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Zusammenfassung

Altpapier ist mit einer Altpapiereinsatzquote von derzeit ca. 75 % der wichtigste Fa-
serstoff der deutschen Papierindustrie. Neben vielen 6kologischen Vorteilen beim
Einsatz von rezyklierten Fasern fur die Herstellung von Papier und Karton muss je-
doch beachtet werden, dass diese Fasern, bedingt durch die vorherige Nutzung
schon mit Stoffen in Kontakt gekommen sein kdnnen, die in dem neu produzierten
Papier unerwiinscht sind. Dies betrifft insbesondere sensible Nutzungsarten, wie Le-
bensmittelverpackungen auf der Basis von Recyclingpapier und -karton.

In den vergangenen Jahren wurden verschiedene Verfahren untersucht, mit denen
aus Altpapierstoffen mogliche Kontaminanten entfernt werden kénnen. Das Ziel des
vorliegenden Projektes bestand darin, das bereits im Batch-Betrieb erfolgreich entwi-
ckelte Verfahren der Superfluid-Extraktion mit Gberkritischem CO, fir eine kontinuier-

liche Extraktion im Extruder weiter zu entwickeln.

Die Dosier- und Foérderfahigkeit von Papierstoffen in Extrudern wurde untersucht. Die
Ergebnisse liefern einen Beitrag zum grundlegenden Verstandnis von Dosierung und
Verarbeitung von Faserstoffen auf Extrusionsanlagen. So konnte die Dosierbarkeit
von Stoffdichten (SD) > 30 % mittels Doppelschneckendosierdifferenzialwaagen er-
folgreich nachgewiesen werden. Auch die gleichmafige Forderung von bis zu 9 kg/h
mit Hilfe eines gleichlaufigen Doppelschneckenextruders (DSE) mit 26 mm Schne-
ckendurchmesser war erfolgreich. Die untersuchten Einschneckenextruder sowie
gegenlaufige DSE erwiesen sich aufgrund der optimierten Auslegung der Schnecken
fur Kunststoffschmelzen als nur bedingt geeignet. Mit abnehmender SD der Faser-
stoffe trat hier vermehrt ein Auspressen des Materials auf. Hier lasst sich grundsatz-
lich sagen: Je hoher der Wasseranteil im Faserstoff (geringe SD), desto schwieriger
ist dessen Verarbeitbarkeit. Allerdings muss die Foérderfahigkeit der Faserstoffsus-
pension noch gegeben sein, dadurch ist die SD nach oben limitiert. Im Hinblick auf
eine kontinuierliche Extraktion mittel scCO, konnte der hierfiir notwendige Druck von

ca. 74 bar erfolgreich im DSE erzeugt werden.

Eine Entfrachtung des Faserstoffs von unerwiinschten Stoffen konnte nachgewiesen
werden. Die technische Machbarkeit der Extrusion und Superfluidextraktion von Fa-
serstoffen wurde gezeigt. Weitere Untersuchungen sind nétig, um das
Extrudersystem bezlglich der Langzeitstabilitat zu optimieren und den Einfluss des

hohen Drucks auf die Fasereigenschaften zu verbessern.
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Abkirzungsverzeichnis

a* Farbort auf der rot — griin-Achse

AP Arbeitspaket bzw. Altpapier

AZP aufgebessertes Zeitungsdruckpapier

b* Farbort auf der gelb — blau-Achse

BMBF Bundesministerium fur Bildung und Forschung
CMYK Cyan, Magenta, Yellow, Schwarz

CO, Kohlendioxid

DIP Deinkingstoff

DP deinkter Faserstoff

DSE Doppelschneckenextruder

EF Eindickfiltrat

EPRC European Paper Recycling Council

FET Feed Enhancement Technology

FSK Faltschachtelkarton

FE Forschungseinrichtung

FW Frischwasser

gestr. gestrichen

H'fr. holzfrei

HLB-Wert Hydrophobic-lipophilic balance

HW Handelsware

H,0, Wasserstoffperoxid

IE Ink Elimination

INGEDE International Association of the Deinking Industry
K spez. Absorptionskoeffizient

k. A. keine Angabe

k. M. keine Messung

KMU kleine und mittelstdndische Unternehmen

L* Helligkeit

Lc mittlere Faserlange

L/D Verfahrensléange des Doppelschneckenextruders
LWC Light weight coated (leichte, holzhaltige gestrichene Papiere)
M Mischung

Ma flachenbezogene Masse
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MW Mittelwert

NaCMC Natriumcarboxymethylcellulose
NaOH Natriumhydroxid

Na,SiO3 Wasserglas

Na,S,04 Natriumdithionit

PEG Polyethylenglycol

Pk kritischer Druck

PMV Fachgebiet Papierfabrikation und Mechanische Verfahrenstechnik
r. L. relative Luftfeuchte

R Reflexionsfaktor

S spez. Streukoeffizient

SC Super calendered (kalandriert)
scCO; Uberkritisches Kohlendioxid
SD Stoffdichte

SR Entwasserungswiderstand

siw schwarz/weil3

Tk kritische Temperatur

ungestr. ungestrichen

UP undeinkter Faserstoff

Y Hellbezugswert

Z1g.

Zeitung
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1 Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche Problemstellung

1.1 Ausgangssituation

Im Jahr 2017 hatten rezyklierte Fasern einen Anteil von 75 % aller eingesetzten Fa-
serstoffe zur Herstellung von Papier- und Kartonprodukten in Deutschland [VDP18]
und sind damit bei Weitem der wichtigste Faserrohstoff. Der Einsatz von Altpapier ist
nicht nur in Bezug auf die Nachhaltigkeit als sehr positiv zu bewerten. So werden in
Deutschland bei einer jahrlichen Produktion von 16,6 Mio. t Papier- und Kartonpro-
dukten aus Altpapier, wovon alleine 6,5 Mio. t fur Karton und Wellpappe eingesetzt
werden [CEP14], im Vergleich zum Frischfasereinsatz die Ressourcen Wasser, Holz
und Energie deutlich geschont [KER11]. Muhlhauser hat gezeigt, dass 2009 allein in
Europa 9,2 Mio. t Altpapier fur die Herstellung von Lebensmittelverpackungen einge-
setzt wurden [MUH11]. Jedoch wird in verschiedenen Quellen [KER10, URL12,
URL12a, URL12b] dargelegt, dass durch den Einsatz von altpapierhaltigen Papier-
und Kartonprodukten kritische Inhaltsstoffe in den Altpapierkreislauf eingetragen
werden. Inhaltsstoffe wie zum Beispiel Mineral6le, polyzyklische aromatische Koh-
lenwasserstoffe (PAK), Bisphenol A, Pentachlorphenol (PCP), Phthalate und
Diisopropylnaphthalin (DIPN) [URL12a, URL12Db] sollten regelmafiig tberwacht wer-
den, da viele dieser Kontaminanten das Potenzial zur Migration aus den hergestell-
ten altpapierhaltigen Produkten (Faltschachtelkarton bzw. Wellpappenverpackungen)
in das verpackte Lebensmittel aufweisen. Aufgrund ihrer toxikologischen Eigenschaf-
ten durfen sie nicht, oder nur in technisch unvermeidbaren Konzentrationen, im Ver-
packungsmaterial enthalten sein. Bisher gibt es in der Papierindustrie noch kein wirt-
schaftlich umsetzbares Verfahren, um diese kritischen Inhaltsstoffe aus dem Altpa-
pier zu entfernen. Es wurden eine Vielzahl an Projekten u. a. auch am Fachgebiet
Papierfabrikation und Mechanische Verfahrenstechnik der TU Darmstadt (PMV)
durchgeflhrt, in denen die Ausschleusung der kritischen Inhaltsstoffe aus dem Alt-
papierkreislauf untersucht wurden (Flotation, Fraktionierung, thermische Behand-
lung, ...) [EWA13, GEH04, HAMO1, KER10, MUL98]. In dem am PMV bereits abge-
schlossenen Vorgangerprojekt IGF 17756 N wurde die Entfernung dieser kritischen
Inhaltsstoffe untersucht. Es konnte gezeigt werden, dass mit Gberkritischem CO, der
Groliteil dieser Inhaltsstoffe aus Altpapier entfrachtet werden kann (siehe Kapitel
3.1.2) [RUN16]. So werden zum Beispiel schon bei 40 °C und 100 bar tber 99 % der
Mineralole aus Offset-Coldset bedruckten Zeitungen entfrachtet. Jedoch kann im
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hierbei tblichen Batchbetrieb bei jeder Extraktion nur eine begrenzte Menge an Alt-
papier behandelt werden, wodurch die Wirtschaftlichkeit und auch die Aussagekraft
von fur die Berechnung der Wirtschaftlichkeit wichtigen Prozessparametern des Ver-
fahrens stark eingeschrankt sind. Aus diesem Grund muss ein Verfahren entwickelt
und systematisch untersucht werden, mit dem es mdglich ist, das Altpapier innerhalb

eines kontinuierlichen Prozesses zu extrahieren.

Auch in anderen Industriebereichen, wie der Lebensmitteltechnik wird die Machbar-
keit der kontinuierlichen Extraktion mittels eines Extruders im Labormalistab unter-
sucht. Es gibt jedoch noch kein anwendbares Verfahren, welches sich auf die Extrak-
tion von Altpapier oder Altpapierstoffen Ubertragen lasst. Neben der allgemeinen
Machbarkeit der Uberkritischen CO,-Extraktion im Extruder missen auch die Auswir-

kungen der Extraktion und Extrusion auf den Altpapierstoff untersucht werden.

1.2 Stand der Forschung und Entwicklung
1.2.1 Stand der Technik zur Extraktion mit tberkritischem CO, (scCO,)

Kohlendioxid (CO,) kann in den drei Aggregatzustanden ,fest, ,flissig“ und ,gasfor-
mig“ vorliegen. Der jeweilige Zustand ist vom Druck sowie der Temperatur abhéngig
und ist im Druck-Temperatur-Phasendiagramm durch die Sublimations-, Schmelz-
und Dampfdruckkurve von anderen Aggregatzustdnden abgegrenzt (vgl.
Abbildung 1).

A ,

Druck kritischerPunkt !

in bar i Uberkritischer :
\ i Bereich

Pk = . ) T NSRS —— e

fest fliissig

Tripelpunkt

\

gasformig

L.
C

Tx=31 Temperaturin°C

Abbildung 1: Phasendiagramm von Kohlendioxid [GOEQ6]

Werden in dem Phasendiagramm die Temperatur und der Druck des CO; erhéht, so

wird bei einer Temperatur von 31 °C und bei einem Druck von 74 bar der kritische
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Punkt erreicht. Oberhalb dieses Punktes liegt das CO, im tberkritischen Zustand vor.
In diesem Zustand vereint das CO, die Vorteile der flissigen und der gasférmigen
Phase [GOEO06]. Durch die hohe Dichte, die der des CO, als Flussigkeit gleicht, so-
wie die geringe Viskositat und den hohen Diffusionskoeffizienten, die im Bereich von
gasformigem CO, liegen, weist das scCO, sehr gute Loslichkeits-, Penetrations- und
Transporteigenschaften auf [RAN82]. Die Dichte und Viskositat lassen sich durch
gezieltes Einstellen von Druck und Temperatur variieren, wodurch die Extraktionsei-
genschaften dem Anwendungsbereich entsprechend angepasst werden kdnnen.
Durch den unpolaren Charakter des CO; lassen sich besonders unpolare Stoffe gut
extrahieren. Fir polare Stoffe kdnnen sogenannte Cosolventen eingesetzt werden,
die eine Polaritatsverschiebung erreichen [GUPO07]. Durch die einfache und rtck-
standsfreie Trennung des Extrakts vom CO, durch Druckentspannung und/oder
Temperaturreduzierung nach der Extraktion und der damit einhergehenden Phasen-
trennung ist die scCO,-Extraktion besonders im Bereich der Lebensmitteltechnologie
interessant und etabliert [GOEO06]. Bisher wird die scCO,-Extraktion Uberwiegend in
der Hopfen-, Gewtirz- und Koffein-Extraktion eingesetzt [STA84]. Des Weiteren wird
sie auch in der Kunststoffverarbeitung zum Schaumen und Reinigen angewendet
[LOHOO] oder zum Entdlen von Metall- und Glas-Schleifschlammen [DAHOO,
SCH97]. Neben der Extraktion von Inhaltsstoffen kann scCO, auch zur Impragnie-

rung, beispielsweise von Kunststofftextilien, genutzt werden [BAN13].

1.2.2 Stand der Technik zur Extraktion von kritischen Inhaltsstoffen mittels
scCO,

Sunarso and Ismadji [SUNO9] haben einen umfassenden Uberblick iiber die Dekon-
tamination von kritischen Stoffen aus festen Materialien und Flissigkeiten mit Uber-
kritischem CO, veroffentlicht. Sie geben fur verschiedene Stoffe wie Naphthalin und
Pentachlorphenol (PCP) die Druck- und Temperaturbereiche fur deren Léslichkeit in
reinem scCO, an. Des Weiteren zeigen sie eine Zusammenfassung uber die Extrak-
tion von kritischen Stoffen wie polyzyklischen aromatischen Kohlenwasserstoffen
(PAK), polychlorierten Biphenylen (PCB) und Pestiziden aus Bdden und Sedimenten.
Auch eine Vielzahl von Veroffentlichungen tber die Extraktionsbedingungen zur Ent-
fernung von Pestiziden aus Frichten, von kritischen Stoffen aus tierischem Gewebe
und Lebensmitteln sowie von Metallen wie Kupfer oder Zinn aus Feststoffen und
Flissigkeiten sind dargestellt. Zusammenfassend lasst sich sagen, dass sich die
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Stoffe in Abhangigkeit von Druck und Temperatur, der Extraktionszeit und der zu ex-
trahierenden Matrix in unterschiedlich hohem Malf3 entfernen lassen. Teilweise ist fur
die Extraktion der Einsatz von Cosolventen notwendig. Fur jede Matrix und die zu
extrahierenden Stoffe missen die optimalen Extraktionsbedingungen individuell ge-

funden werden.

Zur Entfernung von kritischen Inhaltsstoffen aus Altpapier hat es neben dem IGF-
Projekt 17756 N, welches von Forschungseinrichtung 1 bearbeitet wurde (Ergebnis-
se siehe Kapitel 3.1.4), weitere Untersuchungen gegeben. Blaney et al. [BLA97] hat
1997 die prinzipielle Eignung von uberkritischem Propan und Kohlendioxid fir die
Extraktion von polychlorierten Dibenzodioxinen und Dibenzofuranen (PCDD/PCDF)
aus Altpapier untersucht. Von gezielt kontaminiertem Papier, welches zunachst auf
eine PartikelgroRe von unter 0,5 mm gemahlen wurde, konnten Reduktionen des
PCDD/PCDF-Gehaltes von uber 95 % erreicht werden. Auch Nerin et. al [NERO2]
hat durch den Zusatz von Methanol zum Kohlendioxid Inhaltsstoffe aus Papierproben
im Labormal3stab extrahiert. Jedoch war durch das Volumen des Extraktors (5 ml)
die Extraktionsmenge auf ein Gramm limitiert. Schwarz et al. [SCH14] haben ein Pa-
tent veroffentlicht, welches die prinzipielle Eignung der tberkritischen CO,-Extraktion
zur Entfernung von Mineraldlanteilen aus Altpapier beschreibt, jedoch wird dort auf
keinerlei Prozessbedingungen oder ahnliches eingegangen. Dieses Patent ist zum

gegenwartigen Zeitpunkt bereits erloschen.

1.2.3 Stand der Technik zu Extrudern/kontinuierlicher Extraktion

Zur Durchfuhrung von kontinuierlichen Prozessen mit hochviskosen Medien sind Ex-
truder hervorragend geeignet. Aus diesem Grund konnten sich Extruder in der
Kunststoffindustrie als Standard-Verarbeitungsmaschinen zur Aufbereitung, aber
auch zur Herstellung von Halbzeugen oder auch fertigen Produkten, etablieren. Au-
Rerdem wird dieser Maschinentyp aufgrund seiner vielfaltigen Anwendungsmaglich-
keiten auch in der Lebensmittel-, Chemie- und Pharmaindustrie sehr haufig einge-
setzt. Eine Einteilung der Extruder kann generell nach der Anzahl der Wellen erfol-
gen [KREO4, KOHO7].

Auf Extrudern konnen, je nach Scheckendurchmesser, Maschinen- und Materialtyp,
Durchsatze von 0,1 kg/h bis 100 t/h verarbeitet werden. Einschneckenextruder mit
genutetem oder glattem Zylinder sowie gegenlaufige Doppelschneckenextruder wer-

den vorwiegend zum Plastifizieren, Férdern und fir den Druckaufbau (Uberwinden
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des Werkzeuggegendrucks) verwendet. Ko-Kneter, gleichlaufige Doppelschnecken-
extruder sowie Mehrwellenextruder kommen dagegen bevorzugt bei komplexeren
Fragestellungen, wie z. B. Mischaufgaben in der Kunststoffaufbereitung, dem soge-
nannten Compoundieren, zum Einsatz. Der Vorteil dieser Extrudertypen liegt dabei
Im gegenseitigen Abstreifen der zwei oder mehrerer Schnecken bzw. der Stifte, wo-
durch Selbstreinigung, Scherung und Durchmischung der aufzubereitenden Materia-
lien gewahrleistet werden. Die am Markt am meisten verbreitete Maschine flir diese
Aufgaben ist der gleichlaufige Doppelschneckenextruder, der sich insbesondere
durch seine universelle Verwendbarkeit auszeichnet. Extruder sind insbesondere fur
die Kunststoff- und Lebensmittelverarbeitung sehr gut erforscht. Einen Uberblick zum
Stand der Technik hierbei geben z. B. Potente und White [POTO02].

Bezlglich des Einsatzes von Altpapierstoffen auf Extrudern sind dagegen nur wenige
wissenschaftliche Arbeiten vorhanden. Die Untersuchungen beschranken sich vor-
wiegend auf das Aufspleilen von Fasern oder das Herstellen von Papier-
Polymergemischen [BOU14, EVE08, TAL10, WES00, ZAUO0O]. Dabei kommen vor-
wiegend gleichlaufige Doppelschneckenextruder zum Einsatz. Der kontinuierliche
Einsatz von Uberkritischem CO, zur Extraktion von Altpapierstoff ist dementspre-
chend bisher noch nicht erforscht.

Die Zugabe von uberkritischem CO- in Extruder im Rahmen der Kunststoffverarbei-
tung ist demgegenuber ein etablierter Prozess. Das uberkritische CO, wird dabei
z. B. als Schleppmittel bei der Entgasung von Kunststoffschmelzen oder als Treibmit-
tel bei der Herstellung von geschaumten Produkten eingesetzt [KOHO7, THRO4].
Dabei kommt es allerdings zu einer Entspannung des Gases im Verfahrensteil (Ex-
truder/Duse), die kritischen Inhaltsstoffe wirden somit wieder ausfallen. Der Einsatz
von Uberkritischem CO, zur Reinigung von Kunststoffschmelzen in einem kontinuier-
lichen Extraktionsprozess wurde bereits in [LAMO6] untersucht. Hierbei konnte ge-
zeigt werden, dass sich der gleichlaufige Doppelschneckenextruder prinzipiell fir die
Extraktion eignet. Im Lebensmittelbereich konnten ebenfalls erste Erfolge auf diesem
Themengebiet erzielt werden. Dabei kamen sowohl Einschneckenextruder [FOI98,

KAS93] als auch Doppelschneckenextruder [MUL15] zum Einsatz.

In einem ersten Vorversuch wurde innerhalb des Vorgangerprojektes IGF 17756 N
ein Altpapierstoff mit einer Stoffdichte von 30 % in einem gleichlaufigen Doppel-
schneckenextruder (ZSK 32) gefordert, um die generelle Machbarkeit dieses Prozes-
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ses aufzuzeigen. Eine erfolgreiche Forderung bei offenem Austrag war bei einer
Drehzahl von 120 U/min fur verschiedene Schneckenkonfigurationen (nur Férder-

elemente, neutrales und 90° Knetelement, ein und zwei Ruckfihrelemente) mdglich.

1.2.4 Eigene Vorarbeiten
PMV

In dem Vorgéangerprojekt IGF 17756 N (Ende der Projektlaufzeit: 31.01.2016) wurde
am PMV (FE 1) die Extraktion mit Uberkritischem CO, zur Entfrachtung von uner-
winschten Inhaltsstoffen aus trockenen Altpapierproben genauer untersucht. Abbil-
dung 2 zeigt das vereinfachte VerfahrensflieRbild der batchweise ablaufenden Ex-
traktion. Das zu extrahierende Material muss fur jeden Extraktionsvorgang in den
Extraktor eingeflllt werden. Die Probemenge je Extraktionsversuch ist dabei durch

das Volumen des Extraktors (0,5 Liter) limitiert.

Druckregel
ventil

Extraktor

Abscheider

Puffer

g AN
(P y——>—d |
CO2- Pumpe @ |>I

<]

HD-Extraktion
Tmax =120°C
Pmax =50 MPa Losemittel (CO,)

Abbildung 2: Aufbau der Hochdruck-Extraktionsanlage mit CO,-Ruckfiihrung am PMV

Bei der Bestimmung der optimalen Versuchsbedingungen wéahrend der Extraktion
von Papierproben werden Parameter, wie eingesetzte CO,-Menge, Extraktionstem-
peratur und Druck in der Extraktionskammer sowie der Ausgangstrockengehalt des
Altpapiers variiert. Um die kritischen Inhaltsstoffe aus dem Altpapier zu extrahieren,
missen die optimalen Extraktionsbedingungen fir den jeweiligen Inhaltsstoff aus den
Papier- und Kartonprodukten bestimmt werden. Es konnten alle untersuchten Kriti-

schen Inhaltsstoffe in Abhéngigkeit von Druck, Temperatur, CO,-Menge und Aus-
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gangstrockengehalt fast vollstdndig extrahiert werden. Neben den Extraktionspara-
metern und -bedingungen hat auch das zu extrahierende Material (Rohstoff, Tro-

ckengehalt, Probenvorbereitung, ...) einen Einfluss auf die Extraktion.

Ebenfalls wurden in dem Projekt potenzielle Synergien untersucht, die sich aus der
Behandlung mit scCO, fur weitere Prozessschritte ergeben. Durch die Extraktion
werden die Festigkeiten der Faserstoffe in Abhangigkeit der Extraktionsbedingungen
beeinflusst. Diese werden je nach Einstellung des Drucks, der Temperatur und der
eingesetzten CO,-Menge verringert oder auch verbessert. Durch Messung der Fa-
sereigenschaften zeigt sich, dass es durch die Extraktion zu keiner Kurzung der Fa-
serlange oder signifikanten Anderung der Faserbreite oder Fibrillation kommen kann.
Durch die Extraktion kann jedoch der Weil3grad der Faserstoffe negativ beeinflusst
werden und auch die Flotation wird leicht beeintrachtigt. Die Dithionitbleiche wird
durch die Extraktion negativ beeinflusst, wohingegen die Peroxidbleiche an dem ex-
trahierten Faserstoff etwas besser wirkt. Des Weiteren scheint die Extraktion einen
positiven Effekt auf die Retentionswirkung zu haben und auch der chemische Sauer-
stoffbedarf im Prozesswasser kann reduziert werden, was einen positiven Einfluss

auf den Papierherstellungsprozess und die Umweltauswirkungen hat.

Neben der Untersuchung einer potenziellen Teilstromentfrachtung wurde ein Vorver-
such zur kontinuierlichen Papierférderung im Extruder durchgefiihrt. Abschlie3end
wurden neben einer Modellierung der Extraktion noch Wirtschaftlichkeitsbetrachtun-
gen fiur die scCO,-Extraktion zur Entfrachtung von kritischen Inhaltsstoffen aus Alt-

papier vorgenommen.

SKZ

In den letzten Jahren wurde am SKZ (FE 2) durch die Bearbeitung diverser Projekte
ein umfangreiches Know-how im Bereich des Einsatzes und der Wirkweise von CO,
(z.B. beim Schdumen von Kunststoffen oder Extraktion von fliichtigen Inhaltsstoffen
aus der Kunststoffschmelze) innerhalb von Extrudermaschinen erarbeitet. Durch die
umfangreichen Forschungsaktivitdten im Bereich aller verfligbaren Verfahrenskon-
zepte der Compoundierung sind die verfahrenstechnischen Zusammenhénge inner-
halb der Extruder bestens bekannt, sodass das Wissen um die grundlegenden Wirk-
zusammenhange und die Erfahrung aus diversen erfolgreichen Verfahrensentwick-
lungen fur das geplante Forschungsvorhaben verwendet werden kann. Gerade im
Bereich der Doppelschneckenextruder ist ein hohes Prozessverstandnis vorhanden.
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Beispielhaft wurde in diesem Bereich die Analyse und Modellierung der Langenver-
teilung von Glasfasern bei deren Einarbeitung in Doppelschnecken untersucht (DFG,
BA 1841/5-2). Ein anderes erfolgreich abgeschlossenes Forschungsvorhaben aus
dem Lebensmittelbereich hatte die Untersuchung der Extraktion von Inhaltsstoffen
aus Rapspresskuchen mit einem Extruder als Ziel (IGF, 15459 N). Eine weitere Ver-
fahrensentwicklung beinhaltete die Herstellung von radial gradierten Vollstaben mit
einem eigens daflr konzeptionierten und gefertigten Extrudersystem (Bayer. StMWI,
VI11/3-3852/45/5).
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2 Forschungsziel / LOsungsweg

2.1 Forschungsziel

Das Hauptziel dieses Projektes ist es, die bisher im Batchbetrieb durchgefuhrte, er-
folgreiche Extraktion von kritischen Inhaltsstoffen aus Altpapier (Vorgangerprojekt
IGF 17756 N) fur eine potenzielle industrielle Anwendung mit kontinuierlicher Pro-
zessfuhrung zu verbessern und ein hochwirksames, effizientes Verfahren fir die Pa-
pier- und die papierverarbeitende Industrie zu schaffen. Dafir sollen in diesem Pro-
jekt die Grundlagen zur Entwicklung einer Extraktion im Extruder mittels tberkriti-

schem CO» erforscht werden.

2.1.1 Angestrebte Forschungsergebnisse

Die prinzipielle Funktionsweise des Extraktionssystems soll fir den kontinuierlichen
Betrieb auf eine Extrudermaschine adaptiert werden. Da fur den Einsatz von Faser-
stoffsuspensionen in Extrudern bisher keine weitreichenden Untersuchungen durch-
gefuhrt wurden, sollen zu Beginn des Projektes zunachst grundlegende Erkenntnisse
zur Forderbarkeit und zum Materialverhalten verschiedener Altpapierstoffe ausge-

hend von verschiedenen Extruderkonzepten generiert werden.

Aufbauend auf diesem Wissen wird ein geeignetes Extruderkonzept ausgewahlt und
eine Anlage zur Untersuchung einer kontinuierlichen Extraktion konzipiert und aufge-
baut. Daran schlie3en sich systematische Untersuchungen zur Erreichung der ben6-
tigten Randbedingungen fir eine wirksame Extraktion (z. B. Druckaufbauvermégen,
Dichtheit) an. Fur die Dosierung des uberkritischen CO, wird auf etabliertes Equip-
ment zurtckgegriffen. Zur Abfiihrung des Uberkritischen CO,, welches bei erfolgrei-
cher Extraktion die kritischen Stoffe beinhaltet, soll ein geeignetes System entwickelt
und innerhalb der Versuchsreihen erprobt werden. Die fir den spateren Einsatz der
gereinigten Altpapierstoffe notwendigen papiertechnologischen Eigenschaften wer-
den im Rahmen der Untersuchungen ebenso tberwacht wie die Wirksamkeit der Ex-
traktion auf den Gehalt der kritischen Inhaltsstoffe.

Nach erfolgreichem Projektverlauf soll die generelle Machbarkeit einer kontinuierli-
chen Extraktion von Altpapierstoffen mit Extrudermaschinen validiert sein. Die durch
die umfangreichen Untersuchungen im Rahmen des Projekts generierten Erkennt-

nisse sollen dazu dienen, die Etablierung eines industriellen und effizienten Systems
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zur Entfrachtung von kritischen Inhaltsstoffen fur den Einsatz vor allem bei KMUs der

papierherstellenden Industrie voranzutreiben.

2.1.2 Innovativer Beitrag der angestrebten Forschungsergebnisse

Der innovative Beitrag des Vorhabens besteht darin, eine kontinuierliche tberkriti-
sche COj-Extraktion im Extruder zu realisieren. Hierfir werden zunachst grundle-
gende Untersuchungen durchgefiihrt, die sich mit der Dosierung und der Férderung
von Altpapierstoffen mit verschiedenen Stoffdichten auf verschiedenen Extrudern
befassen. Nach Auswahl des geeignetsten Extruders wird die Extruderkonfiguration
optimiert, um den fur die Uberkritische CO,-Extraktion erforderlichen Extraktionsdruck
von Uber 72 bar bei einer Temperatur tber 31 °C im Extruder zu erreichen. Hierfur
werden die Extruderschnecken durch verschiedene Elemente wie Knetblécke und
Stauscheiben optimiert. Zusétzlich wird der Austrag des CO, nach der Extraktion aus
dem Extruder gestaltet, sodass der Faserstoff weiter durch den Extruder geférdert
wird und das CO, mit den aufgenommenen Inhaltsstoffen abgeschieden werden
kann. Parallel wird die Auswirkung der Verdichtung im Extruder auf das Extraktions-

verhalten im Extraktor untersucht.

Anhand der Faserstoffuntersuchung auf den Gehalt an verschiedenen kritischen In-
haltsstoffen wie Mineraldle und Benzophenon werden die Extraktionen im Extruder

bewertet.

Zur Gewahrleistung des weiteren moglichen Einsatzes der behandelten Faserstoffe
als Recyclingmaterial zur Herstellung von neuen Papier- und Kartonprodukten wird
der Einfluss von Extrusion und Extraktion auf die papiertechnologischen Eigenschaf-
ten untersucht. Dabei werden hauptsachlich die Faser-, Suspensions- und Festig-

keitseigenschaften analysiert.

2.2 Losungsweg zur Erreichung des Forschungsziels

Zur Bearbeitung dieses Forschungsthemas wurde das Projekt in mehrere Arbeitspa-
kete gegliedert, die im Wesentlichen aufeinander aufbauen und im Folgenden néher

erlautert werden.
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2.2.1 Untersuchung der Dosier- und Forderfahigkeit von Altpapierstoff im
Extruder (AP 1)

Zu Beginn dieses Projektes wird zunachst der Altpapierstoff fir die folgenden Unter-
suchungen hergestellt bzw. organisiert. Zunachst werden zwei typische Altpapiere

beschafft, die sich in ihrer flachenbezogenen Masse voneinander unterscheiden.

Fiar die Untersuchung der Dosier- und Forderfahigkeit des Altpapiers im Extruder
werden die Altpapierstoffe mit unterschiedlichen Stoffdichten hergestellt. Daftr wird
das Altpapier zunachst desintegriert (zerfasert) und anschliel3end auf die gewilinsch-
te Stoffdichte entwassert. Wird bei den Versuchen kein Einfluss der verschiedenen
Produkte festgestellt, wird im weiteren Projektverlauf Kriimelstoff aus einer altpapier-
verarbeitenden Papierfabrik organisiert, vorbereitet (gepresst und aufgelockert) und
dann eingesetzt. Zur Bearbeitung der weiteren Arbeitspakete werden im Laufe der
gesamten Projektlaufzeit wiederholt neue Altpapierstoffe fir die Untersuchungen
hergestellt.

Gegenstand der ersten Untersuchungen fir eine kontinuierliche Extraktion auf einem
Extruder ist die kontinuierliche und gleichmafige Zuflihrung des Altpapierstoffes in
den Extruder. Abhangig von der jeweiligen Stoffdichte, der Fliel3- bzw. Rieselfahigkeit
und der Schittdichte missen geeignete Dosiersysteme ermittelt bzw. deren Eignung
erprobt werden, um die generelle Dosierbarkeit sowie die minimalen und maximalen

Durchsatze in Abhangigkeit der jeweiligen Stoffdichte zu bestimmen.

Wird der Stand der Technik von Extrudersystemen und deren Einsatzgebiete sowie
die bisherigen Arbeiten zur kontinuierlichen Extraktion mittels CO, betrachtet, er-
scheint der Doppelschneckenextruder als vielversprechendster Extrudertyp zur Er-
reichung der beschriebenen Projektziele. Hier sind insbesondere die gute Mischwir-
kung und der flexible und modulare Anlagenaufbau als Vorteile zu nennen. Deshalb
soll der Fokus der durchzufiihrenden Arbeiten des in diesem Projekt geplanten Anla-
genaufbaus auf Doppelschneckenextrudern liegen. Problematisch hierbei ist jedoch
das generell relativ geringe Druckaufbauvermdgen dieses Anlagentyps. Hier kdnnen
mit Standardmaschinen nur ca. 100 bar erreicht werden. Da generell flr Altpapier-
stoff als Materialsystem bisher kaum Erfahrungen zur Verarbeitung auf Extrudern
vorhanden sind, ist es wichtig, im Rahmen der Untersuchungen eine grundlegende
experimentelle Datenbasis zur Eignungsbewertung der unterschiedlichen
Extrudersysteme (Einschnecken-, Doppelschnecken- oder Mehrwellenextruder) zu
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schaffen. Mit diesen Anlagen soll, unter Variation der Extrudergeometrie, der Pro-
zesseinstellungen (z. B. Temperatur, Durchsatz und Drehzahl) sowie der Stoffeigen-
schaften (Stoffdichte des Altpapierstoffes) das maximale Druckaufbauvermdgen und
die Mischwirkung fur die verschiedenen Maschinensysteme ermittelt werden. Das
jeweilige Druckaufbauvermdgen kann dabei direkt mittels der in den Extrudern instal-

lierten Drucksensoren bestimmt werden.

2.2.2 Untersuchung der Auswirkung der Verdichtung im Extruder auf das Ex-

traktionsverhalten im Extraktor (AP 2)

Im Rahmen des Arbeitspaketes werden Untersuchungen zum Druckverlauf, Tempe-
raturverlauf und zur Verweilzeit fur verschiedene Betriebspunkte bzw. Altpapier-
stoffdichten im Extruder durchgefuihrt. Der Druck wird mittels geeigneter Drucksenso-
ren, die direkt in das Verfahrensteil des Extruders eingebaut sind, aufgenommen. Die
erreichte Verdichtung der Altpapierstoffe im Extruder soll anschlie3end im Extraktor
am PMV nachgestellt werden. Um den vorherrschenden Druck im Extruder widerzu-
spiegeln, soll ein manuell verschiebbarer Deckelstopfen zur kontrollierten Verdich-
tung des Extraktionsguts unter Betriebsbedingungen eingebaut werden. Die Ver-
schiebung erfolgt dabei durch einen hydraulischen Stempel an der Unterseite des
vorhandenen Extraktors. Es wird getestet, wie sich die Vorverdichtungen der Altpa-
pierstoffe bei unterschiedlichen Stoffdichten auf die Extraktion bei verschiedenen
Druck- und Temperatureinstellungen auswirken. Dafur wird der Gehalt an Mineraldl
und Benzophenon nach jeder Extraktion analysiert und untersucht, ob Effekte wie
eine Kanalbildung im Altpapierstoff oder ein zu starkes Zusammenpressen des Alt-

papierstoffs die Entfrachtungseffizienz der Inhaltsstoffe reduziert.

2.2.3 Entwicklung der kontinuierlichen scCO,-Extraktionseinheit im Extruder
(AP 3)

Basierend auf den Ergebnissen aus AP 1 wird hier zunachst in Abstimmung mit dem
projektbegleitenden Ausschuss eine Basiskonfiguration fur den Extruder festgelegt
(Gehéause- und Schneckenkonfiguration). In diesem Arbeitspaket liegt das Hauptau-
genmerk auf dem Verhalten des Altpapierstoffes im fur die Versuche ausgewéhlten
Extruder. Die Untersuchungen werden hier zunachst noch ohne Zugabe von CO,
durchgefihrt. Der Altpapierstoff wird dem Extruder gravimetrisch tGber den Hauptein-
zug mit dem in AP 1.2 ausgewahlten und erprobten Dosiersystem zugegeben. Nach
einer Forderzone folgt eine Abdichtzone. Durch eine geeignete Schneckenauslegung
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soll nach der Abdichtzone ein Druck von ca. 100 bar erzeugt und aufrechterhalten
werden, damit spater das CO, im Uberkritischen Zustand gehalten werden kann. Dies
soll durch entsprechende Schneckenelemente mit abstauender Wirkung erreicht
werden. Nach der Abdichtzone folgt die eigentliche Extraktionszone. In dieser Zone
soll in den nachfolgenden Arbeitspaketen sowohl die Zugabe als auch die Abfuhr des
Uberkritischen CO, erfolgen. Am Extruderende befindet sich wieder eine Abdichtzo-

ne, um ein Entweichen des CO, durch das Extruderwerkzeug zu verhindern.

Das Einspritzen von CO; in einem Extruder entspricht dem Stand der Technik, somit
kann fur die Konzeptionierung der kontinuierlichen Extraktion auf am Markt verfligba-
re Dosiersysteme fir CO, zuriickgegriffen werden. Dennoch mussen maschinensei-
tig fur die Durchfuhrung der Versuche mit Gberkritischem CO, einige Modifikationen

vorgenommen werden, die innerhalb dieses Arbeitspaketes durchgefiihrt werden.

Die Dichtheit der Verfahrenseinheit muss gewébhrleistet sein. Damit kein CO, austre-
ten und sich somit der Druck innerhalb der Verfahrenseinheit absenken kann, wer-
den Dichtungen zwischen den Extrudermodulen untereinander, zwischen die Gehéau-
se und die Gehauseeinsatze, sowie auch an den Ubergang zur Austragseinheit fiir
das scCO, verbaut. Durch die Verformung beim Festziehen der Zuganker des Extru-
ders bzw. der Schrauben der Geh&duseeinsatze gleichen die plastisch verformbaren
Dichtungen Unebenheiten der Gehause aus und stellen somit die Dichtheit des Sys-
tems, auch unter hohem Druck, in der relevanten Extraktionszone, aber auch vor und
nach der Extraktionszone sicher. Sollte eine vollstandige Abdichtung maschinenseitig
nicht maglich sein, muss versucht werden, das verwendete Material hinsichtlich sei-

ner FlieRBeigenschaften an eine Kunststoffschmelze anzupassen.

Der CO,-Eintrag wird Uber eine Einspritzdise realisiert, die standardmafig zum Ein-
spritzen von flissigen Medien in den Extruder eingesetzt wird. Hierbei werden eben-
falls Vorkehrungen zur Dichtheit des Systems getroffen. Das CO, wird Uber eine
Hochdruck-Gasdosierstation zugegeben, mit der unterschiedliche Durchséatze an
CO, préazise und regelbar dosiert werden konnen. Die Dosierstation wird fur die Ver-

suche von CO,-Flaschen oder einem CO,-Flaschenbindel gespeist.

Eine angepasste Schneckenkonfiguration an der Zudosierungsstelle im Verfahrens-
teil zur direkten Einarbeitung und Vermischung des scCO, nach dem Eintrag in den

Faserstoff ist hierfir ebenfalls erforderlich und wird dementsprechend im Rahmen
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des Arbeitspaketes ausgelegt und im Rahmen von praktischen Versuchen iterativ
optimiert.

Im Gegensatz zu bereits etablierten Systemen zur Eindosierung des CO, in den Ex-
truder sind keine marktreifen Systeme zum kontrollierten Austrag von tberkritischem

CO, fur Extrudermaschinen vorhanden.

Basierend auf dem in [LAMOG6] erarbeiteten Konzept zum scCO;, Austrag bei der Ver-
arbeitung von Kunststoffschmelzen mit Extrudern soll hier eine fur Altpapierstoff ge-

eignete Austragseinheit adaptiert werden.

Hierbei ist besonders wichtig, dass kein Druckabfall beim Ubergang in den Druckbe-
halter stattfinden kann, da sonst die bereits aus den Altpapierstoffen extrahierten

Kontaminante wieder ausfallen und den Hauptstrom erneut verunreinigen kénnen.

Alle Zufuhrungsleitungen vom Verfahrensteil des Extruders, sowie auch zwischen
den beiden Drucktopfen, missen temperiert sein, damit die fir den Uberkritischen
Zustand des CO; minimal notigen 31 °C uberschritten werden kdnnen. Das be-
schriebene Austragssystem soll im Rahmen dieses Arbeitspaketes aufgebaut und
optimiert werden, sodass die Funktion fir die nachfolgenden Schritte gewahrleistet
ist. Die Austragseinheit soll direkt an einen Entgasungseinsatz des Extruders ange-
schlossen werden. Basierend auf den Erkenntnissen aus [LAMO6] sollte der Einsatz
eine mdglichst groRe Entgasungsoffnung aufweisen, damit das scCO, komplett aus
dem Extruder entfrachtet werden kann. Entsprechende Entgasungseinsatze mit ge-
gebenenfalls modifizierten Geometrien sollen ebenfalls in diesem Arbeitspaket unter-
sucht und gegebenenfalls auch konstruiert und gebaut werden.

2.2.4 Optimierung der Extraktion von kritischen Inhaltsstoffen aus dem Alt-

papierstoff im Extruder (AP 4)

In diesem Arbeitspaket werden die Prozessparameter im Extruder variiert, die direk-
ten Einfluss auf die Extraktionsbedingungen haben. So sollen u. a. die Verweilzeit
des Altpapierstoffs im Extruder durch Variation der Drehzahl und der Einfluss der
Extrudertemperatur auf die Effektivitat der Dekontamination mittels scCO, betrachtet

werden.

Bei den Prozessparametern in der Extraktionszone werden der Extraktionsdruck, die
Menge des eingesetzten CO, und der Massestrom des CO, variiert und der Einfluss

auf die Entfrachtung des Altpapiers von kritischen Stoffen bewertet.
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Die im Extruder extrahierten Altpapierstoffe werden auf ihren Gehalt an kritischen
Inhaltsstoffen analysiert. Die Reduktion dieser Gehalte im Vergleich zum Referenz-
altpapierstoff zeigt die Extraktionseffizienz im Extruder auf. Analysiert werden Mine-
ralélverbindungen (unpolarer Stoff) und Benzophenon (polarer Stoff). In diesem Ar-
beitspaket werden die in AP 4.1 veranderten Versuchsbedingungen im Extruder be-
wertet und die optimalen Extraktionsbedingungen fir eine kontinuierliche scCO,-

Extraktion aufgezeigt.

2.2.5 Einfluss der Extrusion und Extraktion auf papiertechnologische Eigen-
schaften (AP 5)

In den vorangegangenen Arbeitspaketen wurde vorwiegend die Effektivitat der
Entfrachtung von kritischen Inhaltsstoffen durch die kontinuierliche Extraktion be-
trachtet. Im Rahmen dieses Arbeitspaketes wird nun der Fokus auf die papiertechno-
logischen Eigenschaften des gereinigten Altpapierstoffes und deren Optimierung ge-
legt, da fur einen mdglichen industriellen Einsatz der kontinuierlichen scCO;-
Extraktion kein negativer Einfluss der Extrusion und Extraktion auf die papiertechno-
logischen Eigenschaften erfolgen darf. Dafur werden der Referenzaltpapierstoff, so-
wie die extrudierten Altpapierstoffe mit und ohne scCO,-Behandlung analysiert. Die
wesentlichen Eigenschaften sind im Folgenden dargestellt:

- Trockengehalt,
- Fasereigenschaften (Faserlange und -verteilung, Fibrillation, Curl),
- Suspensionseigenschaften (Entwasserungsverhalten, Wasserriickhaltever-

mogen).

Des Weiteren werden von den Faserstoffen Laborblatter gebildet und die folgenden

Eigenschaften untersucht:

- Mechanische Eigenschaften (Festigkeiten, Biegesteifigkeit),
- Optische Eigenschaften (Weil3grad, L*a*b*, Opazitat),
- Oberflacheneigenschaften (Rauheit, Luftdurchléassigkeit).

2.2.6 Personaleinsatz

Dem wissenschaftlichen Mitarbeiter des PMV (Forschungseinrichtung 1) obliegt die
Ubergeordnete Kontrolle der Projektarbeiten (Projektleiter). Die fachliche Leitung so-
wie die Entwicklungsarbeiten werden von den jeweiligen wissenschaftlichen Mitarbei-

tern der einzelnen Forschungseinrichtungen (PMV und SKZ) entsprechend der im
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Projektantrag definierten Teil-Arbeitspakete durchgefiihrt. Dokumentationen (Be-
richterstattung), Vorbereitung von Publikationen und Vortrdgen werden gemeinsam
bearbeitet. Dartiber hinaus obliegen den wissenschaftlichen Mitarbeitern beider FE
die Dokumentation aller Ergebnisse. Die routinemafige Durchfiihrung der komplexen
Laborversuche am PMV, FE 1 (Extraktor, Analytik, Messung der papiertechnologi-
schen Eigenschaften) und am SKZ, FE 2 (Extruder) unterliegt erfahrenem Laborper-
sonal, welches damit den wissenschaftlichen Mitarbeiter unterstutzt. Fir Hilfstatigkei-
ten im Labor und bei der Auswertung ist an beiden Forschungseinrichtungen eine

studentische Hilfskraft vorgesehen.

Die geleistete Arbeit des wissenschaftlich-technischen Personals an der FE 1, PMV
(A.1, HPA A) von insgesamt 15 Personenmonaten Uber die gesamte Laufzeit des
Vorhabens entsprach im vollen Umfang dem bewilligten Antrag und war fir die
Durchfihrung des Vorhabens notwendig und angemessen. Gleiches gilt fir die ge-
leistete Arbeit des Ubrigen Fachpersonals und der Hilfskrafte sowie fir die Ausgaben
von 14.379,25 Euro fir die Geratebeschaffung (1 Stick ,Unter Druck verschiebbarer
Stempel®) an der FE 1, PMV.

Fur die Durchfihrung der Arbeiten an der FE 2, SKZ wurde nach Einzelansatz A.1
des Finanzierungsplans wissenschaftlich-technisches Personal in Ho6he von
25,96 Personenmonaten, Fachpersonal sowie studentische Hilfskrafte eingesetzt.
Zum Abschluss des Projekts entstanden Abweichungen (Reduzierungen) der abge-
rufenen Personalmittel der FE 2 gegenuber der beantragten und bewilligten Summe
in H6he von 1,29 PM. Diese Differenz ist durch einen verminderten Aufwand bei der
Durchfihrung von AP 4 und AP 5 zu erklaren. Eine vorausschauende Planung der
durchgeflihrten Extrusionsversuche erlaubte die gleichzeitige Untersuchung einiger
Fragestellungen beider Arbeitspakete. Es wurde somit im Sinne einer notwendigen

und angemessenen Verwendung der bewilligten Finanzierung gehandelt.

Das eingesetzte Personal in der FE 2 war zur Durchfiihrung des Projekts und zur
Zielerreichung notwendig und ihre Einsatzdauer angemessen. Weiterhin wurden zur
Projektdurchfihrung nach Einzelansatz B des Finanzierungsplans das Gerét
Gasdosierstation 2400 der Fa. Promix-Solutions fur 38.235,80 Euro beschafft sowie
Leistungen Dritter nach Einzelansatz C des Finanzierungsplans in Hohe von

14.946,40 Euro fur das Leihgerat Hochdrucksystem der Fa. Eurotechnica abgerufen.
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Die eingesetzten Mittel waren ebenfalls zur Durchfihrung des Projekts und zur Ziel-

erreichung notwendig und angemessen.

3 Material und Methodik
3.1 Auswahl der Rohstoffe

3.1.1 Papier- und Kartonproben zur Untersuchung der Dosierbarkeit (AP 1)
und zur Untersuchung der Auswirkung der Verdichtung im Extruder auf

das Extraktionsverhalten im Extraktor (AP 2)

Zur Untersuchung der Dosierbarkeit von Altpapier in den Extruder (AP 1) wurden
zwei Altpapierstoffe eingesetzt, die sich in ihrer flachenbezogenen Masse (ma) von-
einander unterscheiden. Zum einen wurden Offset-Coldset bedruckte Zeitungen (ma
~ 45 g/m?2) auf Altpapierbasis eingesetzt sowie zum anderen unbedruckte altpapier-
haltige Faltschachtelkartons (FSK) mit einer flachenbezogenen Masse von 350 g/m?2.
Beide Altpapiere wurden einerseits geschnitten und geschreddert und anderseits
zerfasert und auf unterschiedlichen Stoffdichten (SD) von 15 %, 30 % und 50 % ent-
wassert (vgl. Kapitel 3.2.1). Des Weiteren wurde die zerfaserte und entwasserte Zei-
tung fiir die Untersuchungen im Extraktor (AP 2) eingesetzt. Ein Uberblick tiber die
eingesetzten Faserstoffe ist in Abbildung 3 gegeben.
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15%SD 15% SD

Abbildung 3: Eingesetzte Faserstoffe zur Untersuchung der Dosierféhigkeit

Wahrend der Versuche zur Dosierfahigkeit ist deutlich geworden, dass die Herstel-
lung der Faserstoffe mit verschiedenen Stoffdichten einen enormen Aufwand darstellt
und keinen Vorteil gegentber Industriestoff aufweist, sodass fur die weiteren Versu-
che ein Krimelstoff aus der Industrie eingesetzt wird (siehe Kapitel 3.1.2).

3.1.2 Industriestoff zur Untersuchung der Forderfahigkeit der Faserstoffe im
Extruder (AP 1) sowie fur die Extrusionsversuche (AP 3 - AP 5)

Fur die Untersuchung der Forderfahigkeit der Faserstoffe in den Extrudern (AP 1)
sowie fur die Extrusionsversuche (AP 3 - AP 5) wurde Faserstoff aus einer Papier-
fabrik beschafft und anschlieBend auf einen Trockengehalt von ca. 40 % gepresst.
Daflir wurde in einer altpapierverarbeitenden Papierfabrik zur Herstellung von grafi-
schen Papieren Krumelstoff mit einer Stoffdichte von ca. 30 % nach der
Dispergierstufe entnommen und entsprechend entwassert (vgl. Kapitel 3.2.1). Der
Altpapiereintrag in der Papierfabrik bestand aus 60 % Deinkingware (AP-Sorte 1.11)
und 40 % lllustrierte (AP-Sorte 1.06).

Im Laufe des Projektes hat sich herausgestellt, dass dem Faserstoff ein Additiv hin-
zugegeben werden muss, damit die kontinuierliche Extraktion im Extruder ermdéglicht
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werden kann. Die eingesetzten Additive werden im nachfolgenden Kapitel und die
Wirkung auf die Verfahrensweise im Extruder in Kapitel 4.3.2 ausfuhrlich beschrie-

ben.

3.1.3 Additive

Wahrend der Versuche zur Entwicklung der kontinuierlichen scCO,-
Extraktionseinheit im Extruder wurde gezeigt, dass fur den Extraktionsprozess kein
reiner Faserstoff verarbeitet werden kann. Folglich wurden Prozessadditive einge-
setzt, um das FlieBverhalten des feuchten Faserstoffs im Extruder zu verbessern und
die Extraktionszone durch den Einsatz von entsprechenden Schneckenelementen
mit dem Faserstoff ausreichend abdichten zu kénnen. In Abbildung 4 sind die ent-

sprechenden Strukturformeln der eingesetzten Zusatzstoffe dargestellt.

CH,OH

< OH \
O \—/3;
(o) _H CH:OH | CH,OH
H 0 OH
g ¥ 4 P Q o @ ]
i Con S Lom < OH
L oR o VAV AVA D AVA P 4"
( O O

OH

OH
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Abbildung 4: Strukturformeln der verwendeten Additive zur Verarbeitung des Faserstoffs

1) Natriumcarboxymethylcellulose, 2) Polyethylenglycol, 3) Modifizierte Starke

Auswahlkriterien fir die Additive waren unter anderem eine gute Verarbeitbarkeit mit
Wasser und Cellulose, um als Bindemittel das inhomogene Zweiphasensystem zu
homogenisieren. Des Weiteren sollten durch das Additiv keine zusatzlichen Storstof-
fe in die Papiermatrix eingebracht werden. Da das gereinigte Papier spater auch in
Kontakt mit Lebensmitteln kommen soll, wurde auf3erdem darauf geachtet, dass die
Additive gesundheitlich unbedenklich sind oder auch als Lebensmittelzusatzstoffe
deklariert sind. Idealerweise sollte das Additiv keinen negativen Effekt auf die Pa-
piereigenschaften haben. Die folgenden Substanzen kamen in der Prozessentwick-

lung zum Einsatz:

- Natriumcarboxymethylcellulose (NaCMC): Carboxymethylcellulose Natrium-
salz 2 98 % (Fa. Carl Roth GmbH + Co KG)

- Polyethylenglycol (PEG): Polyglykol 35000 S (Fa. Clariant Produkte GmbH)

- Modifizierte Starke: Cationamyl 9865 (Fa. Agrana AG)
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3.1.4 CO;

In beiden Forschungseinrichtungen wurde zur Extraktion = 99,7 Vol.% reines Koh-
lendioxid (nach ISO 14175) eingesetzt. Die Enthahme erfolgt aus einer 40 | Steig-

rohrflasche, in der das Kohlendioxid im flissigen Zustand vorliegt.
3.2 Versuchsdurchfuhrung

3.2.1 Herstellung der forderfahigen Altpapierstoffe
Faserstoff fir Dosierversuche (AP 1) und Extraktionsversuche am PMV (AP 2)

Die Papier- und Kartonprodukte werden in ca. 2,5 cm Stiicke gerissen und 480 Qotro
im LC Pulper bei einer Stoffdichte von 4 % fur 5 min zerfasert. Das zur Verdiinnung
eingesetzte Leitungswasser hat eine Temperatur von 40 °C. Der zerfaserte Faser-
stoff wird anschliel3end in einer Wascheschleuder entwassert. Hierfur wird ein Faser-
vlies und ein Papiermaschinensieb in die Trommel eingerollt, auf dem der entwésser-
te Faserstoff zurickgehalten wird. Dieser wird der Wascheschleuder entnommen,
zunéachst in kleine Stiicke gerissen und anschlieBend mechanisch zerkleinert. Nach
diesen Prozessschritten hat der Faserstoff eine Stoffdichte von ca. 25 — 35 %. Zur
weiteren Entwasserung wird der Faserstoff in einer Presse entwassert. Schematisch
ist das Vorgehen in Abbildung 5 dargestellt. AnschlieRend wird der Faserstoff noch
homogenisiert und dafir agglomerierte Faserstoffbrocken (z. B. durch eine Kugel-

mihle ohne Schneideinsatz) wieder aufgebrochen.
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Lo

Abbildung 5: Herstellung des Faserstoffs fir Dosierversuche (AP 1)

Da fur die Hauptversuche der Herstellungsaufwand der Faserstoffe aus Altpapier zu
hoch ist (vgl. Abbildung 5), wird wie in Kapitel 3.1.2 beschrieben, Krimelstoff aus
einer Papierfabrik mit einer Stoffdichte von ca. 30 % organisiert. Dieser Faserstoff
wird anschlie3end - wie bei den Faserstoffen fur die Dosierversuche - mittels einer
Presse weiter entwassert und Faserstoffagglomerate durch eine Kugelmuihle (ohne

Schneideinsatz) wieder aufgebrochen.

Klassifizierung

Bevor der Faserstoff in den Extruder eingetragen wird, muss er tber ein Klassiersieb
mit Lochdurchmessern von 7 mm gefdrdert werden (Abbildung 6). Dies stellt sicher,
dass keine gréRReren Faserstoffagglomerate in den Extruder gelangen und somit die

Dosierung und/oder Forderung beeintrachtigen kdnnen.



Seite 22 Schlussbericht IGF 19148 N
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Abbildung 6: Separation mit Klassiersieb (& 7 mm)

3.2.2 Modifizierte Extraktionsanlage am PMV mit hydraulischem Stempel

Im Vergleich zum Vorgangerprojekt IGF 17756 N wurde die Extraktionsanlage am
PMV durch einen hydraulischen Stempel erganzt (s. Abbildung 7). Der Faserstoff
wird fur die Extraktion in einen Stoffbeutel gepackt, sodass er in den Extraktor einge-
setzt und nach der Extraktion wieder entnommen werden kann. Durch den hydrauli-
schen Stempel kann der Faserstoff im Extraktor vor der Extraktion gezielt verdichtet
werden. Das entwasserte Filtrat kann dabei durch das noch offene Einlassventil fur
das CO, ablaufen. Ist der Faserstoff verdichtet, wird die CO,-Zufihrung an den
Stempel angeschlossen und das CO, strémt durch den hydraulischen Stempel in den
Extraktor und wird dort auf den gewiinschten Druck verdichtet. Der tberkritische Zu-
stand wird erreicht, indem zusétzlich der Mantel des Extraktors beheizt wird und das
CO, somit den kritischen Punkt (vgl. Kapitel 1.2.1) tberschreiten kann. Die zu extra-
hierenden Substanzen werden mit dem CO, aus dem Extraktor gefuhrt und nach ei-
ner Druckentspannung ausgefallt und im Abscheider aufgefangen. Das somit wieder
gereinigte CO, wird im Kreislauf gefahren und fir die weitere Extraktion eingesetzt.
Das Extraktionsprinzip ist ausfihrlich im Abschlussbericht des IGF Projekts 17756 N
[RUN16] beschrieben.
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Abbildung 7: Versuchsaufbau Extraktionsanlage am PMV mit hydraulischem Stempel

Wahrend der Versuche im Extraktor ist deutlich geworden, dass der Faserstoff mit
einer Stoffdichte von 25 % noch zu feucht ist, um homogen in den Extraktor einge-
tragen werden zu kénnen. Aus diesem Grund wird er in einer Handpresse vorge-
presst und anschlie3end in den Extraktor Uberfuhrt, um ihn dort weiter zu verdichten
(Abbildung 8).

Vorpressen in Handpresse Verdichten im Extraktor

i

Ronhr
D=43m

Hydraulischee
Stempe|

Stoffdichte: Stoffdichte: Stoffdichte:
~25% ~40 % ~60 %

Abbildung 8: Vorverdichtung des Faserstoffs vor dem Eintrag in den Extraktor

3.2.3 Eingesetzte Extrusionssysteme

Am Markt stehen verschiedene Extruder fur die Aufbereitung und Verarbeitung von
Kunststoffen zur Verfigung. Diese kénnen nach Anzahl und Drehsinn der Wellen
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eingeteilt werden. Einen Uberblick ber die gebrauchlichsten Systeme gibt
Abbildung 9.

Einwellenextruder Doppelwellenextruder Mehrwellenextruder
Glattrohrextruder Gleichlaufiger Planetwalzenextruder
) Doppelschneckenextruder
Genuteter Zylinder Ringextruder
Stiftextruder Gegenlaufiger Multi-Rotationssystem

Doppelschneckenextruder

Abbildung 9: Einteilung der Extruder nach Wellenzahl, nach [KOHO07]

Die Extrudertypen ahneln sich in ihren Aufgaben, unterscheiden sich aber deutlich in
ihrer Geometrie. In Abbildung 10 sind zur Verdeutlichung die Geometrien der ver-

schiedenen Extruderkonzepte schematisch dargestellit.

Gleichlaufiger

Continuous Mixer Doppelschneckenextruder

Gegenlaufiger Planetwalzenextruder
Doppelschnecken-
extruder

RingExtruder

hAuilti-
Rotationssystem

KoKneter
Ein-

schnecken-
extruder

Abbildung 10: Schematischer Uberblick der Geometrie verschiedener Extrudertypen

Dabei bieten die unterschiedlichen Systeme je nach Produkt und Anforderungen
spezifische Vorteile [KOHO7]. Einschneckenextruder und gegenlaufige Doppelschne-
ckenextruder werden vorwiegend im Verarbeitungsschritt fur die Herstellung von
Produkten und Halbzeugen wie Rohre, Profile oder Folien eingesetzt. Ihre Aufgaben
erstrecken sich dabei im Wesentlichen auf Plastifizieren und Druckaufbau. Homoge-
nisieren und Entgasen ist generell ebenfalls auf diesen Maschinen mdglich. Fir die
Aufbereitung von Kunststoffen ist die Misch- und Entgasungswirkung von
Einschneckenextrudern und gegenlaufigen Doppelschneckenextrudern haufig aber

nicht mehr ausreichend. Fir die Aufbereitung von Kunststoffen finden deshalb wegen
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ihrer Modularitat und guten Mischwirkung gleichlaufige Doppelschneckenextruder die
weiteste Verbreitung. Daneben sind noch Spezialsysteme wie der KoKneter oder der

Planetwalzenextruder fur besonders anspruchsvolle Mischaufgaben zu finden.

Am SKZ stehen die aufgefihrten Extruder als Laborausfiuhrungen mit einem
Durchsatzbereich von 5 - 100 kg/h zur Verfigung. In Abstimmung mit dem projekt-
begleitenden Ausschuss wurde festgelegt, sich in dem Projekt zunachst auf die Sys-
teme mit der groéten wirtschaftlichen Bedeutung zu beschranken. Diese stellen
Einschnecken-, gleichlaufender und gegenlaufender Doppelschneckenextruder dar.
Mit diesen Anlagen wurden Versuche zum Druckaufbauverhalten durchgefihrt und
ein Extrusionssystem fir die weiteren Arbeiten festgelegt. Folgende Extrudertypen

kamen dabei zum Einsatz:

e Einschneckenextruder ZE45 der Hans Weber Maschinenfabrik GmbH

e Konisch gegenlaufiger Doppelschneckenextruder KM40 der KraussMaffei
Berstoff GmbH und CE3 der Hans Weber Maschinenfabrik GmbH

e Gleichlaufiger Doppelschneckenextruder ZE25 UTX der KraussMaffei Berstoff
GmbH und ZSK26 der Coperion GmbH

Fur den Einschneckenextruder kamen dabei verschiedene Schneckenkonfiguratio-
nen zum Einsatz. Die Schnecken und Zylinderkonfigurationen der gleichlaufigen
Doppelschneckenextruder konnten dabei aufgrund der Modularitdt der Maschinen
wahrend der Versuche variiert werden. Letztlich wurde die Verfahrensentwicklung
auf einer ZSK26 der Coperion GmbH mit einem Schneckendurchmesser von 26 mm

und einer Verfahrenslange von L/D = 60 durchgefihrt (vgl. Abbildung 11).
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Abbildung 11: Gleichlaufender Doppelschneckenextruder der Fa. Coperion mit einer Verfah-
renslange von L/D = 60

3.2.4 Gasdosierstation

Das scCO, wird mit einer Hochdruck-Gasdosierstation Uber eine Einspritzdise (vgl.
Abbildung 12) nach der ersten Abdichtzone in den Extruder injiziert. Der jeweilige
scCO,-Durchsatz wird an der Gasdosierstation eingestellt und durch einen Druck-
speicher automatisch gegen den auftretenden Gegendruck des Extruders geregelt
und somit prézise dosiert. Die Dosierstation wird fur die Versuche von einem Fla-

schenbindel an CO,-Flaschen gespeist.

F

Abbildung 12: Einspritzdiise zur Gasinjektion

Fir die Versuche kamen die beiden in Abbildung 2 dargestellten Gasdosierstationen
zum Einsatz. Bis zu einem scCO,-Durchsatz von 1,5kg/h wurde die
Gasdosieranlage Z400 von der Fa. Promix Solutions (vgl. Abbildung 13, links) ein-
setzt, welche im Rahmen des Projektes angeschafft wurde. Diese kann bis zu 1,5 kg
CO; pro Stunde bei einem Vordruck von 80 bar dosieren. Der maximale Arbeitsdruck
betragt bei dieser Station 400 bar. Bei gro3eren benttigten Gasdurchsatzmengen
wird die Gasdosierstation DSD500 von der Fa. Maximator (vgl. Abbildung 13, rechts)
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eingesetzt, welche bis zu 20 kg CO, pro Stunde bei einem Extruderdruck von bis zu
350 bar dosieren kann.

Abbildung 13: Gasdosierstation Z400 der Fa. Promix-Solutions [PRO19] (links) und DSD500
der Fa. Maximator [MAX15] (rechts)

3.2.5 Entspannungseinheit

Die COz-Entspannungseinheit (vgl. Abbildung 14) tbernimmt das CO, direkt hinter
der Extraktionseinheit am Extruder und wurde speziell fir die Versuche von der Fa.
Eurotechnica gebaut, da derzeit kein System zum kontrollierten Austrag von tberkri-
tischen CO, kommerziell zu Verfigung steht. Die Einheit ist ausgelegt fir einen Mas-
sestrom von 1 bis 10 kg CO/h bei einer Temperatur von 40°C und einem Druck von
80 bis 100 bar.

Das Uberkritische CO, wird beim Austritt aus der Extraktionszone in den Hochdruck-
Auffangbehélter mit Filtern (Puffer) geleitet. Hierbei ist besonders wichtig, dass es
nicht zu einem Druckabfall beim Ubergang in den Druckbehélter kommt, da sonst die
bereits aus den Altpapierstoffen extrahierten Kontaminante vorzeitig ausfallen. Wei-

terhin muss auf eine geregelte Temperierung aller Zuleitungen geachtet werden,
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damit die Temperatur tber der fur Gberkritisches CO, notwendigen Minimaltempera-
tur von 31 °C gehalten werden kann.

Die Entspannungseinheit besteht aus einem Druckreduzier-Regelventil gefolgt von
einem Auffangbehalter fir das komprimierte CO, und einem Abscheidebehalter zur
Abtrennung vom Extrakt. Das System wurde auf einen Stahlrahmen montiert und mit
der notwendigen Mess- und Regeltechnik ausgestattet.

Druckreduzier- Auffangbehalter fir

Regelventil komprimiertes CO3
Pufferbehaiter mit Abscheidebehalter
Filter

Auslassventil
fur Exirakt

Abbildung 14: CO,-Entspannungseinheit der Fa. Eurotechnica

3.2.6 Verwendete Normen

In diesem Projekt wurden die in Tabelle 1 aufgelisteten Parameter auf Grundlage der
dazu angegebenen Normen gemessen. Bei Abweichungen zur Norm ist dies bei der
Ergebnisdarstellung entsprechend angegeben.



Schlussbericht IGF 19148 N

Seite 29

Tabelle 1: Verwendete Normen

Parameter

Norm

Aschebestimmung bei 525 °C
Faserstoffe — Nassaufschlagen im Labor

Fasereigenschaften

Halbstoffe — Bestimmung der Stoffdichte
Laborblattbildung fur physikalische Prifungen

Deinking

Bestimmung optischer Eigenschaften von
Deinkingstoffen und Filtraten

Papier, Pappe und Faserstoff — Bestimmung des

Trockengehaltes — Warmeschrankverfahren

Normklima fur die Vorbehandlung und Prifung und
Verfahren zur Uberwachung des Klimas und der

Probenvorbehandlung

Statischer Entwasserungswiderstand nach Schop-

per-Riegler

Herstellung von Probeblattern und Filtraten aus
Deinkingstoff fur die Bestimmung optischer Eigen-

schaften

Schittdichte

Rieselfahigkeit

ISO 1762:2001

ISO 5263-2:2004

Prufvorschrift FiberLab4.0: Faser-
analyse

DIN EN ISO 4119; 05/1996
DIN EN ISO 5269-2; 10/2000

INGEDE-Methode 11 und DIN
SPEC 55700
INGEDE-Methode 2

DIN EN ISO 638; 01/2009

DIN EN 20187; 11/1993

DIN EN ISO 5267-1; 10/2000

INGEDE-Methode 1

DIN EN ISO 60

DIN EN ISO 6186
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Untersuchung der Dosier- und Forderfahigkeit von Altpapierstoff im Ex-
truder (AP 1)

4.1.1 Forderfahige Altpapierstoffe

Zunachst wurden, wie in Kapitel 3.2.1 beschrieben, Altpapierstoffe hergestellt, die im
weiteren Verlauf des Projektes eingesetzt werden. Eine Zusammenfassung der
Grundeigenschaften ist in Tabelle 2 dargestellt. Es wurden zwei verschiedene Pa-
pierprodukte und eine Faserstoffsuspension aus der Industrie (,Krimelstoff‘) als Alt-
papierstoffe eingesetzt. Der Kriimelstoff wurde von einer grafischen Papierfabrik be-
zogen, in der ca. 60 % Altpapier der Sorte 1.11 (Deinkingware) und ca. 40 % der
Sorte 1.06 (Unverkaufte lllustrierte, mit oder ohne Kleberticken) verarbeitet werden.
Es ist deutlich zu erkennen, dass der Entwasserungswiderstand (SR-Wert) bei der
Zeitung und beim Krimelstoff hoher ist als beim Faltschachtelkarton. Die Faserei-
genschaften liegen bei beiden Produkten in etwa auf gleichem Niveau. Trotz der Un-
terschiede verhalten sich die beiden Stoffe im Extruder gleich (vgl. Kapitel 4.1.2 und
4.1.3). Wie zu erwarten, sind keine Unterschiede in den Parametern zu erkennen,
wenn die Altpapierstoffe mit unterschiedlicher Stoffdichte hergestellt werden, da sie
sich lediglich darin unterscheiden, dass die Produkte mit h6herer Stoffdichte starker

mechanisch ausgepresst wurden.

Tabelle 2: Grundeigenschaften der eingesetzten AP-Stoffe bei verschiedenen Stoffdichten

Stoffdichte  SR-Wert  Asche Le(h) Curl  Fines (A) Fibrillation
in % in SR in % in mm in % in % in %
o 15 54 19 1,13 13 44 3,1
5 30 53 18 1,17 17 43 3,3
N 50 55 19 1,15 15 43 3,3
| FI_% _ 15 29 25 1,09 15 41 2,6
E Eé g 30 28 25 1,06 14 42 2,7
Q 50 25 25 1,07 15 42 2,7
40 60 6 0,95 24 39 3,2

Kriimel-
stoff
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4.1.2 Untersuchung zur Dosierfahigkeit des Faserstoffs in den Extruder

Um die Dosierfahigkeit von Altpapier bestimmen zu kénnen, wurden am PMV Faser-
stoffe mit unterschiedlichen Stoffdichten aus Offset-Coldset bedruckten Zeitungen
(45 g/m?) hergestellt. Andere Quellen flr Altpapier wurden in diesem Versuchsblock
nicht verwendet, da Vorversuche gezeigt haben, dass Partikelgréf3e und Konsistenz
der Faserstoffe nicht wesentlich von der Papierquelle abhangen. Vorhandene Unter-
schiede in der Schadstoffbelastung wurden bereits untersucht und sind erst bei der
Extraktion zu beriucksichtigen [RUN16]. Die Zeitungen wurden zunachst
geschreddert, bei einer Stoffdichte (SD) von 4 % zerfasert und anschlielend auf 15
%, 30 % und 50 % SD entwassert. Die Proben mit 30 % und 50 % SD wurden an-
schlieBend noch jeweils mittels Klassiersieb auf 7 mm sortiert. Die Probe mit 15 %

SD war hierflr jedoch zu nass (vgl. Abbildung 15).

Abbildung 15: Rohmaterial (A) und die hergestellten Faserstoffe mit 15 % SD (B),
30 % SD (C) und 50 % SD (D)

Die so hergestellten Faserstoffe und das Rohmaterial wurden beziglich Schiittdichte
(DIN EN 1SO 60) und Rieselfahigkeit (DIN EN ISO 6186) untersucht. Die Messung
der Schuttdichte der zerfaserten Zeitung lieferte einen Wert von 0,02 g/cm3. Dies er-
klart sich durch die Grél3e der Papierschnipsel und das in Folge dessen mit einge-
schlossene, grofRe Volumen an Luft. Mit Erhéhung des Wassergehalts — also einer
verringerten Stoffdichte — nimmt die Schuittdichte der Faserstoffe dementsprechend
zu und erreicht bei der Probe mit dem hodchsten Wasseranteil (15 % SD) eine
Schuttdichte von etwa 0,42 g/m3 (vgl. Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefun-

den werden.).

Da es sich um ein inhomogenes Zweiphasensystem handelt, sind dessen Eigen-
schaften stark vom Wasseranteil abhangig. Die Ergebnisse aus den Rieselfahigkeits-
tests bestéatigen das komplexe Verhalten der Faserstoffe. Keine der untersuchten
Stoffdichten war rieselfahig.
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Abbildung 16: Schuttdichte des zerfaserten Zeitungspapiers bei verschiedenen Stoffdichten

Fir die Dosierversuche kamen drei verschiedenen gravimetrische Dosierer zum Ein-
satz. Ein Flexwall® 40 (FW40), sowie zwei Doppelschneckendosier-
differenzialwaagen mit Ruhrwerk (DDSR20, DDSR40) der Brabender Technologie
GmbH. Die DDSR20 war mit Doppelspiralschnecken ausgerustet, die DDSR40 mit

Doppelkonkavschnecken.

Die Dosierversuche mit dem FW40 haben gezeigt, dass eine kontinuierliche Forde-
rung der Faserstoffe grundsatzlich méglich ist. Es kam jedoch trotz Paddelaktivierung
zur Bruckenbildung in der Dosierung (vgl. Abbildung 17) und die Versuche wurden
abgebrochen. Bei Versuchen mit der DDSR20 mit Doppelspiralschnecke hingegen
konnte keine kontinuierliche Férderung erzielt werden. Mit der DDSR40 mit Doppel-
konkavschnecke konnte der Faserstoff, ohne das Auftreten von Brickenbildung, er-
folgreich kontinuierlich geférdert werden. Ein konstanter Durchsatz von etwa 10 kg/h
war moglich. Folglich wurde dieses Dosiersystem auch fir die weiteren Versuche zur

Forderung der Faserstoffe im Extruder eingesetzt.
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Abbildung 17: Brickenbildung im FW40 bei Dosierversuchen mit Faserstoff mit 50 % SD

4.1.3 Untersuchung zur Forderfahigkeit des Faserstoffs im Extruder

Zur Untersuchung der Forderfahigkeit der Faserstoffe in den Extrudern wurde vom
PMV mehrfach Faserstoff aus einer Papierfabrik beschafft und anschlielRend auf
einen Trockengehalt von ca. 40 % gepresst. Die am PMV hergestellten Faserstoffe

wurden daraufhin am SKZ auf die Forderfahigkeit im Extruder untersucht.

Eingesetzt wurden hier die in Abschnitt 3.2.3 aufgefiihrten Extruder. Mit dem Ein-
schneckenextruder ZE45 konnte allerdings trotz Variation der Gangtiefe im Einzugs-
bereich (3,95 mm und 6,45 mm) keine kontinuierliche Forderung des Faserstoffs rea-
lisiert werden. Die Schnecke mit geringerer Gangtiefe konnte das Material Uberhaupt
nicht einziehen. Bei 6,45 mm hingegen wird der Faserstoff zwar eingezogen, dann
jedoch in der Kompressionszone verdichtet und ausgepresst. Das dabei frei werden-
de Wasser tritt vorne aus der Maschine aus und der Feststoff setzt sich im Extruder
fest (vgl. Abbildung 18).
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Abbildung 18: Austretendes Wasser wahrend der Forderversuche auf dem ZE46 (links) und

ausgepresster Faserstoff in den Schneckengangen (rechts)

Versuche mit dem konisch gegenlaufenden Doppelschneckenextruder CE3 zeigten
bereits bei einer Dosierung von 2 kg/h und einer Drehzahl von 60 min™ keinen kon-
stanten Einzug mehr. In Folge kam es zur Bruckenbildung im Maschinentrichter, was
auch durch zusétzliches Auflockern mit Druckluft nicht behoben werden konnte. Eine
Erhéhung des Durchsatzes durch Drehzahlanpassung war somit nicht méglich. Im
Vergleich zum Einschneckenextruder wurde das Material jedoch nicht so stark aus-

gepresst und war beim Austreten vergleichsweise locker (vgl. Abbildung 19).

Abbildung 19: Faserstoffaustritt aus dem gegenlaufenden Doppelschneckenextruder CE3

Beim ebenfalls konischen Doppelschneckenextruder KM40 funktionierte der Materi-
aleinzug deutlich besser als beim CE3. Dies erklart sich durch die vergleichsweise
hohe Gangtiefe im Einzugsbereich sowie durch die reduzierte Steigung und Kamm-
breite. Auch hier funktioniert die Férderung grundsétzlich gut, ohne dass der Faser-
stoff im Extruder zu stark ausgepresst wird (vgl. Abbildung 20). So liel3en sich mit
einer 35 mm Runddise Durchséatze von bis zu 5 kg/h realisieren. Eine Verjingung
des Dusendurchmessers auf 20 mm fuhrte jedoch zu einem stéarkeren Auspressen

des Materials und zu Druckspitzen von bis zu 240 bar vor der Dise. Weiterhin an-



Schlussbericht IGF 19148 N Seite 35

zumerken ist, dass mit héheren Durchsatzen auch immer mehr Material durch die
atmospharische Entgasung des Extruders nach auf3en gedriickt wurde. In Konse-

guenz war ein andauernder Betrieb mit dem KM40 somit nicht mdglich.

Abbildung 20: Faserstoffaustritt aus dem gegenlaufenden Doppelschneckenextruder KM40

(links) und Nahaufnahme des Fasermaterials (rechts)

Die Forderversuche auf dem gleichlaufigen Doppelschneckenextruder ZE25 zeigten
stabilen Materialtransport, jedoch staute sich bei langerem Betrieb sehr feuchtes Ma-
terial bis zum Haupteinzug zurtick und verhinderte den Einzug von neuem Faserstoff.
Der ZSK26 zeigte grundsatzlich ebenfalls gute Férderung, ohne dass jedoch ein Ma-
terialriickstau erfolgte. Somit konnten stabile Durchsatze von bis zu 5 kg/h erzielt
werden. Aufgrund der guten Ergebnisse wurde in einem zweiten Schritt auch die Ma-
terialzusammensetzung variiert. In beiden Maschinen wurde dabei Wasser ausge-
presst, welches dann aus der Maschine lief. Bei Material mit Stoffdichten unterhalb
von 30 % war deshalb kein stabiler Betrieb moglich. Bei hoheren Stoffdichten war
dies in diesem Versuchsblock unproblematischer und eine Trennung trat so nicht auf.
Bei gleicher Stoffdichte der Altpapierstoffe gab es bei der Dosierung und Foérderung
der Stoffe keinen Unterschied zwischen der Zeitung (Aschegehalt = 18 — 19 %) und
dem Faltschachtelkarton (Aschegehalt = 25 — 29 %). Das zeigt, dass der Aschege-
halt im untersuchten Bereich keinen signifikanten Einfluss hat und dass es auch nicht
sinnvoll ist, den Mahlgrad der Proben zu variieren, wie es zunachst im Antrag ange-
dacht war. Da die Stoffdichte der dominierende Einfluss bei der Behandlung des Alt-
papierstoffs im Extruder ist, kann im folgenden Projektverlauf fur die Entwicklung der

Extrahiereinheit im Extruder ein Kriimelstoff aus der Industrie verwendet werden.

Die Ergebnisse aus den Forderversuchen zeigen, dass sich Doppelschneckenextru-
der fur die Verarbeitung von Faserstoffen besser eignen. Sowohl fiir die gegenlau-
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fenden als auch fur die gleichlaufenden Varianten war die Forderung des Materials
grundsétzlich gut moglich. Beide Verfahren weisen jedoch noch Potenzial fir Ver-
besserungen auf. Ein Grund ist das fir Kunststoffschmelzen optimierte Design der
Schnecken. Da sich der Faserstoff jedoch vollkommen anders im Extruder verhalt,
missen neue Ansatze gefunden werden. Im Falle von Einschneckenextrudern und
gegenlaufenden DSE sind die Schnecken jedoch nicht modular aufgebaut und geben
deshalb wenig Spielraum fir eine kurzfristige Verfahrensoptimierung. Die gleichlau-
fenden DSE hingegen besitzen einen modularen Schneckenbaukasten, was schnelle
verfahrensspezifische Anpassung moglich macht. Aus diesem Grund liegt der Fokus
fur weitere Untersuchungen auf dem gleichlaufenden DSE.

4.1.4 Untersuchung zum Druckaufbauverhalten in gleichlaufigen Doppel-

schneckenextrudern

In Anbetracht der Extraktion mit scCO, muss in der Extraktionszone ein konstanter
Druck von mindestens 74 bar aufrechterhalten werden. Hierzu wurden Versuche zum
Druckaufbau mit verschiedenen Abstauelementen durchgefuhrt. Dabei kamen
Zahnmischelemente, neutrale Knetelemente, linksgangige Knetelemente und Links-
elemente zum Einsatz, welche in Abbildung 21 dargestellt sind, sowie eine Kombina-

tion aus einem linksgéngigen Knetelement, und einem neutralen Knetelement.

Zunehmende Stauwirkung
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Abbildung 21: Zahnmischelemente, neutrale Knetelemente, linksgangige Knetelemente und

Linkselemente (v.l.)

Das Zahnmischelement zeichnet sich durch eine sehr gute Mischwirkung aus und
fungiert als Druckverbraucher. Die Stauwirkung wird jedoch durch die Leckstromung
der eingebrachten Nuten abgeschwécht. An einem neutralen Knetelement findet kei-
ne Materialforderung statt. Das Material wird alleine durch den Produktstrom gefor-
dert. Ruckfordernde Knetelemente bringen einen sehr hohen Energieeintrag in das
Material, jedoch ist die Mischwirkung eher gering. Die Rickforderwirkung und damit

auch die Stauwirkung sind gegeniber dem neutralen Knetelement durch eine gerin-
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gere Leckstromung deutlich erhdht. Das Linkselement wirkt als Druckverbraucher.
Der gesamte Produktstrom muss durch den Schneckenkanal dieses Elements
hindurchgedrtickt werden. Der Energieeintrag von direkt davor eingebauten Elemen-
ten erhoht sich dadurch deutlich [BAS18].

Bei der Versuchsreihe wurden die Drehzahl und der Durchsatz entsprechend variiert,
um den maximalen Druck im Bereich der Rickstauzonen zu erzeugen. Die
Gehausetemperatur wurde konstant auf 40°C eingestellt und es wurde ein Faserstoff
mit einer SD von 40 % eingesetzt. Ein Vergleich zwischen verschiedenen
Abstauelementen fir den Druckaufbau im ZSK26 ist in Abbildung 22 gezeigt. Hierbei
wurde der Druck direkt iber dem Schneckenelement gemessen.

160 ~

120 +

80
N B3

Zahnmischelemente Neutrale Linksgangige Linkselemente Linkselemente
Knetelemente Knetelemente + neutrale
Knetelemente

Druck [bar]

Abbildung 22: Maximal erreichter Druck fur verschiedene Abstauelemente im gleichlaufigen

Doppelschneckenextruder mit Faserstoff (SD = 40 %)

Wie zu erwarten, zeigen die Linkselemente bzw. Linkselemente in Kombination mit
neutralen Knetblocken hier die effektivste Stauwirkung. Hiermit liel3en sich Dricke
von Uber 100 bar realisieren. Aufféallig sind jedoch die grol3en Bandbreiten der erhal-
tenen Dricke, die durch grof3e Druckschwankungen wahrend des Forderns auftre-
ten. Grund hierfur ist die schlechte FlieR3fahigkeit des Papier/Wasser-Gemisches,
welches dazu neigt, sich wahrend des Prozesses zu trennen. Wie in einigen Versu-

chen gezeigt wurde, kann diese Mischung den Extruder sogar verstopfen.

Neben den verschiedenen Abstauelementen wurden auch die Einflisse von anderen
Prozessparametern analysiert. In Abbildung 23 wird der Zusammenhang zwischen
Schneckendrehzahl und Gehausetemperatur dargestellt. Die Versuche wurden auf

dem ZSK26 jeweils mit einem Durchsatz von 5 kg/h und einem Faserstoff mit etwa



Seite 38 Schlussbericht IGF 19148 N

40 % SD gefahren. Die eingestellte Gehdusetemperatur betrug 40°C. Entsprechend
der Schneckenkonfiguration mit zwei Rickstauzonen ist ein Temperaturanstieg in
diesen Bereichen bei Drehzahlen von 380 min™ und 580 min™ gut zu erkennen. Hier
erfolgte somit auch der héchste Energieeintrag durch Scherung in das Material. Auf-
fallig ist auch, dass die Temperatur im Extruder bei diesen Drehzahlen kaum variiert
und nie Gber 90°C ansteigt. Bei 780 min™ hingegen steigt die Temperatur bereits in
der ersten Abstauzone auf Gber 90°C und erreicht 100°C im weiteren Verlauf. Dies
aulRerte sich durch die Entstehung von Wasserdampf und durch unregelmafiiges,

explosionsartiges Austreten von Faserstoff aus der Maschine.
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Abbildung 23: Einfluss der Schneckendrehzahl auf die Gehausetemperatur im ZSK26, bei
einem Durchsatz von 5 kg/h mit Linkselementen und etwa 40 % SD. Die
Gehéauseelemente waren auf 40 °C (Tse) temperiert.

Dieses Verhalten ist ebenfalls gut anhand der gemessenen Massetemperatur in Ab-
bildung 24, rechts zu erkennen. Bei 780 min™ liegt diese um etwa 20 °C héher als bei
den niedrigeren Drehzahlen. Durch den freiwerdenden Wasserdampf kam es zu ei-
ner Erhéhung der SD des geforderten Materials von 40 % auf 49 %. Folglich ist flr
eine ausreichende Kuhlung der scherintensiven Zonen zu sorgen. Interessant ist wei-
terhin, dass der Druck im Extruder nicht mit der Schneckendrehzahl korreliert, son-
dern fur alle drei Drehzahlen &hnlich hoch ist. Es ist deshalb anzunehmen, dass eine
Verarbeitung bei niedrigeren Drehzahlen bereits den bendtigten Druck fir die Ver-

wendung von scCO; hervorbringen kann.
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Abbildung 24: Maximaler Druck tber dem Linkselement in Abh&ngigkeit der Drehzahl (links)
und Massetemperatur in Abhéngigkeit der Drehzahl (rechts)

4.2 Untersuchung der Auswirkung der Verdichtung im Extruder auf das Ex-

traktionsverhalten im Extraktor (AP 2)

4.2.1 Messung Druck und Temperatur im Extruder

Um die entstehenden Druckverhdltnisse und die daraus resultierende Verdichtung
des Faserstoffs wahrend des Extraktionsprozesses abschatzen zu kénnen, wurden
verschiedene  Abdichtzonen im  gleichlaufenden  Doppelschneckenextruder
untersucht. Dabei war es Ziel, den maximalen Druck in der Abdichtzone zu
erzeugen, ohne dass es zum Verstopfen des Extruders kommt. Hierbei stellte sich, je
nach verwendetem Schneckenelement in der Abdichtzone, ein Druck bis zu etwa
100 bar im Mittel ein. Es zeigten sich jedoch starke Druckschwankungen, die zum
einen auf entstehenden Wasserdampf durch die ansteigende Massetemperatur
(> 100 °C), als auch auf das Auspressen des Faserstoffs zurtickzufihren sind. Im
Folgenden werden somit die Auswirkungen der vorverdichteten Altpapierstoffe im
Extraktor bei einer Extraktion mit 100 bar untersucht. Als Extraktionstemperatur
wurde 40 °C gewahlt, da die Extraktionseffizienz bei 100 bar steigt, je geringer die
Extraktionstemperatur ist (vgl. IGF-Projekt 17756 N). Als Ausgangsmaterial wurde
die Offset-Coldset bedruckte Zeitung (vgl. Kapitel 3.1.1) eingesetzt. Im weiteren
Verlauf dieses Projektes wurde gezeigt, dass dem Faserstoff ein Additiv
hinzugegeben werden muss, um die Extraktionszone im Extruder bei hohem

Extraktionsdruck realisieren zu kénnen (vgl. Kapitel 4.3.2). Aus diesem Grund wird
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im Folgenden zusatzlich der Einfluss des Additivs (hier: Stéarke) auf die
Extraktionseffizienz vom Krumelstoff (vgl. Kapitel 3.1.2) untersucht.

4.2.2 Auswirkung der Verdichtung auf das Extraktionsverhalten

Hauptziel dieses Arbeitspakets war die Untersuchung des Einflusses der Vorverdich-
tung auf die Extraktionseffizienz von Mineraldlverbindungen und Benzophenon aus
Zeitungen mittels der Uberkritischen CO,-Extraktion. Dafir wurde von der Firma
Eurotechnica GmbH ein hydraulischer Stempel entwickelt, der durch dieses Projekt
finanziert wurde und in der bestehenden Extraktionsanlage am PMV eingebaut wer-
den konnte. Aufgrund der technischen Umsetzbarkeit wurde der Faserstoff in Schrit-
ten von 50 bar verdichtet und dessen Auswirkung auf die Extraktion untersucht. Der
Versuchsaufbau ist in Kapitel 3.2.2 dokumentiert und die Ergebnisse dieses Kapitels

basieren teilweise auf den Ergebnissen einer Masterarbeit [ZIM17].

Bei der Extraktion der trockenen, unverdichteten Offset-Coldset bedruckten Zeitung
(vgl. Abbildung 25) kann beim Einsatz von 5 kgco2/kgzyg. bei 100 bar und 40 °C der
Mineral6lgehalt von 2.623 mg/kg um 67 % auf 867 mg/kg reduziert werden. Wird die
Probe vor der Extraktion jedoch vorverdichtet, so ist deutlich zu erkennen, dass die
Extraktionseffizienz verringert wird. Durch die Vorverdichtung mit 50 - 200 bar wer-
den nur noch 47 % der Mineral6le extrahiert.
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Abbildung 25: Einfluss der Vorverdichtung auf die Extraktion von Mineraldlen aus trockener
Zeitung (TG = ~ 92 %)

Werden die Extraktionsparameter bei der Extraktion der mit 100 bar vorverdichteten
Zeitung variiert, zeigt sich das typische Bild fur die Extraktion von Zeitungen (vgl. Ab-
bildung 26). Bei der Extraktion mit einer konstanten Temperatur von 40 °C sowie mit
90 °C ist zu erkennen, dass durch die Erh6hung der Dichte mehr Mineraldle entfernt
werden. Dies geschieht durch die Erhéhung des Extraktionsdrucks von 100 bar auf
bis zu 400 bar. Des Weiteren ist zu erkennen, dass auch bei konstantem Druck von
100 bar die Dichte fur die Extraktionseffizienz ausschlaggebend ist. Durch die gerin-
gere Extraktionstemperatur von 40 °C besitzt das scCO; eine hohere Dichte als bei
90 °C und es werden mehr Mineraltle extrahiert. Bei konstantem Druck von 400 bar
ist nicht mehr die Dichte, sondern die Temperatur flr die Extraktionseffizienz aus-
schlaggebend. Da die Dichte bei hohen Driicken insgesamt auf einem hohen Niveau
liegt, werden bei 90 °C mehr Mineral6le ausgetragen als bei 40 °C.



Seite 42 Schlussbericht IGF 19148 N

2.500
. 100 bar ¢40°C
. moo0 °C
2.000 h
o L
x .
o
£ 1.500 e
= \ @ 100 bar
5 e
™~ 200 bar
2 . ~@
2 1.000 ™
‘6 P 0400 bar
= ] 400 bar
500 Erobe;

Zeitung. Offset-Coldset

Trockengehalt vor Verdichtung: -~ 92 %

Ausgangsmineraloigehalt: 2.623 mg/kg

Vorverdichtung: 100 bar

0
0 200 400 600 800 1000 1200

Dichte in kg/m?

Abbildung 26: Einfluss des Extraktionsdrucks und der Temperatur bei einer mit 100 bar vor-

verdichteten Zeitung (TG = ~ 92 %) auf die Extraktion von Mineral6l

Wird die Zeitung zerfasert und mit einer Stoffdichte von ca. 40 % extrahiert, so wird
bei der Probe, die nicht vorverdichtet wurde, ein Mineral6lgehalt von 2.815 mg/kg
gemessen (vgl. Abbildung 27). Auch bei der zerfaserten Zeitung ist wie bei der zuvor
diskutierten trockenen Zeitung zu erkennen, dass der gemessene Mineraldlgehalt
hoher ist, wenn die Probe vor der Extraktion vorverdichtet wurde. Bei den Versuchen
konnte zusatzlich gezeigt werden, dass der Extraktionsdruck héher sein muss als die
Vorverdichtung der Probe, da ansonsten keine Extraktion durchgefiihrt werden kann.
Insgesamt liegt der Mineraldlgehalt der extrahierten feuchten Zeitungen auf einem
hoéheren Niveau als der Gehalt der extrahierten trockenen Zeitungen. Wie im Vor-
gangerprojekt IGF 17756 N bereits beschrieben, werden die unpolaren Mineraltle
vorzugsweise von dem unpolaren CO, extrahiert. Sobald der Feuchtegehalt durch
das Vorhandensein des polaren Wassers in der Probe steigt, verringert sich die Effi-

zienz der Mineral6lextraktion.
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Abbildung 27: Einfluss der Vorverdichtung auf die Extraktion von Mineral6len aus zerfaserter

Zeitung (SD = ~ 40 %)

Neben der Extraktion von unpolaren Mineral6lverbindungen aus den zerfaserten Zei-

tungen wurde zusatzlich die Extraktion von polarem Benzophenon untersucht (vgl.

Abbildung 28). Der Ausgangsgehalt an Benzophenon lag in der zerfaserten und auf
ca. 40 % SD entwasserten Zeitung bei 1,7 mg/kg. Durch die Extraktion bei 100 bar

und 40 °C wurde beim Einsatz von 5 Kgco2/kgzig. von der Zeitung ohne Vorverdich-

tung 65 % des Benzophenongehalts extrahiert. Wird die Zeitung mit 50 bar oder

100 bar vorverdichtet, so wird die Benzophenonentfrachtung reduziert und nur ca.

10 % des Benzophenons entfrachtet.



Seite 44 Schlussbericht IGF 19148 N

1.8 |
16 | Bel haharer Vorverdichiung
! ‘ keine Extraktion mogich.
0 Extraktionsdruck muss bei
feuchten Proben haher als
1.4 | die Vorverdichtung sein!
o
=
3 12}
E
£ 10|
- —
£
[ 08 |
o
S .
£ 06O
@ Y
s
9‘ 04 |
c @ Referenz Probe; Extraktion
o Zeitung, Offset-Coldset Temperatur: 40 °C
o 02 | Trockengehalt vor Verdichtung: ~ 40 % Druck: 100 bar
' o Extrahiert  aysgangsbenzophenongehalt; 17 mgkg  CO2-Menge: 5 Kgco./kg
0
0 50 100 150 200

Vorverdichtung in bar

Abbildung 28: Einfluss der Vorverdichtung auf die Extraktion von Benzophenon aus zerfaser-
ter Zeitung (SD = ~ 40 %) auf die Extraktion von Benzophenon

In der Abbildung 29 wird gezeigt, dass der Benzophenongehalt der mit 100 bar vor-
verdichteten Zeitung beim Einsatz von 5 kgco2/kgzig. durch die Erhéhung des zur Ex-
traktion eingesetzten Drucks und der Temperatur nicht signifikant weiter reduziert
werden kann. Die grofRere Standardabweichung bei der Extraktion mit 400 bar und
90 °C ergibt sich daraus, dass die Benzophenonentfrachtung im Randbereich des
Extraktors mit einer Reduzierung von 24 % deutlich héher war als im analysierten

Kernbereich der extrahierten Probe.
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Abbildung 29: Einfluss der Extraktionsbedingungen bei einer mit 100 bar vorverdichteten
Zeitung (SD = ~ 40 %)

Die Analysen der extrahierten Zeitungen zeigen, dass ein hoher Trockengehalt die
Mineral6lentfrachtung (unpolarer Inhaltsstoff) steigert und ein hoher Feuchtegehalt
die Benzophenonentfrachtung (polarer Inhaltsstoff) verbessert (siehe auch Abbildun-
gen 25, 27, 28). Insgesamt werden die Extraktionsraten durch die Verdichtung des
Faserstoffs reduziert. Eine Extraktion der trockenen Proben ist dabei unabhéngig von
der Vorverdichtung moglich. Es konnte gezeigt werden, dass die Vorverdichtung der
feuchten Proben geringer sein muss als der Extraktionsdruck, damit eine Extraktion
moglich ist. Aufgrund der gezielten Kompaktierung und der gemessenen Druckdiffe-
renz durch die an Extraktoreingang sowie -ausgang vorhandenen Drucksensoren in
Kombination mit dem Durchflussmesser kdnnen Aussagen Uber die Permeabilitat
des Faserstoffs bei verschiedenen Vorverdichtungen getroffen werden. Es zeigt sich,
dass durch die Vorverdichtung die Permeabilitat des Altpapierstoffs signifikant redu-
ziert wird. Die trockenen Proben mit einem Trockengehalt von ca. 93 % weisen in
Abhangigkeit der Vorverdichtung eine Permeabilitat von > 4x10™"® m? auf. Feuchte,
zerfaserte Proben mit einem Trockengehalt von ca. 40 % weisen eine geringere

Permeabilitat von < 10 m? auf.

In diesem Arbeitspaket wurde gezeigt, dass eine Abdichtung mit nassem Altpapier-

stoff gelingen kann, da der Porenraum mit Wasser gefullt ist. Jedoch sollte das ver-
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dichtete Material zur Extraktion aufgelockert sowie das CO, und der Altpapierstoff
maoglichst gut durchmischt werden. Der Extraktionsdruck sollte mdglichst hoch sein,
um eine bessere Entfrachtungsrate zu erreichen. Bei geringem Extraktionsdruck ist
eine niedrigere Temperatur notwendig, da die Loslichkeit der Mineraléle dann durch
eine hohere Dichte verbessert wird. Insgesamt fordert ein hoher Trockengehalt die
Entfrachtung von unpolaren Stoffen, ein hoher Feuchtegehalt dahingegen die Extrak-
tion von polaren Stoffen. Die Zugabe von Starke, die das Wasser in der Stoffsuspen-
sion bindet, ist nicht nur fir die Foérderfahigkeit des Materials im Extruder bei hohen
Dricken sinnvoll, sie erhdoht auch die Entfrachtungsrate des unpolaren Mineraldls
(siehe Kapitel 4.4.1).

4.3 Entwicklung der kontinuierlichen scCO,-Extraktionseinheit im Extruder
(AP 3)

4.3.1 Versuche mit unmodifiziertem Stoff

Das Anlagenkonzept zur kontinuierlichen Extraktion ist in Abbildung 30 schematisch
dargestellt. Hierbei wird das scCO, mit einer Hochdruck-Gasdosierstation und einer
Einspritzduse (vgl. Kapitel 3.2.4) direkt nach der ersten Abdichtzone in den Extruder
zur Papiermischung injiziert. Dort wird das Gas mit dem Stoff in Extrusionsrichtung
gefordert und vor der zweiten Abdichtzone Uber temperierte Leitungen der Gasent-

spannungseinheit (vgl. Kapitel 3.2.5) zugefihrt.
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Abbildung 30: Schematische Darstellung des Verfahrensaufbaus

Ausgehend von den Untersuchungen zum Druckaufbauverhalten (vgl. Kapitel 4.1.4)

wurde die Verfahrenskonfiguration mit dem grof3ten Druckaufbauvermdgen durch



Schlussbericht IGF 19148 N Seite 47

Linkselemente in Kombination mit neutralen Knetblocken ausgewahlt und erstmalig
COs in die Extraktionszone eingespritzt. Die eingesetzte Konfiguration ist in Abbil-
dung 31 dargestellt.
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Abbildung 31: Verfahrensaufbau zur erstmaligen CO,-Einspeisung

Bereits bei einem Druck von 15 bar kommt es mit dieser Konfiguration zu einem Ver-
sagen der disennahen Abdichtzone. Aus diesem Grund wurden weitere Konfigurati-
onen getestet. In einem ersten Schritt wurde die disennahe Abdichtzone u.a. mit
linksgangigen Knetblocken optimiert und die Extraktionszone verkirzt (vgl.
Abbildung 32).

A OO TR T N OO O U OO
Abbildung 32: Verfahrenskonfiguration mit optimierter, disennaher Abdichtzone

Diese Intensivierung der Abdichtzone fihrte zu einer deutlichen Erhéhung der ins
Material eingebrachten Scherung. Infolgedessen konnte ein unkontrollierter Anstieg
der Massetemperatur im Bereich der disennahen Abdichtzone verzeichnet werden,
wodurch Teile des im Material gebundenen Wasser verdampften. Der daraus resul-
tierende Anstieg der Viskositat fihrte zu einem ungewinschten Anstieg des Dreh-

moments.

In einem zweiten Schritt wurden zusétzliche Stauscheiben in der disenseitigen Ab-
dichtzone installiert (vgl. Abbildung 33 und Abbildung 34). Die Stauscheiben konnten
die Schnecken disenseitig sehr gut abdichten. Allerdings war es nun dem relativ
groben Papier-Wasser-Gemisch ebenfalls nicht mehr mdglich, die Abdichtzone zu
passieren. Das Material wurde vor der disenseitigen Abdichtzone verpresst und der
Extruder lief voll. Aufgrund des unerwarteten Drehmomentanstiegs wurden die

Extruderschnecken entkoppelt und der Versuch musste abgebrochen werden.
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Abbildung 33: Verfahrenskonfiguration mit zusatzlichen Stauscheiben in der disenseitigen
Abdichtzone

Abbildung 34: Eingesetzte Stauscheiben

Somit konnte bei den untersuchten Konfigurationen kein konstanter Betrieb mit ei-
nem stabilen Druckniveau erreicht werden. Zudem waren die erzielten Driicke deut-
lich unter den fir scCO, notwendigen 74 bar. Je nach eingesetzter Schneckenkonfi-
guration kommt es, wie beschrieben, entweder zum Auspressen von Wasser, einer
Leckage der Abdichtzone oder einem Abschalten der Maschine aufgrund zu hohen
Drehmoments. Eine Variation der Prozessparameter Drehzahl, Materialdurchsatz

und Stoffdichte erzielte keine wesentlichen Anderungen.

Eine weitere maschinenseitige Optimierung war zu diesem Zeitpunkt nicht zielfiih-
rend. Stattdessen wurde der Weg verfolgt, das Material durch Additive zu homogeni-

sieren und so die Verarbeitbarkeit zu erhohen.

4.3.2 Optimierung der Materialeigenschaften

Ausgehend von den Ergebnissen aus den ersten Versuchen mit CO, stellte sich her-
aus, dass eine weitere Prozessentwicklung mit dem reinen feuchten Faserstoff nicht
moglich ist. Erste Versuche zeigten, dass nicht mehr als 15 bar CO,-Druck in der
Extraktionszone aufgebaut werden konnten. Bei h6herem Druck versagt die in For-
derrichtung abwarts liegende Abdichtzone und der Druck entladt sich in Richtung
Schneckenspitze aus dem Extruder. Der Ansatz, die Abdichtzonen noch schéarfer
auszulegen, resultierte im Uberhitzen des Faserstoffs und Verstopfen der Maschine.
Aus diesem Grund wurden Natriumcarboxymethylcellulose (NaCMC) und
Polyethylenglycol (PEG) als Additive ausgewahlt, um das Flie3verhalten des feuch-
ten Faserstoffes im Extruder zu verbessern. Beide Stoffe weisen eine hohe Affinitat

zu Wasser auf und besitzen ein hohes Bindevermdgen. AuRerdem sind beide als
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Lebensmittelzusatzstoff zugelassen, wodurch eine weitere Kontaminierung des Pa-

piers vermieden wird.

Die Additive wurden zunachst zusammen mit dem Faserstoff gravimetrisch in den
Haupteinzug der Maschine dosiert, um mdglichst friih freiwerdendes Wasser zu bin-
den. Dies fuhrte jedoch immer wieder zum Verkleben des Einzugstrichters. Im weite-
ren Verlauf der Verfahrensentwicklung wurde deshalb auf eine Zufiihrung des Addi-
tivs Uber eine Seitenbeschickung (ZS-B 25) kurz nach dem Einzugsgehause umge-
stellt, wodurch Einzugsprobleme komplett eliminiert werden konnten. Dies stellte ei-

nen entscheidenden Schritt im Hinblick auf eine verbesserte Prozessstabilitéat dar.

Erste Versuche mit dem additivierten Materialsystem zeigten den Einfluss der Additi-
ve auf die Drehmomentauslastung des Extruders und das Druckaufbauverhalten der
Abdichtzonen. In Abbildung 35 sind Drehmomentauslastung und der Druck Gber den
Abdichtzonen fir reinen Faserstoff, sowie fur Massenanteile von jeweils 5 % und
10 % Additiv dargestellt.
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Abbildung 35: Einfluss der Additive NaCMC und PEG auf die Drehmomentauslastung des

Doppelschneckenextruders und dem Druckaufbau in den Abstauzonen

Durch die Zugabe der Additive konnte bereits bei einem Massenanteil von 5 % ein
drastischer Abfall der Drehmomentauslastung beobachtet werden. In ahnlichem Ma-
Be fallt der Druck Uber den Abstauzonen von ca. 50 bar auf weniger als 5 bar ab.
Eine weitere Erh6hung des Additivgehalts auf 10 % zeigte jedoch keinen signifikan-

ten Einfluss auf diese Kennwerte. Weiterhin reduzierte sich die Temperaturentwick-
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lung im Prozess deutlich, da weniger mechanische Energie im Faserstoff dissipiert
wird. Durch geeignete Kihlung der Extrudergehause konnten die Temperaturen in
den scherintensiven Abstauzonen gut unterhalb von 50 °C und somit unterhalb des
Siedepunktes von Wasser gehalten werden. Aufgrund der sehr guten Bindeeigen-
schaften der beiden Additive gegeniber Wasser kommt es dariber hinaus nicht
mehr zum Auspressen des feuchten Faserstoffs im Prozess. Ein Zurtickstauen und
Austreten von freigewordenem Wasser im Verfahrensteil tritt durch Zugabe der Addi-
tive nicht mehr auf. Unterschiede in der Verarbeitung zwischen NaCMC und PEG

konnten wéahrend der Versuche nicht festgestellt werden.

Zuséatzlich zu den durchgefihrten Messungen ermdglichten Dead-Stop-Versuche
eine Abschatzung des Forderverhaltens im Doppelschneckenextruder. In
Abbildung 36 ist gut zu erkennen wie das Additiv zu einer Vollfillung im Bereich der
Abstauzonen fuhrt, wohingegen der reine Faserstoff das freie Volumen in diesen Be-
reichen nur partiell ausfillt. Dies legt nahe, dass das Additiv/Faserstoff-Gemisch an-

nahernd wie ein pastéses Fluid durch die Maschine gefordert wird.
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Abbildung 36: Dead-stop nach Verarbeitung von reinem Faserstoff (oben) und nach Verar-
beitung von Faserstoff mit anteilig 5 % PEG (unten)

Neben dem veranderten Verhalten in der Maschine, ist auch optisch und haptisch
eine Veranderung des Materials nach Zugabe der Additive zu erkennen. Durch die
abbindende und homogenisierende Wirkung verhalt sich der Faserstoff ahnlich einer
hochviskosen Polymerschmelze. Der aus dem Verfahrensteil austretende Faserstoff
ist nicht mehr krimelig und trocken, sondern pastds und flockenartig (vgl.
Abbildung 37).
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Abbildung 37: Reiner Faserstoff (links), Faserstoff mit 5 % NaCMC (Mitte) und Faserstoff mit
5 % PEG (rechts)

Auch wenn anhand der Kenndaten des Extruders ein erhdhter Anteil an Additiv kei-
nen Effekt zeigte, so veranderte sich das Materialverhalten doch deutlich. Bei Mas-
senanteilen von 10 % und héher konnte der Faserstoff durch ein Werkzeug extrudiert
werden und behielt die ihm gegebene Form bei (vgl. Abbildung 38).

Abbildung 38: Extrudierter Faserstoffstrang mit einem Massenanteil von 20 % Additiv

Parallel zu den Versuchen zur Materialoptimierung wurden dieselben Schnecken-
konzepte wie bereits unter Kapitel 4.3.1 erneut mit dem additivierten Materialsystem
und CO, getestet. Durch das verbesserte Materialverhalten in der Maschine konnten
erfolgreich Versuche mit CO; in der Extraktionszone durchgefiihrt werden, wohinge-
gen mit reinem Faserstoff kein stabiler Prozesspunkt mdglich war. Die erreichten
CO,-Druicke fur die verschiedenen Abdichtzonen sind in Abbildung 39 dargestellt.
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Abbildung 39: Erzielte Druicke in der Extraktionszone mit PEG-additiviertem Faserstoff

Der durch den Einsatz von Stauscheiben in der Extraktionszone maximal erreichte
Druck in der stromabwartsliegenden Zone lag bei 60 bar. Dies zeigt deutlich wie ef-
fektiv ein Gewichtsanteil von nur 5 % PEG das Abdichtverhalten des Faserstoffs im
Extruder verbessert. Verglichen mit dem urspringlichen maximalen Druckwert von

15 bar konnte hier bereits eine Steigerung von etwa 300 % erreicht werden.

Wahrend der Vorstellung der erzielten Ergebnisse mit PEG vor dem projektbeglei-
tenden Ausschuss kam die Anregung, stattdessen einen in der Papierindustrie gan-
gigen Stoff zu testen. Die kationische Starke Cationamyl 9865 findet in der grof3tech-
nischen Papierherstellung und -verarbeitung als Prozesshilfsmittel Anwendung und
kann somit bedenkenlos dem Faserstoff beigemischt werden. Die Eigenschaften der
modifizierten Starke sind ahnlich denen der anderen getesteten Stoffe. Aus diesem
Grund wurden im weiteren Projektverlauf alle Versuche mit Cationamyl 9865 als Ad-
ditiv durchgefiihrt. Als ideal hinsichtlich Homogenisierungsleistung und verbesserter
Materialeigenschaften ergab sich fiir die modifizierte Starke ebenfalls ein Gewichts-

anteil von 5 %.
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4.3.3 Entwicklung der Extraktionseinheit

Ausgehend von der Extruderkonfiguration mit Stauscheiben in der stromabwarts lie-
genden Abdichtzone in Kombination mit den neuen Materialeigenschaften des
additivierten Faserstoffs erfolgte eine iterative Verbesserung der Verfahrensausle-
gung. Hierzu wurden die Abdichtzonen kontinuierlich scharfer ausgelegt und die da-
durch moglichen CO,-Driicke innerhalb der Extraktionszone experimentell bestimmit.
Da diese Art der Prozessoptimierung wenige Moglichkeiten bot, um Daten aufzu-
zeichnen, wurden die durchgefihrten Veranderungen anhand subjektiver Eindricke
Uber das Prozessverhalten ausgewertet. Versagte ein Konzept bei unterkritischen
Bedingungen in der Extraktionszone, so wurde die Schnecke ausgebaut, Gberarbei-
tet und erneut getestet. Dies flhrte sukzessive zu einem verbesserten Prozessver-
halten und hdheren erreichbaren Dricken. Die ausschlaggebenden Kriterien fur die

Optimierung des Verfahrensaufbaus waren dabei:

- der maximal zu erreichende Druck in der Extraktionszone bis zum Versagen
der Dichtungen.

- die Kontrollierbarkeit des Drucks in der Extraktionszone (Regelung uber das
Druckreduzierventil der Entspannungseinheit).

- welche Abdichtzone versagt (stromaufwarts/stromabwarts).

In Abbildung 40 sind exemplarisch einige der getesteten Verfahrenskonfigurationen

gezeigt.
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Abbildung 40: Darstellung einiger Schneckenkonzepte wie sie wahrend der Prozess-

optimierung im Projekt eingesetzt wurden.

Neben den Variationen in den Abdichtzonen wurden auf3erdem Optimierungen im
Einzugsbereich und bei der Zufiihrung des Additivs vorgenommen. Zusatzlich ist bei
den Konzepten 2) und 3) aus Abbildung 40 eine grél3ere Verfahrenslange zu erken-
nen, da ab Mitte 2018 auch eine Maschine mit L/D = 60 eingesetzt werden konnte.
Die zusatzliche Verfahrenslange konnte fur eine langere Extraktionszone sowie fur
zusatzliches Druckaufbauvermdgen genutzt werden. Die finale Konfiguration des Ex-
truders, welche Uberkritische Bedingungen in der Extraktionszone ermaoglicht, ist in
Abbildung 41 dargestellit.
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Abbildung 41: Finale Verfahrenskonfiguration auf dem Doppelschneckenextruder fr die

Verarbeitung von additiviertem Faserstoff mit Uberkritischem CO.,.

In der finalen Maschinenkonfiguration konnten letztlich alle durch den Extruder be-
dingten Probleme beziglich der Prozessstabilitat gelost werden. Der Einsatz von
Schubkantenelementen im Einzug erméglichte einen kontinuierlichen Betrieb mit Fa-
serstoff mit bis zu 9 kg/h. Die Zufiihrung des Additivs (Starke) erfolgte tber eine Sei-
tenbeschickung am zweiten Gehauseblock. Dies verhinderte effektiv das Verkleben
des Einzugstrichters. Des Weiteren konnte durch die sehr friihe Zugabe der Starke
als Additiv freiwerdendes Wasser unmittelbar gebunden werden. Somit stand gen-
gend Verfahrenslange zur Verfigung, um ein gutes Vermischen von Faserstoff und
Additiv zu gewahrleisten. Dies stellt sicher, dass die stromaufwarts liegende Abdicht-
zone sicher zu uberfahren ist. Die Abdichtzonen selbst wurden hingegen ihrer Ab-
dichtwirkung gegen den innerhalb der Extraktionszone herrschenden CO,-Druck op-
timiert und sind stabil bis etwa 100 bar. Eine weitere Verscharfung der Zonen fihrte
selbst mit additiviertem Faserstoff zu einer Drehmomentiberlastung des Extruders
und brachte keine weitere Verbesserung bezlglich des Maximaldrucks. Gut zu er-
kennen ist auch, dass die stromabwarts liegende Abdichtzone (vgl. Abbildung 41,
Zone 2) gegenuber der ersten Abdichtzone (vgl. Abbildung 41, Zone 1) deutlich
scharfer ausgelegt werden musste. Dies ist notwendig, da in der ersten Abdichtzone
der Forderdruck des Extruders der Summe aus dem CO,-Druck in der Extraktions-
zone und dem geringen Gegenférderdruck entgegenwirken muss. Letzterer fallt nur
beim Anfahren der Maschine zum Abdichten des Systems ins Gewicht (vgl. Abbil-
dung 42, Zone 1). In der zweiten Abdichtzone hingegen muss der Gegenférderdruck,
welcher durch die Schneckenelemente erzeugt wird, dem Foérderdruck des Extruders
und dem CO,-Druck standhalten (vgl. Abbildung 42, Zone 2).
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Abbildung 42: Druckverhéltnisse in den beiden Abdichtzonen

Ein Totalversagen der Dichtungen, wie urspringlich haufig beobachtet, tritt in der

finalen Verfahrenskonfiguration nicht mehr auf. Wichtig ist jedoch eine leistungsfahi-

ge Kihlung der Gehause im Bereich der Abdichtung, um die Temperaturentwicklung

kontrollieren zu kénnen. Durch den Einsatz eines externen Standardtemperiergerats,

welches die entsprechenden Geh&use kontinuierlich mit Kidhlwasser durchspilte,

war dies jedoch gut méglich.
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Eine Messung des CO,-Drucks mit der optimierten Verfahrenskonfiguration ist in Ab-
bildung 43 dargestellt und zeigt, dass der kritische Druck von 74 bar zu erreichen ist
und auch udberschritten werden kann. Weiterhin ist zu sehen, dass regelmalig
Druckspitzen auftreten, welche durch das Verstopfen des CO,-Abflusses entstehen.
Diese sind letztlich kritisch fur eine stabile Prozessfihrung und kénnen nicht durch
die Verfahrenskonfiguration oder die Prozessparameter beeinflusst werden. Die ak-
tuell einzige Moglichkeit diese Spitzen abzufangen, ist die manuelle Reduzierung des
Drucks in der abfiihrenden Leitung fur das CO, und in der Entspannungseinheit um
den Pfropfen durch das Leitungssystem zu driicken. Dies stellt jedoch nur bedingt
eine befriedigende Lésung dar und bedarf weiterer Verbesserung fur eine langzeit-
stabile Prozessfihrung. Weitere Untersuchungen zur Optimierung des CO»-

Auslasses sind im folgenden Abschnitt beschrieben.
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Abbildung 43: Druckmessung in der Extraktionszone bei 450 min-1 und einem Durchsatz von

8 kg/h additivierten Faserstoff bei einem CO,-Durchsatz von 6 kg/h.

434 CO,-Auslass

Im ersten Ansatz wurde fur das Abfiihren des CO, aus der Extraktionszone ein auf-
gebohrter Blindstopfen fur eine 2" x 20 UNF-Bohrung im Extrudergehduse verwen-
det (vgl. Abbildung 44).
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Abbildung 44: Standardauslass fiir CO, aus der Extraktionszone im Extruder mit @ 0,5 mm

Wahrend des Versuchs kam es in unregelmafigen Abstanden zum Verstopfen des
Leitungssystems. Dabei wurde ein Papierpfropfen durch den CO,-Auslass in die Lei-
tung zur Entspannungseinheit mitgeschleppt. Der mitgerissene Faserstoff sammelte
sich im Sieb des Pufferbehalters. Wie im vorherigen Kapitel beschrieben, kann der
Prozess nur bedingt Uber eine manuelle, kurzzeitige Druckreduktion in der Lei-
tung/Entspannungseinheit kontrolliert werden. Um die Prozessstabilitdt zu verbes-
sern und dem Verstopfen des Abflusses entgegenzuwirken, wurden neue Auslass-
konzepte und unter Prozessbedingungen getestet. Eine Ubersicht Uiber die geteste-
ten Geometrien ist in Abbildung 45 dargestellt. Es wurden verschiedene Ansatze ver-
folgt, welche jedoch alle Modifikationen des Standardauslasses (4) darstellen. (1)
verwendet als Spitze einen Sintermetallkdper der auf Mal3 gefrast wurde. (2) und (3)
besitzen eine gekiirzte Spitze, sodass die Offnung in der Gehausebohrung nach hin-
ten versetzt ist. (5) und (6) sind jeweils mit einer Lochstruktur versehen und (7) besit-

zen eine kleinere zentrale Bohrung.
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Abbildung 45: Ubersicht der getesteten Designs zum Abfiihren des CO, aus der Extraktions-

zone, Standardauslass (4) markiert

Jede der gezeigten Auslassgeometrien wurde in der finalen Verfahrenskonfiguration
eingesetzt und bei variierenden Prozessparametern getestet. Variiert wurden der
Durchsatz (5 - 9 kg/h), die Drehzahl (250 - 650 min™) und der CO,-Durchfluss (3,5 -
7,5 kg/h). Hier zeigte sich schnell, dass die Konzepte (2), (5), (6) und (7) aufgrund
des zu geringen Lochdurchmessers in kurzer Zeit 6ffnungsnah verstopfen. Tritt dies
ein, ist auch ein Freiblasen der Leitung durch das manuelle Offnen des Druckregel-
ventils nicht mehr moglich. Konzept (1) funktionierte nicht, da der Sinterkdrper sofort
verschmutzt und zugesetzt war. Im Vergleich zum Standard zeigte (3) ein minimal
schlechteres Verhalten. Problematisch war, dass sich vor dem zuriickgesetzten Loch
ein groRRerer Pfropfen bilden kann. Letztlich stellte sich das urspringliche Standard-
konzept als das Beste heraus. Trotz der Druckspitzen konnte die Regelung hier noch

am einfachsten gestaltet werden.

In einem weiteren Versuch wurde als CO,-Auslass am Extruder ein sog. FET (Feed
Enhancement Technology)-Geh&use, patentiert von der Fa. Coperion, getestet (vgl.
Abbildung 46, links). Diese Sintermetallsiebeinsatze weisen eine 5 x5 mm grol3e
Sieboberflache auf, wodurch gegenlber den zuvor verwendeten Stopfen eine deut-
lich groRere Oberflache zum Abfuhren des CO, zur Verfiigung steht. Allerdings zeig-
te sich bei dem Versuch, dass sich das Sieb bereits nach kurzer Versuchszeit kom-
plett mit Faserstoff zusetzte und somit kein weiteres CO, abgefiihrt werden konnte
(vgl. Abbildung 46, rechts).
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Abbildung 46: FET-Gehauseeinsatz vor dem Einsatz (links) und nach dem Versuch mit Fa-

serstoff zugesetzt (rechts)

Eine weitere Schwachstelle der Entfrachtungseinheit ist neben dem direkten CO,-
Auslass die daran angeschlossene, sehr lange und dinne Leitung zur Entspan-
nungseinheit. Diese verstopft zusatzlich mit dem im CO,-Strom aus dem Extruder
herausgezogenen Faserstoff. Hier misste zur Funktionalitat des Systems eine vor-
teilnaftere Geometrie gefunden werden, um das CO, mit dem gebundenen Extrakt
zur Entspannungseinheit zu fuhren. Somit waren dann auch geringere Driucke not-
wendig. Diese Optimierung war jedoch aufgrund des begrenzten zeitlichen Projekt-

rahmens nicht mehr maoglich.

4.4  Extraktion von Mineraldlverbindungen und Benzophenon aus Altpapier-
stoff (AP 4)

In diesem Kapitel werden die Analyseergebnisse zur Extraktion von Mineraldélen und
Benzophenon aus Krumelstoff betrachtet. Zunachst wird die Auswirkung von Additi-
ven auf die Extraktion im Extraktor am PMV beschrieben. Der Einfluss der Vorver-
dichtung des Faserstoffs im Extraktor wurde ausfuhrlich in Kapitel 4.2 dargestellt.
Des Weiteren werden die Ergebnisse des Vorversuchs zum generellen Einfluss von
Starke bei der Extraktion im Extruder am SKZ erlautert, bevor die Hauptversuche
beschrieben werden, bei denen unter Variation der Extraktionsbedingungen kontinu-

ierlich mit CO, im Extruder extrahiert wurde.
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441 Extraktionsversuche

Mit der finalen Maschinenkonfiguration aus Kapitel 4.3.3 konnten erste Versuche zur
Verweilzeit des Papiers im Extruder durchgefiihrt werden. Da die Verweilzeit im ge-
samten Verfahrensteil in direktem Verhaltnis zur Verweilzeit in der Extraktionszone
steht, ist dies eine grundlegende Kenngrof3e zur Beurteilung des Extraktionsprozes-
ses.

Zur Bestimmung der Verweilzeit wurde dem Faserstoff ein Tracer mit speziellem
Farbstoff hinzugefligt und das Farbsignal am Ausgang des Extruders detektiert. Das

Vorgehen ist schematisch in Abbildung 47 dargestellt.
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Abbildung 47: Schematische Darstellung zur Bestimmung der Verweilzeitverteilung von Fa-

serstoff im Extruder

Erste Versuche mit dem markierten Faserstoff zeigten jedoch, dass mit einem Ge-
wichtsanteil von 5 % Stérke, das Messsignal am Farbsensor nicht ausreichend war.
Das Material war noch zu krimelig, weshalb starke Schwankungen in der Messung
auftraten und eine Auswertung der Verweilzeit nicht méglich war. Aus diesem Grund
wurde fur die nachfolgenden Verweilzeitbestimmungen ein etwas hoherer Starkean-
teil als die tblichen 5 % verwendet (7,5 % und 10 %). Dies stellt in Anbetracht des
schwierigen Verhaltens des Materialsystems im Extruder eine vertretbare Abwei-

chung dar.
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Abbildung 48: Verweilzeitverteilung von Faserstoff mit 7,5 % Starke bei unterschiedlichen

Drehzahlen und einem Gesamtdurchsatz von 7,5 kg/h.

Abbildung 48 zeigt den Einfluss der Schneckendrehzahl auf die Verweilzeitverteilung
des gesamten Extruders. Sowohl die minimale Verweilzeit von etwa 45 s als auch die
mittlere Verweilzeit von etwa 100 s (bei y = 0,5) liegen in dem flr DSE typischen Be-
reichen. Die geringe Veranderung des Kurvenverlaufs durch Variation der Drehzahl
entspricht ebenfalls dem zu erwartenden Verhalten. Dies bestatigt, dass sich der
additivierte Faserstoff hier ahnlich einer Polymerschmelze verhalt. Anhand dieser
Erkenntnisse lasst sich die Verweilzeit des Faserstoffs in der Extraktionszone auf
etwa die Halfe der gemessenen Werte abschétzen. Dies beruht auf der Annahme,

dass die Extraktionszone etwa 50 % der gesamten Verfahrenslange beansprucht.

Weitere Messungen mit variiertem Durchsatz und unter Zugabe von CO; in der Ex-
traktionszone sind in Abbildung 49 dargestellt. Eine Abnahme der minimalen und der
mittleren Verweilzeit bei gesteigertem Durchsatz sind auch hier typisch. Eine Beein-
flussung der Verweilzeit des Faserstoffs im Prozess ist somit sehr gut tUber den
Durchsatz regelbar und liegt hier im Mittel im Bereich zwischen 100-200 s. Dies ent-

spricht einer mittleren Verweilzeit in der Extraktionszone von etwa 50-100 s. Aul3er-
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dem begunstigen geringe Durchsétze dadurch eine maximale Wechselwirkung zwi-
schen Fasern und COa.
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Abbildung 49: Verweilzeitverteilung von Faserstoff im Extruder mit 10 % Stérke bei 450 min™.

Der Einfluss von CO, auf die Verweilzeit bei konstanten Prozessparametern ist rela-
tiv gering. Unter Berucksichtigung des hoheren Starkeanteils, welcher die Schmie-
rung im Prozess stark beeinflusst, ist lediglich der Kurvenverlauf nach Erreichen von
y = 0,5 etwas verandert. Hohere CO,.-Dricke als 15 bar in der Extraktionszone konn-
ten aus diesem Grund nicht realisiert werden Fir den stabil eingestellten Prozess mit
einem Stéarkeanteil von 5 % ist jedoch ein ahnliches Verhalten unter Zugabe von CO,
zu erwarten, weshalb auch hier eine mittlere Verweilzeit des Faserstoffs in der Ex-

traktionszone zwischen 50-100 s zu erwarten ist.

Im weiteren Vorgehen wurden mit der finalen Verfahrenskonfiguration Proben zur
weiteren Untersuchung durch die FE 1 (PMV) hergestellt. Ziel war es, sowohl den
Einfluss der Prozessbedingungen auf die Entfrachtungsleistung des Extraktionspro-
zesses zu bestimmen, als auch die papiertechnologischen Eigenschaften nach der
Verarbeitung des Faserstoffs zu analysieren. Hierzu wurden zwei Versuchsbldocke

realisiert, welche in Tabelle 3 und Tabelle 4 dargestellt sind.
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Tabelle 3: Alle Proben wurden mit einem Stéarkeanteil von 5 % hergestellt. Die angegebene
Temperatur (Ts) bezieht sich auf die gekiihlten Gehéause.

Drehzahl (1/min) TSet (°C) Durchsatz 002 (kg/h) Druck (bar)
450 30 n. a. n. a.

650 30 n. a. n. a.
450 40 n. a. n. a.
450 30 5 25-30
650 30 5 25-30
450 40 5 25-30
450 40 5 40

Die in Tabelle 3 angefahrenen Punkte sollen Aufschluss Uber den Einfluss der Ma-
schinenparameter Drehzahl und Temperatur, mit und ohne CO,-Zugabe geben. Der
CO,-Druck, sofern vorhanden, wurde so gewahlt, dass eine stabile Prozessfiihrung
Uber langere Zeit méglich war, auch wenn das CO; nicht im Gberkritischen Zustand
vorlag. Insbesondere eine mogliche Entfrachtung der Storstoffe, ohne Zugabe von

CO, wird in diesem Block untersucht.

Tabelle 4: Realisierte Versuchspunkte zur Untersuchung der druckabhangigen

Entfrachtungsleistung von scCO,.

Drehzahl (1/min) Durchsatz CO2 (kg/h) Druck (bar)

450 6,5 30-40
450 6,5 50-60
450 6,5 80-100

Mit den in Tabelle 4 angegebenen Versuchspunkten soll die Entfrachtung bei unter-
schiedlichen Drlicken in der Extraktionszone untersucht werden. Die Prozesspara-
meter wurden so gewahlt, um bei den hohen Driicken den Extraktionsdruck noch gut
kontrollieren zu kénnen. Folglich wurden alle Punkte mit einem Durchsatz von 8 kg/h,
einem Stéarkeanteil von 5 % und Tse von 30 °C durchgefiuhrt. Das in Kapitel 4.3.4 be-
schriebene Problem der verstopften CO,-Leitung machte eine Variation des Verhalt-
nisses Faserstoff/CO, im Prozess nicht moglich. Die in der Tabelle angegebenen
Druckbereiche spiegeln die tatsdchlichen Schwankungen wahrend der Probennahme
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wider. Unter Berucksichtigung der mittleren Verweilzeit in der Extraktionszone von
50 s bei 8 kg/h Faserstoffdurchsatz und der Langsmischung im Extruder ist also der
Extraktionsdruck, vor allem im Uberkritischen Bereich, fur die jeweiligen Proben
schwer festzulegen. Dies ist exemplarisch auch am Kurvenverlauf in Abbildung 50
gut zu erkennen. Gleichzeitig ist zu erkennen, dass der notwendige Druck von 74 bar

erreicht und Uberschritten werden konnte.
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Abbildung 50: Exemplarische Darstellung des Druckverlaufs in der Extraktionszone.

4.4.2 Einfluss von Additiven bei der Extraktion im Extraktor am PMV

Wie in Kapitel 4.3 ausfuhrlich beschrieben, muss der Faserstoff durch Zugabe eines
Additivs fur die kontinuierliche scCO,-Extraktion im Extruder optimiert werden. Da
sich in diesem Projekt die Starke als geeignetes Additiv herauskristallisiert hat, wurde
auch untersucht, welchen Einfluss der Eintrag von Starke auf das Extraktionsverhal-
ten im Extraktor hat, auch wenn im Vergleich zur Extraktion im Extruder ein stati-
sches System extrahiert wird. Um die Auswirkung der Starke genauer zu analysie-
ren, wurde der Faserstoff mit 2,5 %, 5 % und 10 % Starke versetzt und diese durch
kurzes Ruhren im Hobert-Pulper im Faserstoff homogenisiert. Die Extraktionen bei
Variation des Starkeeintrags erfolgten bei 100 bar und 40 °C mit 25 kgCO/kg FS. Da
zu Beginn des Projektes PEG als vielversprechendes Additiv fur die Entwicklung der
kontinuierlichen CO,-Extraktion eingesetzt wurde, wird auch dessen Einfluss (10 %

PEG) auf die Extraktion untersucht. Die Ergebnisse fur den Mineraldl- bzw.
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Benzophenongehalt nach der Extraktion sind Abbildung 51 und Abbildung 52 zu ent-

nehmen.
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Abbildung 51: Mineraltlgehalt im extrahierten Faltschachtelkarton nach Zugabe von

Additiven
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Abbildung 52: Benzophenongehalt im extrahierten Faltschachtelkarton nach Zugabe von
Additiven

Der Mineral6lgehalt nimmt bei steigender Starkezugabe Uberproportional ab, die Ex-

traktionseffizienz wird héher. Wéahrend ohne Starkezugabe kaum eine Mineraldlredu-

zierung wahrend der Extraktion zu beobachten ist, reduziert sich der Mineraldlgehalt

beim hochsten Starkezusatz von 10 % auf weniger als die Hélfte der urspringlichen
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Konzentration. Offensichtlich fuhrt der Zusatz der kationisch abgebauten Starke zu
einer Bindung des Wassers und damit zu einer Verschiebung der Polaritat im Extrak-
tionsgut. Beim Benzophenon ist die Extraktion auch ohne Zugabe der Starke schon
sehr effizient (Reduzierung von 3,5 auf 0,5 mg/kg). Der Zusatz von Starke zum Fa-
serstoff fuhrt hier zu keiner Anderung. Dagegen ist die Zugabe von PEG mit einer
deutlich schlechteren Mineral6lentfrachtung verbunden und auch die Reduzierung
von Benzophenon ist gegeniber der Referenz deutlich schlechter. Auf den weiteren

Einsatz von PEG wurde daher verzichtet.

Aufgrund der positiven Ergebnisse beim Einsatz von 10 % Starke wurden mit diesem
Ansatz weiterfihrende Extraktionsversuche durchgefiihrt. Zum einen wurde die CO»-
Menge auf 5 kgcoa/kgrs reduziert und zum anderen die Extraktionsbedingungen auf
eine Temperatur von 90 °C und einen Druck von 400 bar erhéht. Die Ergebnisse sind
in Abbildung 53 und Abbildung 54 dargestellt.
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Abbildung 53: Einfluss der Extraktionsbedingungen auf den Mineral6lgehalt nach der Extrak-

tion bei Zugabe von 10 % Stéarke
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Abbildung 54: Einfluss der Extraktionsbedingungen auf den Benzophenongehalt nach der
Extraktion bei Zugabe von 10 % Stéarke

Die Erh6hung von 5 auf 25 kg CO,/kg FS bei gleichen Extraktionsbedingungen hatte
auf die Extraktion des Mineral6ls keinen signifikanten Einfluss. Offensichtlich sind die
5 kg CO, ausreichend, um bei der gegebenen Stoffdichte des Faserstoffs die
Mineralble effizient zu entfrachten. Bei dem polareren Bezophenon dagegen ergab
die Erhéhung der Menge des Extraktionsmittels scCO, auf 25 kg eine deutliche
Verbesserung der Extraktionsrate. Die Verscharfung der Extraktionsbedingungen auf
90 °C und 400 bar fiuhrte beim Mineral6l zu einer deutlichen Reduzierung des im
Faserstoff verbliebenen MineralGlgehaltes, allerdings ist die Restkonzentration
deutlich hoher, als bei der Extraktion des trockenen Faserstoffs im Vorprojekt
gemessen wurde (Entfrachtungsraten von 90 bis 99 %). Beim Benzophenon wurde
auch bei 40°C und 100 bar schon soviel ausgetragen, dass die verbliebene
Restkonzentration in etwa der Bestimmungsgrenze des Messverfahrens entsprach.
Die Bestimmung einer weiteren Reduzierung bei héherer Temperatur und héherem

Druck ist messtechnisch nicht méglich.

4.4.3 Vorversuch zum Einfluss von Starke auf die Extraktion im Extruder

Zur Entfrachtung von Mineral6len und Benzophenon durch die Extraktion im Extruder
wurde ein erster Vorversuch durchgefuhrt, bei dem Krimelstoff (vgl. Kapitel 3.1.2)
mit 5 % Starke versetzt im Extruder bei einem Druck von 50 - 70 bar extrahiert wur-
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de. Die Temperatur des Extrudergehduses wurde auf ca. 30 °C heruntergekihlt. Die
Ist-Temperatur im Gehause, also wahrend der Extraktion, kann verfahrenstechnisch
nicht genau bestimmt werden. Die Extraktion erfolgte mit 3,5 kgcoz/h beim Einsatz
von 8 kg Faserstoff. Zusatzlich zu dem extrahierten und extrudierten Faserstoff wur-
de der Mineralol- und Benzophenongehalt an dem Referenzfaserstoff ohne Starke
analysiert. In Tabelle 5 sind die Messwerte dieser Versuchsreihe zusammengefasst.

Tabelle 5: Reduzierung des Mineral6l- und Benzophenongehalts bei Zugabe von 5 % Stéarke

zur AP-Stoffsuspension und anschliel3ender Extraktion im Extruder

Mineraldlgehalt Benzophenongehalt
Absolutwert Reduzierung Absolutwert Reduzierung
in mg/kg in % in mg/kg in %
Referenz 534 3,6
50 - 52 bar 212 60 2,1 41
60 - 64 bar 192 64 2,0 46
72 - 94 bar 223 58 2,4 34

Der Mineralblgehalt in der Referenzprobe lag bei 534 mg/kg und konnte durch die
Extraktion im Extruder um 58 -64 % reduziert werden. Der Ausgangs-
benzophenongehalt lag bei 3,6 mg/kg und wurde durch die Extraktion im Extruder
um 34 - 46 % verringert. Mit diesem Vorversuch wurde die prinzipielle Machbarkeit
der Uberkritischen CO,-Extraktion im Extruder, auch mit Starke-Zugabe, nachgewie-
sen und die Reduzierung der kritischen Inhaltsstoffe belegt. In den folgenden Ver-
suchsreihen wurden die Einflussfaktoren auf die Extraktion systematisch veréndert

und die Extraktionswirkung untersucht.

4.4.4 Einfluss der Extraktionsbedingungen auf die kontinuierliche Extraktion

mit Uberkritischem CO, im Extruder

Die weiteren Versuche hatten zum Ziel, den Einfluss verschiedener Extrusions- und
Extraktionsbedingungen auf die Reduzierung des Gehaltes an Mineral6len und

Benzophenon zu untersuchen.
Folgende Parameter wurden variiert (siehe auch Tabelle 3):

- Extruderdrehzahl (450 U/min; 650 U/min)
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- Nur Extrusion ohne Extraktion (ohne CO,-Zugabe) bzw. Extrusion mit nachfol-
gender Extraktion mit CO,-Zugabe von 5 kg/h

- Extraktionsdruck (25-30 bar; 40 bar)

- Temperatur (30 °C; 40 °C)

Die Ergebnisse sind den Abbildung 55 (Mineral6lentfrachtung) und Abbildung 56

(Benzophenonentfrachtung) zu entnehmen.
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Abbildung 55: Einfluss der Extraktionsbedingungen auf die Mineraldlentfrachtung

Der Referenzgehalt an Mineral6len in der Faserstoffprobe lag bei 581 mg/kg. Durch
die Extrusion bzw. Extraktion wurde die Konzentration im verbleibenden Altpapier-
stoff auf 198 - 258 mg/kg reduziert (entspricht 34 - 44 % des Ausgangsgehaltes). Ein
signifikanter Einfluss der Extraktionsbedingungen konnte nicht festgestellt werden,
allerdings liegt der erreichte Extraktionsdruck in allen Fallen deutlich unterhalb des
Uberkritischen Bereichs. Die beste Entfrachtung wurde bei der Extrusion ohne nach-
folgende Extraktion (also ohne CO,-Zugabe) bei einer erhdhten Temperatur von
40 °C beobachtet. Unter vergleichbaren Extraktionsbedingungen blieben bei den
Versuchen mit Extraktion bei 25-30 bar bzw. bei 40 bar hohere Mineral6l-Anteile im
Faserstoff zurtick. Auch bei dem Vergleich der anderen Versuchspunkte konnte kein
signifikanter Unterschied festgestellt werden, ob die Probe nur extrudiert oder extru-

diert und mit CO, extrahiert wurde. Auch der Einfluss der Drehzahl, die die Verweil-
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zeit der Faserstoffsuspension im Extruder bestimmt, ist bei den gewahlten Bedin-
gungen gering.
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Abbildung 56: Einfluss der Extraktionsbedingungen auf die Benzophenonentfrachtung

Der Ausgangsgehalt an Benzophenon in der unbehandelten Probe betrug 2,9 mg/kg.
Durch die Extrusion/Extraktion im Extruder konnte die Benzophenonkonzentration im
Faserstoff auf 1,0 — 1,7 mg/kg reduziert werden (entspricht 34 bis 59 % des Aus-
gangsgehaltes). Wie auch bei der Mineralblreduzierung ist die hdchste
Entfrachtungsrate bei dem Extrusionsversuch ohne CO,-Zugabe bei 40 °C zu ver-
zeichnen. Bei diesem Versuch wurde signifikant mehr Benzophenon ausgetragen als
bei allen anderen Versuchen. Prinzipiell lasst sich dies sowohl fir die Mineral6le als
auch fur Benzophenon dadurch erklaren, dass diese Stoffe durch die Gasphase dif-
fundieren und bei hoheren Temperaturen schneller und effektiver aus dem Faserstoff
austreten als bei geringerer Temperatur. Aul3erdem fihrt der hohere Druck bei der
Extraktion mit CO,-Zugabe zu einer sehr starken Reduzierung der Luftdurchlassigkeit
(siehe Kap. 4.5), so dass der Gasaustausch und damit der Austritt von Stoffen mit
hoéheren Dampfdriicken behindert wird.

In der letzten Versuchsreihe zu diesem Arbeitspaket wurden die nach Tabelle 4 be-
handelten Faserstoffproben, die sowohl extrudiert als auch unter hohem Druck mit
CO; extrahiert wurden, auf den verbliebenen Gehalt an Mineralélen MOSH und
MOAH untersucht. Den Proben wurde 5 % Starke zugemischt, die Extrusion erfolgte

mit einem Durchsatz von 8 kg/h und einer Drehzahl von 450 U/min, das Geh&use
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wurde auf eine Temperatur von 30 °C gekuhlt. Der CO»-Durchsatz bei der Extraktion
betrug 6,5 kg CO,/h und der Extraktionsdruck wurde schrittweise bis in den Uberkriti-
schen Bereich erhoht. In Abbildung 57 sind die Ergebnisse dargestellt.
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Abbildung 57: Mineral6lgehalte im extrahierten Faserstoff in Abhéngigkeit vom Extraktions-
druck

Wie der Abbildung zu entnehmen ist, findet im Extruder durch die Extrusion und Ex-
traktion eine signifikante Entfrachtung der Mineral6lkohlenwasserstoffe im Kettenlan-
genbereich C10 bis C25 statt. Durch die Reduzierung der Konzentration von
600 mg/kg in der unbehandelten Referenz auf Werte zwischen 158 und 188 mg/kg
(entspricht Reduzierung auf 26 bis 31 % der urspriinglichen Konzentration) konnte
der Uberwiegende Anteil dieser kritischen Kohlenwasserstoffe aus dem Faserstoff
entfernt werden. Inwieweit dazu Uberkritische Bedingungen erforderlich sind oder
nicht, konnte nicht abschlie3end geklart werden. Wie aus Abbildung 57 ersichtlich,
wurden nur im letzten Versuch dieser Versuchsreihe mit einem Extraktionsdruck von
ca. 80 bis 100 bar uberkritische Bedingungen (> 74 bar) erreicht. Aus den Untersu-
chungen zu den Verweilzeiten der Faserstoffproben im Extruder bzw. in der Extrakti-
onszone von ca. 50-100 s (siehe Abbildung 49) und der Druckverlaufskurve in der
Extraktionszone (siehe Abbildung 50, Uberkritischer Druck Uber eine Zeitdauer von
ca. 35 s) kann nicht abgeleitet werden, dass die Probe tatsachlich wahrend der Ex-
traktion vollstandig im Gberkritischen Zustand behandelt wurde. Klarheit kdnnten hier
weiterfihrende Untersuchungen mit dem weiterentwickelten Extrudersystem unter

stabilen Druckbedingungen bringen.
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4.5 Einfluss der Extrusion und Extraktion auf papiertechnologische Eigen-
schaften (AP 5)

Zur Untersuchung des Einflusses von Extrusion und Extraktion auf die papiertechno-
logischen Eigenschaften wurde zunéchst in einem Vorversuch eine Probe einer Fa-
serstoffsuspension (Krimelstoff) ohne Starkezugabe und ohne weitergehende Be-
handlung (weder Extrusion, noch Extraktion) als Referenz gepruft (Probe A). Diese
Probe wurde dann mit 5 % Starke vermischt und mit dem von der FE 2 entwickelten
Extruderkonzept sowohl extrudiert als bei ca. 70 bar extrahiert (Probe B). Die Ergeb-
nisse sind in Tabelle 6 zusammengefasst. Die mechanischen und optischen Eigen-
schaften wurden an Laborblattern gemessen. Dabei musste die Blattbildung mit dem
Stoff in Probe B wegen hoherer Klebrigkeit (Festkleben der Deckblatter) zwischen

zwei Gautschkartons erfolgen.
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Tabelle 6: Papiertechnologische Eigenschaften von Laborblattern, gebildet aus Krimelstoff
mit und ohne Starke-Zugabe sowie Extrusion/Extraktion

Asche Fiber Fines Fibrill
WRV | Lc(l) ISO ) Curl )
525°C | SR ) ) width A ation
] in % in mm ] in% )
in % in pm in% in%
Probe MW 6,31 60,5 | 113,73 0,95 18,25 243 39,32 3,16
A StAbW 0,08 0,7 1,04 0,02 0,13 0,41 0,23 0,07
Probe MW 9,68 79,6 | 129,13 0,58 18,38 15,2 55,34 4,00
B StAbW 151 0,6 2,50 0,01 0,25 0,16 0,73 0,80
Fl.bez. ) Tensile- | WRA- | Weil3gra
Dicke
Masse Index | Index in d Y L* a* b*
. Inpm | .
in g/m2 in Nm/g | mNm2/g in %
Probe MW 79,82 153 28,45 15,25 68,00 739 889 -164 529
A StAbW 0,87 1 0,76 0,59 0,79 091 043 0,08 0,11
Probe MW 79,88 159 36,69 8,08 51,30 583 809 -256 7,19
B StAbW 3,84 12 2,42 0,28 1,71 1,62 0,901 0,314 0,23

* Signifikante Veranderungen zwischen Probe A und Probe B sind fett gedruckt

Der Aschegehalt nimmt nach Starke-Zugabe, Extrusion und Extraktion geringflgig
zu. Der SR-Wert als Mal3 fur die Entwasserbarkeit der Faserstoffsuspension nimmt
stark zu. Bei der industriellen Produktion von Papier mit diesen extrudierten und ex-
trahierten Fasern wirde sich dies negativ auf die Geschwindigkeit der Produktion
und den erforderlichen Energieeintrag auswirken. Die Faserbreite wird durch den
Eintrag von Scherkréaften im Extruder nicht beeinflusst, aber die mittlere Faserlange
wird offensichtlich geringer. Die Faserlangenverteilung zeigt, dass die langeren Fa-
sern (ab Fraktion 3, also Uber 0,6 mm) prozentual abnehmen und die kiirzeren Fa-
sern (Fraktion 1 und 2, also unter 0,6 mm) zunehmen. Wie dem unteren Teil der Ta-
belle zu entnehmen ist, ist die Schwankungsbreite fir die flachenbezogene Masse
und die Dicke der Laborblatter bei Probe B deutlich hdher. Dieser Effekt dirfte durch
die in der Stoffsuspension enthaltenen Starkebréckchen verursacht werden. Der
Tensile-Index als Mal fur die Zugfestigkeit steigt zwar an, da die Starke als ,Kleber”
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wirkt. Allerdings nimmt der Weiterreil3arbeits-Index deutlich ab. Da dieser von den
Wasserstoffbriickenbindungen zwischen den Fasern abhangig ist und die Probe
meist am Rand der Fasern reil3t, fihrt die Starke-Zugabe zu einer Verschlechterung
dieses Festigkeitsparameters. Auch der Weil3grad nimmt nach Starke-Zugabe, Ex-

trusion und Extraktion deutlich ab.

Um die Effekte im Einzelnen bewerten zu kénnen, wurde eine weitere Versuchsreihe
durchgeftihrt, in der ein Rohstoff mit verschiedenen Verfahren im Extruder behandelt

wurde. Folgende Verfahren/Proben wurden getestet:

- Referenz (ohne Additiv, Extrusion und Extraktion), im folgenden ,Rohstoff 0 Pro-
be“ benannt

- Referenz mit 5 % Starke (ohne Extruder, ohne Extraktion), im folgenden ,Papier
+ 5% Starke, handgemischt® benannt

- Referenz mit 5 % Starke, verarbeitet im Extruder bei hoher Drehzahl, aber ohne
Extraktion, im folgenden ,Papier + 5 % Starke, verarbeitet mit hoher Drehzahl*

- Referenz mit 5 % Starke nach Extrusion und Extraktion (verschiedene Extrakti-

onseinstellungen), im folgenden ,Papier + 5 % Starke und CO," benannt

Die Ergebnisse dieser umfassenden Untersuchung sind Tabelle 7 zu entnehmen.

Tabelle 7: Papiertechnologische Eigenschaften nach Extrusion und Extraktion im Vergleich

Probenbezeichnung
Rohstoff Papgfé:r;eS% Papélteé[r::% PaplelrJ :dsg)oftarke
Priafung Einheit Verarbeitet wie Probe
. Verarbeitet davor,
Handgemischt .
0 Probe (nicht tber mit hoher Proz_essparameter
Extruder) Drehzah_l (450| CO, = 2,5 kg/_h und
U/min) Druckanzeige = 30-37
bar
ITrockengehalt % 34,52 37,15 37,33 37,48
Asche von Krimelstoff %
Gluhruckstand, 525°C % 20,3 17,4 16,8 16,8
Gluhruckstand, 575°C % 19,6 15,4 14,6 14,7
Gluhrickstand, 900°C % 15,5 13,9 13,8 13,9
Kalziumkarbonatgehalt % 10,8 8,1 6,8 6,6
Kaolingehalt % 10,7 10,5 11,3 11,5
Schopper-Riegler-Wert °SR 56,5 64,3 80,3 78,0
WRV % 49,2 49,0 45,8 45,3

*Zerfaserung: Standard- Desintegrator, 2,5%, 10 min
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Probenbezeichnung
Papier + 5%| Papier + 5% | Papier + 5% Stéarke
) o Rohstoff Starke Stérke und CO;
Prafung Einheit Verarbeitet wie Probe
Handgemischt| Verarbeitet mit |davor, Prozessparameter
0 Probe (nicht uber | hoher Drehzahl CO;, = 2,5 kg/h und
Extruder) (450 U/min) Druckanzeige = 30-37
bar
Dicke pm 0,156 0,148 0,124 0,130
Rohdichte g/cm3 0,51 0,54 0,65 0,62
Bruchkraft
breitenbezogene Bruchkraft N/m 2142 2694 3861 3518
Bruchdehnung % 2,03 2,42 2,68 2,55
Reil3lange km 2,74 3,46 4,88 4,45
Bruchkraftindex kNm/kg 26,82 33,92 47,79 43,66
Luftdurchlassigkeit ml/min bei
Bendtsen 0,74kPa ez 233 29 39
. . ml/min bei
Rauhigkeit nach Bendtsen 1.47kPa 598 592 616 544
WeiterreiRRarbeit mNm/m 1047 1017 803 843
Biegesteifigkeit mN mN 16,9 15,1 13,0 13,0

Die Ergebnisse zeigen, dass durch die mechanischen Kréafte, die im Extruder auf die
Faserstoffsuspension wirken, signifikante Anderungen an den physikalischen Eigen-
schaften der Fasern hervorgerufen werden. Dagegen ist der Einfluss der Extraktion
mit CO, auf die Fasereigenschaften (hier allerdings noch im unterkritischen Druckbe-
die

Entwasserbarkeit der Stoffsuspension) durch die Extrusion ist fir die Papierherstel-

reich) gering. Die Erh6hung des Schopper-Riegler-Wertes (Mal3 fur
lung als kritisch zu bewerten (vgl. auch Werte aus dem Vorversuch). Bei den Festig-
keitseigenschaften erhdéhen sich die breitenbezogene Bruchkraft, die Reil3lange und
der Bruchkraftindex schon durch die Starke-Zugabe in signifikantem Umfang. Durch
die Extrusion werden diese Festigkeitsparameter nochmal deutlich erhdht. Die Wei-
terreiarbeit wird geringer, allerdings ist die Reduzierung nicht ganz so stark wie in
dem Vorversuch. Deutlich ist dagegen der Rickgang der Luftdurchlassigkeit nach
Bendtsen. Von 227 ml/min in der unbehandelten Referenz sinkt der Wert nach Star-
ke-Zugabe und Extrusion deutlich auf 26 ml/min. Offensichtlich werden die Poren, die
fur die Luftdurchlassigkeit im Laborblatt verantwortlich sind, durch den hohen Druck
und die Scherkréafte im Extruder bei 450 U/min in ihrer Anzahl bzw. Grol3e signifikant

verringert.

Nachdem die prinzipielle Machbarkeit der Untersuchung zur Extrusion und Extraktion
der Faserstoffsuspension mit Starke-Zugabe geklart werden konnte, wurde an der
FE 2 eine weitere umfangreiche Versuchsserie gestartet, bei der Proben nach unter-

schiedlichen Verfahrensstufen und bei Einwirkung unterschiedlicher Dricke und
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Temperaturen durchgefuhrt worden sind. Dabei wurde die nachfolgende Untersu-
chung der papiertechnologischen Eigenschaften nach Abstimmung mit dem projekt-
begleitenden Ausschuss nochmal erweitert. Die Ergebnisse sind in Tabelle 8 darge-
stellt. Bei diesen Untersuchungen werden einige Grundparameter von allen Proben
regelmélig mitgemessen (z.B. Trockengehalt, Gluhrickstand bei verschiedenen
Temperaturen). Dies dient insbesondere der Plausibilitatsprifung der Probenzu-
sammensetzung, da die Extruderversuche keiner standardisierten Methode entspre-
chen und es durch Druckspitzen und andere Schwierigkeiten bei der Arbeit bei ho-
hen Dricken beim Extrusions-/Extraktionsversuch mit den Faserstoffsuspensionen

unterschiedliche Verfahrensablaufe gibt.
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Tabelle 8: Papiertechnologische Eigenschaften bei Extruderversuchen mit unterschiedlichen

Driicken und Temperaturen

Probenbezeichnung

Roh- | Papier +
stoff | 5% Starke V021902 V021905 V021906 V021907
Prifung Einheit Verarbeltet Nur Durchfér- Extrations-
Handge- mit hoher Nur dern durch versuch bei
. Drehzahl (450 | Durchférder .
0 mischt ; . Maschine (450 25-30 bar
LT U/min) sowie | n durch Ma- . .
Probe | (nicht Gber 4 X - U/min) mit CO,-Druck
Extration bei | schine (450 . L
Extruder) . héherer Temp. | mit héherer
25-30 bar U/min) (40°C) Temp. (40°C)
CO,-Druck P
Trockengehalt % 32,29 37,09 35,25 35,04 35,81 34,7
Asche von Krimel-
stoff
Glihrickstand, 525°C % 23,1 20,4 19,0 19,5 19,1 19,7
Glihrickstand, 900°C % 17,5 16,1 15,5 15,9 15,5 16,0
Schopper-Riegler- SR | 520 | 665 78,5 75,5 735 77,8
Wert
WRV % 46,7 44,1 44,0 42,5 46,6 46,9
Lc(l) 1ISO mm 0,962 0,883 0,824 0,803 0,938 0,776
Fiber width pm 17,93 18,23 18,47 18,13 18,20 17,73
Curl % 22,96 21,70 10,66 13,68 10,86 11,61
Fines A % 44,76 49,16 45,92 49,69 44,57 51,32
Fibrillation % 3,40 3,68 8,54 7,29 3,98 4,16
Laborblattprifung 80 g/m?
;:a‘:he“bezoge”e gmz | 8145 | 79,95 81,89 83,68 81,78 81,83
asse
Dicke pm 149 128 119 127 128 122
Rohdichte g/cm?3 0,55 0,62 0,69 0,66 0,64 0,67
Optische Eigenschaften (C/2°, UVex)
Spektraler Reflexi- o
onsfaktor RA57 % 65,2 62,8 53,8 56,4 57,9 50,8
L* % 87,4 86,6 82,1 83,3 84,3 80,7
a* % -1,6 -1,9 -1,4 -1,6 -1,4 -1,4
b* % 53 6,0 6,8 6,2 6,5 7.4
Bruchkraft
breitenbezogene N/m | 2661 | 3290 4418 4378 4379 4133
Bruchkraft
Bruchdehnung % 2,29 2,34 2,69 2,80 3,10 3,13
ReiBlange km 3,33 4,19 5,50 5,32 5,46 5,15
Bruchkraftindex kNm/kg | 32,66 41,13 53,95 52,59 53,55 50,50
o . ml/min
cuttcurehiassighelt | pei 279 103 24 35 39 25
0,74kPa
L ml/min
ggﬁg{ggﬁ't nach bei 565 651 543 635 648 757
1,47kPa
WeiterreilRarbeit mNm/m | 1176 1046 960 972 985 900
Biegesteifigkeit mN mN 19 15 14 16 15 13
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Die Auswertung der Messwerte in Tabelle 8 kann man folgendermal3en zusammen-

fassen:

e Die Anderungen der papiertechnologischen Eigenschaften erfolgen analog den
in diesem Kapitel bereits beschriebenen Versuchen.

e Positiv fur eine Papierherstellung aus den so behandelten Faserstoffen sind die
Erhdhung der mechanischen Festigkeitswerte: breitenbezogene Bruchkratft,
Bruchdehnung, Reif3lange und Bruchkraftindex.

e Der stark erhohte Schopper-Riegler-Wert als Mal3 fur die Entwasserbarkeit, der
geringere spektrale Reflexionsfaktor (das Material erscheint grauer) und die
deutliche Reduzierung der Luftdurchlassigkeit sind fur die Papierherstellung in
unterschiedlichem Mal kritisch zu bewerten. Bei weiterfihrenden Untersuchun-
gen misste ein Schwerpunkt auf die Reduzierung dieser Einfllisse gelegt wer-
den. Allerdings sind die mit der Anwendung des hohen Druckes und der Einwir-
kung der Scherkrafte verbundenen Effekte auf den Faserstoff moglicherweise
unumganglich.

e Bei den meisten untersuchten Parametern ist kein signifikanter Einfluss von
Druck und/oder Temperatur auf das Ergebnis festzustellen. Das heif3t, auch die
Proben, die nur extrudiert, aber nicht extrahiert wurden, zeigen die gleichen Ef-
fekte wie die bei 25-30 bar extrahierten Proben. Eine Ausnahme besteht aller-
dings bei der Reduzierung der Luftdurchlassigkeit. Die Luftdurchlassigkeit nimmt
zwar in allen verarbeiteten Proben signifikant ab, die Proben, bei denen noch mit
hohem Druck mit CO, extrahiert wurde, weisen aber mit 24 bzw. 25 ml/min noch

geringere Werte auf als die nicht extrahierten Proben (35 bzw. 39 ml/min).

Zusatzlich wurden noch Altpapierstoffsuspensionen, die sowohl extrudiert, als auch
bei noch héherem Druck extrudiert wurden (siehe Tabelle 4) auf die o. g. papiertech-
nologischen Eigenschaften untersucht. Gegenuber den in Tabelle 8 dargestellten
Ergebnissen der bei 25-30 bar extrahierten Proben gab es keine signifikanten Ande-

rungen.

Nach Abstimmung mit dem projektbegleitenden Ausschuss wurden aul3erdem
Stickys nach INGEDE-Methode 4 gemessen. Diese Werte sind in Tabelle 9 darge-
stellt. Stickys kdnnen zu klebenden Verunreinigungen und damit zu Problemen bei
der Papierherstellung durch Bahnabrisse, schlechte Papierformation und anderes

fuhren und sind daher unerwiinscht.
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Tabelle 9: Ergebnisse der Stickybestimmung nach INGEDE-Methode 4
Probenbezeichnung
handge-
Rot‘jgzﬁ' mischt mit | V021902 | V021905 | V021906 | V021907
P 5% Stérke
N Verarbeitetet Nur
Prufung mit hoher Durchfor- Extrations-
Handge- [ Drehzahl (450 | durch dern durch | versuch bei
0 Probe mischt U/min) und Maschi- Maschine 25-30 bar
(nicht Gber | Extrations- | ne (450 [ (450 U/min) | CO,-Druck
Extruder) | versuch bei U/min) [ mit héherer mit héhere
25-30 bar Temp. Temp. (40°C)
CO,-Druck (40°C)
Anzahl [1/m?] 1.393 1.845 1.035 1.637 2.089 1.016
Flache [mmz/m? | g7 g 160,7 44,6 139,3 139,4 56,1
Anzahl [1/kg] 8.806 11.662 6.545 10.353 | 13.209 6.426
Flache [mm?/kg | 6190 1.016,0 282,2 881,1 881,3 354,8
mittl.
Partikelgrofe
[mm?] 0,07 0,09 0,045 0,085 0,065 0,06

Bemerkungen: 50 g otro in 2| bei 60.000 U desintegriert und fur die zwei Einzelbestimmungen je 5 g otro

Die Ergebnisse zeigen deutlich, dass in der Faserstoffsuspension, die mit 5 % Starke

vermischt und nicht weiter behandelt wurde, die héchsten Stickygehalte vorliegen.

Sowohl bei der Anzahl als auch bei der Flache der Stickys und der mittleren

Partikelgrof3e sind die Werte in dieser Probe am hdchsten. Nach dem Durchfordern

durch den Extruder nimmt die Stickyanzahl und -flache etwas ab. Der wesentlich

groRere Effekt besteht jedoch in dem zusatzlichen Extraktionsversuch bei 25 bis

30 bar CO,-Druck. Durch diesen erhghten Druck werden die Stickys zerstort und auf

ein Level gebracht, das in allen Parametern sogar deutlich unter der Referenz ohne

Starke-Zugabe liegt.

In den abschlielRenden Extraktionsversuchen bei erhdhtem Druck bis in den Uberkri-

tischen Bereich (siehe Parameter in Tabelle 4) wurden ebenfalls die Sticky-Gehalte

in den extrudierten und extrahierten Proben gemessen (siehe Ergebnisse in

Tabelle 10).
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Tabelle 10: Ergebnisse der Stickybestimmung bei hdherem Extraktionsdruck

Probenbezeichnung
Prifun i V021932 V021933 V021934
g O-Probe | it 5 96 Starke); | (mit 5 % Starke); | (mit 5 % Stérke);
(mit 5 % Extraktion bei Extraktion bei Extraktion bei
Stérke) Xtraktion bel Xtraktion bel Xxtraktion bel
30-40 bar 50-60 bar 80-100 bar

Anzahl/m? 2.936 903 828 715
Flache [mm?2}/m2 116,0 31,2 36,6 28,2
Anzahl/kg 46.410 14.280 13.090 11.305
Flache [mm2)/kg 1.540 415,0 487,5 375,0
mittl. PartikelgréRe [mm?] 0,05 0,03 0,035 0,04

Die Ergebnisse zeigen, dass die Stickygehalte bei der Extraktion unter hohem Druck
abnehmen. Bereits bei der Extraktion mit 30-40 bar CO,-Druck sind von den in der
0-Probe enthaltenen Stickys nur noch ca. 1/4 bis 1/3 vorhanden. Bei weiterer Erho-
hung des CO,-Extraktionsdrucks sinkt die Anzahl und die Flache der messbaren

Stickys in der Faserstoffprobe weiter.

5 Bedeutung der Forschungsergebnisse fir kleine und mittlere Unternehmen
(KMU)

5.1 Voraussichtlicher Nutzen der angestrebten Forschungsergebnisse

Die erzielten Forschungsergebnisse lassen sich den Fachgebieten ,Verfahrenstech-
nik“, ,Umwelt- und Nachhaltigkeitsforschung®, ,Chemie und chemische Verfahren®
und ,Produktionstechnologien zuordnen. Folgende Wirtschaftszweige profitieren
davon besonders: ,Herstellung von Papier, Pappe und Waren daraus® sowie “Her-
stellung von Druckerzeugnissen®. Aber auch Betriebe der kunststoffverarbeitenden
Industrie, wie Compoundeure (Fachbereich ,Herstellung von Gummi- und Kunst-
stoffwaren®) und Extruderhersteller (Fachbereich ,Maschinenbau®) kénnen aufgrund
der Querschnittsthematik von den Ergebnissen dieses Forschungsvorhabens profitie-

ren.
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Das untersuchte Verfahren zur kontinuierlichen Extraktion von fltichtigen organischen
Verbindungen aus Papier und Pappe mit Hilfe von Uberkritischem CO, in einem Ex-
truder der Kunststoffverarbeitung erweiterte den Wissensstand enorm. Ein innovati-
ver Beitrag entstand insbesondere durch die Implementierung eines kontinuierlichen
Extraktionsverfahrens fir Papierstoffe. Ein vergleichbares, effizientes Verfahren ist
bisher nicht bekannt. Die Forschungsergebnisse bieten einen fundierten Grundstein
fur eine industrielle Weiterentwicklung der Extraktion mit der untersuchten Verfah-
renstechnik. Die Papierindustrie als primarer Nutzer kann, auf den Forschungser-
gebnissen aufbauend, eine effiziente und 6kologisch sinnvolle Technologie entwi-
ckeln, mit der kritische Inhaltsstoffe aus Altpapier in einem kontinuierlichen Prozess
entfernt werden kdnnen. Dies sichert langfristig den Einsatz von Altpapier als Roh-
stoff, z.B. fUr Lebensmittelverpackungen. Auch sind die Zerkleinerung und Entfer-
nung der klebenden Verunreinigungen in der Altpapierstoffsuspension durch die
Einwirkung von Scherkraften und hohem Druck im Extruder positiv zu bewerten. Zu-
dem zeigen die Forschungsergebnisse die positiven Effekte des Additivs Starke auf

Papiersuspensionen.

Die Untersuchungsergebnisse liefern dariiber hinaus wertvolle Hinweise zum For-
derverhalten von Papiersuspensionen auf Extrudern der kunststoffverarbeitenden
Industrie, welche insbesondere fir die kleinen und mittelstandischen Maschinenher-
steller interessant sind. Die in diesem Vorhaben optimierte Entgasung kann zukuinftig
fur &hnliche Verfahren, aber auch fir spezielle Problematiken in der Kunststoffverar-
beitung eingesetzt werden.

5.2 Voraussichtlicher Beitrag zur Steigerung der Wettbewerbsfahigkeit

Die Ergebnisse des Forschungsvorhabens erméglichen eine Steigerung der Wettbe-
werbsfahigkeit in vielen Bereichen: KMUs der Papier- und Kartonindustrie erhalten
durch die Mdglichkeit einer kontinuierlichen Extraktion schadlicher Verbindungen ein
extrem effizientes und wirtschaftliches Verfahren zur Aufbereitung von Altpapier, wo-
durch langfristig Marktanteile gesichert und die Wettbewerbsfahigkeit gesteigert wer-
den kann. Durch das Verfahren kann Altpapier auch zuklnftig als nachhaltiger Aus-
gangsstoff fur die Herstellung von Papier- und Kartonprodukten verwendet und ver-
mehrt auch fir Lebensmittelverpackungen eingesetzt werden. Bei einer weiteren Op-
timierung des Verfahrens kann u.U. auf eine zusatzliche Barriereschutzschicht in den

Verpackungen verzichtet werden, wodurch Ressourcen geschont und Investitionen
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verringert werden kénnen. Insgesamt sind somit deutliche Umsatzsteigerungen fur
Unternehmen der Altpapierindustrie zu erwarten. Weiterhin profitieren die Unterneh-
men durch die Extraktion der schadlichen Inhaltsstoffe von einem positiven Image
und damit verbundenen Marketingvorteilen. Weiterhin ist fir die Wettbewerbsfahig-
keit der KMU der deutschen Papier- und Altpapierindustrie eine Sicherung bzw. ein
Ausbau ihrer Absatzmarkte im Vergleich zur internationalen Konkurrenz von enormer
Bedeutung. Die Forschungsergebnisse legen hierzu einen wichtigen Grundstein
durch die mdgliche Extraktion der kritischen Substanzen, wodurch der Einsatz von
Altpapier in Bereichen, in denen bisher nur Neuware eingesetzt wird, ermoglicht wird.
Dies tragt ebenso in hohem Male zur Ressourcenschonung bei.

Die Ergebnisse des Projekts kommen weiterhin Extruderherstellern, insbesondere fir
Spezialanwendungen, zugute, da der Papiermarkt hier als neues Absatzgebiet fur
die Maschinen erschlossen wird. Unternehmen, die Kunststoffe aufbereiten und/oder
recyceln wird bei einer weiter optimierten CO,-Extraktion auf Extrudern der Einstieg
in das Papierrecycling erleichtert, wodurch ebenfalls neue Markte erschlossen wer-
den und der mégliche Umsatz gesteigert werden kann. Eine Steigerung der Wettbe-
werbsfahigkeit ist ebenfalls bei Additivherstellern zu erwarten, da die Ergebnisse zum
Einsatz der Additive, insbesondere der Starke, zu einem positiven Marketingeffekt

fuhren und gezielt zur Umsatzsteigerung genutzt werden kénnen.

5.3 Aussagen zur voraussichtlichen Umsetzung der FUE-Ergebnisse

Einige der im Rahmen des Projektes erlangten Erkenntnisse kdnnen direkt von den
KMU der Altpapierindustrie umgesetzt werden. So bilden die Forschungsergebnisse
eine breite Basis fur eine weitergehende Optimierung der kontinuierlichen Extraktion
kritischer Stoffe mit scCO,. Es konnte gezeigt werden, dass die Verfahrenstechnik
der Extrusion auch fur die erfolgreiche Aufbereitung von Papierstoffen eingesetzt
werden kann. Nach einer weiteren Forschungsarbeit bzw. einer entsprechenden In-
vestition in die Optimierung der Extraktion wird den Unternehmen in wenigen Jahren
ein funktionsfahiges und effizientes Verfahren zur Verfigung stehen, das flachende-
ckend eingesetzt werden kann. Durch die gezeigte erfolgreiche Extrudierbarkeit von
Papierstoffen kann kiinftig auch tber die Verwertung von Compounds, kunststoffbe-
schichteten Verpackungen etc. im Extruder nachgedacht werden.

Die kunststoffverarbeitende Industrie, insbesondere Compoundeure, kbnnen die For-

schungsergebnisse direkt umsetzen, indem sie bei der Papierverarbeitung die hier
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entwickelte Schneckenauslegung und das optimierte Entgasungssystem einsetzen.
Die beschriebene Verfahrenstechnik kann von Extruderherstellern zur Auslegung
entsprechender Maschinen ibernommen werden. Weiterhin kdnnen die Ergebnisse
zum Einsatz der Additive direkt von den Additivherstellern zur Vermarktung genutzt

werden.

6 Ergebnistransfer

Die im Projektantrag dargestellten Malinahmen zum Ergebnistransfer in die Wirt-
schaft wurden planméaRig durchgefuhrt. Bereits wéahrend der Projektlaufzeit wurde
das Thema bei verschiedenen Fachveranstaltungen und in diversen Vortragen vor-
gestellt. Eine Auflistung der wahrend der Projektlaufzeit durchgefuhrten Transfer-

maf3nahmen ist in Tabelle 11 dargestellt.

Tabelle 11: Durchgefihrte Transfermalinahmen wahrend der Projektlaufzeit

MaRnahme Ziel/Bemerkung Zeitraum

Vorstellung des Forschungsvorhabens

www.pmv.tu-darmstadt.de Q IV/2016
Veroffentlichung auf den
Internetseiten von PMV
und SKZ

https://www.skz.de/de/forschung/geschaeftsfelder/extrud
ieren/prozessoptimierung1/7804.Entwicklung-eines-
Verfahrens-zur-kontinuierlichen-Extraktion-von-
kritischen-Substanzen-aus-Altpapierstoffen-mittels-
ueberkritischem-CO,-im-Extruder.html

Q IV/2016

1. Vorstellung des Forschungsvorhabens, Diskussion 28.11.2016
und Festlegung der Vorgehensweise

Treffen des projektbe- 2. Fortschrittsbericht, Diskussion der bisherigen Er-

gleitenden Ausschusses gebnisse, Abstimmung der weiteren Vorgehenswei-
se

3. Abschlussprésentation, Diskussion der Ergebnisse 19.03.2019

30.01.2018

1. Fortschrittsbericht fur die IGF Q 1712017

Bericht fir den Verband der deutschen Papierfabriken Q Iv/2017
(VDP) an européaische Papierfabriken, Zulieferer und
Institute (INFOR-Forschungsreport)

2. Fortschrittsbericht fur die IGF Q 1/2018

Erstellen von Berichten

Bericht fur den Verband der deutschen Papierfabriken
(VDP) an européaische Papierfabriken, Zulieferer und
Institute (INFOR-Forschungsreport)

Q IV/2018
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AiF-Tag der FV Zellstoff- und Papierindustrie
»Entwicklung eines Verfahrens zur kontinuierlichen Ex- 30.03.2017
traktion von kritischen Substanzen aus Altpapier-stoffen | 08.03.2018
mittels Uberkritischem CO, im Extruder® 21.03.2019
Veroffentlichungen und
Prasentationen von 25. Technomer-Tagung
signifikanten Ergebnis- Luntersuchung des Férderverhaltens von zerfasertem 09.11.2017
sen in Fachzeitschriften | Altpapierstoff auf unterschiedlichen Extrudersystemen®
und bei Fachtagungen
Recyclingtagung
~Kontinuierliche Aufbereitung von Altpapier auf der Dop- | 26.09.2018
pelschnecke®
ZELLCHEMING Fachausschuss TEST 03.03.2016
Vereinigung Pack- und Wellpappenpapiere (VPWP) 08.06.2016
ZELLCHEMING Fachunterausschuss Inhaltsstoffe 20.09.2016
_ ) ZELLCHEMING Fachausschuss ENVI 19.05.2017
Gremienarbeit
ZELLCHEMING Fachausschuss CHAD 17.11.2017
ZELLCHEMING Fachunterausschuss Inhaltsstoffe 21.11.2017
Vereinigung Pack- und Wellpappenpapiere (VPWP) 21.11.2018
ZELLCHEMING Fachausschuss ENVI 07.11.2018
M bei Th Extraction with Supercritical Medium in the Extruder Q 1/12018
asterarbeit zur The- (SK2) Q 1112018
matik des Forschungs-
projekts Akademische Ausbildung, Vermitteln wissenschaftlicher
Methoden, Selbststandiges wissenschaftliches Arbeiten
Beratung kleiner und . o . Lo
mittlere Unternehmen Technologietransfer in interessierte Unternehmen Kontinuierlich
Umsetzung in die Praxis Versuchsprojekt mit Industrieunternehmen im Techni- 2018
kum

Durch die zahlreichen Veréffentlichungen, Vortrage und Treffen des projektbeglei-
tenden Ausschusses war ein Ergebnistransfer zu KMU bereits wahrend der Projekt-
laufzeit gewahrleistet. Ziel der Projekttreffen war die kontinuierliche Information der
beteiligten Unternehmen sowie die Diskussion der Vorgehensweise und erzielten
Ergebnisse. Dies diente einerseits zur Absicherung der Praxisrelevanz der durchge-
fuhrten Arbeiten und ermoglichte den Unternehmen andererseits die direkte und
zeitnahe Nutzung der Forschungsergebnisse. Durch die Vorstellung des Projektes
auf den Internetseiten der beiden Forschungseinrichtungen und zahlreiche Presse-
mitteilungen in unterschiedlichen Zeitschriften wurde die Offentlichkeit tiber die For-
schungstatigkeit informiert. Die Vorstellung der Forschungsarbeiten sowie detaillier-
ter Forschungsergebnisse auf Fachtagungen und Gremien stellte die Bekanntma-
chung des Forschungsvorhabens und den Wissenstransfer gegeniiber dem Fach-
publikum aus der Papierverarbeitenden- und Kunststofforanche sicher. Aul3erdem
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wurde im Rahmen des Forschungsvorhabens eine Masterarbeit angefertigt. Durch
die Vermittlung wissenschaftlicher Methoden und einer selbststandigen wissen-
schaftlichen Arbeitsweise wurde somit ein Beitrag zur akademischen Ausbildung ge-
leistet. Dartber hinaus wurde das Forschungsvorhaben Interessenten aus Industrie
und Forschung auch auf3erhalb des projektbegleitenden Ausschusses in personli-
chen Gespréachen vorgestellt und dessen Inhalte diskutiert.

Weiterhin sind die in Tabelle 12 aufgeflhrten Transfermalinahmen nach Ende der

Projektlaufzeit geplant.

Tabelle 12: Geplante TransfermalRnahmen nach Ende der Projektlaufzeit

MaRnahme Ziel/Bemerkung Zeitraum
Ergebnistransfer in die Wirtschaft, Prasentation aller ab Sommer
relevanten Ergebnisse (z.B. SKZ-Expertenkreis 2019
_ ) ~-Compoundieren&Extrusion®, ZELLCHEMING-
Gremienarbeit Fachausschiisse ,ENVI¢, ,CHAD*, ,RECO*, ,TECH®,
Vereinigung Pack- Und Wellpappenpapiere)
Fachbeirat FSKZ 06.06.2019

Ergebnistransfer in die Wirtschaft, Prasentation der
relevanten Ergebnisse (z.B. Technologietag —
Compoundieren & Extrudieren, CTP Packaging Paper
& Board Recycling Kongress, Tappi Research Forum,
Fachtagung Recycling (SKZ), Zellcheming-Messe

ab Fruhjahr
2019

Fachtagungen _
exemplarisch:
Wirzburger Compoundiertage 22 05.2019
~Innovative Entgasungstechnologien im
Compoundierprozess*
Ergebnistransfer in die Wirtschaft, Prasentation der ab Herbst
Veroffentlichungen relevanten Ergebnisse (z.B. Kunststoffe, Chemie- 2019
Ingenieur-Technik, Wochenblatt fiir Papierindustrie)
Ergebnisweitergabe an Ergebnistransfer in die Wirtschaft, Prasentation der ab Herbst
interessierte Fachverban- | relevanten Ergebnisse (z.B. VDI, GKV, Plastics Euro- 2019
de pe, VDP, VDW)
Ergebnistransfer in die Wirtschaft, Prasentation der ab Herbst
Verodffentlichung im Inter- | Ergebnisse (Internetseiten SKZ und PMV, For- 2019
net schungsvereinigung Zellstoff- und Papierindustrie
VDP)
Vorlesung an Universitat
Wursz_Jrg, FH Wurzburg- Ubernahme der Ergebnisse in die akademische Aus- ab Herbst
Schweinfurt und Techni- o
. "~ und Weiterbildung 2019
sche Universitat Dar-
mstadt
Aufnahme in die Weiter- Ubernahme der Ergebnisse in Lehrgange und Semina- | ab Herbst
bildung re des SKZ 2019
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Beratung kleiner und mit-

telsténdischer Unterneh- Technologietransfer in interessierte Unternehmen seit Frhjahr

2019
men
Veroffentlichung des aus- . . . . ab Sommer
fiihrlichen Forschungsbe- Information interessierter Unternehmen tber die For- 2019

richtes in pdf-form schungsergebnisse

F&E-Projekte mit interessierten Industrieunternehmen | ab Sommer

Umsetzung in die Praxis im Technikum 2019

Die im Forschungsbericht enthaltenen Informationen zum Verfahrensprozess sowie
zu den Ergebnissen hinsichtlich Papierverarbeitung auf Extrudern und die erzielten
Extraktionen bieten fir interessierte Unternehmen einen umfassenden Einblick in die
Forschungsarbeiten. Eine entsprechende Kurzzusammenfassung der Forschungser-
gebnisse ist auf der Homepage der Forschungseinrichtungen SKZ und PMV zu fin-
den. Dartber hinaus wird der ausfihrliche Schlussbericht nach Akzeptanz durch den
Fordermittelgeber publiziert und ist somit fur alle Interessierten zuganglich. Weiterhin
werden die Forschungsergebnisse durch Veroéffentlichungen in Fachzeitschriften
verbreitet und insbesondere an das Fachpublikum der oben genannten Tagungen
und Gremien herangetragen. Insgesamt sind somit zahlreiche Mdglichkeiten gege-
ben, um die Ergebnisse des Forschungsvorhabens KMUs erfolgreich verfugbar zu

machen sowie den Ergebnistransfer in die Wirtschaft sicherzustellen.
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