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VERFAHREN ZUR ABTRENNUNG VON WENIGSTENS EINER LIGNINFRAKTION,

LIGNINDERIVATEN, NIEDERMOLEKULAREN CARBONSAUREN, ANORGANISCHEN SALZEN
ODER EINER MISCHUNG DAVON AUS EINEM KRAFT-PROZESS STAMMENDEN
FILTRATEN

Die vortiegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Ablrennung von Wasser sowie
wenigstens einer Ligninfraktion, Ligninderivaten, niedermolekularen Carbonsauren, Natrium-
sulfat oder einer Mischung davon aus Filiraten, die aus Schwarzlauge eines Kraft-Prozesses

stammen.

Verfahren zur Fraklionierung von Schwarzlauge, um in dieser Schwarzlauge enthaltene, wie-
derverwertbare Bestandteile abzutrennen bzw. die Schwarzlauge in verschiedene Frakiionen zu
trennen, werden seit vielen Jahren angewandt und es ist insbesondere im Zusammenhang mit
dem darin enthallenen Lignin oder auch anderen organischen Bestandteilen bekannt, dass
diese nach ihrer Abtrennung sowie gegebenenfalls Reinigung fir die verschiedensten Zwecke
einsetzbar sind. So wurden in den letzten Jahren eine Vielzahl von Verfahren zur Anwendung
und Abtrennung von Lignin aus den verschiedensten Verarbeitungslaugen der Papier- bzw.
Zellstoffherstellung  beschrieben. Bekannte Verfahren sind beispielsweise das Ligno-Boost-
Verfahren (Ligno-Boost ist eine Marke der Valmet Aktieholag), wie es beispielsweise in der WO
2011/037967, der US 2011/284,991 beschrieben ist, sowie das Ligno-Force-Verfahren, wie dies
heispieisweise in der US 9,260,464 sowie ebenfails in dey WO 2011/0373967 beschrieben ist.
Wenn Lignin durch saure Fallung abgetrennt wird, wird das in der Schwarzlauge enthaliene
Sulfid protoniert und es bildet sich gasférmiges H,S, welches von der Lauge abdampft. Wenn
die Fallung mit Schwefelsdure durchgefiint wird, bis zu einem pH-Wert, der im starksauren
Bereich liegt, kann das ausgefélite Lignin abfiltiert werden und die in Schwarzlauge enthal-
tenen anorganischen Bestandielle abgetrennt oder rezykliert werden.

In Schwarziauge sind jedoch neben Lignin bzw. Lignin mit den verschiedensten Molekular-
gewichtsbereichen bzw. Polymerisationsgraden und den aus der Herstellung stammenden an-
organischen Salzen, wie Natriumsulfat, auch eine bedeutend gréBere Anzahl von organischen
Substanzen enthalten, welche von einer groBen wirischafilichen Bedeutung sein kdnnen.

So sind neben Lignin auch die in das Verfahren eingebrachien, haupisdchlich anorganischen
Substanzen in der Schwarzlauge aus der in der Papier- bzw. Pappeherstellung enthalten,
ebenso wie in Abhangigkeit von dem angewandten Kochverfahren eine weitere relativ groBe
Vielzahl von organischen Substanzen, wie beispielsweise Carbonsauren, Lignosulfonaten,

losliches Lignin und dgl. mehr enthalten. Dass Lignin bzw. seine Bestandlieile oder andere Sub-

ERSATZBLATT (REGEL 26)
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stanzen eine wirischaftiiche Bedeutung haben, ist aligemein hekannt und auch ihre Isolation

aus Schwarzlauge wurde zumindest teilweise bereits versucht.

So beschreibt die US 4,584,057 A die Behandlung von Schwarzlauge mittels Ultrafiltration
gefolgt durch eine elekirodialytische Trennung des gebildeten Permeats, um neben Lignin auch

aliphatische organische Sauren aus der Schwarzlauge abzutrennen.

Aus der EP 3 878 681 A1 it ein Verfahren zum Extrahieren von Lignin aus Schwarzlauge be-
kannt geworden, wobel die Schwarziauge abgesondert und mehrfach filtriert wird.

Der WO 2015/0258078 A1 ist ein Verfahren sowie eine Vorrichtung zur Abtrennung von Lignin
aus einem Lignin enthaltenden flissigen Medium entnehmbar, bei welchem Lignin durch An-

sduern ausgefallf, abgetrennt und nach sinem Resuspendieren karbonisiert wird.

Dass Lignin eine Vielzahl von positiven Eigenschaften in den verschiedensten Prozessen
besitzt, ist ehenfalls bekannt. So beschreibt die EP 3 900 546 eine Nahrungsmittelzusammen-
setzung enthaltend Lignin als ein Nahrungsergdnzungsmittel, weiches Dokument insbesondere
auch die Vorieile des Zusatzes von derartigen zu Nahrungs- und Genussmitieln zuzusetzenden
Bestandteilen umfasst. Die Zusammensetzung aus Zusatzstoffen enthaltend Lignin kann sinen
positiven Effekt auf Nahrungsmiltelzusammensetzungen, die dieses enthalten, besitzen und der
ER 3 800 548 ist eine Mehrzahl von Kombinationen und Beispielen mit unterschiediichem Kraft-
Lignin zu entnehmen.

Trotz der vigien ausgefihrien Versuche bzw. eingesetzien Verfahren, bei welchen Lignin oder
seinge Bestandteile zum Einsaiz gelangen, besteht sin sehr grofer Nachiell darin, dass sin
Gesamtverfahren, mit weilchem aus Schwarzlauge nicht nur Lignin abgetrennt werden kann,
sondern auch weitere darin enthaltene anorganische Salze sowie niedermolekulare organische
Carbonsduren und Derivate bzw. eine Mischung aus verschiedensten Bestandieilen, nicht ver-
fugbar ist. Ein weiterer Nachieil aller bekannten Verfahren liegt darin, dass diese Verfahren mit
relativ stark verdiinnten Massestromen arbeiten und somit eine grofie Menge an Prozesswas-
ser wahrend der Aufreinigung der einzelnen Produkte mifgefihrt wird, was wiederum mit einem
hohen Energieaufwand sel es fiir eine gegebenenfalls erforderliche Abdampfung des Prozess-
wassers, die Trocknung von abgetrennten Produkien und dgl. mehr verbunden ist, wodurch die
bekannien Verfahren vor allem aus einem Gesichtspunkt des erforderdichen Energieeinsatzes

unglinstig sind.
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Die vorliegende Erfindung zielt daher darauf ab, ein fraklioniertes Reinigungsverfahren be-

reitzustellen, mit welchem es gelingt, aus Schwarziauge mdglichst vollatandig samiliche recyce-
lierbaren bzw. weiterverarbeitbaren Bestandteile abzutrennen sowie gleichzeillg die Menge an
in den einzelnen Verfahrensschiritten enthaltenem bzw. zu rezyklierenden Prozesswasser so-

weit als mdglich zu verringem.

Zur Losung dieser Aufgabe ist das erfindungsgeméafie Verfahren im Wesentlichen dadurch
gekennzeichnet, dass

- vor einem ersten Trennungsschritt die Schwarzlauge auf einen Feststoffgehalt zwischen 25
und 55 Gew -% Feststoffgehalt, vorzugsweise 30 bis 50 Gew.-% Feststoffgehalt konzentriert
wird,

- in dem ersten Trennungsschritt polymeres Lignin mit einem Zahlenmittel der Molmassen-
verteilung > B kDa durch Absenken eines pH-Werts von Schwarzlauge auf einen Wert im Be-
reich von pH 8 bis pH 10, vorzugsweise etwa 8,5 ausgefalit und abfiliriert wird, wodurch neben
Lignin mit einem Zahlenmitte! der Molmassenverteilung > 8 kDa ein erstes basisches Filtrat er-
halten wird,

- das erhaltene ersie Filtrat mit Schwefeisaure angesduert wird,

- ein gebildeter Niederschiag bestehend aus Lignin mit einem Zahlenmitiel der Molmassen-
verteilung von < 8 kDa durch Filtration abgetrennt wird und ein zweites saures Filtrat erhalten
wird;

- das zweite Filtrat auf sine Temperatur kleiner 28 °C, vorzugsweise kleiner 15 °C, besonders
bevorzugt kleiner 10 °C, vorzugsweise kleiner 5 °C abgekihlt wird, wodurch eine Fraktion
bestehend im Wesentlichen aus anorganischen Salzen, insbesondere NaxS0,. 10 H.O (Na-
triumsulfat-Decahydrat) gegebenenfalls nach Zufiigen von Impfkristalien, auskristallisiert wird;

- Abfiltrieren des gebildeten im Wesentlichen aus anorganischen Salzen bestehenden Nieder-
schiags wodurch ein drittes, niedermolekulare Carbonsuren itsliches Lignin sowie Reste der
anorganischen Salze enthaltendes Filtrat erhalten wird;

- gegebenenfalis Ruckfihren von getrocknetem Natriumsulfat in das dritte Filtrat und Durch-
flihren einer zweiten Kristallisation von Nax504.10 HO;

oder

- gegebenenfalls Ruckfithren des dritten Filtrats in ein Zellstoff-Herstellungsverfahren oder

- gegebenenfails Durchilthren einer reaktiven Extraktion des dritten Filtrats;

- gegebenenfalls Verdampfen oder Destillieren des dritten Filtrats, um ein Produktkondensat
enthaltend eine erste Fraktion enthaltend eine Mehrzahi von voneinander verschiedenen,
organischen, nisdermolekulare S&uren sowie einen wenigstens organische S8uren und/oder

Polyphenole enthaltenden Produktriickstand zu erhalten,
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Mit dem Verfahren gemaf der Erfindung gelingt nicht nur eine rasche und zuverldssige Fraktio-

nierung von Schwarzlauge in eine Mehrzahi von wiederverwertbaren Bestandteilen, wobei im
Wesentlichen nur géngige Verfahren angewandt werden, welche zuverlassig reproduzierbar
sind und ohne einen Ghermalkigen appéra‘-:iven Aufwand das Auslangen finden, sondern durch
die saure Ausfillung von Natriumsulfat. Decahydrat wird dem System eine grofle Menge an in
dem Prozess enthaltenem Wasser entzogen und somit die Menge an Wasser, die in den
Schwarzlauge-Eindampfanlagen einer PapiermUhie verdampft werden muss, deutlich herabge-
setzt. Dies bringt sowoh] eine zeitliche und insbesondere energetische Oplimierung des

Schwarzlaugeverfahrens mit sich.

Hierbei wird gemaR der vorliegenden Erfindung vor einem ersten Trennungsschritt die Schwarz-
lauge auf einen Feststoffgehalt zwischen 25 und 58 Gew.-% kenzentriert, um eine Ubermalige
Flussigkeitsfracht vermeiden zu kénnen. Das bei dem Konzentrieren anfallende Prozesswasser
wird in das Papier- bzw. Karlonherstellungsverfahren rGckgefOhrt und verringert dadurch den
erforderlichen Frischwasserbedarf und Chemikalienbedarf des Holzaufschlussverfahrens. In
einem nachfolgenden ersten Trennungsschritt wird die stark basische, teilweise aufkon-
zentrierte Schwarzlauge, weiche Ublicherweise einen pH-Wert von etwa 13 bis 14 aufweist,
durch Kohlendioxid-Zusatz auf einen pH-Wert im Bereich von 8 bis 10, vorzugsweise etwa 8,5
angesauert, um Lignin mit einem Zahlenmittel der Molmassenverteilung von > 6 kDa {Lignin mit
hoher Molmasse) auszufilien und abtrennen zu kénnen. In diesem Zusammenhang ist festzu-
halten, dass der Wert von » 8 kDa selbstverstandlich eine flieRende Grenze ist und im Zusam-
menhang mit der vorliegenden Erfindung hiermit Lignin mit hoher Molmasse gemeint ist, wel-
ches in dem ersten Trennungsschritt ausgefalit und abfiftriert wird. Das bei diesem ersten Tren-
nungsschritt erhaltene polymere Lignin mit einem Zahlermittel der Molmassenverteilung von >
& kDa kann hierbei entweder unmittelbar in das Papier- und Kartonherstellungsverfanren rlck-
gefuhrt werden oder aber abgetrennt und gereinigt werden und beispielsweise in der Papierher-

stellung als Oberflachenbeschichtungsmaterial oder dgl. eingesetzt werden.

Das bei dieser ersten Ausfallung erhaltene basische Filtrat, mit einem pH-Wert in der GroBen-
ordnung von 9 wird nun in einem weiteren Schritt mit einer starken anorganischen Mineral-
saure, im vorliegenden Fall Schwefelsédure, angeséduert, wodurch der pH-Wert weiter auf Werte
von etwa 2 bis 3 abgesenkt wird. Durch die weitere Absenkung des pH-Werts wird wiederum
ein Niederschlag gebildet, der im Wesentlichen aus Lignin mit einem Zahlenmitie! der Mol
massenverteilung von < 6 kDa besteht, sowis weiterhin ein saures Filtrat erhaiten wird, welches
nur mehr ldsliche organische Bestandteile sowie aus der Schwarzlauge stammende anorga-

nische Bestandieile, insbasondere Sulfate und Metallionen enthalt,



L
£33

30

WO 2024/148381 PCT/AT2024/060003

5
Unter dem Zahlenmiitel der Molmassenverteilung wird die mit dem relativen Zahlepanteil, den

das Polymer aufweist, gewichtete Molmasse des Polymers, hier Lignin, verstanden. Die
Molmasse ist die Summe der Masse jeder das Polymer aufbauenden Monomereinheit und der

Zahienanteil entspricht der Anzah! der das Polymer aufbauenden Monomereinheiten.

indem, wig dies einem weiteren Verfahrensschritt des erfindungsgemafRen Verfahrens ent-
spricht, das zweite Filirat auf eine Temperatur kleiner 25 °C, vorzugsweise kleiner 15 °C, be-
sonders bevorzugt kleiner 10 °C, vorzugsweise kleiner 5 °C abgekthit wird, gelingt es, eine
Fraktion bestehend im Wesentlichen aus anorganischen Salzen, insbesondere einem Natrium-
sulfat. Decahydrat auszufallen. Um die Ausfallung zu beschleunigen bzw. méglichst rasch
durchzufUhren, kann, wie dies der Erfindung entspricht, gegebenenfalls ein Impfkristall bazw.
impfkristalle dem zweiten Filtrat zugeflgt werden. Das aus dem zweiten Filtrat auskristallisierte
Natriumsulfat kann hierbel weiter gereinigt werden bzw. weiterverarbeitet werden oder in die
Zelistoffgewinnung, insbesondere in das Sulfatverfahren wiederum rickgefihrt werden. Fir
eine méglichst vollstédndige Ausfallung von Natriumsulfat. Decahydrat ist es glnstig, die Tempe-

ratur méglichst niedrig, wie beispielsweise kleiner 10 °C zu wahlen.

Nach Durchifthrung der ersten zwei Fallungs- und Filtrationsschritte wird nach Abtrennung des
Natriumsulfat. Decahydrats ein drittes Filtrat erhalten, welches vor allem 0sliche nieder-
molekulare Carbonséuren, iésliches Lignin sowie weitere Idsliche Substanzen aus der Schwarz-
lauge, wie Phenolate enthalt. Die Konzentration dieser organischen niedermolekularen Sauren,
Phenole sowie auch des [8slichen Lignins ist hierbei im Vergleich zur urspringlich eingesetzten
Schwarzlauge stark erhéht, so dass aus diesem dritten Filtrat eine Vielzahl von in ver-
schiedensten weiteren Verfahren oder auch nach Aufreinigung direkt verwertbaren Substanzen
erhalten wird. Gemaf der Erfindung sind hierbei fakultativ einzelne oder mehrere aufeinander-
folgende der folgenden Schritte mdglich, nédmilich

- Ruckfiihren des gesamten oder eines Teils des zuvor abgetrennten und in einem gesonderten
Trocknungsschritt getrockneten und somit entwésserten Natriumsulfals in das dritte Filtrat,
Aufissen des entwasserten Natriumsuifats, vorzugsweise bei siner Temperatur von etwa 30 °C
in dem dritten Filtrat und wiederholen des Ausfillungsschritts von Natriumsulfat. Decahydrat,
wodurch das in dem dritten Filtrat noch enthaltene Natriumsulfat noch vollstindiger abgetrennt
wird und insbesondere der Wassergehali des dritten Filtrats durch die Hydratbildung drastisch
abgesenk! werden kann,

undfoder

- das Ruckfuhren des driiten Filtrats in ein Zelistoffherstellungsverfahren, wodurch die in-

halisstoffe des dritten Filtrats in dem Verfahren kenzentriert werden und gegebenenfalls nach
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einem oder mehreren waiteren Zyklen abgetrennt werden kénnen, oder unmittelbar wie unten

gezeigt verwendet werden kdnnen,

oder

- gegebenenfalls Durchflihren einer reaktiven Extraktion des dritten Filtrats, mit welcher reak-
tiven Extraktion sine Gruppe von Produkten aus diesem dritten Filtrat abgetfrennt werden kén-
nen, wie beispielsweise niedermolekulare organische Séuren, wie Essigséure und Ameisen-
sdure,

- undioder gegebenenfalls Verdampfen oder Destillieren des dritten Filtrats, um ein Produkt-
kondensat enthaltend eine erste Fraktion von verschiedenen organischen niedermoiekularen
Sauren, wie Essigsaure und Ameisenséure, sowie einen organische Sauren, wie beispielsweaise
Milchsaure und Glykolsgure enthaltenden Produkirlickstand zu enthalten. Mit der Verfahrens-
fuhrung geman der vorliegenden Erfindung gelingt es somit nicht nur die Wassermenge, die in
dem Verfahren im Kreislauf geflhrt werden muss, deutlich zu verringern sondem auch be-
sonders viele verschiedene, gegebenenfalis gesondert verwertbare Inhaltsstoffe aus der
Schwarziauge abzutrennen und insbesondere durch Anwenden der Ausfallungsschrilte eine
Konzentration an Ioslichen, niedermolekularen, organischen Sauren, wie beispielsweise Phe-
nolsduren und dgl. in dem dritten Filtrat so stark zu erhdhen, dass diese gesondert abgetrennt
und einer Weiterverwendung zugefihrt werden kénnen, Selbstverstndiich ist es gemal der Er-
findung moglich, die einzeinen Verfahrensschritte zu wiederholen und so eine noch bessere

Reinigung bzw. Abtrennung zu erreichen.

Weiterhin ist es moglich, dass das dritte Filtrat dem Zelistoff-Herstellungsverfahren unmittelbar
als ein Hiffsmitte! zugesefzt wird. So kann es beispielsweise zur Neudralisation von Pro-
zessabwassemn bei der Herstellung von ungebleichtem Papler; als Ansduerungsmittel in einem
Vorhydrolyseverfahren des Kraft-Prozesses; als Neutralisierungs-Hilfsmittel von Brauniauge; als
Anssuerungsmittel in einer Bleichlauge; zum Ersatz von Frischwasser und anorganischer Saure
bei der Herstellung von Machine glazed Papier oder zum teilweisen Ersatz von Schwefelsdure
hei der Tallstherstellung eingesetzt werden. Durch diesen Einsatz des dritten Filtrats kann somit
nicht nur die Gesamtenergiebilanz des Verfahrens verbessert werden sondern insgesamt eine
Mehrzahi von wertvollen Zusatzstoffen wiederum in die Papier- und/oder Pappehersteliung
eingebracht werden, weiche ansonsten entweder verworfen oder nicht gezielt rezykliert worden

wéran,

indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, das Verfahren so geflhrt wird,
dass die Ausfaflung von Lignin mit einem Zahlenmitte! der Molmassenverteilung > 6 kDa durch
Absenken eines pH-Werts von Schwarzlauge mittels GOz durchgefihrt wird, gelingt es, gine

Trennung des in der Schwarziauge enthaltenen Lignins mit Hilfe von Faliungsschritien bei ver-
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schiedenen pH-Werten zu erreichen, wodurch in einem ersten Schrit jene Ligninfraktionen bei

einem basischen pH-Wert ausgefallt werden, die ein besonders hohes Molekulargewicht bzw.
Zahlenmittel der Molmassenverteilung aufweisen. Diese Ligninfraktion kann, wie dies sinem
Fachmann bekannt ist, beispielsweise unmittelbar in der Papierherstellung eingesetzt werden
und auch beispielsweaise zur Oberflachenverbesserung von Papier herangezogen werden. Die
Verwendung von Lignin bei der Papierherstellung ist dem Fachmann bekannt und auch
Probieme die durch einen Ligningehalt in dem Papier oder der Pappe auftreten kdnnen, wie
beispielsweise fir die Graufarbung von Papier sind dem Fachmann bekannt, so dass Lignin bei
der Papierherstellung Ublicherweise bei der Herstellung von braunem, nicht gableichtem Papier
eingesetzt wird bew. in der Pulpe belassen wird.

indam, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, das Verfahren so geflhrt wird,
dass das erste Filtrat mit Schwefelsdure auf einen sauren pH-Wert > 2, vorzugsweise einen pH-
Wert zwischen 2 und 3 angesduert wird, gelingt es, eine zweite Ligninfraktion auszuféllen,
weiche Ligninfraktion gegeniiber der ersten ausgefailten Ligninfraktion ein verringsries Mole-
kulargewicht aufweist. Diese Fraktion kann eventuell unmittelbar in der Papierherstellung ver-
wendet werden, da sie das Papier nicht so stark farbt und briichig macht wie Lignin mit einem
héheren Zahlenmitie! der Molmassenverteilung. Uberraschenderweise hat sich jedoch gezeigt,
dass durch das zweistufige Ausfallen van Lignin aus Schwarzlauge nicht nur bedeutend hohere
Ligninmengen aus der Schwarzlauge abgetrennt werden konnen, sondern insbesondere die
wertvollen und in dem Naturprodukt Holz enthaltenen niedermolekularen, organischen Sduren
auf diese Weise in dem gebildeten Filtrat nach der zweiten Ausféllung von Lignin auf-
konzentriert werden kannen, ohne dass diese bei der Ausfaliung von Lignin mitgerissen und mit
ausgefallt werden. So wurde (berraschenderweise festgestelit, dass bei der griindungsge-
mafen VerfahrensfUhrung in den einzelnen Abtrennungsschritten lediglich sehr geringe Kon-
zentrationen von etwa 0,05 g/kg an organischen, niedermolekularen Sauren mitgerissen und
abgetrennt wurden, das zweite Filtrat eine gegenliber der urspringlichen Schwarzlauge gering-
fugig erhohte Konzentration an niedermolekularen Carbonséuren in dem Bereich von 50 g/kg

aufweist.

Dadurch, dass aus dem anorganische Salze, insbesondere Na:S0..10 H0O enthaitenden
zweiten Filirat im Wesentlichen reines NaxS04.10 HO kristallisiert wird und die niedermoleku-
jaren Sauren wie Milchsaure, Glycolsiiure, Ameisensdure, Vanillinsaure, Ferulasdure, Hydroxy-
butansauren und Essigsaure im Filtrat verbleiben, werden zweierlel Effekie erreicht, einerseils
wird das Filtrat an anorganischen Substanzen verarmt und das Natriumsuifat kann nahezu
gquantitativ ausgefalit werden. Dadurch dass das Natriumsuifat als Decahydrat ausfallf, wird

weiterhin der Wassergehalt des Filtrats stark verringert und die Konzentration an im Filtrat ver-
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bleibenden organischen niedermolekularen Sauren wird dadurch weiter erhdht. Es kann durch

diesen Schritt die Konzentration der niedermolekularen Carbonsauren in dem Filtral auf mehr
als 100 g/kg erhéht werden, Dies erleichtert die gegebenenfalls nachfolgenden Trennungs-
schritte und fuhrt zu einer hohen Ausbeute an niedermolekularen organischen Séuren am Ende
des Verfahrens.

Um die Konzentration der niedermolekularen organischen Sauren in dem zweiten Filtrat noch
weiter zu erhéhen, wird das Verfahren geméR einer Weiterbildung der Erfindung so gefuhrt,
dass das auskristallisierte Natriumsulfat Decahydrat einer Trocknung unterworfen wird, dem
zweiten Filtrat wieder zugesetzt wird und neuerlich durch Kithlen sowie gegebenenfalls impfen
kristallisiert wird, Bei dieser Verfahrensfihrung wird wihrend des Trocknens des Natrium-
sulfat. Decahydrats das Kristallwasser freigesetzt und abgedamp#, wodurch wasserfreies Na-
triumsuilfat gebildet wird, welches, wie bekannt, als Trocknungsmitte! wirkt und eingesetzt wer-
den kann. Dieses wasserfreie Natriumsulfat wird dem Filtrat der ersten Kristallisation wieder zu-
gefthrt, wo es sich wiederum bei Temperaturen von etwa 30 bis 35 °C auflost. Das neuerliche
Kihlen dieses Filtrats auf Temperaturen kleiner 25 °C, vorzugsweise kleiner 10 °C fuhrt zu
sinem neuen Niederschiag von Natriumsulfat. Decahydat, wodurch weiteres Wasser aus dem
Prozess entzogen wird. Durch das Entziehen von Wasser aus dem Prozess wird die Konzentra-
tion an in dem verbleibende Filfrat enthaltenen niedermolekularen, organischen S&uren noch
weiter erhént. Die in dem dritten Filtrat enthaltenen niedermolekularen, organischen Séuren um-
fassen hierbei wenigstens Milchséaure, Glycolsaure, Ameisenséure, Vanillinsaure, Ferulasure,
Hydroxybutansauren und Essigséaure, welche in einem weiteren Schritt mittels Fraktionierungs-

technologien voneinander gefrennt werden kbnnen.

Es eriibrigt sich in diesem Zusammenhang festzuhalten, dass in der als Ausgangsmaterial
eingesetzten Schwarziauge eine sehr grofie Vielzahl, Ublicherweise mehr als 100 verschiedene
niedermolekulare organische Sauren enthalten ist, welche im Prinzip mit der Verfahrensfuhrung
gemal der Erfindung abgetrennt und mittels bekannter Verfahren aufgetrennt werden kénnen.
Die genannten Sauren, namliich Milchsaure, Glycolsiure, Ameisensaure, Vanilliinsdure, Ferula-
saure, Hydroxybutanséduren und Essigséure stellen hierbei die entweder aus wirtschaftlichen
Gesichtspunkten wichtigsten Sauren dar oder stellen die mengenmalig grofte in dem

Ausgangsmaterial enthaltene Fraktion dar.

Gemah einer Weiterbiidung der Erfindung wird das Verfahren so gefihrt, dass die reaktive
Extraktion des dritien Filtrats unter Einsatz einer Mischung enthaitend ein organisches Losungs-
mittel wie beispielsweise 1-Octanol sowie wenigstens eines aus Tricctyiphosphinoxid (TOPO)

oder Trioctylamin (TOA) bei Temperaturen zwischen 20 und 80 °C durchgefhrt wird. Mit einem
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Zusatz von reaktiven lonentauschern, wie Trioctylphosphinoxid oder Trioctylamin mit einer
Mischung enthaltend wenigstens ein organisches Losungsmitiel gelingt es, niedermolekulare
Sauren wie beispielsweise Essigsdure abzutrennen, wodurch die Zahl der Bestandteile, die in
dem Eluat dieses Aufreinigungsverfahrens verblieben sind, weiter verringert wird. In dem wias-

serigen Eluat des Aufreinigungsverfahrens verbleiben in diesem Fali vor allem restliche Salze.

indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, das Verfahren so gefihrt wird,
dass ein Verdampfen oder Destillieren des dritfen Filtrats als Wasserdampfdestillation zur Ab-
trennung von flichtigen niedermolekularen Carbonséuren durchgefihrt wird, gelingt es, mehy
als 50 % der Ameisensaure und Essigsaure mit einer extremen hohen Reinheit abzuziehen, so
dass zusitzlich oder alternativ zu der Behandlung mit einem reaktiven lonentauscher eine
weitere Moglichkeit geboten wird, Essigsdure und andere niedermolekulare Sduren aus dem
Filtrat abzutrennen. Nach dem Verdampfen oder Destillisren bzw. nach Behandiung mit einem
reaktiven lonentauscher wird ein verbleibender Produktriickstand gemal einer Weiterbildung
der Erfindung zur Gewinnung der phenolischen Komponenten, insbesondere von Vanillin oder
Vanillinsaure und/oder Ferulasaure weiterverarbeitet. Eine derartige Weiterverarbeitung kann
fir eine kommerzielle Verwertung beispielsweise in sinem Konzentrieren des Produktriick-
stands bestehen, wobei auch weitere Moglichkeiten, inshbesondere um eine Trennung der phe-
nolischen Komponenten in dem ProdukirGckstand von den verbligbenen Sauren, wie Milchsiu-
re und Glycolsaure oder auch Ameisensauren zu erhaiten, in das Verfahren gemé® der Erfin-
dung als ein weiterer Schritt eingefilhrt werden, mit welchem vor einem Anséuern des ersten
Filtrats mit Schwefelsaure das Filtrat eingedickt wird, um den Feststoffgehalt in diesem Filtrat
weiter zu erhohen. Bei einer derartigen Erhéhung des Feststoffgehalts wird die Verseifung der
in diesem Filtrat enthaltenen Sauren mit der vorhandenen Lauge weiter vervolisténdigt, so dass
ein MitreiBen von Saduren wahrend der Verdampfung hintangehalten wird und ausschiiefiich

Wasser verdampft wird.

Mit der erfindungsgemalen Verahrensfihrung konnte berraschendsrweise Natriumsulfat
nahezu guantitativ, trotz des Vorhandenseins von geldsten und teilweise polaren organischen
Substanzen, gefallt werden, Diese nahezu guantitative Kristallisation ist {iberraschend, da dem
Fachmann bekannt ist, dass organische Stoffe, insbesondere polare crganische Stoffe die
Kristallisation von anorganischen Saizen verhindern und weiterhin in den existierenden sauren
Filtraten aus der Papier- und Zelistoffherstellung nicht nur Natriumionen enthalten sind, sondern
beispielsweise auch gréfere Mengen an Kaliumionen enthalten sind, welche ebenfalis die Kri-
stallisation von Nafriumsulfat stéren bzw. die Kristalle verunreinigen wirden, was erstaunlicher-

weise jedoch nicht der Fall ist.
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Mit dem Verfahren der Erfindung gelingt es somit, ein Aufreinigungsverfahren zur Verflgung zu

steflen, mit welchem eine Vielzahl von wirtschafilich wertvollen Produkten aus Schwarzlauge
gewonnen werden Kann, welche entweder unmittelbar eingesetzt werden kénnen oder einer
Weiterverarbeitung unterworfen werden kénnen.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand von Figuren und Ausfihrungsbeispielen néher erlautert.

in Fig. 1 ist ein Flielschema fir ein Verfahren zur Isolation von Lignin aus Schwarzlauge sowie
zur Abtrennung von Natriumsulfat aus einem organische niedermolekulare Sauren und phe-

nolhaltige Komponenten enthaltenden Filtrat gezeigt, und in

Fig. 2 ist eine Verfahrensfihrung zur Fraktionierung von Schwarzlauge zur Gewinnung von

verschiedenen wieder verwertbaren Endprodukten gezeigt.

Beispiel 1 beschreibt anhand von Fig. 1 ein Verfahren zur Isolation von Lignin aus Schwarz-
lauge sowie zur Abirennung von Natriumsulfat aus einem organische niedermolekulare S&uren
und phenothaltige Kemponenten enthaltenden Filtrat und die Gewinnung dieser Séuren und

shenolhaltigen Komponenten.

Bei dem in Fig. 1 beschriebenen Fraktionierungsverfahren gemal der Erfindung wird in einem
ersten Schritt ein Massestrom 1 besiehend aus Schwarziauge aus einem Kraft-Prozess mit
einem pH-Wert von etwa 13 und einem Gehalt von 40 bis 46 Gew -% Trockensubstanz in der
Schwarzlauge in einen Fallungsbehalter 2 eingebracht und dort kontinuierlich mit einem zweiten
Strom 3 bestehend aus Kohlendioxidgas durchmischt, Hierbei wird der pH-Wert der Schwarz-
tauge auf etwa pH ¢ abgesenkt wodurch in einer ersten Fallung Lignin mit einem Zahlenmittel
der Molmassenverteilung von > 8 kDa ausgefaiit wird und aus dem Fallungsbehalter 2 mit
bekannten MaRnahmen abgetrennt wird und in einem mit 4 bezeichneten Lagertank Uber eine
Leitung 5 eingebracht wird und dort zwischengelagert werden kann. Selbstverstandlich ist auch
eine unmittelbare Weiterverwendung des Lignins mit einem Zahlenmittel der Molmassenver-
teifung von > 6 kDa denkbar, wie beispielsweise in gangigen duroplastischen Harzen und als

dditiv zu thermoplastischen Harzen,

Das Filtrat aus der ersten Fallung bestehend aus einer an Lignin verarmten Schwarziauge mit
ainem pH-Wert von etwa 8 und einem verringerten Feststoffgehalt von etwa 35 bis 38 Gew.-%
Feststoffen, wie Lignin mit einem Zahlenmitiel der Molmassenverteilung von < 8 kDa, an-
organischen Salzen, niedermolekularen organischen Sduren und phenolischen Produkien so-

wie Rest Wasser wird (iber Leitung 8 einem zweiten Fallungsbehaiter 7 zugefihr, in welchem
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eine saure Fallung mit Schwefelsdure bei etwa pH 2, welche dem Behélter Uber Leitung 8 zuge-

fuhrt wird, durchgefithrt wird, Das bel dieser Fallung entstehende Gas, hauptséchlich CO; und
H,S wird bei © abgezogen und kann ggf. nach einer Reinigung wieder in dem Papier- bzw. Pap-
peherstellungsverfahren eingesetzt werden. Das bei der zweiten sauren Fallung ausgefélite Lig-
nin mit einem Zahlenmittel der Molmassenverteilung von < 8 kDa wird bei 10 abgetrennt und in
einem Zwischenlagertank 11 gelagert. Das Lignin mit einem Zahlenmittel der Moimassenvertei-
iung von < 6 kDa kann in der Folge entweder ebenso wie das Lignin mit einem Zahlenmittel der
Molmassenverteilung von > 6 kDa in duroplastischen Harzen oder als Additiv zu thermoplasti-
schen Harzen eingesetzt werden oder aber aufgrund der verbesserten Lslichkeit und Verar-
beitbarkeit sowie des Schmelzpunkts unmittetbar in der Papierherstellung gemeinsam mit Star-
ke in der Oberfidchenanwendung zur Verstarkung der hydrophoben Papierleimung, als antioxi-
dativer Stoff fir die Haltbarmachung von Chemikalien und/oder Reinigungsmitieln und Lebens-

mitteln/Futtermittein eingesetzt werden,

Das aus der zweiten Ligninfallung stammende saure Filtrat mit einem pH-Wert von etwa 2 wird
{iber Leitung 12 einer ersten Kristallisation 13 zugefuhrt. Hierbei wird das Filtrat auf eine Tem-
peratur vory unter 10 °C, vorzugsweise unter 5 °C abgekihit und da bei der Abklhlung Ublicher-
weise Natriumsulfat.Decahydrat nicht spontan ausfallt, wird die Kristallisation durch Zusatz von
impfkristalien gestartet. Die ausgefsiiten Natriumsulfat.Decahydrat Kristalle werden bei 14 ab-
gezogen und in einem Trockenbehalter 15 einer Trocknung bel einer Temperatur von mehr als
35 °C unterzogen. Das beim Trocknen anfallende Wasser wird (ber Leitung 16 abgezogen und
kann in dern Verfahren wieder eingesetzt werden. In gleicher Weise kdnnen die gebildeten ge-
irockneten Natriumsulfatkristalle, die nach dem Trocknen nunmehr wasserfrei sind, beispiels-
weise mit dem bei 17 abgezogenen Filirat aus der ersten Kristallisation vereinigt werden, indem
sie (iber Leitung 18 einer zweiten Kristallisation in einem Fallungsbehalter 19 zugeflihrt werden.
Auch aus dieser Kristallisation wird das Filtrat bei 20 abgezogen und in Behéiter 21 gesammelt,
ebenso wie bei 22 die gebildeten Natriumsulfat. Decahydrat Kristalle abgezogen werden und im

Behdlter 23 gesammelt werden.

Es ertbrigt sich festzuhalten, dass die Kristallisation von Natriumsulfat. Decahydrat so oft durch-
gefihit werden kann, bis kein Nafriumsulfat mehr gebildet werden kann, da das Fillrat soweit
verarmt ist, dass kein Natriumsuifat. Decahydrat mehr ausgefalit werden kann bzw. sémtliches
YWasser des Filtrats durch das in sein Decahydrat Gberfithries Natriumsulfat aufgenommen wur-
de. Mit dieser Malinahme gelingt es, den Wassergehalt des Prozesses, insbesondere des Auf-
arbeitungs~ und Filtrationsprozesses deutlich zu verringern, wodurch sowohl Energie als auch
Waschsubstanzen eingespart werden kénnen als auch die erhaltene Zielsubstanz, némilich

Natriumsulfat. Decahydrat durch Anwenden von relativ geringer Warme wiederum in ein was~
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serfreies Produkt bzw, einen wasserfreien Kristall Gbergeflhrt werden kann, wodurch einerseits

gine Verarmung an Wasser srreicht wurde und andererseits gin sehr wertvolles Ausgangsma-
terial, insbesondere ein Trockenmaterial gewonnen werden konnte. Durch die Fallung von Na-
triumsulfat. Decahydrat kann einerseits, bei entsprechender Anzahi von Féiiuhgen nahezu das
gesamte Wasser aus dem Prozess abgezogen werden, das erhaltene Natriumsuifat wieder in
die Schwarzlauge eingebracht werden, um die Natrium/ Schwefel-Bitanz im Gleichgewicht zu
halten und schiielilich kénnen noch die sogenannten Nicht-Prozess-Chemikalien, wie z.B. Ka-
fium im ersten Filtrat oder im Filtrat der letzten Kristallisation aus dem Verfahren entfernt wer-
den, was in der Papierhersteliung einen wesentlichen Vorteil darstelif. Schliefilich kann auch
das letzie gewonnene Filfrat unmittelbar in der Tierfiilterung eingesetzt werden, da sein Gehalt
an organischen Siuren und Phenolen, welche einen positiven Effekt auf die Gesunderhaltung
von Nutziieren haben, vergleichsweise hoch ist. Eine weitere Reinigung dieses Filtrats st

saibstversténdlich ebenfalls méglich.

in Fig. 2 ist eine VerfahrensfUhrung zur Fraktionierung von Schwarzlauge zur Gewinnung von
verschiedenen wiederverwertbaren Endprodukien gezeigf. Gemad Fig. 2 sind die Bezugs-
zeichen von Fig. 1 soweit als mdglich beibehaiten. Bel 1 wird in einem Fallungsbehalter 2
Schwarzlauge, beispielswaise 1 kg einer Schwarzlauge, die einen Gehalt von 45 % Trocken-
substanz, Rest Wasser sowie einem pH von 13 aufweist, singebracht. Im Behélter 2 wird diese
Schwarziauge mittels des bei 3 aufgedrlickten CO» begast, wodurch Lignin ausgefalit wird, Das
ausgefallte Lignin wird Uber Leitung 5 als ein Ligninfilterkuchen mit hoher Molmasse ausgetra-
gen, wobei hier etwa von 0,27 kg Lignin sowie 0,094 kg Wasser abgezogen werden. Bei 6 wird
aus demn Fallungsbehélter 2 ein an Lignin verarmtes Filtrat abgezogen, welches im Wesentli-
chen frei von Fremdsubstanzen ist, welches einen pH von etwa 9 aufweist. Das Filtrat hat ein
Gewicht von etwa 0,74 kg, wobei es etwa 0,48 kg Wasser enthall. In den Fallungsbehdliter 7
werden bei 8 etwa 0,18 kg H:SO. eingetragen und es wird eine saure Ligninfallung durchge-
funrt, Das hier entstehende CO»-Cas und das H:$-Gas werden Uber 9 abgezogen. Bei Fallung
mit Schwefelsaure entstehen etwa 0,168 kg eines Filterkuchens, der etwa zur Halfte aus Was-
ger und als andere Halfte aus Lignin mit einem Molekulargewicht < & kDa besteht. Das eben-
falls entstehende saure Filtrat wiegt etwa 0,69 kg und enthalt etwa 0,43 kg HxQO. Dieses Produki
wird bel 12 aus dem Behalter 7 abgezogen und einer einzigen Natriumsulfatkristallisation in
sinem Kristallisationsbehalter 13 unterworfen. Hierbei werden etwa 0,395 kg Natriumsulfat.De-
cahydrat gebildet, die bei 14 aus dem System abgezogen werden. Das Filtrat der Kristaliisation
wird Uber die Leitung 17 abgezogen und einer Verdampfung bzw. gegebenentails weiteren De-
stillation in einem Verdampfer 24 unterworfen. Bei 25 wird ein Produktkondensat abgezogen,
welches Ameisensaure, Fssigsdure und Wasser in einer Menge von etwa 0,225 kg enthalt. Das

Bodenprodukt 32 der Destillation wird bei 26 abgezogen und enthalt als Hauptbestandtsile
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Milchsaure und Glycolséure in einer Menge von etwa 0,073 kg. Die Produkte aus der Destilla-

tion 24 kénnen hierbei entweder weiter gereinigt werden oder unmittelbar einer Weiterverwer-
tung zugeflhrt werden. Sie stellen wichtige Zusatzstoffe flr beispielsweise Fultermitte!l oder
Ausgangsmaterialien fir die weiteren Produktionsschritte dar.

Wenn im Vergleich, wie dies ebenfalls in Fig. 2 gezeigt ist, das eingesetzie Ausgangsmaterial,
namlich 1 kg Schwarzlauge, die etwa 0,55 kg H20 enthalt, einer Verdampfung beispielsweise in
einem Verdampfer 27 unterworfen wird, ist es erforderliche, etwa 0,48 kg H:O zu verdampfen,
um eine sogenannte schwere Schwarzlauge bzw. Dicklauge mit etwa 85 % Trockensubstanz zu
erreichen, die in den Schwarziaugeverbrennungskessel riickgefithrt werden kénnte. Bei der
erfindungsgemalien Verfahrensfihrung wird in dem Verdampfungs-Destillationsschritt 25 ein
Produktkondensat abgezogen, welches lediglich 0,20 kg H:O enthalt, woraus ersichtlich ist,
dass nur etwa die Halfte der Menge an Wasser verdampft werden muss aufgrund der Bindung
des Wassers in dem Nafriumsulfat Decahydrat. Natriumsulfat. Decahydrat ist in der Lage,
Wasser rascher und zuverldssig zu binden. Aufgrund der zehn Kristallwasser werden grolle
Mengen an Wasser aus dem System entfernt und Natriumsulfat. Decahydrat kann bereits bei
extrem niedrigen Temperatur, die knapp tber 35 °C liegen, in das wasserfreie Natriumsulfat
Uberfuhrt werden, so dass hier eine wesentliche Energiesinsparung bet dem Verfahren gemall
der Erfindung erzielt werden kann. Wenn der Fallungsschritt mehrfach durchgefiihrt wird, kann
theorefisch nahezu das gesamte Wasser aus dem System, ausschliellich Gber die Fallung als

Natriumsulfat. Dechydrat entfernt werden.

SchiieRlich kdnnte der bei 5 abgezogene Ligninfilterkuchen einer sauren Wasche 29 unter-
worfen werden und das saure Produkt mit Gber Leitung 33 zugefithrtem Wasser gewaschen
werden. Die verbrauchte Waschfllssigkeit kann beispielsweise dem Verdampfer 27 Gber eine
Leitung 30 riickgefithrt werden. Bei diesem Schritt kann ein weiter gereinigtes Lignin bet 31 aus
der Waschvorrichtung abgezogen werden, welches eine hohe Molekularmasse aufweist und
nur mehr relativ geringe Mengen an Wasser. Hier konnen beispielsweise 0,27 kg Lignin sowie

0,09 kg Wasser bei 31 riickgewonnen werden.

Zusammenfassend ist erkennbar, dass durch den gemaB der Erfindung eingeflhrten Fai-
lungsschritt mit Schwefelsdure, um Natriumsuifat. Decahydrat zu hilden, die im Kreislauf zu foh-
rende Wassermenge stark herabgesetzt bzw. sogar ganz entfernt werden kann. Hierbel kann
beispielsweise die Hélfte des verdampfenden Wassers abgezogen werden, wenn der Faliungs-~
schritt einmal durchgefihrt wird, sowie auch groftere Mengen bei mehrfachem Durchflhren des

Fallungsschritts, wodurch sich eine befrachtliche Energieeinsparung bei einer Verfahrens-
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fihrung gemal der Erfindung ergibt. Weiterhin kénnen die Restprodukte sinnvoll weiterverar-

beitet werden, beispielsweise in der Tierfuttermittelherstellung.
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1. Verfahren zur Abtrennung von Wasser sowie wenigstens einer Ligninfraktion, Ligninde-
rivaten, niedermolekularen Carbonsauren, Natriumsuifat oder einer Mischung davon aus Filtra-
ten, die aus Schwarzlauge von einem Kraft-Prozesses stammen, dadurch gekennzeichnet,
dass

- yor einem ersten Trennungsschritt die Schwarzlauge auf einen Feststoffgehalt zwischen 25
und 55 Gew.-% Feststoffgehalt, vorzugsweise 30 bis 50 Gew.-% Feststoffgehalt konzentriert
wird,

- in dem ersten Trennungsschritt polymeres Lignin mit einem Zahlenmittel der Molmassen-
verteilung > 6 kDa durch Absenken eines pH-Werts von Schwarzlauge auf einen Wert im Be-
reich von pH 8 bis pH 10 (2, 3; Fig. 1), vorzugsweise etwa 9,5 ausgefalit und abfiltriert wird, wo-
durch neben Lignin mit einem Zahlenmitte! der Molmassenverteilung > 6 kDa ein erstes Fiilrat
{6; Fig. 1) erhalten wird,

- das erhaltene erste basische Filtrat mit Schwefelsdure angesauert wird (7, 8; Fig. 1),

- ein gebildeter Niederschlag bestehend aus Lignin mit einem Zahlenmiftel der Molmassen-
verieilung von < 6 kDa durch Filtration abgetrennt wird (10, 11, Fig. 1) und ein zweites saures
Filtrat erhalten wird (12, Fig. 1),

- das zweite Filtrat auf eine Temperatur kleiner 25 °C, vorzugsweise kleiner 18 °C, besonders
bevorzugt kieiner 10 °C, vorzugsweise kleiner 5 °C abgekOhit wird, wodurch eine Fraktion
hestehend im Wesentlichen aus anorganischen Salzen, insbesondere Na:50..10 H0 gege-
benenfalls nach Zufligen von Impfkristallen auskristallisiert wird (13; Fig. 1),

- Abfiltrieren des gebildeten im Wesentlichen aus anorganischen BSalzen, inshesondere
Na:S0..10 HxO bestehenden Niederschiags, wodurch ein drittes niedermolekulare Carbonséu-
ren lasliches Lignin sowie Reste der anorganischen Salze enthaltendes Fiitrat erhalten wird (14;
Fig. 1);

- gegebenenfalls Ruckfithren von getrocknetem Natriumsulfat in das dritte Filtrat und Durch-
fihren einer zwelten Kristallisation von Na:80..10 H.O {18, Fig. 1);

undfoder

- gegebenenfalls Rickfuhren des dritten Filtrats in ein Zelistoff-Herstellungsverfahren (18; Fig.
1) oder

- gegabenenfalls Durchilihren einer reaktiven Extraktion des dritten Filtrats;

- gegebenenfalls Verdampfen oder Destillieren des dritten Filtrats (24; Fig. 2), um ein Produkt-
kondensat enthaltend eine erste Fraktion enthaltend eine Mehrzahl von voneinander ver-
schiedenen organischen niedermolekulare Sauren sowie einen wenigstens organische Séuren
und/oder Polyphenole enthaltenden Produktriickstand zu erhalten (25, 32; (Fig. 2).
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2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Ausfailung von Lignin mit

einem Zahlenmittel der Molmassenverteilung > 6 kDa durch Absenken eines pH-Werts von
Schwarzlauge mittels CO; durchgefUhrt wird (2, 3; Fig. 1).

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das erste Filtrat mit
Schwefelsaure auf einen sauren pH-Wert gréer 2, vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 2
und 3 angesauert wird (8; Fig. 1).

4. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass aus dem anorganische
Salze, insbesondere Na;S0.10 H0 enthaltenden zweiten Filtrat im Wesentlichen reines
NaS04. 10 H0 kristallisiert wird (13; Fig. 1).

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die reaklive
Extraktion des dritten Filtrats unter Einsatz einer Mischung enthaltend ein organisches Losungs-
mittel, wie 1-Octanol sowie wenigstens eines aus Trioctylphosphinoxid oder Tricctylamin bei
Temperaturen zwischen 20 und 80 °C durchgefUhrt wird,

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass ein Verdampfen
oder Destilieran des dritten Filtrats als Wasserdampfdestiliation zur Abtrennung von fliichtigen

niedermolekularen Carbonséuren durchgeflhrt wird (25; Fig. 2).

7. Verfahren nach sinem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass ein nach Ver-
dampfen oder Destillieren des dritten Filtrats verbleibender Produkitckstand zur Gewinnung
von phenelischen Komponenten, insbesondere Vanillin oder Vanillinsaure und/oder Ferulasaure
weiterverarbeitet wird (32; Fig. 2).
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