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@ Verfahren und Vorrichtung zur hydroiytischen Spaltung von Cellulose.

6) Um bei einem Verfahren und einer Vorrichtung zur
sdurekatalysierten hydrolytischen Spaltung von Ceilulose
eine moglichst hohe Ausbeute an Zucker bei minimalem
Energieaufwand, ingsbesondere bei méglichst geringem Ein-
satz von Frischdampf zu erzielen, wird die Wasserdamptbe-
aufschlagung in mehreren aufeinanderfolgenden, diskreten
Reaktionsstufen mit jeweils definierten Temperatur- und
Druckwerten derart vorgenommen, daB die Temperatur von
einer zur nachsten Stufe steigt, wahrend die Reaktions-
dauer abnimmt und erfolgt im AnschluB an die letzte Reak-
tionsstufe eine schneile Entspannung. Zur Durchfthrung
dieses Verfahrens wird ein Hochdruck-Schiittbettreaktor
herangezogen.
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Werner & Pfleiderer, TheodorstraBe 10, 7000 Stuttgart 30

Verfahren und Vorrichtung zur hydrolytischen Spaltung
von Cellulose

Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem Oberbegriff

des Patentanspruchs 1 und eine Vorrichtung zur Durchfithrung
dieses Verfahrens.

Im Zuge der energiewirtschaftlichen Gesamtentwicklung ge-
winnt Alkohol als Treibstoff bzw. als Treibstoffzusatz
zunehmend an Bedeutung. Alkohol fiir derartige Zwecke kann
aus Cellulose bzw. cellulosehaltiger Biomasse in zwei Stufen
hergestellt werden, indem man zundchst Cellulose zu Zucker

hydrolysiert und diesen dann zu Athanol vergdrt. Widhrend

‘die Fermentation von Zucker zu Athanol technisch gut be-

herrscht wird, bleibt die Hydrolyse der Cellulose der
kritische Verfahrensschritt, der Uber die Gesamtwirtschaft-

lichkeit des Verfahrens entscheidet.

Bei den bekannten, im wesentlichen auf Bergius und Scholler
(DE-PS 577 850) beruhenden Verfahren der s&urekatalysierten
Hydrolyse von Cellulose liegen Unzuldnglichkeiten vor allem
darin, daB der Energieinhalt des erzeugten Alkohols hdufig
niedriger ist als die zum Betrieb der Gesamtanlage erforder-
liche Energie, die vor allem in Form von Heizdampf und
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elektrischem Strom zur Verfiigung gestellt werden muSB.

So sind z. B. aus den DE-PSen 15 67 350 und 15 67 335
Perkolator-Festbettreaktoren fiir eine halbkontinuier-
liche Hydrolyse bekannt, wobei schubweise verdiinnte
Schwefelsdure iliber ein Festbett aus Holzschnitzeln rieselt,
und wobei bei einer Hydrolysetemperatur von 120 bis 145 °C
und einer Verweilzeit von 15 bis 60 Minuten Cellulose

zu Glukose mit-einer Ausbeute von ca. 50 % umgesetzt

wird. Neben der relativ unglinstigen Glukoseausbeute ist4
hierbei ein hoher spezifischer Energieeinsatz erforder-
lich.

Ein wesentlicher theoretischer Ansatz zur Verbesserungen
resultiert aus der Vertffentlichung von Hans E. Grethlein
in der Zeitschrift "Biotechnology and Bioengineering",
Vol. IT (1978), Seiten 503 bis 525 “Comparison of the
Economics of Acid and Enzymatic Hydrolysis of Newsprint".
Dort wurde postuliert, daB eine hohe Ausbeute an Glukose
bezogen auf die eingesetzte ALPHA-Cellulose erreicht wird,
wenn die Hydrolysetemperaturen iiber 250 °C bis auf 300 °C
bei Driicken von 40 bis 90 bar gesteigert werden, und wenn
verdinnte Schwefels&ure mit einer Konzentration bis zu
2,0 % eingesetzt und die Hydrolysezeit extrem kurz be-
messen wird.

Ausgehend von dieser Situation liegt der Erfindung die Auf-
gabe zugrunde, ein Verfahren und eine Vorrichtung zu schaf-
fen, durch welche hohe Ausbeuten an vergarbarem Zucker
bezogen auf die eingesetzte Cellulose von iber 60 % er-
reicht werden, durch welche der Energiebedarf méglichst
gering, insbesondere unter o,5 kg Dampf pro kg Trocken-
masse und weniger als o,0l kWh Antriebsenergie pro kg
Trockenmasse gehalten wird, durch welche die Investitions-
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kosten in einem vertretbarem Rahmen bleiben und schlief-
lich eine Umweltfreundlichkeit des Verfahrens selbst als

auch der zu beseitigenden Nebenprodukte gewd&hrleistet wird.

Ausgangspunkt filir die erfindungsgemdBe L&sung waren
experimentelle Untersuchungen der Kinetik der Hydrolyse,
durch welche die theoretischen Grundlagen ergdnzt und fiir
eine technische Anwendung vervollst&@ndigt wurden. Die
Experimente ergaben, daB die Ausbeute an vergidrbarem Zucker
in Abhdngigkeit von der Reaktionszeit ein Maximum durch-
lduft, daB bei steigenden Tempefaturen héher und schmaler
wird und bei kurzen Verweilzeiten liegt. Die Selektivitédt
zu vergdrbarem Zucker f£31llt bei h&heren Temperaturen bei
steigendem Umsatz langsamer ab. Diese Ergebnisse, welche
im Zusammenhang mit einem Ausfiihrungsbeispiel in folgenden
noch ndher beschrieben werden, fiihren zu der der Erfindung
zugrundeliegenden Erkenntnis, daB die gewlinschte maximale
Ausbeute zu Zucker in besonders vorteilhafter Weise durch

eine taktweise Temperaturfihrung erreicht werden kann.

Dementsprechend wird die erfindungsgemidBe Aufgabe bei ei-

‘'nem Verfahren der gattungsgemdfen Art durch die kenn-

zeichnenden Merkmale des Patentanspruches 1 geldst.

Durch eine derartige Abstimmung der Reaktionsdauer auf die
jeweilige Temperaturstufe wird erreicht, daB das jeweilige
Maximum der Ausbeute erfaBt wird, so daB insgesamt die
groBtmdgliche Ausbeute erzielt werden kann. Grunds&tzlich
188t sich der Parameter Temperatur in weiten Bereichen

frei wdhlen, wenn nur die entsprechende Abnahme der Reaktions-
dauer mit zunehmender Temperatur gewdhrleistet wird. Die
Zahl der Reaktionsstufen wird so bemessen, da8 das Ver-

hdltnis von zur Einstellung der fiir die jeweilige Stufe
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charakteristischen Daten zur Reaktionsdauer dieser Stufe
ausreichend hoch und im Rahmen eines groB8technischen
Prozesses hinreichend beherrschbar bleibt. Durch das
Arbeiten mit verschiedenen Reaktionsstufen wird es weiter-
hin mdglich, daB die Heizdampfzufuhr nicht kontinuierlich
bzw. in einem Zug erfolgen muf, sondern entsprechend den
einzelnen Reaktionsstufen erfolgen kann, was grundsdtz-
lich eine sehr glinstige Verwertung der insgesamt ange-
setzten Dampfmenge gestattet.

Eine sehr vorteilhafte Mdglichkeit der gquantitativen
Bémessung der einzelnen Reaktionsstufen ermbglicht das
Vorgehen nach Anspruch 2. Der dort angegebene Zusammen-—
hang zwischen Reaktionstemperatur und -dauer ermdglicht
es auch,die Temperaturstufen so zu legen, daB sich

technisch beherrschbare Reaktionszeiten ergeben.

Durch ein Vorgehen gemd@B8 Anspruch 3 wird die angestrebte
héchstmégliche Ausnutzung des eingesetzten Dampfes weitest-
gehend verwirklicht. Man geht dabei davon aus, daB das
erfindungsgemdBe Verfahren quasikontinuierlich durchge-
fiihrt wird, d. h. daB sich eine Vielzahl von Reaktions-
stufendurchldufen aneinander anschlieBt. Auf diese Weise
werden die Vorteile einer kohtinuierlichen Arbeitsweise
mit der giinstigen Situation hinsichtlich der Ausbeute

bei diskontinuierlichen Verfahren vereint.

Eine ebenfalls in Richtung einer Minimierung des bendtigten

. HeiBdampfes gehende Maf8nahme wird durch Anspruch 4 vor-

30

geschlagen.
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Zur Durchfiihrung des vorstehend beschriebenen Verfahrens
dient eine Vorrichtung gem3B Anspruch 5. Ein danach vor-
gesehener Schiittbettreaktor schafft die Voraussetzungen

flir die gemdB der Erfindung angestrebten kurzen bis

sehr kurzen Reaktionszeiten, da dort die Reaktionszeiten

der Stufe sehr schnell eingestellt werden k&nnen.

Durch die gem&dB Anspruch 6 vorgesehene Vorwdrmkammer,
kann die Abwidrme vorteilhaft ausgenutzt werden und durch
deren Zuordnung zum eigentlichen Reaktionsgef&dB ergeben
sich sehr kurze Transportwege fiir die der Hydrolyse zu
unterwerfenden Produkte.

Anspruch 7 zeigt eine besonders glinstige M&glichkeit
der Zufihrung des Ausgangsmaterials auf, welche insbe-
sondere auch einen guasikontinuierlichen Betrieb er-
méglicht.

Durch die Ausgestaltung des Reaktorgefaﬂes gemdB Anspruch
8 wird bei der Dampfzufiihrung eine gute Produktfluidisierung
und bei der Dampfentspannung eine glinstige Produkt-/Dampf-

trennung erzielt. Die Dichtkrdfte fliir das Ein-~ und Aus-

laBventil werden durch den Uberdruck im Inneren des
ReaktorgefdBes aufgebracht, so daB8 die hydraulischen oder
pneumatischen Betdtigungseinrichtungen mit nur geringen
Krdften arbeiten k&nnen. ‘

Die gemdB Anspruch 9 vorgesehenen Abstreifeinrichtungen
beseitigen Cellulosereste, welche in der Vorwdrmkammer
wihrend des Vorwidrmvorgangs an der Bet&tigungsstange haften
bleiben. Zus&tzlich k&nnen zur Reinigung der VentilschlieSB-
teile noch Wasserduschen vorgesehen sein.



e 8y g ST A A a8 K

lo

15

20

25

30

0081678

Durch eine Ausgestaltung nach Anspruch 10 wird ebenfalls
erreicht, daB das zu hydrolysierende Material im Reaktor-
gefdB fluidisiert und allseits von kondensierendem Wasser-
dampf umgeben wird. Hierdurch wird eine Klumpenbildung
vermieden, durch welche sich die Aufheizzeiten verl&ngern
wirden. '

Durch die Anordnung des Ringdﬁsenkanals_nach Anspruch 11
wird die aus kinetischen Griinden wichtige schnelle Ent-
spannung am Ende jeder Taktstufe mitgeférdert. Die Ent-
spannungsgeschwindigkeit darf maximal so bemessen sein,
daB kein Hydrolyseprodukt bzw. verbliebenes Ausgangs-
material aus dem Reaktorgefd@B durch die DampfablaBleitung
entweicht.

Durch die Ausgestaltung nach Anspruch 12 wird insbesondere
die Verwirklichung des Frischdampf sparenden Verfahrens-
schritts gemdB Anspruch 3 ermbglicht, was entsprechend fir
die MaBnahme des Anspruchs 13 im Hinblick auf das ver-
fahrensm@Bige Vorgehen nach Anspruch 4 gilt.

Weitere Merkmale, Vorteile und Einzelheiten der Erfindung
ergeben sich aus der folgenden Beschreibung einer bevor-
zugten Ausflihrungsform anhand der Zeichnung. Dabei zeigen:

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer erfindungsgem&Ben

Vorrichtung mit einem Schnitt durch das Reaktorgefd$;

Fig. 2 ein die einzelnen Reaktionsstufen veranschaulichendes
Diagramm;



lo

15

20

25

30

0081678

Fig. 3 eine grafische Darstellung der experimentell
gewonnenen Ergebnisse fir die Abha@ngigkeit wvon
Selektivitdt und Umsatz von Cellulose und Aus-
beute von Zucker in Abhdngigkeit von der Reak-
tionszeit:

Fig. 4 eine grafische Darstellung der Abhdngigkeit der
Selektivitdt zu Zucker vom Umsatz von Cellulose
und

Fig. 5 die Abha@ngigkeit des spezifischen Dampfverbrauchs
von der Zahl der Hydrolysestufen bzw. der Dampf-
speicher. ‘

Die Grundlagen fiir das erfindungsgemife Vorgehen bilden
die im Zusammenhang mit der Erfindung durchgefiihrten
Experimente, deren Ergebnisse sich wie folgt zusammen-

fassen lassen:

Wie in Fig. 3 dargestellt, durchlduft die Ausbeute A an
vergdrbarem Zucker, d.h. die Menge an Zucker bezogen auf

die eingesetzte Alpha-Cellulose, in Abhdngigkeit von der

. Reaktionszeit ein Maximum,das bei steigenden Temperaturen

hdher und schmaler wird und bei kiirzeren Verweilzeiten
liegt. In Fig. 3 sind fiir drei Temperaturbereiche drei
entsprechende Maxima dargestellt.Der Umsatz U an Cellulo-
se verlduft nach einer Exponentialfunktion von o % bei
einer Verweilzeit o gegen 1oo% bei sehr langen Verweilzei-
ten (vgl. ebenfalls Fig.3). Die zusdtzliche Bestimmung der
Selektivitdt S zu vergidrbarem Zucker, d. h. die Menge an
Zucker bezogen auf die umgesetzte Menge an Alpha-Cellulo-
se, ergibt, wie in Fig. 4 dargestellt,daB die Selektivi-
t&8t S bei einer Temperatur von 175°C bei einem Umsatz von o %
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bei ca. 100 % beginnt und dann bei htheren Ums&dtzen
rasch abf&llt. Dagegen beginnt die Selektivit&t S bei
einem Umsatz von 0 % bei der Temperatur 225 °C bei

95 %, bei 260°C sogar erst bei 90 %,und der Abfall er-
folgt dabei jeweils bei steigendem Umsatz langsamer.
Diese Erscheinung_ist durch eine konkurrierende Reaktion

bei hSheren Temperaturen zu erkl&ren.

Aus diesen experimentellen Befunden resultiert der er-
findungsgemdBe Grundgedanke, daB eine maximale Ausbeute

zu Zucker in besonders glinstiger Weise durch eine takt-
weise Temperaturfiihrung erhalteh werden kann. Auf der
Basis der in Fig. 3 und 4 dargestellten Versuchsergeb-
nisse ergibt sich als eine vorteilhafte M&glichkeit der
Durchfiihrung des erfindungsgemdBen Verfahrens ein 7
Reaktionsstufendurchlauf, wie er in Fig. 2 veranschaulicht
ist.

Es wird demnach das zu hydrolysierende Material, wie

z. B. Altpapier, Restholz, Stroh u. dgl., in an sich
bekannter Weise zundchst zerkleinert, dann in einer ver-
diinnten Schwefelsdure oder einer anderen geeigneten
S&ureldsung von 0,5 bis 10 % imprdgniert, anschlieBend
auf 10 bis 80 Gew. % Feuchte mechanisch entwdssert und dann
in erneut zerkleinerter Form locker in eine Vorwdrmkammer
eines ReaktorgefdBes eingeschiittet. In der Vorwidrmkammer
erfolgt mittels Abdampf eines vorhergehenden Reaktions-
stufendurchlaufs eine Erwdrmung des Ausgangsmaterials
von Raumtemperatur auf 100 °C durch Kondensation des
Dampfes. Danach wird das Material von der Vorwd&rmkammer

in das eigentliche Reaktorgefdf geleitet.
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In einer ersten Reaktionsstufe I 1&d8t man nun bei einer
Temperatur von 175 °C wdhrend einer Reaktionszeit von
40 sec. den Celluloseumsatz von 0 bis 4 % ansteigen.

In der folgenden Stufe II wird der Umsatz bei einer
Temperatur von 225 °C wdhrend einer Reaktionszeit von
4,5 sec. von 4 % bis 30 % gesteigert, und schlieB8lich
wird der Umsatz in Stufe III bei einer Temperatur von
260 °C wédhrend einer Reaktionszeit von 1,3 sec. von

30 % auf 85 % erhdht. Nach Ablauf der Reaktionsdauer
der letzten Stufe III wird die Temperatur durch Entspannen
des Dampfes im Reaktionsgef&B schnell abgesenkt, um
eine weitere Reaktion zu verhindern, welche bevorzugt

den gebildeten Zucker zersetzen wilirde.

Man erkennt vor dem Hintergrund der experimentellen
Ergebnisse, daB durch diese Betriebsweise sich eine
h6here Ausbeute an éergérbaren Zuckern ergibt, als wenn
man die Reaktionstemperatur sofort sprungartig auf 260 °C
anheben und die Reaktion vom Umsatz 0 auf 85 % fort-—

schreiten lassen wlirde.

Durch die im folgenden beispielhaft beschriebene Dampf-
fiihrung wird neben einer hohen Ausbeute auch ein minimaler
Frischdampfverbrauch erzielt. Unter der Voraussetzung
ausgeglichener Dampf- und Energiebilanzen in einem Reaktor-
gefdB bei jeder Reaktionsstufe wird bei einer frei ge-

wdhlten Zahl von 3 Stufen wie folgt vorgegangen:

Die zur Materialaufwdrmung zum Zustand a (auf 100 °C
vorgewdrmtes Material) auf Zustand b (Reaktionsstufe I)
und zur Druckbeaufschlagung des ReaktionsgefdBes vom
Druck Py auf Py erforderliche Dampfmenge ist gleich der-

jenigen, die bei einer stufenweisen Entspannung vom Zustand c
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(Reaktionsstufe II) in den Zustand b frei wird. Ein
Dampfspeicher im Zustand b ist daher in der Lage, aus
dem eingespeisten Entspannungsdampf aus der Zustands-
dnderung ¢ - b den erforderlichen Heizdampf fiir die Zu-
standsdnderung a - b zu liefern.

Die zur Materialerwdrmung vom Zustand b auf c und zur
Druckbéaufséhlagung des Reaktors auf Druck p3 erfordexr-
liche Dampfmenge ist -gleich derjenigen, die bei der Ent-
spénnung vom Zustand 4 in den Zustand ¢ frei wird. Ein
zweiter Dampfspeicher im Zustand c¢ ist daher in der Lage,
aus dem eingespeisten Entspannungsdampf aus der Zustands-
dnderung d - ¢ den erforderlichen Heizdamp% fir die Zu-

standsdnderung b - d zu liefern.

Die zur Materialerwdrmung vom Zustand c¢ auf d und zur
Druckbeaufschlagung des ReaktorgefdBes auf den Druck Py
erforderliche Dampfmenge mu8 von einem Dampferzeuger ge-
liefert werden. Sein Druck Ps wird zweckmdBig sehr

hoch gewdhlt, z. B. 100 bar, damit die Aufheizzeit von
Zustand c auf 4d sehr kurz im Vergleich zur Reaktions-

Zelit ist.

Der Abdampf aus der letzten Entspannungsstufe, der Zu-
standsidnderung von b nach a wird zur Vorwdrmung des

mit Sdure imprdgnierten Materials in der Vorwdrmkammer
herangezogen. Nach erfolgter Aufwdrmung kann ein neuer

vollstdndiger Reaktionsstufendurchlauf beginnen.

Aus Fig. 5 geht hervor, daB die fiir den letzten Aufheiz-
schritt erforderliche spezifische Dampfmenge dF mit
zunehmender Stufenzahl bzw. Zahl der Dampfspeicher und
mit abnehmendem Wassergehalt des eingesetzten,

imprignierten, cellulosehaltigen Materials abnimmt.
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Zur Durchfiihrung des erfindungsgemidBen Verfahrens dient

eine in Fig. 1 dargestellte Vorrichtung. Diese umfaBt ein
abschnittsweise konkav ausgebildetes ReaktorgefaB 1.

Dieses ist als Hochdruckbeh&dlter ausgebildet. Die Innen-
seite des GefdBes 1 ist mit einem sdurebestidndigen, schlecht
wdrmeleitenden Werkstoff, wie Keramik, iiberzogen, um

das Kondensieren von Wasserdampf und daraus sich ergebende
Verluste nach M&glichkeit zu vermeiden. Dariilberhinaus ist
eine in der Zeichnung nicht dargestellte Wiarmeisolierung

vorgesehen.

Oberhalb des ReaktorgefdBes 1 ist eine Vorwdrmkammer 2
angeordnet. Diese ist Uber eine EinlaBdffnung 3 mit dem
ReaktorgefdB 1 verbunden. Die EinlaBdffnung 3 wird durch
ein bewegliches VentilschlieBteil 4 verschlossen, welches
in seiner gedffneten Position gestrichelt dargestellt ist.
Dieses bildet zusammen mit einer die Vorwdrmkammer 2 durch-
setzenden Betétigungsstange 5 und hydraulischen oder pneu-
matischen Betdtigungseinrichtungen 6 ein EinlaBventil 7.
Um die Betdtigungsstange 5 sind Abstreifeinrichtungen 8
zum Abstreifen dort haftenbleibender Reste des Ausgangs-—,
materials vorgesehen, welche {iber hydraulische oder
pneumatische Antriebseinrichtungen 9 bet&dtigt werden.

An der Unterseite des Reaktorgef&Bes 1 ist eine AuslaB-
&6ffnung 10 vorgesehen, welche durch ein VentilschlieBteil
11 abgeschlossen wird, dessen ge&ffnete Position ebenfalls
gestrichelt dargestellt ist. Das VentilschlieBiteil 11 ist
tber eine Betdtigungsstange 12 mit einer hydraulischen
oder pneumatischen Bet&dtigungseinrichtung 13 verbunden,
wobei die Betdtigungsstange 12 einen sich an die AuslalB-
6ffnung 10 anschlieBenden Produkt-AuslaBkanal 14! Qurch-
setzt. VentilschiieBteil 11, Betdtigungsstange 12 und Be-

tdtigungseinrichtung 13 bilden zusammen ein AuslaBventil 14.
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Die Vorwdrmkammer 2 weist seitlich eine Zuflhroffnung 15
auf, an die sich ein horizontaler Kanal 16 mit einem darin
ldngsbeweglichen, dichtend gefiilhrten St&Bel 17 anschlieBt.

In den Kanal 16 miindet von oben ein trichterfdrmiges Unter-

5teil 18 eines Materialvorratsbehilters 19.
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Am ReaktorgefdB 1 ist unterhalb des SchlieBteils 4 des
EinlafBventils 7 ein Ringdiisenkanal 20 mit einer Mehrzahl
von DampfeinlaBdiisen 21 vorgesehen. Der Ringdiisenkanal 20
ist mit einer DampfauslaB8&ffnung 22 und einer Dampfaus-
laBleitung 23 verbunden. Von der DampfauslaBieitung 23
fiihrt eine Leitung 24 iber eine Absperreinrichtung 25

zur Vorwdrmkammer 2, wdhrend die DampfauslaBleitung 23
ihrerseits mit Dampfdruckspeichereinrichtungen 26

und 27 verbunden ist. Den Dampfdruckspeichereinrichtungen

26 bzw. 27 sind Absperreinrichtungen 28 bzw. 29 zugeordnet.

Ein zweiter Ringdilisenkanal 30 befindet sich im Reaktor-
gefdB 1 oberhalb des SchlieBteils 11 des AuslaBventils

14 und ist mit einer Dampfeinlafdffnung 31 und einer
DampfeinlaBleitung 32 verbunden. Die DampfeinlaBleitung
32 ist iber Absperreinrichtungen 33 und 34 bzw. 35 einer-
seits mit einer nicht dargestellten Frischdampfquelle und
andererseits mit den Dampfdruckspeichereinrichtungen 26
bzw. 27 verbunden.

Die erfindungsgemdfe Vorrichtung wird so betrieben, daB

in den Materialvorratsbehélter 19 das bereits vorimprignierte,
entwdsserte und zerkleinerte cellulosehaltige Material
eingefiillt wird. Das trichterfdrmige Unterteil 18 wirkt
zusammen mit dem Kanal 16 als Dosierwanne, welche vom
St&Bel 17 in Fig. 1 in der Ausgangsposition rechts be-
grenzt wird. Durch eine Lingsbewegung des St&Bels 17 wird

das Material in die Vorwdrmkammer 2 geschoben, wobei das
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EinlaBventil 7 sich in der geschlossenen Position be-
findet. In der Endlage verschlieBt der StdBel 17 die
Zufihrdffnung 15. An die Qualitidt dieser Abdichtung
brauchen keine besonderen Anforderungen gestellt zu
werden.

Nun wird in die Vorwdrmkammer 2 bei gedffneter Absperr-
einrichtung 25 {iber die Leitung 24 Abdampf aus der letzten
Entspanhungsstufe des jeweils vorherigen-Reaktionsstufen—
durchlaufs eingelassen. Durch die Kondensationswirme des
Abdampfes wird das Material von Raumtemperatur auf ca.

100 °C aufgeheizt. Daraufhin 8ffnet das EinlaBventil 7,

so daB das Material aus der Vorwdrmkammer 2 locker in

das ReaktionsgefdB 1 bei geschlossenem AuslaBventil 14
fallen kann. Durch Bet&tigung der Abstreifeinrichtung 8
wird verhindert, daB zurlickgebliebene Materialreste un-
erwiinschte Briicken bilden. Beim SchlieBen des EinlaB-
ventils 7 kann die Dichtfldche durch einen Dampfstrahl
gereinigt werden. Die Abstreifeinrichtung 8 und der St&B8el
17 bewegen sich ebenfalls in ihre Ausgangsstellung zurilick
und sind damit bereit, den Beschickungsvorgang zu wieder-
holen.

Im ReaktionsgefdB8 1 laufen nun die Reaktionsstufen in

der vorstehend beschriebenen Weise ab, indem nacheinander
Dampf aus den Dampfdruckspeichereinrichtungen 26 und 27
Uber die EinlafBleitung 32 und schlieBlich Frischdampf
durch Offnen der Absperreinrichtung 33 zugefiihrt wird.
Der jeweils zugegebene Dampf strdmt iiber den Ringdiisen-
kanal 30 ein, so daB das zu hydrolysierende Material im

ReaktionsgefdBf fluidisiert wird.

1
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Bei der stufenweisen Entspannung nach Beendigung des
Reaktionsstufendurchlaufs wird Dampf liber den oberen
Ringdiisenkanal 20 und die Leitung 23 abgezogen und je
nach Reaktionsstufe den Dampfdruckspeichereinrichtungen
26 oder 27 zugefilhrt. Der Abdampf der letzten Ent-
spannungsstufe wird iber die Absperreinrichtung 25 der
Vorwirmkammer 2 zugeleitet. Damit ist die Vorrichtung
wieder bereit, iﬂlquaéikontinuierlichen-Betrieb einen

neuen Reaktionszyklus zu durchlaufen.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur hydrolytischen Spaltung von Cellulose
umfassend eine S3dure- und Entwdsserungsbehandlung der
zerkleinerten Celluloserohmasse und das anschliefBiende
Einwirkenlassen von Wasserdampf mit erhdhtem Druck
und erh6hter Temperatur in einem Reaktorgefas,
dadurch gekennzeichnet, daB die Wasserdampfbeauf-

schlagung in mehreren aufeinderfolgenden, diskreten
Reaktionsstufen mit jeweils definierten Temperatur-
und Druckwerten derart vorgenommen wird, daB die
Temperatur von einer zur ndchsten Stufe steigt und
die Reaktionsdauer abnimmt und im Anschlufl an die
letzte Reaktionsstufe eine schnelle Entspannung er-
folgt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

daB die Reaktionsdauer aufeinanderfolgender Reaktions-
stufen abhdngig von der zunehmenden Reaktionstempera-

tur anndhernd exponentiell abnehmend bemessen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-

zeichnet, daf nach Erreichen der letzten Reaktions-

stufe eine schnelle, den durchlaufenen Reaktionsstu-
fen entsprechende stufenweise Entspannung vorgenom-
men, Dampf aus verschiedenen Entspannungsstufen
separaten Druckspeichern zugefiihrt und der Abdampf
einer n+l-ten Reaktionsstufe bei gquasi-kontinuier-
licher Arbeitsweise zur Einstellung der Reaktions-~
bedingungen einer n-ten Reaktionsstufe des jeweils
nachsten vollstdndigen Reaktionsstufendurchlaufs
herangezogen wird.
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4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB der Abdampf der letzten

Entspannungsstufe zur Vorwdrmung des Celluloseroh-
materials herangezogen wird.

5. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach

einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,

daB sie einen Hochdruck-Schiittbettreaktor umfaft.

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, gekennzeichnet durch

eine oberhalb des eigentlichen Reaktorgefidfes (1)
des Schiittbettreaktors angeordnete, mit diesem ver-
bundene Vorwdrmkammer (2).

7. Vorrichtung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- -

zeichnet, daB ein zur Vorwdrmkammer (2) fihrender,

etwa horizontaler Kanal (16) mit einem darin dichtend
gefiihrten, im Kanal (16) langsverschiebbaren StdBfel (17)
vorgesehen ist, wobei oberhalb des Kanals (16) ein in
diesen miindender Materialvorratsbehdlter (19) ange-
ordnet ist und der StdBel (17) in seiner einen End-
position den Materialvorratsbehdlter (19) und die Vor-
warmkammer (2) abdichtet.

8. Vorrichtung nach einem dér Anspriiche 5 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, daB das Reaktorgefds (1) oben

bzw. unten durch ein EinlafB- bzw. Produkt-AuslaBven-
til (7 bzw. 14) begrenzt und wenigstens abschnitts-

weise konisch ausgebildet ist.

9. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 8,

dadurch gekennzeichnet, daB das ProdukteinlaBventil

(7) Uber eine die Vorwdrmkammer (2) durchsetzende Stan-
ge (5) betdtigbar ist, wobei um die Stange (5) Ab-
streifeinrichtungen (8) vorgesehen sind.
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lo. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 9,

gekennzeichnet durch einen im Bereich der Unterseite

des ReaktorgefdBes (1) mit der DampfeinlaBleitung

(32) verbundenen Ringdiisenkanal (30).

11. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis lo,

gekennzeichnet durch einen im Bereich der Oberseite

des ReaktorgefaBes (1) mit der DampfauslaBleitung (23)
verbundenen Ringdiisenkanal (21). '

12, Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 11,

gekennzeichnet durch wenigstens eine mit den Dampf-

einlaB- und DampfauslaBleitungen (32 bzw. 23) ab-
sperrbar verbundene Dampfdruckspeichereinrichtung
(26 bzw. 27).

13. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 12,
gekennzeichnet durch eine mit der DampfauslaBlei-

tung (23) absperrbar verbundene, zur Vorwdrmkammer

20 (2) fihrende Leitung (24).
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