrom mit reinem Wasser bei verhaltnis-
méssig hoher Temperatur gewaschen werden.
Aufgrund der niedrigen Konzentration des Wasch-
wassers an organischem LOsungsmittel ist die
Waschung viel wirksamer als eine Waschung, bei
der reines Extraktionsmittel als Waschfliissigkeit
verwendet wird.

Das aufgeschlossene Material wird Gblicher-
weise Uber einen Blastank ausgetragen, gegebe-
nenfalls nochmals gewaschen, und dann in iibli-
cher Weise sortiert und weiterverarbeitet.

Die Erfindung wird nachstehend anhand der
Zeichnung n&her erldutert. :

Die einzige Figur zeigt ein Fliessbild der Impra-
gnier-, Extrahier-, Wasch- und Trennstufe des er-
findungsgemassen Verfahrens.

Das Pflanzenfasermaterial, beispielsweise
Holzschnitzel, wird iber die Eintragsvorrichtung
16 in den bei Atmospharendruck und bei einer
Temperatur von 60 °C arbeitenden Imprégnierer 1
eingebracht. Uber Leitung 17 wird dem Impra-
gnierer ein Athanol-Wasser-Gemisch zugefiihrt.

" Die durchtrankten Hackschnitzel werden mittels
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der Transportschnecke 18 durch den schréag lie-
genden Impragnierer nach oben geférdert und
tber eine Austragsvorrichtung 19 einer Druck-
schleuse 2 zugefiihrt. Die mit Druck beaufschlag-
ten Hackschnitzel werden dann in den Reaktor 3
oben eingefiihrt.

Im Reaktor werden die Schnitzel von der ver-
tikal angeordneten Schnecke 20 unter das Flissig-
keitsniveau gedriickt und durch den Reaktor nach
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unten gefthrt. Auf ihrem Weg durch den Reaktor
werden die Schnitzel zuerst von heisser Extrak-
tionsflissigkeit im Gegenstrom durchstromt, wo-
bei das sich I16sende Lignin und andere Cellulose-
begleiter aus den Schnitzeln durch Diffusion her-
ausgezogen und von der aufwarts stromenden
Extraktionsfiiissigkeit weggefiihrt werden.

Die mit Extrakt angereicherte Extraktionsfliis-
sigkeit veridsst den Reaktor Gber Leitung 10. Die
Extraktionsfliissigkeit wird dann {iber einen Kiih-
ler 23 einem Ablaugenentspannungsgefass 24 zu-
gefiihrt. Die freiwerdenden Lésungsmittelbriiden
werden in einem Brildenkondensator 25 konden-
siert und das Losungsmittel ber Leitung 33 im
Kreislauf in den Prozess zuriickgefiihrt.

Die verbleibende wéssrige Lésung aus Hemi-
cellulosen und Lignin wird mit einer Pumpe 26
iiber einen weiteren Kiihler 27 einer Schnecken-
presse 28 zugefiihrt. An die Stelle der Schnecken-
presse kdnnen eine Zentrifuge oder ein Schwer-
phasenabscheider treten. Bei niederer Tempera-
tur féllt in der Schneckenpresse das Lignin aus
und wird von den Hemicellulosen getrennt. Die
Hemicellulosen und das Lignin, die ber Leitun-
gen 29 bzw. 30 abgezogen werden, kénnen dann
getrennt einer Weiterverarbeitung zugefiihrt wer-
den.

Am Ende der Kochzone 4 ist die Auflésung der
Cellulosebegleiter abgeschlossen. Die Kochfliis-
sigkeit wird in der anschliessenden Waschzone 5
durch aufsteigendes Wasser aus dem aufge-
schlossenen Material ausgewaschen und mit die-
sem in der Mitte des Reaktors iiber Abfiihrung 8,
Leitung 11 und Pumpe 21 abgezogen. Uber Lei-
tung 15 wird der Waschfliissigkeit frisches L&-
sungsmittel zudosiert, und nach Aufheizen im
Warmetauscher 14 wird sie als Extraktionsfliissig-
keit Uber Leitungen 13, 13’ durch die oben in den
Reaktor reichende Hohlwelle 22 durch Zufihrung
9 in der Mitte des Reaktors und iiber Ringleitung
31 eingespeist.

Frisches Losungsmittel wird dem Prozess liber
Leitung 34 zugefihri.

Der ausgewaschene Zellstoff wird am Ende der
Waschzone 5 (ber Auslass 7 aus dem Reaktor
abgezogen. Waschfliissigkeit in Form von Wasser
wird dem Reaktor am Reaktorboden (iber die peri-
phere Ringleitung 32 und/oder die Hohlwelle 6
zugefiihrt.

Es versteht sich, dass die einzelnen Stoffstréme
mittels geeigneter Mess- und Regelvorrichtungen
gesteuert werden.

Mit dem erfindungsgeméssen Verfahren wer-
den Zellstoffe ausgezeichneter Qualitat und
Bleichbarkeit erhalten, die sich bestens als Roh-
stoff fiir die Papierherstellung eignen. Hemicel-
lulosen und Lignin werden in reiner Form erhalten
und sind als wertvolle Rohstoffe vielféltig einsetz-
bar.

Patentanspriiche
1. Verfahren zum kontinuierlichen Aufschlies-

sen von Pflanzenfasermaterial, bei dem das Pflan-
zenfasermaterial im Gegenstrom mit organi-
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schem Ldésungsmittel behandelt wird und wobei
das Pflanzenfasermaterial am Kopf eines Reak-
tors mittels einer Einbringvorrichtung eingebracht
und durch diesen nach unten gefiihrt und am Re-
aktorboden Cellulose ausgebracht wird, organi-
sches Lésungsmittel im Gegenstrom zum Pflan-
zenfasermaterial nach oben gefiihrt und am Kopf
des Reaktors abgezogen wird und die beladene
Extraktionsfliissigkeit in die wesentlichen Be-
standteile Lignin, Hemicellulose und L&sungsmit-
tel getrennt wird, dadurch gekennzeichnet, dass
das Pflanzenfasermaterial in einer Impréagnier-
einrichtung mit organischem Ldsungsmittel im-
pragniert wird, das impragnierte Pflanzenfaser-
material zwangsweise durch den Reaktor nach
unten gefiihrt wird, in der Reaktormitte organi-
sches Losungsmittel mit einer Temperatur zwi-
schen 130 und 210°C als Extraktionsflissigkeit
eingebracht wird und am Boden des Reaktors
Wasser als Waschfliissigkeit eingespeist, im Ge-
genstrom zu dem Pflanzenfasermaterial nach
oben gefithrt und in der Reaktormitte abgezogen
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das organische Losungsmittel in
Form einer Mischung aus organischem Lésungs-
mittel und Wasser mit einer Konzentration zwi-
schen 40 und 60% L&sungsmittel eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass als organisches Losungs-
mittel Athylalkohol oder Isopropylalkchol einge-
setzt werden.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Imprédgnierung bei Atmo-
spharendruck erfolgt.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Impragnierung bei erhéhter
Temperatur, insbesondere zwischen 40 und 80%,
erfolgt.

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Impragnierung in einem
Schneckenforderer durchgefiihrt wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das in der Reaktormitte eingefiihrte
Extraktionsmittel eine Temperatur zwischen 180
und 200°C aufweist.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der in der Reaktormitte abgezoge-
nen Waschfl(issigkeit organisches Lésungsmittel
zugegeben und diese Mischung als Extraktions-
flissigkeit wieder dem Reaktor zugefiihrt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Extraktionsfliissigkeit iiber eine
Hohlwelle in die Reaktormitte und/oder eine Ring-
leitung von der Peripherie des Reaktors aus ein-
gespeist wird. -

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass, bezogen auf das Pflanzen-
fasermaterial, Extraktionsfliissigkeit in zwei- bis
finffacher Volumenmenge eingesetzt wird.

11. Vorrichtung zum kontinuierlichen Auf-
schliessen von Pflanzenfasermaterial mit organi-
schem Losungsmittel, bei der eine Vorbehand-
lungseinrichtung fiir das Pflanzenfasermaterial di-
rekt iber eine Druckschleuse (2) mit dem Kopf des
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Reaktors (3) in Verbindung steht und am Reakior-
boden ein Auslass (7) fir das aufgeschiossene
Pflanzenfasermaterial, am Reaktorkopf ein Abzug
(10) fiir die beladene Extraktionsfllissigkeit sowie
Trenneinrichtungen (24, 25, 28) fiur die Separie-
rung von Lignin, Hemicellulose und Lésungsmittei
vorgesehen sind, dadurch gekennzeichnet, dass
die Vorbehandlungseinrichtung ein als Schnek-
kenfdrderer ausgebildeter Imprégnierer (1) ist, in
dem Reaktor (3) integral eine Kochzone (4) und
eine Waschzone (5) vorgesehen sind, der Reaktor
(3) am Boden einen oder mehrere Einlésse (6, 32)
fiir die Waschfliissigkeit im Mittelbereich, eine Ab-
fiihrung (8) fiir die Waschfliissigkeit und eine oder
mehrere Zufiihrungen (9, 31) fiir die Extraktions-
flissigkeit und im Reaktorkopf eine Einbringvor-
richtung (20) fir das Pflanzenfasermaterial um-
fasst.

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Abfiihrung (8) iiber Leitun-
gen (11, 12, 13, 13’) und Wéarmetauscher (14) mit
den Zufiihrungen (9, 31) in Verbindung steht, wo-
bei in eine der Leitungen (11, 12, 13, 13’) eine
Zufithrung (15) zur Zudosierung von organischem
Losungsmittel miindet.

13. Vorrichtung nach Anspruch 11 oder 12, da-
durch gekennzeichnet, dass in dem Reaktor eine
von oben bis etwa in die Mitte desselben reichen-
de Hohlwelle (22) zum Zufiihren weiterer Extrak-
tionsfliissigkeit Giber eine Zufiihrung (9) angeord-
net ist.

14. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass ein weiterer Einlass (6) in
Form einer Hohlwelle fiir die Zufiilhrung der
Waschfliissigkeit in der Mitte des Reaktorbodens
vorgesehen ist.

15. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Einbringvorrichtung (20) in
Form eines Schneckenforderers ausgebildet ist.

16. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass fir die Trennung von Lignin,
Hemicellulose und Ldsungsmittel ein Ablaugen-
entspannungsgefédss (24), ein Briidenkondensator
(25) und eine Schneckenpresse (28) vorgesehen
sind.

Claims

1. A process for the continuous digestion of
plant fibre material, wherein the plant fibre ma-
terial is treated countercurrently with an organic
solvent und wherein the plant fibre material is
introduced at the top of a reactor by means of an
in-feeding device, is conducted by the latter in a
downward direction and cellulose is produced at
the bottom of the reactor, organic solvent is con-
ducted upwardly in countercurrent to the plant
fibre material and is withdrawn at the top of the
reactor, and the laden exiraction liquor is
separated into its essential components of lignin,
hemicellulose and solvent, characterised in that
the plant fibre material is impregnated in an im-
pregnating device with organic solvent, the im-
pregnated plant fibre material is positively con-
ducted downwardly through the reactor, organic
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solvent at a temperature of between 130 and
210°C is introduced as an extraction liquor into the
centre of the reactor and at the bottom of the
reactor water is fed in as a wash liquor, conducted
upwardly in countercurrent to the plant fibre ma-
terial and is withdrawn at the centre of the reactor.

2. A process according to claim 1, characterised
in that the organic solvent is used in the form of
a mixture of an organic solvent and water having
a concentration of solvent of between 40 and 60%.

3. A process according to claim 1 or 2, charac-
terised in that ethyl alcohol or isopropyl aicohol is
used as organic solvent.

4. A process according to claim 1, characterised
in that the impregnation takes place at aimospher-
ic pressure.

5. A process according to claim 1, characterised
in that the impregnation takes place at an elevated
temperature, particularly between 40 and 80 °C.

6. A process according to claim 1, characterised
in that the impregnation is performed in a screw
conveyor.

7. A process according to claim 1, characterised
in that the extraction agent introduced at the cen-
tre of the reactor has a temperature of between
180 and 200°C.

8. A process according to claim 1, characterised
in that organic solvent is added to the wash liquor
withdrawn at the centre of the reactor and this
mixture is recycled to the reactor as the extraction
liquor.

9. A process according to claim 1, characterised
in that the extraction liquor is fed via a hollow shaft
to the centre of the reactor and/or via an annular
manifold from the periphery of the reactor.

10. A process according to claim 1, charac-
terised in that extraction liquor is used in an
amount two to five times the volume of the plant
fibre material.

11. Apparatus for the continous digestion of
plant fibre material with an organic solvent where-
in a pretreatment apparatus for the plant fibre
material is directly connected via a pressure lock
{2) with the top of the reactor (3), and at the bottom
of the reactor there is an outlet (7) for the digested
plant fibre material, at the top of the reactor there
is an outlet (10) for the laden extraction liquor as
well as separating devices (24, 25, 28) for the
separation of lignin, hemicellulose and solvent,
characterised in that the pretreatment apparatus
consists of an impregnating device (1) formed as
a screw conveyor, a digestion zone (4) and a
washing zone (5) are provided integrally in the
reactor (3), the reactor (3) including one or more
inlets (6, 32) for wash liquid at the centre region
of its bottom, an outiet (8) for the wash liquor, and
one or more feed inlets (9, 31) for the extraction
liquid and an in-feed device (20) for the plant fibre
material at the top of the reactor.

12. Apparatus according to claim 11, charac-
terised in that the outlet (8) is connected via ducts
(11, 12, 13, 13’) and a heat exchanger (14) with the
feed inlets (8, 31), a supply duct (15) for the addi-
tion of organic solvent debouching into one of the
ducts (11, 12, 13, 13).
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13. Apparatus according to claims 11 or 12,
characterised in that a holiow shaft (22) extending
from the top to approximately the centre of the
reactor is arranged for the supply of additional
extraction liquid via a feed inlet (9).

14. Apparatus according to claim 11, charac-
terised in that a further inlet (6) in the form of a
holiow shaft is provided for the supply of wash
liquid at the centre of the bottom of the reactor.

15. Apparatus according to claim 11, charac-
terised in that the infeed device (20) is in the form
of a screw conveyor.

16. Apparatus according to claim 11, charac-
terised in that a spent liquor flash evaporator (24),
a vapour condenser (25) and a worm extruder (28)
are provided for the separation of lignin, hemicel-
lulose and solvent.

Revendications

1. Procédé pour désagréger en continu une ma-
tiére végétale fibreuse suivant lequel la matiére
végétale fibreuse est traitée & conire-courant au
moyen d'un solvant organique en introduisant
cette matiére végétale fibreuse a I’'aide d’un dis-
positif d’alimentation dans la partie supérieure
d'un réacteur et en la conduisant vers le bas en
direction du fond de ce dernier ol la cellulose est
prélevée, le solvant organique étant conduit vers
le haut et & contre-courant par rapport & la matiére
végétale fibreuse pour étre évacué a la partie
supérieure du réacteur et les composanis essen-
tiels du liquide d’extraction chargé, tels que la
lignine, I’'hémicellulose et le solvant, étant sépa-
rés, caractérisé en ce que la matiére végétale
fibreuse est imprégnée d’un solvant organique
dans un dispositif d'imprégnation, en ce que la
matiére végétale fibreuse imprégnée est conduite
de facon contrblée de haut en bas a I'intérieur du
réacteur, en ce qu'en tant que liquide d’exiraction
un solvant organique présentant une température
comprise entre 130 et 210°C est introduit au cen-
tre du réacteur et en ce qu’en tant que liquide de
lavage, de I'eau est introduite dans le réacteur au
niveau du fond de ce dernier, cette eau étant
conduite vers le haut a contre-courant par rapport
a la matiére végétale fibreuse pour étre évacuée
par {e centre du réacteur.

2. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que le solvant organique utilisé est
constitué par un mélange de solvants organiques
et d'eau présentant une concentration en solvant
comprise entre 40 et 60%.

3. Procédé suivant I’'une des revendications 1 ou
2, caractérisé en ce qu’on utilise de I’alcool éthyli-
que ou de l'alcool isopropylique en tant que sol-
vant.

4. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que I'imprégnation s’effectue sous la
pression atmosphérique.

5. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'imprégnation s’effectue a une
température élevée comprise notamment entre 40
et 80°C.
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6. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que I'imprégnation s’effectue dans un
transporteur a vis sans fin.

7. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que I'agent d'exiraction introduit au
centre du réacteur présente une température
comprise entre 180 et 200°C.

8. Procédé suivant ia revendication 1, caracté-
risé en ce qu’on additionne au liquide de lavage
prélevé au centre du réacteur un solvant organi-
que et en ce que ce mélange est introduit de
nouveau dans le réacteur en tant que liquide d’ex-
traction.

9. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que le liquide d'extraction est introduit
dans le centre du réacteur par I'intermédiaire d'un
arbre creux et/ou dans la zone périphérique du
réacteur par !'intermédiaire d'un conduit annu-
laire.

10. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce que le liquide d’extraction utilisé est de
deux & cing fois le volume de la matiére végétale
fibreuse.

11. Dispositif pour désagréger en continu une
matiére végétale fibreuse au moyen d’un solvant
organique dans leque! un dispositif de traitement
préliminaire pour la matiére végétale fibreuse
communique directement avec la partie supé-
rieure du réacteur (3) par 'intermédiaire d’un sas
de pression (2), dispositif qui présente au fond du
reacteur une ouverture d’évacuation (7) pour la
matiére végétale fibreuse désagrégée et 3 la par-
tie supérieure du réacteur un conduit de préléve-
ment (10) pour le liquide d’extraction chargé ainsi
que des dispositifs (24, 25, 28) pour la séparation
de la lignine, I’hémicellulose et le solvant, carac-
térisé en ce que le dispositif de traitement prélimi-
naire est constitué par un appareil d’'imprégnation
(1) réalise sous forme d’un transporteur & vis sans
fin, en ce que le réacteur (3) présente une zone de
cuisson (4) et une zone de lavage (5) et en ce que
le réacteur (3) présente dans son fond une ou
plusieurs entrées (6, 32) pour le liquide de lavage,
dans sa zone médiane un conduit d'évacuation (8)
pour ce dernier et un ou plusieurs conduits d’ad-
mission (9, 31) pour le liquide d’extraction, et au
niveau de sa partie supérieure un dispositif (20)
pour introduire la matiére végétale fibreuse.

12. Dispositif suivant la revendication 11, carac-
térisé en ce que le conduit d’évacuation (8) com-
munique avec les conduits d’admission (9, 31) par
I'intermédiaire de conduits (11, 12, 13, 13’) et de
I'échangeur (14), un conduit (15) pour I'addition
dosée d’'un solvant organique débouchant dans
I'un des conduits (11, 12, 13, 13’).

13. Dispositif suivant Pune des revendications
11 ou 12, caractérisé en ce qu'il est prévu a l'inté-
rieur du réacteur un arbre creux (22) s'étendant
d’en haut jusqu’a sensiblement & mi-hauteur du
réacteur et destiné a I'introduction d’une quantité
de liquide d’extraction supplémentaire a 'aide
d’ouvertures d’admission (9).

14. Dispositif suivant la revendication 11, carac-
térisé en ce qu’'un autre conduit d’admission (6) en
forme d’arbre creux et destiné a I'introduction du
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liquide de lavage dans le réacteur, est prévu au
centre du fond de ce dernier.

15. Dispositif suivant la revendication 11, carac-
térisé en ce que le dispositif d’alimentation (20)
est réalisé sous forme d'un transporteur a vis sans
fin.
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16. Dispositif suivant la revendication 11, carac-
térisé en ce qu'un vase d’expansion de lessive
résiduaire (24), un condenseur des vapeurs (25) et
une presse a vis (28) sont prévus pour la sépara-
tion de Ila lignine, des hémicelluloses et du sol-
vant.
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