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Zusammenfassung

Durch das permanente Wachstum der Weltbevélkerung wird der Bedarf von Textilien stetig
steigen. Die Produktvielfalt sowie der Konsum der Textilien werden immer gréRer. Die aktuellen
Recyclingtechniken ermdglichen es nicht, den Rohstoffkreislauf flir Textilien zu schliefen. Dies
liegt auch darin begriindet, dass derzeit groRe Mengen der Textilien aus Mischgeweben zwischen
Baumwolle und PET bestehen. Die Trennung dieser Komponenten ist jedoch eine
Grundvoraussetzung fiir die Entwicklung eines geschlossenen Rohstoffkreislaufs und stellt
gleichzeitig eine groBe Herausforderung fir das Recycling dar. Durch chemische
Recyclingverfahren kdénnen die Rohstoffe getrennt, aufbereitet und in die Textilproduktion
zuriickgefiihrt werden.

Ein mogliches Verfahren ware die selektive Losung der Baumwollfasern mit einem geeigneten
Losungsmittel und die mechanische Trennung der PET-Fasern von der Losung. Das Losungsmittel
N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) ist bereits groRtechnisch zum Lésen von Cellulose fiir die
Herstellung von Regeneratfasern im Einsatz und stellt gleichzeitig ein geeignetes Losungsmittel fur
Baumwolle dar.

In dieser Arbeit wird aufgezeigt, wie ein chemischer Recyclingprozess, der einen geschlossenen
Rohstoffkreislauf erlaubt, technisch realisiert werden kann. Der Prozess erzeugt eine PET-Fraktion
und eine Celluloselésung, die in weiteren Verarbeitungsschritten zu einer Regeneratfaser
versponnen wird. Das entwickelte Verfahren gilt fiir einen definierten Rohstoff, bei dem es sich
um weile bzw. ungefarbte Mischgewebe mit einem Baumwollanteil von 50 Gew.-% handelt.
Gleichzeitig zeigt diese Arbeit, welche Herausforderungen fiir ein ganzheitliches Textilrecycling zu
bewiltigen sind und wie der Prozess dahingehend weiterentwickelt werden kann.

Der Prozess basiert auf einer intensiven Patent- und Literaturrecherche beziglich der
Recyclingverfahren fiir Textilien, den Aminoxidverfahren zur Herstellung von Regeneratfasern,
sowie den rheologischen Eigenschaften des Losungsmittelsystems Cellulose/NMMO/Wasser. Mit
den Recherchen zu den Themen Textilrecycling und Aminoxidverfahren wurden die
GrundflieRbilder entwickelt. Aus den GrundflieBbildern wurden unter Beriicksichtigung der
rheologischen Eigenschaften des Lésungsmittelsystems, die VerfahrensflieRbilder abgeleitet und
die Hauptausriistungsgegenstande dimensioniert.

In dieser friihen Projektphase werden in dieser Arbeit ebenfalls die Investitionsausgaben und die
Herstellungskosten fir das Verfahren abgeschatzt. Auf Grundlage der Dimensionierung wurden
die Investitionsausgaben mit Hilfe geeigneter Kostenquellen wie z.B. dem DACE price booklet und
der hybriden Hand-Methode abgeschatzt. Die Herstellungskosten wurden unter Beriicksichtigung
der variablen und fixen Kosten ermittelt.

Da sich der Prozess in einem frithen Entwicklungsstadium befindet, wird in dieser Arbeit ebenfalls
aufgezeigt, wie das systematische Vorgehen beim Bau einer Technikumsanlage zur Optimierung
der vorangegangen Entwicklungen aussehen kénnte.
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1 Einleitung

Durch das permanente Wachstum der Weltbevolkerung leben Schatzungen zu Folge im Jahr 2050
ca. 9,7 Milliarden Menschen auf der Erde (United Nations, 2017). Der daraus resultierende Bedarf
an Textilien wird damit stetig steigen. Im Jahr 2017 wurden weltweit ca. 95 Mio. t Textilfasern
produziert. Etwa ein Viertel dieser Menge waren Baumwollfasern (Rauch, 2017). Die Agrarflachen
sind fir natirliche Rohstoffe, wie z.B. Baumwolle, begrenzt und stehen in direkter Konkurrenz zu
den Agrarflaichen fir Nahrungsmittel und Biokraftstoffe. Die Forderung nach alternativen
Produkten zur Baumwollfaser wird immer gréBer. Da sich die Produktionskapazitit der
Baumwolle kaum weiter steigern l3asst, werden immer grofRere Mengen an synthetischen Fasern
produziert (Nellemann, 2009). Diese machen ca. 75 % der weltweit produzierten Fasern aus. Der
GroRteil mit etwa 43 Mio. t/a besteht aus Polyethylenterephthalat (Rauch, 2017). Um den Bedarf
an Textilien zu decken und die Eigenschaften der Textilien zu erweitern, bestehen diese oftmals
aus Mischgeweben zwischen synthetischen Fasern und Naturfasern (Gordon, 2007).

Im direkten Zusammenhang mit der Textilproduktion, steht das Recycling. Denn der starke
Konsum von Textilien fihrt weltweit zu einer grofen Menge an Textilabféllen. Bisher fehlen
adaquate Recyclingtechniken fiir Mischgewebe aus synthetischen und natirlichen Fasern, sodass
daraus kein gleichwertiges Produkt entstehen kann. Eine Studie des Fachverbands fir
Textilrecycling besagt, dass im Jahr 2015 in Deutschland ca. 1,1 Mio. t. Textilien gesammelt
wurden. Die Wiederverwendungsquote durch den Secondhandmarkt betrug 54 %, davon wurden
allerdings nur ca. 4 % in Deutschland vermarktet und der Rest wurde innerhalb der EU, nach
Afrika, Asien oder Sldamerika exportiert. Des Weiteren warnt der Bundesverband fir
Sekundarrohstoffe und Entsorgung (BVSE) vor einem Kollaps des Secondhandmarkts. Durch die
aktuelle Entwicklung der Modeindustrie, zu haufig wechselnden Kollektionen und immer
ginstigerer Kleidung, wird der Secondhandmarkt mit minderwertigen Materialmix-Textilien
Uberhauft (Korolkow, 2015). Hinzu kommt, dass die Wiederverwendung und der Export keine
Losung fir die Abfallproblematik darstellt. Die Probleme werden lediglich verschleppt. Als
Alternativen zur Wiederverwendung gibt es das mechanische Recycling oder die thermische
Verwertung. Innerhalb des mechanischen Recyclings werden die Textilabfille durch mechanische
Krafteinwirkung und dem daraus resultierenden Zerfall des Textilgefliges wieder in die
urspriingliche faserige Form gebracht. Dabei entstehen Produkte niederer Qualitdt wie z.B.
ReiRfasern fir Dammstoffe und Fullstoffe oder Reinigungstlicher. Nur sehr geringe Mengen, wie
z.B. reine Baumwolltextilien, konnen durch die aktuellen Recyclingtechniken als Rohstoff fir die
Textilproduktion zuriickgefihrt werden (Elander, 2016).

1.1 Motivation

Bedingt durch den steigenden Bedarf an Textilien, den damit verbundenen Textilabfallen und
okologischen Aspekten, wie die Umweltbelastung, ist es besonders wichtig einen geschlossenen
Materialkreislauf flr Textilien zu entwickeln. Ein grolRes Hindernis fiir die Rickflihrung der Stoffe
in die Textilproduktion ist die Trennung der Mischgewebe. Um dieses Hindernis zu (iberwinden
konnen stattdessen chemische Recyclingverfahren angewendet werden (Bjorquist, 2017). In der
Patent- und Fachliteratur gibt es bereits Studien, die sich mit der Trennung der Mischgewebe aus



Baumwolle und PET beschaftigen. Das selektive Losungsmittel N-Methylmorpholin-N-oxid
(NMMO) wird bereits als Losungsmittel fiir die Cellulose aus Holzstoffen bei der industriellen
Herstellung von Chemiefasern, die gleichwertige Eigenschaften wie Baumwollfasern besitzen,
verwendet (Chavan, 2003). Das Losungsmittel kann ebenfalls bei der Trennung von
Mischgeweben aus Baumwolle und synthetischen Fasern verwendet werden (Sayyed et al., 2019;
Walker, 2013; Schneider, 2019b). Die PET-Anteile kdnnten anschlieRend separat aufbereitet und
in die Faser- bzw. Textilproduktion riickgefiihrt werden.

1.2 Zielsetzung

Im Rahmen dieser Masterarbeit soll ein Prozess fiir das Recycling von Mischgeweben aus
Baumwolle und PET entwickelt werden. Bei diesem Prozess soll die Baumwolle in wassriger Phase
mit Hilfe des selektiven Losungsmittels N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) aus dem textilen
Verbund gel6st werden. Die weiteren technischen Funktionen sind das Abtrennen des PET von
der fllssigen Phase und das Ausfallen der Cellulose, sowie die Aufbereitung des Losungsmittels.
Ebenfalls ist die Machbarkeit einer Produktionsanlage im industriellen MaRstab zu untersuchen.
In Abb. 1-1 ist die Gesamtfunktion des Prozesses schematisch dargestellt.

Cellulosefaser

Baumwoll-Polyester-Mischgewebe
PET

Recyclingprozess
NMMO/Wasser NMMO/Wasser

Abb. 1-1 - GrundflieBbild des Recyclingprozesses fiir Mischgewebe aus Baumwolle und PET



2 Stand der Wissenschaft und Technik

Fiir die Prozessentwicklung, Machbarkeitsstudie und Projektierung einer Anlage, ist eine
detaillierte Betrachtung des gesamten Prozesses notwendig. Denn um fir den gegebenen Zweck
des Textilrecyclings eine Prozesskonfiguration zu finden, gibt es einen bestimmten
Informationsbedarf, der in diesem Kapitel erarbeitet werden soll (Blass, 1997). Dazu zdhlen
Informationen {ber Textilien und ihre allgemeinen Recyclingtechniken, Eigenschaften der
Rohstoffe, Wechselbeziehungen der Rohstoffe und weitere Grundlagen flr die Planung einer
Anlage zur Herstellung von Chemiefasern und gleichzeitigem Recycling der Mischgewebe aus der
allgemeinen Patentliteratur.

2.1 Textilien

Textilien gehoren seit vielen Jahrhunderten zu den Grundbeddirfnissen der Menschen. Die ersten
Fasererzeugnisse waren die Naturfasern. Daflir wurden pflanzliche, tierische oder mineralische
Rohstoffe verwendet. Die Baumwollfaser ist die bedeutendste Naturfaser der Menschheit und
gleichzeitig eine der reinsten Cellulosequellen. Die Baumwollfasern enthalten 88,0 — 96,5 %
Cellulose. Die nicht-cellulosischen Bestandteile sind Proteine, Wachse, Pektine, anorganische
Stoffe und andere Substanzen (Sixta, 2006). Heutzutage finden Textilien im Bekleidungssektor, im
Bereich der Heim- und Nutztextilien sowie im technischen Bereich Anwendung. Dies erfordert ein
breites Eigenschaftsspektrum der Textilfasern und daher sind mit der Zeit weitere
Textilfasertypen entwickelt worden. Hinzu kamen die Chemiefasern auch ,Man-made-fibres”
genannt. Dazu gehoren die Regeneratfasern und die synthetischen Fasern. Regeneratfasern
werden aus nachwachsenden Rohstoffen, wie z.B. Cellulose, durch verschieden chemische
Prozesse hergestellt. Die Produktion von synthetischen Fasern erfolgt aus fossilen Rohstoffen. In
Abb. 2-1 ist die Klassifizierung der Textilfasern schematisch dargestellt (Schneider, 2019b).

pflanzen
basierte Faser

tierisch basierte
Faser

Naturfasern

MIEEIN

Textilfasern basierte Faser

Regeneratfaser

Chemiefasern

Synthetikfasern

Abb. 2-1 - Klassifizierung der Textilfasern (Sayyed et al., 2019)



2.1.1 Herstellung der Textilien

Die Produktion der Textilien setzt sich aus einer Vielzahl von Fertigungsstufen zusammen. Die
Abb. 2-2 gibt einen Uberblick iber die wichtigsten Fertigungsschritte der verwendeten Rohstoffe.
Zum Einsatz kommen sowohl fossile Rohstoffe fiir synthetische Fasern als auch nachwachsende
Rohstoffe wie z.B. Baumwolle fiir Natur- und Regeneratfasern. Betrachtet man die
Herstellungsprozesse  genauer wird deutlich, dass der Anteil der chemischen
Verarbeitungsschritte und damit auch der Einsatz von Chemikalien bei der Herstellung von
Textilien aus Naturfasern keineswegs geringer ist als bei Produktion der Chemiefasern (Gries et
al., 2015).

* Vorbehandlung
* Farberei
* Ausriistung

Erdol, Erdgas Pflanze, Tier
Kohlenwasserstoffe Lellstoff, Baumwolle, Wolle, Seide
Herstellung der * Polykondensation oder * Waschen
monomeren * Polymerisation oder
Bausteine (mehrere « Polyaddition oder * Lasen von Zellstoff
Reaktionsschritte) « Reaktion an Polymeren » Uberfiihrung in die Spinnmasse
Chemiefasern ‘ Naturfasern
* Praparation * Praparation
* Schmalzen
Garne Garne
gesponnene Fasern gesponnene Fasern
« Schlichten » Schlichten
* Vorbehandlung  Vorbehandlung
* Firberei * Farberei
Textile Flachen Textile Flachen
Gewebe, Maschenware, Vliese Gewebe, Maschenware, Vliese

* Vorbehandlung
(wesentlich mehr
chemische Prozesse

als bei Chemiefasern)
* Farberei
* Ausriistung (mehr als
bei Chemiefasern)

Alltagstextilien

Bekleidung, Heimtextilien, Technische Textilien

Abb. 2-2 - Die Fertigungsstufen vom Rohstoff bis zum Textil (Bode, 2007)

Im ersten Prozessschritt werden die Fasern hergestellt und anschlieBend zu Garnen
weiterverarbeitet. Die Garne koénnen in unterschiedlichen Strukturen aufgebaut werden. Ein
Uberblick typischer Garnstrukturen ist in Abb. 2-3 dargestellt. Bei , Spinnfasergarn” handelt es sich
um Garne, die aus Stapelfasern (d.h. Fasern mit definierter Lédnge, wie z. B. Baumwollfaser oder
geschnittene Chemiefasern) hergestellt werden. Gefachte Garne bestehen aus mindestens zwei
nebeneinander liegenden Garnen, Zwirne aus mindestens zwei miteinander verdrehten Garnen
(Gries et al., 2015).
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Spinnfasergarn Monofilgam Multifilgarn Gefachtes Zwim Umspinnungsgam/
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kabliertes Gam Gam

Abb. 2-3 - Ubersicht fiir unterschiedliche Garnstrukturen (Gries et al., 2015)

Vor der Vollendung zu einem Textil werden die Fasern bzw. Garne zu Flachengebilden
weiterverarbeitet. Dabei wird zwischen faserbasierten und garnbasierten Flachen unterschieden.
Eine Ubersicht der méglichen Flachenstrukturen ist in Abb. 2-4 zu sehen. In den Fertigungsstufen
der Garn- bzw. Flachenherstellung, werden die Textilien gefarbt und mit weiteren Additiven
(Nanomaterialien) versehen (Gries et al., 2015).

Textile Flachengebilde
I

v v
faserbasierte Textilien garnbasierte Textilien ’
, . ’ - " .
\ Viiesstoffe ‘ \' vermaschte ] verkreuzte gestreckte ‘
L 2 J L Fadens[steme FadenSﬁteme N FadensEteme
( . ; ) ( : g ( ( 1 1 sonst.
[ iisstotte | sondertomen|_Gowirke || Gestricke || Gewsbe || Getiectte || was [ gic. |

& W R B

Abb. 2-4 - Einteilung der Flachenstrukturen von Textilien (Gries et al., 2015)




2.1.2 Nanomaterialien in Textilien

Nanomaterialien werden in Textilien eingesetzt, um die Funktionalitit und das
Eigenschaftsspektrum zu verbessern bzw. zu erweitern. Sie kdnnen entweder wahrend der
Faserherstellung oder wahrend der Fertigung der textilen Flachengebilde hinzugefligt werden. Die
Nanomaterialien werden unmittelbar auf die Faseroberfliche aufgetragen oder in die oberen
Faserschichten eingearbeitet. Sie kdnnen als Einzelpartikel, als agglomerierte (schwach gebunden)
oder aggregierte (stark gebunden) Nanopartikelklimpchen von verschiedener GroRe und Form
aufgebracht werden. Die haufigsten in Textilien eingesetzten Nanomaterialien sind: Titandioxid,
Siliziumdioxid, Zinkoxid, Silber und Kupfer. In Tabelle 2-1 ist eine Ubersicht der Nanomaterialien
und ihre moéglichen Eigenschaften gegeben (UBA, 2013).

Nanomaterial Eigenschaften von Nanomaterial

Titandioxid Mattierungsmittel, Farbbarkeit, antimikrobiell,
selbstreinigend und wasserabweisend, UV-
Schutz,

Zinkoxid erhohte Strapazierfahigkeit, antimikrobiell

Siliziumdioxid verbesserte Farbbarkeit

Kupfer antistatisch

Silber antimikrobiell

Industrieru (engl. Carbon Black) verbesserte Farbbarkeit, antistatisch

Polypyrrol antistatisch

Polyanilin antistatisch

Flouracrylat wasserabweisend

Kohlenstoffnanoréhre (engl. CNT) antistatisch, wasserabweisend, selbstreinigend,

Feuerfestigkeit, isolierend, Abriebfestigkeit

Tabelle 2-1 - Aligemein verwendete Nanomaterialien und ihre Eigenschaften in der Textilindustrie (UBA, 2013)

2.1.3 Farbstoffe fiir Textilien

Die Farbstoffe fiir Textilien lassen sich nach dem farbetechnischen Verfahren und nach der
chemischen Struktur des Farbstoffs unterteilen. Fiir das chemische Recycling sind das Wissen (iber
die Bindung und Anlagerung des Farbstoffs an der Faser, also die chemische Struktur und der
Aufbau des Farbstoffs wichtig (DIN EN I1SO 16373-1).

Je nach Farbeverfahren und Farbstoff gibt es folgende Bindungs- bzw. Anlagerungsmoglichkeiten
des Farbstoffs:

. Van-der-Waals-Krafte

. ionische Bindungen

. kovalente Bindungen

. koordinative Bindung

. Anlagerung in Faserhohlraumen

. Anlagerung im Molekiilgitter eines synthetischen Polymers

In Tabelle 2-2 sind die nach DIN EN ISO 16373-1 wichtigsten Farbstoffklassen der Textilindustrie
aufgefiihrt:



Farbstoffklasse Beschreibung

Saurefarbstoff Ein Saurefarbstoff ist ein wasserldslicher anionischer Farbstoff unter
Verwendung neutraler bis saurer Farbstoffbdader. Die Bindung an der
Faser (z. B. Proteinfasern und Polyamid Fasern) wird zumindest
teilweise der Salzbildung zwischen anionischen Gruppen in dem
Farbstoff und kationischen Gruppen in der Faser zugeschrieben.

Metallkomplexfarbstoff | Ein Metallkomplex-Sdurefarbstoff ist ein Sdurefarbstoff, der Uber ein
zentrales Metallatom in seinem Molekil verfiigt.

Azofarbstoff Der Azofarbstoff ist ein Farbstoff, der liber die Funktionsgruppe R-N=N-
R' verfligt, wobei R und R' entweder Aryl oder Alkyl sein kdnnen. Die
N=N-Gruppe wird als eine Azogruppe bezeichnet.

Basischer Farbstoff Ein basischer Farbstoff ist ein wasserloslicher kationischer Farbstoff
unter Verwendung neutraler bis saurer Farbstoffbader. Die Bindung an
der Faser (z. B. Acryl) wird zumindest teilweise der Salzbildung zwischen
kationischen Gruppen im Farbstoff und anionischen Gruppen in der
Faser zugeschrieben.

Beizenfarbstoff Ein Farbstoff, der eine Verbindung mit einem Metallion (z. B. Chrom)
bilden kann, wodurch sich ein Metallkomplexfarbstoff innerhalb der
Faser bildet.

Direktfarbstoff Ein Gblicherweise in einem elektrolythaltigen Wasserbad aufgebrachter

anionischer Farbstoff, der durch mechanische Adsorption mit der Faser
(z. B. Cellulosefasern, Polyamidfasern) interagiert.

Dispersionsfarbstoff Ein wasserunloslicher Farbstoff mit einer Affinitat fir hydrophobe
Fasern (z. B. Polyester und Acetatfasern). Das Farbmittel lagert sich im
Molekdlgitter an.

Reaktivfarbstoff Ein Reaktivfarbstoff enthalt spezifische reaktive Gruppen, die mit dem
Fasersubstrat chemisch reagieren konnen, um eine kovalente
chemische Bindung zwischen dem Farbstoff und der Faser herzustellen.

Schwefelfarbstoff Schwefelfarbstoff ist wasserunldslich. Er muss bei einer Temperatur von
etwa 80 °C mit einem Reduktionsmittel und einem Alkali behandelt
werden; dabei bricht der Farbstoff in kleine Teilchen auf, die dann
wasserloslich werden und deshalb von der Faser absorbiert werden
kénnen.

Klpenfarbstoff Der Kipenfarbstoff ist im Wesentlichen wasserunléslich und kann
Fasern nicht direkt farben. Die Reduktion in alkalischer Losung erzeugt
jedoch das wasserlosliche Alkalimetallsalz des Farbstoffes, das in dieser
Leukoform Uber eine Affinitat zur Textilfaser verfiigt. Die nachfolgende
Oxidation bildet erneut den unléslichen Ursprungsfarbstoff.

Tabelle 2-2 — Ubersicht der Farbstoffklassen in der Textilindustrie (DIN EN ISO 16373-1)

2.2 Aktueller Stand der Recyclingtechnik

Flr das Recycling bzw. eine Verwertung von Textilien gibt es eine Vielzahl von Méglichkeiten (vgl.
Abb. 2-5). Die Wiederverwendung (engl. Reuse) und das mechanische Recycling (Open-loop-
Recycling in Form von Downcycling) sind bereits als Verwertungswege etabliert. Bei der
Wiederverwendung werden die Textilien dem Secondhandmarkt (ca. 50-60 % der jahrlich
gesammelten Textilien) zugefiihrt und neu vermarktet bzw. exportiert. Beim sogenannten ,,Open-
loop-Recycling” oder auch ,,Downcycling” genannt, werden die Textilien (ca. 15-20 % der jahrlich
gesammelten Textilien) mechanisch recycelt. Neben der Wiederverwendung und dem
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mechanischen  Recycling, wird ein  weiterer grofler Teil thermisch verwertet
(Energieriickgewinnung) (Sandin, 2018). Nur sehr geringe Mengen der Textilabfalle, werden
wieder der Textilfaserproduktion zugefiihrt (Palme et al., 2017).

Beim mechanischen Recycling wird das Textilgeflige durch mechanische Krafteinwirkung in eine
faserige Form lberfiihrt. Das erhaltene Material kann fir die Bildung von Vliesstoffen, als Damm-
oder Flllmaterial verwendet werden. Die Homogenitat hinsichtlich Fasermischung und Farbe ist in
solchen Anwendungen meist von geringer Bedeutung. Mechanisches Recycling fiihrt in der Regel
zu einem Produkt von niedrigerem Wert, daher der Begriff ,Downcycling”. Ebenfalls kann sich die
Faserldange durch die starke mechanische Krafteinwirkung erheblich reduzieren (Elander, 2016).
Angesichts der aktuellen Verwertungswege besteht ein groRes Potenzial fir chemische
Recyclingtechniken, die eine Trennung der Mischgewebe und eine Riickfihrung der Rohstoffe in
den Faserproduktionsprozess erlauben (Closed-loop-Recycling). Das chemische Recycling
erfordert reine Fraktionen und daher ist die Entwicklung von Trennverfahren ein zentrales Thema
fiir den Fortschritt des chemischen Textilrecyclings (Palme et al., 2017).

raw material monomer,
producer . oligomer,
y; polymer “== Reuse
recycling 4= = Qpen-loop recycling (downcycling)
] N\ 4 Closed-loop recycling (up- or downcycling)
fibre N\ «:=:= Energy recovery
producer fibre N\
l / recycling N N\
~
yarn spinner T~ — = bottles
fabric
manufacturer )
fabric
l /- recycling
fabric, rags, blankets,
garlrjnent fibre ~¥ insulation
producer recycljpg
renting,
trading @ l ,/
retailer /
swapping, /7
borrowing, l /7 .
inheriting 7 b“"“,"_% ...... » heator
ot electricity

W user

Abb. 2-5 - Klassifizierung der Verwertungswege fiir Textilien (Sandin, 2018)

Das chemische Textilrecycling beinhaltet somit die Trennung der Mischgewebe, z.B. durch
Depolymerisation oder durch Lésen einer Komponente aus dem Faserverbund mit selektiven
Losungsmitteln. Damit ergeben sich zwei Hauptwege, um beispielsweise ein Baumwoll-Polyester-
Mischgewebe zu trennen. Je nachdem, ob diese Ansdtze auf Baumwolle oder Polyester
angewendet werden, existieren vier Moglichkeiten (vgl. Abb. 2-6) fir das Recycling von Baumwoll-
Polyester-Mischgeweben (Bjorquist, 2017; Peterson, 2015).
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Abb. 2-6- Ubersicht der Trennungswege fiir Mischgewebe

Der Ansatz dieser Arbeit ist es, die Cellulose aus den Mischgeweben textiler Abfalle selektiv zu
I6sen und das PET als feste Phase abzutrennen. Er ist darin begriindet, dass das Lésen und
Regenerieren der Cellulose, bereits fiir die Herstellung von Chemiefaser in der
Textilfaserproduktion im industriellen Malistab angewendet wird. Das Verfahren nennt sich
Aminoxidverfahren und hat sich seit den 1980er Jahren im industriellen Mal3stab etabliert. Bei
diesem Verfahren werden Chemiefasern aus einer Celluloselésung hergestellt. Die Cellulose wird
dabei aus verschiedenen Holzarten bzw. dem Zellstoff der Holzarten gelost und wieder
regeneriert (Rosenau et al., 2019). In der Celluloseforschung wurden in Bezug auf das
Aminoxidverfahren viele Bemihungen unternommen, um die Cellulose effektiv zu 16sen. Dabei
sind verschiedenste Losungsmittel untersucht worden. Die Studien haben ergeben, dass N-
Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) als selektives Losungsmittel fir Cellulose besonders gut
geeignet ist (Chavan, 2003). Das Aminoxidverfahren unter Verwendung des NMMO als
Losungsmittel gilt als besonders Okonomisch, da das NMMO regeneriert wird und
Umweltbelastung durch das Losungsmittel gering ist. Es gibt bereits viele Untersuchungen und
Patente die sich mit dem System Cellulose und NMMO befasst haben (Walker, 2013; Sayyed et al.,
2019; Cibik, 2003; Peters, 2004).

2.2.1 Textilabfille als Rohstoff fiir Cellulosefasern

Die Textilabfdlle sind im Gegensatz zu den Holzstoffen als natiirliche Rohstoffe fir die Cellulose
mit Farbstoffen, Additiven und sogenanntem ,spin finish” fiir die Faserherstellung versehen (Gries
et al., 2015).

Erste Prozessentwicklungen des Rohstoffs Baumwolle fiir das Aminoxidverfahren stammen aus
dem Jahr 1995. Dieser Prozess beinhaltet die selektive Losung der Cellulose aus der Baumwolle
mittels NMMO. Die physikalischen Eigenschaften der hergestellten Cellulosefasern aus Baumwolle
waren sehr dhnlich im Vergleich zu den herkémmlich hergestellten Cellulosefasern aus
Holzstoffen (Firgo, 1995). Die Einflisse der Farbstoffe, Additive und der ,“spin finish‘s”, welche in
den Textilabfdllen enthalten waren, sind nicht berlicksichtigt worden (Haule et al., 2016).



Abb. 2-7 — Querverbindung zwischen DMDHEU und Cellulose (Cell = Cellulose) (Haule, 2014)

Bei dem ,spin finish“, der besonders fiir die Veredelung der Baumwollfasern eingesetzt wird,
handelt es sich oftmals um Dimethyloldihydroxyethyleneurea (DMDHEU). Dadurch werden
wesentliche Eigenschaften wie Knitterreduzierung, Schmutzabweisung und Fixierung von
Farbstoffen positiv beeinflusst (Bollmus, 2000; Haule et al.,, 2012). Die Faltenbildung in
Baumwollgeweben tritt hauptsachlich durch den Waschprozess auf, weil die Wasserstoffbriicken
durch die mechanische Verformung in der Drehtrommel gelost werden. Besonders die Ndsse und
das damit verbundene Aufquellen der Faser verringert die Kohasion zwischen den Polymerketten.
Es entstehen teilweise neue Wasserstoffbriicken, die sich dann im trockenen Gewebe als Falten
widerspiegeln. Auch am Ende ihres Lebenszyklus besitzen die Textilgewebe noch signifikante
Mengen des DMDHEU (Haule et al., 2016). Das DMDHEU bildet Esterbindungen mit den
Hydroxylgruppen der Cellulose und erzeugt so eine Quervernetzung (vgl. Abb. 2-7) zwischen den
Cellulosepolymeren (Haule, 2014).

Basierend auf dem Vernetzungsmechanismus des DMDHEU mit der Cellulose ist davon
auszugehen, dass sich diese vernetzte Cellulose nicht gleichermallen 16st wie DMDHEU-freie
Cellulose. Das DMDHEU kann mittels Alkali- und Saurebehandlungen effektiv entfernt werden.
Durch diesen Prozessschritt wird der Polymerisationsgrad der Cellulose verringert. Dies ist
allerdings als unkritisch zu bewerten, da der endgiiltige Polymerisationsgrad der Cellulose nach
der Behandlung den Ublichen Bereich fir die Faserproduktion im Aminoxidverfahren nicht
unterschreitet. Ebenfalls wird erwdhnt, dass die Mischung aus Primarzellstoff und der Cellulose
aus Baumwollgewebe ein kommerzielles Ausgangsmaterial fiir das Aminoxidverfahren bilden
kann (Haule, 2014).

2.2.2 PET-Fasern

Polyethylenterephthalat (PET) ist einer der am haufigsten verwendeten Kunststoffe in der Textil-
und Lebensmittelverpackungsindustrie. Die jahrlich produzierten Chemiefasern bestehen zu
groBen Anteilen aus PET. In der Textilindustrie werden die Chemiefasern aus PET auch als
Polyesterfasern (PES) bezeichnet. Das Polymer wird durch eine Stufenwachstumsreaktion aus den
Stoffen Terephthalsdure (TPA) und Ethylenglycol (EG) hergestellt. Die Strukturformel der
Wiederholeinheit von PET ist in Abb. 2-8 dargestellt.
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Abb. 2-8 — Molekulare Struktur der PET Wiederholungseinheit (Bjérquist, 2017)

Polyesterfasern werden in der Textilindustrie durch Schmelzspinnverfahren hergestellt. Das
Schmelzspinnverfahren ist in der Praxis ein sehr komplexes Verfahren, da die Fasern viele
verschiedene Eigenschaften erfiillen miissen. Zum einen die mechanischen Eigenschaften, wie z.B.
eine gewisse Zugfestigkeit der hergestellten Produkte, Reibungseigenschaften die fiir die
folgenden Bearbeitungsschritte der Textilherstellung notwendig sind, wie z.B. die Texturierung
und weitere Eigenschaften, die z.B. fir den Farbeprozess unterstitzend sind. Die
Reibungseigenschaften werden durch sogenannte ,spin finish” erzeugt. Dabei wird die
Garnoberflache mit verschiedenen Wasseremulsionen und Schmierstoffmineralien behandelt. Um
die Eigenschaften flr den Farbeprozess zu erfiillen wird bei der Polykondensation Titandioxid als
Mattierungsmittel hinzugefiigt. Daflir werden dem Glykol noch 0,1 bis 0,5 % Titandioxid, welcher
auch zeitgleich katalytisch wirkt, zugesetzt (MclIntyre, 2005).

Fiir das Recycling des PET kdnnen Extruder verwendet werden, um das PET zu einem Regranulat
zu verarbeiten. Die Recyclingmethoden fiir Polyester gehéren zum Stand der Technik und werden
im Rahmen des PET-Flaschenrecyclings sehr facettenreich praktiziert und weiterentwickelt. Aus
dem Bereich des Recyclings von PET-Flaschen gibt es bereits Verfahren und Patente um das PET
zu dekontaminieren um den Rohstoff anschlieend wieder in der Lebensmittelindustrie
einzusetzen. Dabei wird zerkleinertes PET mit einer ,solid state polycondensation” behandelt. Bei
diesem Prozess findet eine Dekontamination durch Verdnderung der Molekiilketten des PET statt
(Rieckmann, 2013). Als alternatives Dekontaminationsverfahren gibt es ein Hydrolyseverfahren
unter Herstellung von Bishydroxyethylterephthalatester und Ethandiol, bei dem durch den Einsatz
von Aktivkohle und aktiviertem Ton Farbstoffe, Pestizide und/oder gefarbte Polymere adsorbiert
werden (West, 1995). Fiir eine Dekontamination von Polyesterfasern kdnnen diese Verfahren
wahrscheinlich nicht Gbertragen werden. Aber deren Ansdtze kdnnten fiir weitere Forschungs-
zwecke nitzlich sein.

Welches Verfahren fiir Polyester, der seinen Ursprung in der Textilindustrie hat, am besten
geeignet ist, muss weiter untersucht werden. Der wichtigste Prozessschritt stellt weiterhin die
effektive Trennung zwischen Baumwolle und Polyester dar. AnschlieBend ist eine Untersuchung
beziiglich der Dekontamination sinnvoll und die Abscheidung der Additive im textilen PET wie z.B.
das Mattierungsmittel Titandioxid von elementarer Bedeutung (Schneider, 2019a).

2.3 Herstellung von Chemiefasern aus Cellulose

Fiir die Herstellung von Chemiefasern aus Cellulose wird die Cellulose in eine Losung tberfihrt
und innerhalb eines Spinnprozesses geformt und wieder ausgefdllt bzw. regeneriert. Eine
Ubersicht der einzelnen Prozesse fiir die Herstellung verschiedenster Chemiefasern aus Cellulose
ist in Abb. 2-9 dargestellt. Es gibt zwei Hauptprozesse, den Derivatisierungsprozess und den
Direktldsungsprozess (ohne Derivatisierung). Im Derivatisierungsprozess wird die Cellulose
modifiziert, d.h. es werden Cellulosederivate wie z.B. Cellulosenitrat, Celluloseacetat oder Viskose
gebildet. Im Direktlésungsprozess wird die Cellulose ohne Derivatisierung zur Faser gesponnen.
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Der Direktlésungsprozess beinhaltet ein Kupfer-Ammoniak-Verfahren (zur Herstellung von Cupro
auch Kupferseide genannt), ein Verfahren in dem die Cellulose durch das Losungsmittelsystem
LiCI/DMAc (Lithiumchlorid/Dimethylacetamide) gel6st wird. Das Aminoxidverfahren wird auch
Lyocellprozess genannt. Flir den Lyocellprozess kénnen neben dem Ldsungsmittel NMMO
alternativ ionische Flussigkeiten als Losungsmittel eingesetzt werden (Woodings, 2001)

Abb. 2-9 — Klassifizierung der Celluloseregenerationsprozesse (Sayyed et al., 2019)

Ein allgemeines Prozessschema fiir das Aminoxidverfahren als Direktlésungsprozess, wie z.B. den
Lyocellprozess, ist in Abb. 2-10 dargestellt. Die Cellulose wird in einer wassrigen NMMO-L6sung in
eine flissige Phase Uberfihrt. Nach einem Filtrationsschritt wird die Losung durch das
Nassspinnverfahren zu Fasern geformt und anschliefend gewaschen, veredelt und getrocknet. Als
Produkt entstehen Regeneratfasern. Beim Waschprozess wird die Cellulose ausgefallt und das

Losungsmittel aus der Faser entfernt. In einem weiteren Prozessschritt wird das Losungsmittel

Regeneratfaser

regeneriert und aufbereitet (Woodings, 2001; Sayyed et al., 2019).

Cellulose r Wasser

¥

» Waschen » Veredeln » Trocknen

; Losungsmittel _,‘-‘

Abb. 2-10 — Allgemeines Prozessschema fiir die Herstellung von Regeneratfasern aus Cellulose (Sayyed et al., 2019)

2.4 Cellulose

Die Cellulose ist das weltweit am haufigsten vorkommende nachwachsende Polymer. Die
kommerzielle Celluloseproduktion konzentriert sich auf Erntequellen wie Holz oder auf hochreine
Quellen wie Baumwolle (Sixta, 2006). Die Cellulose der Baumwolle hat das hdchste
Molekulargewicht und die hochste strukturelle Ordnung unter allen Pflanzenfasern. Die Struktur
der Cellulose in Baumwollfasern ist hochkristallin, orientiert und fibrillar (faserférmig gestreckt)
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(Gordon, 2007). In den primaren Zellwdanden der Baumwollfaser liegt der Polymerisationsgrad
(DP) der Cellulose zwischen 2.000 und 6.000. Die Sekundarwand der Baumwolle besteht fast zu
100 % aus Cellulose. In der Sekundarwand betragt der DP ca. 12000 - 14.000 und die
Molekulargewichtsverteilung ist gleichmaRiger. Bei zu groRer Warmeeinwirkung zersetzt sich
Cellulose. Es ist bisher unmoglich Cellulose zu schmelzen und somit thermoplastisch zu
verarbeiten (Gordon, 2007; Cibik, 2003).

Daher werden fir die Verarbeitung der Cellulose Verfahren eingesetzt, die auf der Verwendung
von Losungsmitteln basieren. Um die Eigenschaften und das Verhalten der Cellulose bei
chemischer bzw. physikalischer Behandlung nachvollziehen zu kénnen, muss die molekulare und
Ubermolekulare Struktur der Cellulose betrachtet werden (Peters, 2004; Woodings, 2001).

2.4.1 Molekulare Struktur der Cellulose

Das Monomer der Cellulose wird Cellobiose genannt und besteht aus zwei [B-1,4-D(+)-
Glucopyranose-Einheiten, wie in Abb. 2-11 gezeigt. Diese Einheiten sind mit einer abwechselnden
180° Konfiguration um die Kettenachse 1,4-glycosidisch verknipft. Die sterischen Effekte
verhindern die freie Rotation um diese Verknipfung. Jede Glucopyranose-Einheit besitzt drei
Hydroxylgruppen, eine primare an C-6 und zwei sekundare an C-2 und C-3. Die Hydroxylgruppen
und die Kettenkonformation erméglichen eine umfassende intermolekulare und intramolekulare
Wasserstoffbriickenbildung (Gordon, 2007). Die Wasserstoffbriickenbindungen sind fiir die
Eigenschaften der Cellulose hinsichtlich Loslichkeit und dem Verhalten bei Erhitzung
verantwortlich (Peters, 2004).

[ «——— Cellobiose-Einheit —— |
OH , CHOH OH CH,OH
HO o 0 HO 2L—7+~0- 0
HO g HO ~\ 10 " HO OH
4
CH,0H OH CH,0H ] OH

Abb. 2-11 — Moleklstruktur der Cellulose (Cibik, 2003)
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2.4.2 Ubermolekulare Struktur der Cellulose

Die Ubermolekulare Struktur von Baumwollcellulose wurde mittels Rontgenkristallographie,
einem gut entwickelten und leistungsfahigen Werkzeug fiir die Erkennung des strukturellen
Aufbaus von Polymerfeststoffen, untersucht (Gordon, 2007). Die Cellulose kann verschiedene
Kristallgitter bilden. Dabei wird zwischen vier Modifikationen unterschieden, die mit Cellulose |, II,
Il und IV bezeichnet werden (Cibik, 2003). Die bedeutendsten Modifikationen sind die native
Cellulose | und die durch Regeneration (Losen von Cellulose | und anschlieRendes Ausfillen)
gewonnene Cellulose Il. Die wesentlichen Unterschiede sind mit der Anordnung der Ketten in der
Elementarzelle begriindet. Die Ketten der Cellulose | besitzen eine parallele Anordnung und die
Ketten der Cellulose Il sind antiparallel angeordnet (vgl. Abb. 2-12 ). Daher ist das
Wasserstoffbriickensystem jeweils unterschiedlich aufgebaut (Peters, 2004). Thermodynamisch
betrachtet stellt Cellulose Il die stabilste Modifikation dar und damit ist auch die Umwandlung von
Cellulose I nach Cellulose Il ein irreversibler Prozess (Miller, 2004).

Cellulose | Cellulose I

Abb. 2-12- -Wasserstoffbriicken zwischen Molekiilketten von Cellulose | und Cellulose Il (Peters, 2004)

Die Bindungskrafte der Wasserstoffbriicken und weitere sekundare Bindungen, wie die van der
Waals-Kraft, sowie die lineare Struktur der Cellulosemolekiile sind die Grundlage fiir den
geordneten und stabilen Gbermolekularen Aufbau. In ihrer Gesamtheit ist die Cellulose als
dreidimensionales Netzwerk aufgebaut. Durch die Reversibilitdt der Wasserstoffbriicken ist ein
Umbau bzw. Losen des Netzes mit entsprechenden Losungsmitteln moglich (Cibik, 2003).
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2.4.3 Losungsmittel fiir Cellulose

Das selektive Losen der Cellulose war in der Celluloseforschung immer von grolem Interesse.
Denn geloste Cellulose ist eine unabdingbare Voraussetzung fir die Charakterisierung (z. B.
Molekulargewicht und Molekulargewichtsverteilung) und das Formen der Cellulose (z. B.
Faserspinnen) und somit von groRer wirtschaftlicher Bedeutung (Heinze, 2005). Mit der
Celluloseforschung wurden verschiedene Losungsmittel entwickelt, charakterisiert und
angewendet. Die Literatur unterscheidet zwischen wassrigen und nichtwassrigen Lésungsmitteln,
nach Art und Weise ihrer Wechselwirkung in Verbindung mit Cellulose und nach derivatisierenden
und nichtderivatisierenden Systemen (Peters, 2004). In Tabelle 2-3 sind Beispiele fir
derivatisierende und in Tabelle 2-4 fir nicht-derivatisierende Losungsmittel aufgelistet. Fir die
Auswahl eines Losungsmittels sind neben der Anwendung Aspekte, wie Regeneration und
Umweltbelastung zu bericksichtigen.

derivatisierende Systeme weitere Merkmale
N,0,4 / DMF nichtwassrig
(Distickstofftetroxid/Dimethylformamid)

NOHSO0,4/DMF nichtwassrig
(Nitrosylhydrogensulfat/Dimethylformamid)

(CH3)3SiCL/DMF nichtwassrig
(Trimethylchlorsilan/Dimethylformamid)

(CH,0),/DMSO nichtwassrig
(Paraformaldehyd/Dimethylsulfoxid)

Tabelle 2-3 — Auflistung fiir derivatisierende Losungsmittel fiir Cellulose (Cibik, 2003; Peters, 2004)

nichtderivatisierenden Systeme weitere Merkmale
Cuoxam wassrig/metallbasiert
(Kupferoxidammoniak=Kupfer(ll)-Tetraamin-Hydroxid)

ZnCL,/H,0 wassrig/metallbasiert
(wassrige Zinkchloridldsung)

NH3;/NH4SCN flissig/metallbasiert
(Ammoniumthiocyanat in fliissigem Ammoniak)

DMSO/Methylamin nichtwassrig
(Dimethylsulfoxid/Methylamin)

DMACc/LiCl nichtwassrig
(Dimethylacetamid/Lithiumchlorid) organisches Losungsmittel
NMMO H,0 wassrig
(N-Methylmorpholin-N-oxid-Monohydrat) organisches Lésungsmittel

Tabelle 2-4 - Auflistung fiir nicht-derivatisierender Losungsmittel fiir Cellulose (Peters, 2004; Cibik, 2003)

Fiir diese Prozessentwicklung wurde das Losungsmittel N-Methylmorpholin-N-oxid ausgewahlt.
Die Auswahl wird damit begriindet, dass dieses Losungsmittel bereits in industriellen Prozessen
zum Losen der Cellulose und der Herstellung von Regeneratfasern verwendet wird. Darlber
hinaus existiert ein breites Publikationsfeld (Sayyed et al., 2019; Rosenau et al., 2019; Woodings,
2001).
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2.5 N-Methylmorpholin-N-oxid

N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO, CAS: 7529-22-8) ist ein organischer Stoff aus der Reihe der
Aminoxide. Die Herstellung erfolgt durch die Oxidation von N-Methylmorpholin (NMM) mit
Wasserstoffperoxid (H,0,). Es ist meist als 50 Gew.-%ige wassrige Losung oder als kristalline
Substanz bzw. als Monohydrat erhéltlich (Cibik, 2003; Paulussen, 2019a). Wasserfreies NMMO hat
die Summenformel CsH,,NO,, eine molare Masse von 117,15 g/mol und der Schmelzpunkt liegt
zwischen 180 — 184 °C (GESTIS-Stoffdatenbank, 2019). NMMO ist stark hygroskopisch und bildet
mindestens zwei stabile, kristalline Hydrate. Das bedeutendste ist das Monohydrat (vgl. Abb.
2-13) mit einem Wasseranteil von 13,3 Gew.-%. Es schmilzt bei ca. 72°C. Bei 95°C besitzt es eine
Dichte von 1,09 g/cm? und eine Viskositit von 8 mPa-s (Paulussen, 2019a).
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Abb. 2-13 — Strukturformel von N-Methylmorpholin-N-oxid (Paulussen, 2019a)

2.5.1 Losungsmechanismus des NMMO fiir Cellulose

Damit die Cellulose aus einem baumwollhaltigen Mischgewebe herausgeldst werden kann, ist das
Phdnomen, dass die Cellulose beim Kontakt mit der wassrigen NMMO-L6sung aufquillt, essentiell.
Durch das Quellen der Cellulose kdnnen die Losungsmittelmolekiile in die interkristallinen und
intrakristallinen  Bereiche der Cellulose eindringen.  AnschlieBend  koénnen die
Losungsmittelmolekile mit den Hydroxylgruppen der Cellulose in Wechselwirkung treten,
wodurch die Auflésung zustande kommt (Pinkert et al., 2010).
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Abb. 2-14 - Losungsmechanismus des NMMO fiir Cellulose (Sayyed et al., 2019)
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Die inter- und intramolekularen H-Briicken der Cellulose werden durch Wechselwirkung mit dem
NMMO gelost. Das geschieht dadurch, dass die N-O-Gruppe des NMMO-Molekiils sowohl mit
dem Wasserstoffatom als auch mit dem Sauerstoffatom der Cellulosehydroxylgruppe eine
lonenbindung eingeht (vgl. Abb. 2-14 ), wobei sich das Donatorzentrum (O-) des NMMO-Molekiils
am  Wasserstoffatom und das Akzeptorzentrum (N+) am  Sauerstoffatom der
Cellulosehydroxylgruppen bindet (Cibik, 2003; Rosenau et al., 2019). Auf die Cellulose der
Mischgewebe aus Baumwolle und PET, hat der Zerkleinerungsgrad der Gewebe einen besonders
groRen Einfluss auf die Geschwindigkeit des Losungsvorgangs. Wenn die Fasern der Mischgewebe
nahezu vereinzelt vorliegen, lauft der Losungsvorgang schneller ab (Paulussen, 2019a).

2.5.2 Alternative Losungsmittel - Ionic Liquids

Der Losungsprozess kann auch mit ionischen Flissigkeiten als Losungsmittel ablaufen. Das
Verfahren ist fast identisch zum NMMO basierten Aminoxidverfahren aufgebaut. Die typischen
ionischen Flussigkeiten die verwendet werden, sind z.B. 1-Butyl-3-Methylimidazolium oder 1-Allyl-
3-Methylimidazolium Chlorid. Allerdings ist eine weitere Forschung und Optimierung der Prozesse
erforderlich, um diese Losungsmittel nachhaltig in industrieller Anwendung zu nutzen (Sun, 2010).
Ein weiteres Losungsmittelsystem, mit dem bereits Versuche und teilweise Patenanmeldungen
einhergehen, besteht aus Lithiumchlorid und Dimethylacetamid (LiCI/DMAc). Das
Losungsmittelsystem LiCI/DMAc kann bis zu 16% Cellulose aufnehmen, welches den
Anforderungen des Nassspinnverfahrens zur Herstellung von Cellulosefasern aus
Cellulosesuspensionen entspricht (Pillichshammer, 2015; Haslinger, 2016). Allerdings muissen die
Polymerketten vorher aktiviert bzw. gedffnet werden, damit das Losemittel in die Ketten
diffundieren kann. Dies macht den Prozess teuer und zeitaufwandig. AuRerdem gilt das
Losungsmittelsystem als hoch giftig (Sayyed et al., 2019).

2.6 Ternares Phasendiagramm fiir das System
NMMO /Wasser/Cellulose

In Abb. 2-15 ist ein terndres Phasendiagramm fiir NMMO, Wasser und Cellulose bei einer
Temperatur von 95 °C abgebildet. Auf den Dreieckskoordinaten sind die Konzentrationen der
Stoffe (in Gew.-%) aufgetragen. Um den Zustand eines beliebigen Systems zu bestimmten, sind
die Konzentrationen fiir zwei Komponenten frei wahlbar und die dritte steht damit fest. Das
Diagramm zeigt in welchen Konzentrationsbereichen die Cellulose bei einer Temperatur von 95 °C
als Lésung vorliegt. Das Losungsprozessfenster verkleinert sich mit Abnahme der Temperatur.
Rechts vom Losungsprozessfenster kristallisiert das NMMO. Das bedeutet, wenn der
Wassergehalt zu gering ist, bildet sich das NMMO-Monohydrat. Links vom Losungsprozessfenster
I6st sich die Cellulose nicht und liegt als Feststoff vor. Das bedeutet, wenn der NMMO-Gehalt zu
niedrig ist, kann sich die Cellulose nicht I6sen oder wenn der Wassergehalt der Losung ansteigt,
wird die Cellulose ausgefallt. Diese Eigenschaft macht man sich z.B. bei der Verarbeitung der
Losung zu Regeneratfasern zu nutzen, indem man die Fasern mit Wasser auswéascht (Woodings,
2001). Es gibt Untersuchungen, in denen bis zu 30% Cellulose gelost wurden, fir technische
Anwendungen wie z.B. beim Aminoxidverfahren liegen die Konzentrationen meist zwischen 12-14
Gew.-% (Navard, 2012).
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Abb. 2-15 — Terndres Phasendiagramm fiir NMMO — Wasser — Cellulose bei 95 °C (Woodings, 2001)

2.6.1 Rheologische Eigenschaften von Cellulose in wissrigen NMMO-
Losungen

Das System Cellulose/NMMO/Wasser ist sehr komplex. Fir eine Beschreibung des Systems
hinsichtlich der rheologischen Eigenschaften, miissen folgende Effekte berilicksichtig werden:

o Temperatureffekt
. Konzentrationseffekt
. Effekt des Molekulargewichts

Blachot et al. (1998) haben diese Effekte mit ihren Untersuchungen nachgewiesen. Daflir wurden
dynamische Messungen und Steady-State-Messungen durchgefiihrt. Die dynamischen Messungen
wurden mit einem Schergefille von 12 % in einem Frequenzbereich von 0,1 — 500 rad/s. Die
Steady-State-Messungen wurden mit Scherraten im Bereich von 0,001 — 100 rad/s durchgefiihrt
(Blachot, 1997).

Temperatureffekt

In Abb. 2-16 sind die Messergebnisse der Steady-State-Viskositat log(n) und der dynamischen
Viskositat log(r)) gegenuber der Scherrate log(y) bzw. der Frequenz log(w) flur unterschiedliche
Temperaturen aufgetragen. Es ist zu erkennen, dass die Viskositdat mit der Scherrate und ebenfalls
mit der Temperatur abnimmt. Die Abnahme der Viskositat der Celluloselésung unter Scherung ist
mit der Strukturviskositat, die typisch flir Polymerlésungen ist zu erklaren (Blachot, 1997).
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Abb. 2-16 — Steady-State-Viskositdt n und dynamische Viskositdt fj aufgetragen uliber die Scherrate y und die Frequenz
w fir verschiedene Temperaturen (Blachot, 1997)

no
w

Konzentrationseffekt
In Abb. 2-17 st die Nullscherviskositit und die Relaxationszeit fur verschiedene

Cellulosekonzentrationen abgebildet. Es ist zu erkennen, dass die beiden Werte mit der
Konzentration exponentiell steigen. Blachot et al. (1998) haben herausgefunden, dass die
Nullscherviskositat no mit der Konzentration zu c*® ansteigt (Blachot, 1997).
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Abb. 2-17 - Nullscherviskositat ny und Relaxationszeit t. aufgetragen iiber die Cellulosekonzentration (Blachot, 1997)
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Effekt des Molekulargewichts

In Abb. 2-18 ist die Nullscherviskositdt und Relaxationszeit (iber die Polymerisationsgrade
unterschiedlicher Celluloserohstoffe aufgetragen. Es ist zu erkennen, dass die Viskositdat mit dem
Polymerisationsgrad ansteigt (Blachot, 1997).
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Abb. 2-18 — Nullscherviskositdat und Relaxationszeit aufgetragen iiber unterschiedliche Polymerisationsgrade der
Cellulose

20



3 Grundlagen der Prozessentwicklung

Die Herstellung von Spinnlosungen aus Cellulose fir die Produktion cellulosischer Formkorper,
wie Fasern, Filamenten und Folien ist seit langerer Zeit bekannt und Stand der Technik. Als
Industrieverfahren ware als Beispiel das Aminoxid- bzw. Lyocellverfahren zu nennen, bei dem ein
cellulosischer Rohstoff mit einem selektiven Lésungsmittel, bevorzugt bestehend aus NMMO und
Wasser, aufgelost und in einem wassrigen Fallbad in beliebiger Form wieder ausgefallt wird
(Zikeli, 1993; Sayyed et al.,, 2019; Rosenau et al., 2019). Im Jahr 1984 wurden cellulosische
Regeneratfasern das erste Mal kommerziell hergestellt. Die Produktion und Technik wurde seit
dieser Zeit stetig weiterentwickelt (Woodings, 2001; Pillichshammer, 2015).

Als Planungsgrundlage fiir das Recycling von Mischgeweben und die Produktion von
Cellulosefasern missen folgende Punkte betrachtet werden:

e Vorbehandlung der Mischgewebe

e Zerkleinerung der Mischgewebe und Lésen der Cellulose

e Abtrennen der PET-Fasern

e Konzentration der Cellulosel6sung

e Nassspinnverfahren fir die Herstellung von Cellulosefasern
e Regeneration des Losungsmittels

3.1 Vorbehandlung der Mischgewebe

Die Verwendung von Textilabfallen unterschiedlicher Giitegrade und Farben, fiir die Herstellung
von Formkoérpern aus regenerierter Cellulose, erfordert ein Verfahren zur Vorbehandlung der
rickgewonnenen Baumwollstoffe. Denn dies ist eine Voraussetzung fir das effiziente Recycling
der Baumwollfasern zu qualitativ hochwertigen Produkten wie Regeneratfasern aus Cellulose, die
in der Textilherstellung verwendet werden kénnen. Im Jahr 2015 hat die Lenzing AG ein Patent
angemeldet, in dem ein solches Verfahren beschrieben wird. Die Erfindung zeigt ein Verfahren,
fiir die chemische Vorbehandlung, damit die Baumwolle bei der Herstellung von Formkérpern aus
regenerierter Cellulose verwendet werden kann. Die Baumwollfasern kénnen als Reinstoff oder in
einer Mischung mit herkdmmlichem Chemiefaserzellstoff vorliegen. Das beschriebene Verfahren
ist ein mehrstufiges Verfahren, wobei oxidative Bleichbehandlung mit sauren
Waschbehandlungen und/oder einer Behandlung mit wassrigen Losungen von Komplexbildnern
kombiniert werden. Bei Komplexbildern, handelt es sich z.B. um Stoffe, die Metallionen binden
kénnen und zusammen einen sogenannten Stoffkomplex bilden (Hanemann, 2013).

Die oxidative Bleichbehandlung kann beispielsweise mit Peroxid erfolgen. Das Peroxidbleichen
kann bei einem pH-Wert zwischen 10 und 11, bei Temperaturen zwischen 70 bis 80 °C und einer
Behandlungszeit von 30 bis 60 min erfolgen. Alternativ kann Sauerstoff als Bleichmittel verwendet
werden. Die saure Waschbehandlung dient als Metallentfernungsstufe und erfolgt vorzugsweise
bei einem pH-Wert zwischen 2 bis 3 und bei Temperaturen zwischen 50 bis 70 °C. Die
Behandlungszeit betragt 15 bis 60 min. Der Metallgehalt wird den Textilien beim Farben bzw. der
Veredelung hinzugefiigt. Die Reduzierung des Metallgehalts ist erforderlich, damit die
Mischgewebe als Rohstoff fiir das Aminoxidverfahren verwendet werden kdnnen. Ebenfalls ist

21



sicherzustellen, dass der Polymerisationsgrad der zu verarbeitenden Spinnloésung eingestellt wird
(Hanemann, 2013). Fir die Cellulose, die im Aminoxidverfahren eingesetzt wird, ist ein
Polymerisationsgrad zwischen 400-1200 Ublich (Navard, 2012).

Neben der Entfiarbung, der Reduzierung des Metallgehalts sowie der Einstellung des
Polymerisationsgrads, ist die Entfernung weiterer Veredelungsmaterialien, wie z.B. des
sogenannten ,spinn finish“, erforderlich (Haule, 2014; Haule et al., 2016).

3.2 Losen der Cellulose und Herstellung der Spinnlésung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden am Institut fiir Anlagen und Verfahrenstechnik der Technischen
Hochschule Koéln, Versuche zur selektiven Losung von Baumwolle aus textilen Mischgeweben
unter Vewendung von NMMO durchgefiihrt. Die ersten Loseversuche wurden mit einer
Standardriihrapparatur unter Einsatz eines Rihrers aus PTFE-Fligeln durchgefiihrt. In mehreren
Versuchsreihen wurde der Baumwollstoff in unterschiedlichen PartikelgréBen hinzugegeben. Bei
der Zusammenfassung und Auswertung der Ergebnisse wurde deutlich, dass der
Zerkleinerungsgrad der Textilien einen signifikanten Einfluss auf die Geschwindigkeit des
Losungsprozesses hatte. AnschlieRend wurde der Versuchsaufbau gedndert und es kam ein Rotor-
Stator-Mischer zum Einsatz. Durch diese Ausflihrungsform des Mischers, konnten die
Textilgewebe gleichzeitig zum Losungsvorgang zerkleinert werden. Innerhalb dieser
Losungsversuche mit einem Rotor-Stator-Mischer konnten in der Losung
Cellulosekonzentrationen bis zu 3 Gew.-% erreicht werden. Bei hoheren Konzentrationen konnte
keine vollstandige Durchmischung erreicht werden. Die Cellulosel6sung ist stark strukturviskos.
Dies hat zur Folge, dass die Viskositdt der Losung im Bereich des Rihrers durch die Scherung
niedrig und auRerhalb des Riihrzentrums stark erhéht war (Blachot, 1997; Paulussen, 2019a).

In der konventionellen Prozessfiihrung wird das Mischgewebe bzw. die Cellulose zerkleinert,
bevor es mit dem Losungsmittel in Kontakt kommt. Daflir wird in den Prozessen ein
Zerkleinerungsschritt vor dem Losungsprozess integriert, wodurch die PartikelgrofRe auf unter 5
mm reduziert wird (Zikeli, 1995). Zusatzlich werden in der industriellen Prozessflihrung deutlich
hohere Cellulosekonzentrationen mit speziellen Mischern erreicht. Da in diesen Verfahren
Reinstoffe aus Cellulose verwendet werden, muss die Abscheidung des PET, die in dieser Arbeit
als Ziel formuliert ist, nicht beriicksichtigt werden. In den Patenten der Lenzing AG wurden in den
Anfangsjahren der Entwicklung sogenannte Ringschichtmischer fiir den ersten LOsungs- bzw.
Homogenisierungsschritt eingesetzt (Pillichshammer, 2015). Die erhaltene Suspension wird
anschlieRend in einen Dinnschichtbehandlungsapparat, beispielsweise in einen sogenannten
Filmtruder, Gberfiihrt und durch Verdampfen des Wassers bei einer Temperatur von 70 - 80 °C
und einem Druck von 100 -150 mbar auf ca. 12-13 Gew.-% Cellulose konzentriert (Zikeli, 1989).
Alternativ wurde die Suspension in einem Zwischenschritt auf eine Doppelsiebbandpresse
aufgebracht und dort auf einen Cellulosegehalt von ca. 9,0 Gew.-% abgepresst und anschliefend
in einem Extruder mit Entgasungszone konzentriert. Aktuelle Prozessfiihrungen verwenden einen
Hochkonzentrations-Mischer, in dem eine Suspension mit einer Cellulosekonzentration von lGber 9
Gew.-% in einem Schritt hergestellt werden kann (Pillichshammer, 2015).
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3.3 Abtrennen der PET-Fasern

Fir das Recycling von Mischgeweben aus Baumwolle und PET soll die Cellulose der Baumwolle
gelost werden, damit anschlieBend die PET-Fasern als feste Phase abgeschieden werden kénnen.
Fiir dieses Vorhaben wurden am Institut fir Anlagen und Verfahrenstechnik verschiedene
Versuche fiir die Abtrennung von PET-Fasern in einer Zentrifuge durchgefiihrt. Es hat sich gezeigt,
dass mit der zur Verfligung stehenden Zentrifuge eine Abscheidung machbar erscheint. Allerdings
stellt eine limitierende GroéRe die Viskositdat der Losung dar. Denn die Viskositdt steigt mit der
Cellulosekonzentration sehr stark an und reduziert die Trennleistung der Zentrifuge (Blachot,
1997). Daher kdnnen wahrend des Losungsschritts, im Vergleich zum allgemeinen Aminoxid- bzw.
Lyocellverfahren, nur geringe Mengen an Cellulose gelost werden. Fir die Trennversuche wurde
eine 1,5 Gew.-%ige Celluloselésung mit PET-Fasern in einer Zentrifuge untersucht. Die Viskositat
der Losung betrug ca. 1 Pa-s und die PET-Fasern haben sich in den Behaltern zum Grofteil
abgesetzt. In einer zweiten Versuchsreihe wurden die PET-Fasern mit Glycerin gemischt. Glycerin
besitzt ebenfalls eine Viskositdt von etwa 1 Pa-s und dieser Versuch hat zu dhnlichen Ergebnissen
gefliihrt. Die Versuche zeigen, dass eine Abtrennung der PET-Fasern mittels einer Zentrifuge
machbar ist. Industrielle Zentrifugen besitzen auRerdem deutlich groRere Trennleistungen als die
verwendete Laborzentrifuge (Paulussen, 2019b).

Als alternative Verfahren kénnen die Filtration oder das Pressen in Betracht gezogen werden. In
der Patentliteratur gibt es bereits Verfahren, die sich mit Textilen aus Baumwolle oder
Mischtextilien aus Baumwolle und synthetischen Fasern als Rohstoff fiir Regeneratfasern
befassen (Brinks, 2016; Haslinger, 2016). Der Trennungsschritt von PET und der Cellulosel6sung
wird zwar oberflachlich erwahnt aber eine effiziente und wirtschaftlich sinnvolle Lésung fir diese
Problematik scheint es noch nicht zu geben. Zu den Randbedingungen, wie der
Cellulosekonzentration, der Viskositdt und der GroRe der Fasern werden in den genannten
Patenten keine Angaben gemacht.

3.4 Nassspinnverfahren fiir die Herstellung von Cellulosefasern

Die Herstellung der Cellulosefasern aus der Suspension erfolgt innerhalb des Aminoxidverfahrens
durch das Nassspinnverfahren. Das Nassspinnverfahren ist ein kontinuierlicher Prozess, bei dem
die Celluloselésung mittels eines Extruders durch eine Spinndiise gepresst wird. Der Extruder
besitzt eine Entgasungszone, in der Wasserdampf und andere fliichtige Stoffe abgezogen werden.
Die Spinnlésung im Extruder enthalt 12,5-20 Gew.-% Cellulose und der Prozess lduft bei einer
Temperatur von etwa 115 °C ab. Die Losung wird durch einen Filter und in einen statischen
Mischer gefordert. AnschlieBend fordert eine Pumpe die Spinnldsung durch die Spinndiise. Dabei
entstehen die Filamente, die in einem Luftspalt gekiihlt werden. Uber Forderrollen werden die
Filamente durch ein Fallbad gefihrt. Im Fallbad wird die Cellulose ausgefallt und das NMMO
ausgewaschen. AnschlieBend werden die Filamente abgezogen bzw. aufgerollt und getrocknet
(Woodings, 2001).

3.5 Regeneration des Losungsmittels - NMMO

Die Regeneration des Losungsmittels — NMMO ist ein besonders wichtiges Element im
Aminoxidprozess. Denn fiir die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens ist es von entscheidender
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Bedeutung, das NMMO moglichst vollstandig riickzugewinnen. Es gibt zwei Moglichkeiten im
Prozess NMMO riickzugewinnen. Durch Regeneration der Flissigkeit im Fallbad nach dem
Nassspinnverfahren und aus den Briiden bei der Konzentration der Spinnlosung (Kalt, 1997).

Im Fallbad wird die Cellulose durch Zugabe von Wasser ausgefdllt und das NMMO aus der
Regeneratfaser ausgewaschen. Der Gehalt an NMMO im Féllbad betragt 10 — 20 Gew.-%.

Das Losungsmittel wird aus der extrudierten Spinnmasse mittels Wasser ausgewaschen und im
Fallbad aufgefangen. Dem Fillbad wird stetig frisches Wasser hinzugegeben und gleichzeitig wird
die Flussigkeit, die bis zu 30 % NMMO enthalten kann, aus dem Fallbad abgefiihrt. Das Fallbad
sollte aulRerdem auf eine Temperatur von unter 10 °C temperiert werden. Diese niedrigen
Temperaturen wirken sich positiv auf die Fasereigenschaften, wie z.B. die Zugfestigkeit aus. Die
extrudierte Losung enthalt ca. 75% des Losungsmittels. Im Fallbad wird der Losungsmittelgehalt
auf ca. 45 % reduziert. AnschlieBend erfolgt ein Waschvorgang mit demineralisiertem Wasser bei
35 — 70 °C, um so viel Losungsmittel zu entfernen wie wirtschaftlich sinnvoll. Es sollten
mindestens 95 % regeneriert werden, damit der Prozess wirtschaftlich ist. Das Limit der
wirtschaftlichen Regenerierung liegt bei ca. 99,98%. Vorzugsweise sollte die Cellulosemasse am
Ende 1000 — 2000 ppm Losungsmittel, bezogen auf die Trockenmasse, enthalten (Kalt, 1995).
Zusammen mit dem NMMO reichern sich im Fallbad diverse Nebenprodukte des Prozesses an, die
vor der Konzentrierung entfernt werden missen. Dies erfolgt durch einen Flotations- und einen
Filtrationsprozess (Sayyed et al., 2019). Nach dem Entfernen der Nebenprodukte kann die
Flissigkeit des Fallbads mit weiteren Prozesswassern des Verfahrens, wie z.B. den
Briidenkondensaten, die bei der Konzentrierung der Celluloselésung anfallen, vereinigt werden.
Die Briden bestehen hauptsachlich aus Wasser. Das Bridenkondensat enthalt ca. 100 mg/L
NMMO. In den Bridenkondensaten befinden sich ebenfalls Abbauprodukte des NMMO. Das
Bridenkondensat enthilt somit ebenfalls bis zu 240 mg/L N-Methylmorpholin und bis zu 30 mg/L
Morpholin (Kalt, 1997). Die Konzentration der vereinigten Losung aus dem Fallbad und dem
Briidenkondensat wird anschlieRend durch Umkehrosmose gesteigert.

Die erhaltene wiéssrige Losung enthdlt danach bis zu 4 g/L NMMO, bis zu 10 g/L N-
Methylmorpholin und bis zu 1 g/L Morpholin. Um die Verluste an NMMO moglichst gering zu
halten, wird N-Methylmorpholin unter dem Einsatz von Wasserstoffperoxid wieder zu N-
Methylmorpholin-N-oxid oxidiert. Bei der Oxidation kann sich ebenfalls N-Nitrosomorpholin aus
dem Morpholin bilden. Die Bildung des toxischen N-Nitrosomorpholin kann reduziert werden,
wenn die Oxidation bei einem pH-Wert zwischen 6,0 — 9,0 ablauft. Die geringen Mengen des N-
Nitrosomorpholin, die dennoch entstehen, kénnen durch eine UV-Bestrahlung zerstért werden.
Die Einstellung des pH-Werts erfolgt, indem die Lésung (iber einen Kationentauscher gefiihrt wird,
der Morpholin absorbiert. Dies bewirkt zwei positive Effekte, zum einen steht der Neubildung von
Nitrosaminen weniger Morpholin zur Verfligung und zum anderen wird Morpholin mit der
vergleichsweisen hochsten Basizitdit entfernt und der pH-Wert reduziert sich. Der
Kationentauscher besitzt z.B. Carboxylgruppen oder Sulfonsduregruppen (Kalt, 1997).
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4 Kostenschatzung - Methodik nach
Hand

Der zu entwickelnde Prozess soll neben der technischen Machbarkeit ebenfalls auf seine
Wirtschaftlichkeit geprift werden. Daher ist eine Kostenschatzung nach der Hand-Methodik
ebenfalls Teil dieser Arbeit und die Grundlagen werden in diesem Kapitel erlautert.

Die Kostenschatzung nach Hand wurde 1958 veroffentlicht und gehort zu den sogenannten
Strukturverfahren der Kostenschatzung. Dieses Verfahren kann angewendet werden, wenn alle
Hauptausristungsgegenstande feststehen und ihre Dimensionierung abgeschlossen ist.

4.1 Hand-Faktoren

Beim Ansatz dieser Kostenschatzungsmethode wird der Beschaffungspreis fir jede
Hauptkomponente mit einem Faktor multipliziert. Die Multiplikations-Faktoren sind
komponentenspezifisch und durch die Kalkulation werden die Kosten der Nebenkomponenten
wie Rohrleitungen, Instrumente, Elektrik etc. hinzugerechnet. Die Multiplikationsfaktoren fir die
einzelnen Komponentengruppen sind in Tabelle 4-1 aufgefihrt (Lenz, 2015; Rieckmann, 2019a).

Komponentengruppe Original Update vom AACE
International Cost Estimate
Committee aus dem Jahr 1992

Destillationskolonnen 4,0 4,0

Druckbehalter 4,0 3,5

Warmedlbertrager 3,5 3,5

Ofen 2,0 2,5

Pumpen 4,0 4,0

Verdichter 2,5 3,0

Instrumente 4,0 3,5

Sonstige Ausriistungen 2,5 --

Tabelle 4-1 — Auflistung der Hand-Faktoren (Peters, M. und Timmerhaus, 2004)

4.2 Korrekturfaktoren

Fiir die Hand-Methodik werden weitere Korrekturfaktoren hinzugezogen. Die o.g. Faktoren
beziehen sich auf das Material C-Stahl. Die Kosten fir andere Materialien werden durch den
Materialanpassungs-Faktor beriicksichtigt. Mit der nachstehenden Abb. 4-1 wird gezeigt, wie der
Anpassungs-Faktor fiir das Material berechnet werden kann. Man berechnet das Kostenverhéltnis
zwischen den Kosten der Legierung und den aktuellen Kosten fiir C-Stahl. Danach wird der Wert
fiir den Materialfaktor aus dem Diagramm auf der Y-Achse abgelesen. (Brown, 2007).
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Abb. 4-1 — Material Anpassungs-Faktor (Brown, 2007)
Demnach berechnet sich der korrigierte Hand-Faktor nach:
Hf, = Hfa(Fy) (Gl. 4-1)

F,, = Materialfaktor
Hf,, = neuer Hand-Faktor
Hf, = alter Hand-Faktor

Alternativ kann auf die allgemein giiltigen Korrekturfaktoren fiir das Material in Tabelle 4-2
zurtickgegriffen werden (Peters, M. und Timmerhaus, 2004).

Material der Konstruktion Korrekturfaktor
Carbonstahl 1,0

Bronze 1,05

Aluminium 1,075
Gusseisen 1,11

Edelstahl 1,28-1,5
Hastelloy Legierung 1,54

Nickell Legierung 1,71

Titan 12

Tabelle 4-2 - Liste der Korrekturfaktoren fiir unterschiedliche Materialien (Peters, M. und Timmerhaus, 2004)
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Weiterhin mussen der Instrumenten-Faktor F; sowie der Gebdude-Faktor F) berilcksichtigt

weden. Typische Werte fiir diese Faktoren sind nachstehend in Tabelle 4-3 und Tabelle 4-4

aufgefiihrt (Peters, M. und Timmerhaus, 2004).

Instrumenten-Faktor

Vor-Ort-Steuerung 1,15
Steuerung fir typische chemische 1,35
Prozessanlagen

Aufwendige Steuerungen 1,55

Tabelle 4-3 - Instrumenten-Faktoren (Peters, M. und Timmerhaus, 2004)

Gebaude-Faktor

Anlagentyp Neue Anlage /| Neue Anlage /| Anlagenerweiterung /
neuer Standort bestehender bestehender Standort
Standort
Feststoff 1,68 1,25 1,15
Fest/Flussig 1,47 1,29 1,07
FlUssig 1,45 1,11 1,06

Tabelle 4-4 — Gebdude-Faktoren (Peters, M. und Timmerhaus, 2004)

Je nach dem in welchem Land die Anlage errichtet werden soll, muss ebenfalls der Lander-Faktor

E, berlcksichtigt werden. Typische Faktoren fur die Auswahl einiger Industrieldnder sind in

Tabelle 4-5 angegeben.

Lander-Faktor

Brasilien 0,9

Kanada 1,16
Japan 1,15
China 0,97
Deutschland 1,05

Tabelle 4-5 — Lander-Faktoren (Peters, M. und Timmerhaus, 2004)

Die Gesamtkosten fiir einen Hauptausristungsgegenstand berechnen sich nach Hinzunahme der
Faktoren mit Gleichung (Gl. 4-2).

G=F; F,- FP'Z[K'(Hf'Fm)]

K = Komponentenkosten

Hf = Hand-Faktor

F,, = Material-Faktor

F; = Instrumenten-Faktor

E, = Lander-Faktor

F}, = Gebdude-Faktor
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4.3 Modifizierte Hand-Methode

Die Hand-Faktoren wurden im Jahr 1958 publiziert und im Jahr 1992 aktualisiert. Des Weiteren

wurden an der Technischen Hochschule in Koéln im Jahr 2016 modifizierte Handfaktoren

entwickelt.

Die Modifikation und Korrektur der Hand-Faktoren erfolgte durch die Anderung der

Basiszuschlage einzelner Positionen der direkten und indirekten Kosten liber einen Mengenansatz

(Rieckmann, 2019a):

e Versorgungsanlagen sind variable Kosten als Teil der Betriebskosten oder werden separat

geschatzt.

e Engineering und Uberwachung flieBen separat als Mengengeriist in die Kostenschitzung

mit ein (z.B. Methode nach Navarrete und Cole)

e Honorare fiir Beratung und sonstige Leistungen wurden gestrichen.

Daraus ergaben sich folgende modifizierte Hand-Faktoren:

Komponentengruppe Original Update vom | Modifizierte Faktoren nach

AACE Anlagentyp

International

Cost Estimate | Fest/Fluid | Fluid Fest

Committee aus

dem Jahr 1992
Destillationskolonnen 4,0 4,0 3,0 3,0 3,1
Druckbehélter 4,0 3,5 2,6 2,6 2,7
Warmelbertrager 3,5 3,5 2,6 2,6 2,7
Ofen 2,0 2,5 1,9 1,9 1,9
Pumpen 4,0 4,0 3,0 3,0 3,1
Verdichter 2,5 3,0 2,3 2,3 2,3
Instrumente 4,0 3,5 2,6 2,6 2,7
Sonstige Ausristungen 2,5 -- 1,9 1,9 1,9

Tabelle 4-6 - Listung der Hand-Faktoren und modifizierter Hand-Faktoren (Rieckmann, 2019a)
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5 Prozesssynthese und Analyse

Der Prozess fir das Recycling von Mischgeweben aus Baumwolle und PET soll die Baumwolle bzw.
die Cellulose in wassriger Phase, mit Hilfe des selektiven Losungsmittels N-Methylmorpholin-N-
oxid, aus dem textilen Verbund I6sen. Im nachsten Prozessschritt soll das PET von der flissigen
Phase getrennt werden, damit die Cellulose aus der Lésung mit dem Nassspinnverfahren zu einer
Regeneratfaser verarbeitet werden kann. Das Losungsmittel soll innerhalb des Prozesses
aufbereitet und wiederverwendet werden. Mit der Beschreibung der Ausgangssituation und einer
Situationsanalyse entstand eine erste Zielformulierung bzw. das erste FlieRbild technischer
Funktionen fir die Prozessentwicklung (Abb. 5-1).

Mischgewebe NMMO
v
Vorbehandlung
v
Mischen
v
Losen
v
Trennen
v v
PET Celluloselésung
v v
Waschen Spinnverfahren
v
Trocknen
)\
Aufbereiten Regeneratfaser

Abb. 5-1 — GrundflieBbild technischer Funktionen

5.1 Vorbehandeln der Mischgewebe

Aus den Grundlagen der Planung in Kapitel 3.1 ist ersichtlich, dass fir die Verwendung von
gefarbten Textilien eine Vorbehandlung notwendig ist. Der Hauptfokus dieser Arbeit besteht
darin, die Rohstoffe der Mischgewebe voneinander zu trennen. Daher wird der Schritt fiir die
Vorbehandlung der Mischgewebe fiir die weitere Prozessentwicklung nicht bericksichtigt.
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Der Prozess wird dahingehend limitiert, dass ausschliellich ungefarbte bzw. weille Textilien mit
jeweils 50 Gew.-% Baumwoll- und 50 Gew.-% PET-Anteil als Rohstoff verwendet werden. Der
Prozess kann durch das Modul der Vorbehandlung fiir die Nutzung von gefarbten Mischgeweben
unterschiedlicher Gltegrade in spateren Entwicklungsstadien erganzt werden.

5.2 Mischen und Losen

Eine Analyse der physikalischen Effekte beim Losungsvorgang von Cellulose aus textilen
Mischgeweben, auf Grundlage des Kapitels 3.2 hat ergeben, dass der Prozess durch die technische
Funktion der Zerkleinerung fiir die Mischgewebe erweitert werden muss. Die Lésungsversuche
am Institut fir Anlagen und Verfahrenstechnik der TH K6In haben gezeigt, dass sich eine moglichst
vollstandige Zerkleinerung der Mischgewebe bis hin zu einer Vereinzelung der Fasern positiv auf
die Loslichkeit auswirkt und zu einer signifikanten Verringerung der Verweilzeit fiihrt (Paulussen,
2019a).

Mit der Versuchsanordnung im Labor konnten Losungen mit bis zu 3 Gew.-% Cellulose hergestellt
werden (Paulussen, 2019a). In industriellen Prozessen konnen deutlich hohere
Cellulosekonzentrationen erreicht werden. Innerhalb des Aminoxidverfahrens werden
Konzentrationen bis zu 15 Gew.-% hergestellt und verarbeitet. Dabei handelt es sich allerdings um
reine Cellulose aus Holzstoffen, die einen niedrigeren Polymerisationsgrad aufweisen als die
Cellulose der Baumwolle (Zikeli, 1993; Pillichshammer, 2015; Zikeli, 1989). Auf Grundlage der
Losungsversuche wurde eine ZielgrofSe fiir den Zerkleinerungsprozess definiert:

ZielgroRe Zerkleinerungsprozess:
Zerfaserung der Mischgewebe und Zerkleinerung der Fasern auf eine Faserlange <5 mm

5.3 Trenntechnik

In herkdmmlichen Aminoxidverfahren werden die Celluloselésungen aus Reinstoffen ohne PET-
Fasern hergestellt. Um die PET-Fasern von der Losung abzuscheiden, muss innerhalb des
Recyclingprozesses eine Trenntechnik integriert werden. Das Trennen innerhalb des Prozesses ist
besonders wichtig, denn das Ziel ist es, aus der Baumwolle der Mischgewebe Cellulosefasern
herzustellen und zusatzlich das PET zurlickzugewinnen. Da es sich bei dem zu behandelnden
System um eine Suspension handelt, kommen daflir mechanische Trennverfahren in Betracht
(Perry, 2008).

5.3.1 Filtration

Fiir das Filtrationsverfahren wird zur Modellierung und Beschreibung in der Regel von der
Gultigkeit der Carman-Kozeny- Gleichung ausgegangen (Perry, 2008).

Apdty X ki V,
Lt [—Akp f 4 Bl (Gl. 5-1)
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Dabei bezeichnet V das Volumen, A die Filterfliche, B den Filtermittelwiderstand, a den
Kuchenwiderstand und Ap die Druckdifferenz des Filters. In ihrer vereinfachten Form lasst sich ein
Volumenstrom Vnach(Gl. 5-2) berechnen (StieR, 1997).

Ap

V= A T L+ B] (Gl. 5-2)

Die Viskositdat n der zu filtrierenden Fllssigkeit hat einen entscheidenden Einfluss auf die
Anforderungen an einen moglichen Filtrationsprozess. Infolge einer hohen Viskositdt, der zu
filtrierenden Flissigkeit misste eine groRere Druckdifferenz vorliegen, um einen akzeptablen
Volumenstrom zu realisieren. Allerdings ist bei einer groflen Druckdifferenz wiederum ein héherer
Kuchenwiderstand zu erwarten.

Da bekannt ist, dass die Viskositdt mit der Cellulosekonzentration stark exponentiell ansteigt und
die Grenzen der Trenntechnik ohne weitere Versuchsreihen nicht ausreichend genau abgeschatzt
werden kdnnen, wird der Prozess so gestaltet, dass eine niedrige Viskositdat und in Folge dessen
niedrige Cellulosekonzentrationen vorliegen (Paulussen, 2019a; Blachot, 1997).

5.3.2 Zentrifugation

Fiir die Modellierung und Berechnung der Trennleistung einer Zentrifuge ist die
Sinkgeschwindigkeit der Partikel entscheidend. Der Berechnung einer realisierbaren
Sinkgeschwindigkeit, wird das Gesetz von Stokes zu Grunde gelegt (StieR, 1997):

u Z(Ps—Pf)df’wZT:(Ps_pf)dlz’ - (Gl. 5-3)
p 187 187

Fiir eine Einordnung der Trennleistung unterschiedlicher Zentrifugen wird die Schleuderzahl z
herangezogen. Sie gibt das Verhaltnis der Zentrifugalbeschleunigung zur Erdbeschleunigung g an
und ist damit ein MaR fir die Trennleistung. Die Schleuderzahl ist folgendermaBen definiert
(StieB, 1997):

z=r -2 (Gl. 5-4)
g
mitw = 2T - n (Gl. 5-5)

Dabei bezeichnet r den Abstand des Partikels zur Drehachse. Die Schleuderzahl z ist proportional
zur Trennleistung bzw. zur Sinkgeschwindigkeit der Partikel. Da keine kugelférmigen Partikel
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sondern Fasern vorliegen, ist die Anwendbarkeit zu bezweifeln. Die Anwendung kdnnte unter
Beriicksichtigung formspezifischer Aquivalenzdurchmesser erfolgen.

Dennoch lasst sich mit dieser Gleichung der Einfluss der Viskositdt, unabhangig von den zu
betrachtenden Partikeln, erkennen. GemaR (Gl. 5-6) zur Berechnung des theoretischen
Trennkorndurchmessers dp , wirde eine hohe Viskositdt zu einer VergroBerung des
Trennkorndurchmessers fihren (Perry, 2008). In welchem Mal3e dies fiir die faserige Partikelform
gilt, muss untersucht werden.

! 81w (Gl. 5-6)

dp = :
P™ 2mn (ps—pg)-t 1o

Der Trennkorndurchmesser besagt, dass alle kleineren Teilchen nicht aus der Suspension
abgetrennt sondern mit der BegleitflUssigkeit ausgetragen werden (Perry, 2008).

Da die Viskositat n mit steigender Cellulosekonzentration exponentiell ansteigt (Blachot, 1997)
und die Fasern fir eine gute Loslichkeit der Cellulose zerkleinert werden, wurde auf Grundlage
der Trennversuche (vgl. Kapitel 3.3 ) mittels einer Zentrifuge eine ZielgroRe fur die
Cellulosekonzentration des Prozesses festgelegt. Innerhalb des Ldsungsvorgangs soll eine 1,5
Gew.-%ige Celluloseldsung erhalten werden. Die Nullscherviskositdt der Losung betrdgt damit
etwa 1 Pa-s (Paulussen, 2019).

ZielgroRe Losungsvorgang:
Celluloselosung mit 1,5 Gew.-% Cellulose und einer Nullscherviskositat von ca. 1 Pa-s.

5.4 Spinntechnik

Beim Nassspinnverfahren werden Spinnldsungen benétigt, die 12,5 — 13 Gew.-% Cellulose
enthalten. Denn nur so kdnnen Filamente und Fasern regeneriert werden, dessen Eigenschaften
den Anforderungen von Textilien entsprechen (Haslinger, 2016; Liu et al., 2001). Die erhaltene
Losung misste also stark konzentriert werden.

5.5 Analyse
Nun stellt sich fir die weitere Prozessentwicklung folgende Frage:

o Wie kann die 1,5 %ige Losung weiter konzentriert werden?

Fiir die Beantwortung der Frage bzw. der Lésung fiir die Problematik der niedrigen Konzentration,
wurden verschiedene Ansatze identifiziert, die nachfolgen betrachtet werden:

1. Wassergehalt reduzieren
2. Losungsmittel-Gehalt reduzieren
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Reduzierung des Wassergehalts

Die praktischste Methode fiir die Konzentrierung scheint die Reduzierung des Wassergehalts zu
sein. Dies konnte z.B. durch Verdampfung des Wassers erfolgen. Allerdings lasst sich der
Wassergehalt nur begrenzt reduzieren, da ansonsten das NMMO zu seiner Monohydratform
auskristallisiert (vgl. Kapitel 2.6.1).

Bei einem Blick in das Mischungsdreieck in Abb. 5-2 fiir eine Losung mit einer Zusammensetzung
von 1,5 Gew.-% Cellulose, 20 Gew.-% Wasser und 78,5 Gew.-% NMMO zeigt sich, dass der
Wassergehalt auf maximal 11 Gew.-% durch Verdampfung reduziert werden kann, bevor das
NMMO auskristallisieren wiirde. Die Losung hatte damit eine Cellulosekonzentration von etwa 6
Gew.-% Cellulose. Die Suspension ware in diesem Fall nicht fir eine Verarbeitung zu Spinnfasern
geeignet (Haslinger, 2016).

undissolved
pulp fibres

20 30 10

Abb. 5-2 — Terndres Phasendiagramm fiir NMMO-Cellulose-Wasser

Reduzierung des Losungsmittels

Das NMMO besitzt im Vergleich zum Wasser einen sehr geringen Dampfdruck und entweicht
Uberwiegend durch den Siedeverzug des Wassers. Bei einem Verdampfungsprozess enthalten die
Briiden nur Spuren des NMMO. Auf etwa 1 kg Briden fallen 100 ppm NMMO an (Kalt, 1997).

Fir eine Konzentrierung der Cellulose in Bereiche, mit denen die Spinntechnik arbeiten kann,
misste dem System zusatzlich zum Wasser ca. 4 % NMMO entzogen werden. Das System kdnnte
in einem Umlaufverdampfer im Kreis gefiihrt und mit frischem Wasser versorgt werden, damit
das NMMO nicht auskristallisiert. Allerdings misste das System dann ca. 400-mal im Kreis gefiihrt
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werden, damit genug NMMO abgefiihrt werden kann. Diese Losungsmoglichkeit ist 6konomisch
nicht sinnvoll, da groRe Mengen Wasser verdampft werden mussten.

Zusammenfassend ldsst sich festhalten, dass das Konzentrationsniveau der Cellulose mit den
betrachteten Ansatzen nicht bzw. nicht 6konomisch sinnvoll zu realisieren ist.

Ein weiterer Ansatz ware das Ausfallen und Abscheiden der Cellulose, um anschlieBend eine neue
Losung aus dem Cellulose Regenerat herzustellen. Dafir kann die Temperatur gesenkt werden
oder Wasser hinzugegeben werden. Das Absenken der Temperatur wirde die Prozessfiihrung
wesentlich komplexer machen als die einfache Zugabe von Wasser. Aullerdem wiirde in diesem
Fall der Polaritatsanderung keine Gefahr bestehen, dass sich ein zweiter Feststoff bildet, indem
das NMMO auskristallisiert.

Fiir beide Falle missten eine zusatzliche Misch- und Trennoperation mit entsprechenden
Apparaten in den Prozess integriert werden, deren Zusatzkosten sich stark auf die Okonomie des
Gesamtprozesses auswirken kdonnten.

Erschwerend kommt hinzu, dass die Produktionskapazitaten fiir Anlagen des Aminoxidverfahrens
bei ca. 50.000 — 100.000 t/a liegen. Dies bedeutet, dass von den gesammelten Textilien von ca.
1,1 Mio. t/a in Deutschland sehr groRe Anteile als Rohstoff fur diesen Prozess beschafft werden
missten (Korolkow, 2015).

34



5.6 Ergebnis der Prozesssynthese

Beim aktuellen Wissensstand scheint es nicht moglich zu sein, diesen Prozess alleinstehend und
wirtschaftlich zu realisieren. Der Ansatz der weiteren Prozessentwicklung bezieht sich darauf, die
Recyclingtechnik in einen bestehenden Aminoxidprozess zu integrieren.

Der Recyclingprozess beginnt mit der Faservorbereitung bzw. Zerkleinerung der Mischgewebe
und der Zufuhr des Losungsmittels aus den Anlagen der Aminoxidprozesses. Enden wird der
Recyclingprozess mit der Ubergabe der Celluloselésung aus Mischgeweben an die Anlagen des
Aminoxidprozesses fur die Produktion von Cellulosefasern aus Holzstoffen und der Abfiihrung des
gebrauchten Losungsmittels an die Aufbereitungsanlage. In Abb. 5-3 ist der Ansatz der
Prozessintegration bildlich dargestellit.

Recyclingprozess PET

Cellulose aus . Mischen
Mischgeweben ] Vorbereitung Lésen ]

f Celluloselésung

Celluloseldsung

Trennen

Aminoxidprozess

Losungsmittel > Vorbereitung

\

Mischen
Lésen

Cellulose aus Holz > Vorbereitung Faserspinnen

\ 4

gebrauchtes Cellulosefaser
L&sungsmittel (Regeneratfaser)

Aufbereitung

Abb. 5-3 — Darstellung der Prozessintegration zwischen dem Recyclingprozess und dem Aminoxidprozess

5.6.1 Anlagenstruktur

In diesem Kapitel wird die Anlagenstruktur fir die weitere Entwicklung detailliert dargestellt (vgl.
Abb. 5-4). Der Gesamtprozess besteht aus finf Teilanlagen:

e Teilanlage 10 — Recyclingprozess — Vorbereitung der Mischgewebe

e Teilanlage 20 — Recyclingprozess — Losen der Cellulose und Abtrennen des PET

e Teilanlage 30 — Aminoxidprozess — Vorbereitung des Lésungsmittels

e Teilanlage 40 - Aminoxidprozess — Herstellung der Cellulosesuspension und
Spinnverfahren

e Teilanlage 50 Aminoxidprozess Aufbereitung des Losungsmittels
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Recyclingprozess

-

Cellulose aus

Abb. 5-4 — Anlagenstruktur fiir den Gesamtprozess

Fiir die Teilanlagen 10 und 20 wird in Kapitel 6 eine Apparateauswahl getroffen und die
VerfahrensflieRbilder ausgearbeitet. In Kapitel 7 werden die Apparate dimensioniert. Auf der

|
1 1
I |
: I
. . 1
Mischgeweben : Teilanlage 10 Teilanlage 20 : PET
| |
| |
| |
| |
L |
Aminoxidprozess
NMMO/Wasser Teilanlage 30
Cellulose aus Holz Teilanlage 40 Cellulosefaser
(Regeneratfaser)
Teilanlage 50

Grundlage der Uberschlagigen Dimensionierung erfolgt eine Kostenschatzung in Kapitel 8.

Die Prozesse und FlieRbilder der Teilanlagen 30, 40 und 50 werden in Kapitel 6 fir die

Vollstiandigkeit und Ubersicht des Gesamtprozesses beigefiigt.
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6 Prozessentwicklung

In diesem Kapitel wird zum Zwecke einer Schatzung der Investitionsausgaben der
Recyclingprozess fiir die Mischgewebe entwickelt, die Apparateauswahl getroffen und die
VerfahrensflieBbilder aus den GrundflieBbildern abgeleitet. Die Recyclinganlage gliedert sich in
zwei Teilanlagen (siehe Kapitel 5.6.1) und wird als Erweiterung fir eine Produktionsanlage des
Aminoxidverfahrens projektiert.

1. Teilanlage 10 — Recyclingprozess — Vorbereitung der Mischgewebe
2. Teilanlage 20 — Recyclingprozess — Losen der Cellulose und Abtrennen des PET

Der Aminoxidanlage gehoren die Teilanlagen 30, 40 und 50 an. Fir diese Teilanlagen werden
anhand des Stands der Technik sowie der Patentliteratur die GrundflieBbilder und
VerfahrensflieBbilder erstellt und die Teilprozesse beschrieben.

Eine angemessene Produktionskapazitit, bezogen auf den Rohstoff Cellulose, sollte ca. 10.000 t/a
betragen. Das bedeutet 20.000 t/a Mischgewebe werden bei Annahme eines 50 Gew.-%igen
Cellulose- bzw. Baumwollanteils durch diesen Prozess recycelt.

Die Produktionsanlagen in denen Cellulosefasern mittels des Aminoxidverfahrens aus Holzstoffen
hergestellt werden, besitzen eine Produktionskapazitat von ca. 100.000 t/a. Beim aktuellen Stand
der Prozessentwicklung und der Annahme, dass die Herstellung einer 1,5 Gew.-%igen
Celluloseldsung technisch realisiert werden kann, wiirde die Recyclinganlage fiir Mischgewebe mit
einem Baumwollanteil von 50 % ca. 10 % des Celluloserohstoffs aus Holzstoffen ersetzen.
Gleichzeitig kénnen 10.000 t/a PET zurlickgewonnen werden. Fir den Betrieb wird ein 3-
Schichtmodell angenommen, das die Anlagen 8000 h/a im Betrieb halt.

6.1 GrundfliefSbilder

In diesem Kapitel werden die GrundflieBbilder dargestellt und kurz erldutert. Da die einzelnen
Teilanlagen an vielen Stellen miteinander gekoppelt sind, besitzt jede Teilanlage eine eigene
Farbe. Die Kopplungsstellen eines GrundflieRbilds sind jeweils in der Farbe der (ibergebenden
bzw. libernehmenden Teilanlage dargestellt.

Ubersicht:

Teilanlage 10
Teilanlage 20
Teilanlage 30
Teilanlage 40
Teilanlage 50
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6.1.1 Grundflief3bild der Teilanlage 10

2,5 t/h Mischgewebe
50 Gew. % Baumwolle
50 Gew. % PET

Mechanische Energie

| Faserldnge <5 mm

2,5 t/h Mischfasern
50 Gew. % Baumwolle
50 Gew. % PET

Abb. 6-1 — GrundflieBbild der Teilanlage 10

Die Teilanlage 10 dient der Faservorbereitung. Die textilen Mischgewebe miussen fiir den

Losungsprozess zerkleinert werden. Ebenfalls ist es wichtig, die Fasern fiir den Losungsprozess zu
dosieren.
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6.1.2 Grundflief3bild der Teilanlage 20

— 81250 kg/h NMMO/Wasser
(75 gew.- %/ 25 gew.- %)

2,500 kg/h Mischfasern
Faserlange <5 mm
K i
50 gew % PET

P Wirmetragermedium

Warmetragermedium

T»>=80"C

1 =30-60 min.
T>=80°C
p =150 mbar

T»>=80"C

78750 kgfh Suspension
Disperse Phase: PET
Fliissige Phase: Cellulose/NMMO/Wasser

T>=80"C

1250 kg/h PET

T»>=80"°C

77500 kg/h Celluloseldsung
@. 1,5 pew -9 Cellulose

Abb. 6-2 — GrundflieBbild der Teilanlage 20

In Teilanlage 20 sind die Grundoperationen fiir die Herstellung der Celluloselésung und
Abscheidung der PET-Fasern dargestellt. Das Losungsmittel wird aus Teilanlage 30 des
Aminoxidprozesses bereitgestellt und die Celluloselésung wird an den Aminoxidprozess Uberfihrt.
Die Briden enthalten Spuren des Losungsmittels und werden an die Teilanlage 50 fir die
Losungsmittelaufbereitung Gberfiihrt. Die PET-Fasern sollen am Ende als Reinstoff vorliegen und
werden daher einem Waschprozess unterzogen. Die Waschfllssigkeit wird ebenfalls an die
Teilanlage 50 zur Aufbereitung Gberfihrt.



6.1.3 Grundflief3bild der Teilanlage 30

NMMO/Wasser
(50%/50%)

Lagern
Y
Fardern
L= Lagern
NMMO/Wasser
(50%/50%)
Von TA 50
y
Fardern
h 4
P Vorwdrmen —
e
Warmetragermedium —I »| Warmetrdgermedium
A 4
Warmetragermedium P Aufkonzentrieren P Wiirm etrdgermedium
Wasserdampf
w 100 ppm NMMO
Nach TA 50
Férdern/
Dosieren

Y

NMMO/Wasser NMMO/Wasser
(75%/25%) (75%/25%)
nach TA 40 nach TA 20

Abb. 6-3 — GrundflieBbild der Teilanlage 30

In Teilanlage 30 erfolgt die Vorbereitung des Losungsmittels. Das Losungsmittel wird mit einem
Wasseranteil von Gew.-50 % geliefert. Da die Riickgewinnungsquote bei ca. 99 % liegen soll,
werden nur geringe Mengen hinzudosiert. Der GrofSteil des Losungsmittels wird in einem Kreislauf
gefihrt und Uber die Teilanlage 50 (Losungsmittelaufbereitung) zugeflihrt. Durch die
Prozesskonfiguration mit der Recyclinganlage (TA 10 und TA 20) muss die Teilanlage 30, zusatzlich
zur Teilanlage 40 in der die Spinnlosung hergestellt wird, die Teilanlage 20 mit Losungsmittel
versorgen.
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6.1.4 Grundflief3bild der Teilanlage 40

] MMM/ Wasser
2. 1,5 pew -% Cellulose (75 gew.- %/ 25 gewi- %)
Wasser
Faserlinge<5mm | — NAMMOD >80

Warmetrdgermedium

# \Wiarmetragermedium

T>=80"C

® Warmetrdgermedium

T>=80"C

Warmetragermedium

T»>=115"C

Warmetragermedium
P Warmetrdgermedium
_ 12,5 gew.-% Cellulose
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Abb. 6-4 — GrundflieBbild der Teilanlage 40

In Teilanlage 40 erfolgen die Herstellung der spinnfdahigen Celluloselésung sowie die Formgebung
zur Regeneratfaser. Die Celluloselésung der Teilanlage 20 wird mit dem Losungsmittel und
weiterem Celluloserohstoff gemischt. Die Spinnlosung wird bis ca. 12,5 Gew.-% Cellulose
konzentriert, indem der Losung kontinuierlich Wasser entzogen wird.



6.1.5 Grundflief3bild der Teilanlage 50

Bruden
(NMMO/Wasser)

Abb. 6-5 — GrundflieBbild der Teilanlage 50

Die Teilanlage 50 dient der Regeneration des Losungsmittels. Dies gilt sowohl fiir die Briiden, die
beim Losungsprozess anfallen, als auch fiir die Flissigkeiten aus dem Féallbad und die
Waschflissigkeiten, die ebenfalls NMMO enthalten. Das aufbereitete Ldsungsmittel wird
anschliefend an Teilanlage 30 Gberfiihrt.
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6.2 Verfahrens und Apparateauswahl

Die Teilanlage 20 ist die Hauptanlage des Recyclingprozesses. Das Mischen und Lésen der
Cellulose, sowie die Abscheidung der PET-Fasern sind fiir die Prozessentwicklung von wesentlicher
Bedeutung. Daher wird in diesem Kapitel eine Auswahl fir die Verfahren und Apparate der
Teilanlage 20 getroffen. Die Auswahl beruht auf den Informationen der Patentliteratur und
Handbiichern der Verfahrenstechnik.

6.2.1 Mischen und Losen

Im herkdmmlichen Aminoxidverfahren besteht das Ziel darin, eine moglichst hochkonzentrierte
Celluloselosung herzustellen. Dementsprechend werden in diesen Verfahren Apparate
verwendet, die fiir das Mischen von viskosen Fluiden und Pasten geeignet sind (Haslinger, 2016).
Fluide mit einer Viskositat < 10 Pa:s werden im allgemeinen als viskos klassifiziert (Perry, 2008).

Fiir den Recyclingprozess und die Trennung der Mischgewebe ist eine hochkonzentrierte
Celluloselésung nicht sinnvoll, da die hohe Viskositdt die Trennung erschwert oder unmoglich
macht. Daher wird ein Mischapparat bendétigt, der eine strukturviskose Losung mit 1,5 Gew.-%
Cellulose herstellen kann. Zusatzlich muss der Apparat beheizt sein und einen Abzug besitzen,
damit Wasser durch Verdampfen unter Vakuum entfernt werden kann. Die Nullscherviskositat der
Losung betragt ca. 1 Pa-s.

Rihrapparate zahlen zu den wichtigsten Mischausristungen. Sie bestehen aus den
Hauptbaugruppen Rihrwerk und Behalter. Rihrprozesse besitzen eine groRe Variationsbreite fiir
Stoffeigenschaften, Prozessparameter und Verfahrensbedingungen (Schubert, 2002). Das Mischen
in Rihrkesseln eignet sich fiir den diskontinuierlichen und kontinuierlichen Betrieb. Die
Verweilzeit der Stoffe im Kessel sowie die Stromungsform durch verschiedene Rihrertypen
konnen beliebig variiert werden. Die Rihrapparate eignen sich fiir Fluide bis zu einer Viskositat
von 750 Pa-s (Perry, 2008).

Wichtig fiir den Losungsvorgang ist das Suspendieren der Fasern bzw. Partikeln. Dafir sind
ausreichende Geschwindigkeiten und Turbulenzintensitdten speziell im Bodenbereich notwendig.
Der Feststoffvolumenanteil sollte in der sedimentierten Bodenschicht maximal zwischen @g 45 =
0,5 bis 0,7 liegen. Da die Faser jedoch sehr kleine Durchmesser aufweisen und der
Feststoffvolumenanteil gering ist, missten die Werte deutlich unter dieser Grenze liegen. Ein
Behilter mit gewdlbten Boden schafft giinstige Bedingungen fiir das Suspendieren (Schubert,
2002). Fir eine axiale Stromung, die vorteilhaft fir das Suspendieren und das Aufwirbeln der
Feststoffe ist, eignen sich Propellerriher oder Schragblattrihrer (vgl. Abb. 6-6). Zusatzlich konnen
an der Behidlterwand in bodenndhe kleinere Ausfiihrungen von Propellerriihrern installiert
werden, um die Aufwirbelung der Feststoffe zu beglinstigen (Perry, 2008).
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Abb. 6-6 — Skizzen eines Propellerriihrers (links) und eines Schragblattriihrers (rechts) (Perry, 2008)

Da die Cellulosel6sung ein strukturviskoses Verhalten unter Scherung besitzt, kann der Riihrer mit
zwei Wellen ausgefiihrt werden, sodass beispielsweise ein Ankerriihrer die notwendige Scherung
in den Totzonen in der Nahe der Behalterwand einbringt. Fiir eine kontinuierliche Prozessfiihrung
sollte die Suspension Uber ein Tauchrohr oberhalb des Rihrers entnommen werden. Eine
bodennahe Entnahme ist nicht zu empfehlen, da sich Feststoffablagerungen, die ungel6ste
Cellulose enthalten bilden kénnten (Perry, 2008). Die Beheizung kann durch einen Heizmantel
oder wenn es sich beim Rihrer nicht um einen Ankerriihrer handelt, durch eine Heizspule im
inneren des Behalters erfolgen (vgl. Abb. 6-7).

ot s [l

—>

Abb. 6-7 — Skizzen einer Mantelheizung (links) und einer Heizspirale (mitte) und externe Heizung (rechts) fiir einen
Riihrkessel

Im ersten Fall ist die verfligbare Flache fir die Warmedlbertragung durch die Flache des
Behaltermantels definiert. Diese Art der Warmedbertragung ist aus energetischen Griinden selten
wirtschaftlich. Im aktuellen Prozess missen grofle Mengen Wasser verdampft werden. Die
Beheizung (iber eine Rohrschlange wird ebenfalls aufgrund der hohen Viskositdt und
strukturviskositdt des Mediums ausgeschlossen. Daher wird fiir den Prozess eine externe
Beheizung als Konfiguration gewahlt. Dies erlaubt eine beliebige Auslegung der
Warmelbertragungsfliche und die Temperaturgradienten konnen besser ausgenutzt werden
(Brunner, 2015). Fir die Patentliteratur, die sich mit der Herstellung von Celluloselésungen
befasst, lasst sich zusammenfassend feststellen, dass verschiedene Mischapparate genutzt
werden konnen. Dazu zahlen vertikale Mischsysteme wie Rihrkessel und speziell
Doppelwellenrihrkessel, Filmtruder oder Extruder (Haslinger, 2016; Pillichshammer, 2015; Zikeli,
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1995). In den Patenten, die sich mit Baumwolltextilien als Rohstoffquelle fiir Cellulose befassen,
werden in der Regel vertikale Doppelrihrwellenapparate betrachtet (Haslinger, 2016).
Daher wird fir den Misch- und Losungsprozess ein Doppelwellenriihrkessel ausgewahlt.

6.2.1.1 Leistungsbedarf des Rithrwerks

Zur Abschatzung der Rihrwerksleistung wird die Reynoldszahl (berschldgig ermittelt. Die
Berechnung erfolgt auf Grundlage der Daten von Blachot et al. (1998). Dabei ist zu beachten, dass
der Celluloserohstoff fiir den die Stoffwerte gelten, ein niedrigeres Molekulargewicht als die
Cellulose der Baumwolle besitzt und die realen Werte abweichen kdnnen.

Fiir die Reynoldszahl eines Rilhrwerks gilt:

.n - d2
Reganrer = p-n-d (Gl. 6-1) (Christen, 2010)
n
p = Dichte des Mediums [kg -m?]
n = Drehzahl [s1]
d = Rihrerdurchmesser [m]
n = dynamische Viskositdt des Mediums [Pa:s]

Fiir Re < 10 ist die Stromung schleichend. Fiir Re = 10.000 herrschen starke Turbulenzen. Da die
Losung eine Polymerldsung mit charakteristischen strukturviskosen Verhalten ist, dndert sich die
Viskositadt stark in den Bereichen der Scherung. Daher ist die Reynoldszahl bzw. die dynamische
Viskositdt im Raum des Rihrkessels nicht gleichmaRig.

Wegen der Strukturviskositdt wird ein Doppelwellenriihrwerk mit einem Propellerriihrer und
einem Ankerriihrer angenommen. Die Beheizung des Apparats erfolgt (iber einen externen
Warmelbertrager.

Berechnung der Reynoldszahl eines Vergleichsmediums unter Annahmen
Annahmen Propellerrihrer:

e Volumen Riihrkessel = 40 m* (DIN 28136-1)
e Durchmesser Riihrkessel 3,2 m (DIN 28136-1)

. . . dri
e Dimensionsloser Rithrerdurchmesser —R¥rer — () 3
Kessel

e Durchmesser Riihrer = 1m (Christen, 2010)
e Drehzahl n=15s" (Blachot, 1997)
e n=0,5Pa:s (Blachot, 1997)

111 X9 1557112 12
m
0,5

= 33,3

RePropellerriihrer =
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Annahmen Ankerriihrer:

e Volumen Riihrkessel = 40 m* (DIN 28136-1)
e Durchmesser Riihrkessel 3,2 m (DIN 28136-1)

. . .. dRi
e Dimensionsloser Rihrerdurchmesser —R¥r¢r — () 98

Kessel

e Durchmesser Riihrer = 3m (Christen, 2010)
e Drehzahl n =15 s™ (Blachot, 1997)

e n=0,5Pas (Blachot, 1997)

1,11 kg 155 1% 32m?

m=3

Resnkerrinrer =

0,59

"mx*s

= 299,7 = 300

Berechnung der Leistungsaufnahme des Riihrwerks fiir ein Vergleichsmedium

P=Ne-p-n-d°

P = Rihrerleistung

Ne = Newtonzahl

p = Dichte des Mediums
n = Drehzahl

d = Rihrerdurchmesser

(Gl. 6-2) (Christen, 2010)

(W]

[-]

[kg +m™]
[s7]

[m]

Die Newtonzahl wird aus dem Diagramm (vgl. Abb. 6-8) ermittelt (Christen, 2010).
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Abb. 6-8 — Diagramm zur Bestimmung der Leistungskennzahl Ne eines Riihrers als Funktion der Reynoldszahl Re

(Christen, 2010)
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Propellerriiher:

kg “1y3 5
Ppropetterrinrer = 1,5 % 1,11 m-3 *(15s74)% * (I1m)> = 5,62 kW

Ankerrihrer

kg

m=3

Pankerrinrer = 1,3 * 1,11 * (15 5_1)3 * (3 m)S =525 kW

Leistung Rihrwerk
Priinrwerk = PPropellerrﬁhrer + Pankerriihrer = 5,62 kW + 5,25 kW = 10,87 kW
spezifischer Leistungseintrag

P 1087-10°W kW

V. 40m3 " m3

Der ermittelte spezifische Leistungseintrag entspricht den typischen Werten fir
Homogenisierungsaufgaben bei mittlerer bis hoher Viskositat (Kursaw, 2016).

Der Motor des Riihrwerks sollte bei Annahme eines Wirkungsgrads von 90 % eine elektrische
Leistung von ca. 12 kW erbringen.

6.2.1.2 Schitzung der Warmeiibertragungsfliche

Um den externen Warmdubertrager, der Uber eine Pumpe mit dem Rihrkessel gekoppelt ist,
Uberschlagig zu dimensionieren, wird die benétigte Warmeulbertragungsflache berechnet.

Es missen ca. 5 t/h Wasser verdampft werden. Es wird angenommen, dass der Rihrkessel ein
adiabates System darstellt. Des Weiteren wird angenommen, dass ausschlieBlich Wasser
verdampft, da der Dampfdruck des NMMO im Vergleich zum Wasser sehr niedrig ist (Paulussen,
2019a; Kalt, 1997). Die Verdampfungsenthalpie des Wassers bei den vorgegebenen
Prozessbedingungen betragt 2310 ki/kg (VDI-Warmeatlas, 2013).

Damit betrédgt der spezifische Energiebedarf Q betragt ca. 4,6 Gl/t.
Der Leistungsbedarf betragt damit ca. 3200 kW.

Annahmen:
e Wairmedurchgangskoeffizient (Fall: Flissigkeit — Fliissigkeit)
e k=285W/m*/K (VDI-Wirmeatlas, 2013).
e mittlere logarithmische Temperaturdifferenz
o ATiogm=20K

_ 0 _3,210°W
ATiogm*k — 285320 K

= 560 m?
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6.2.2 Trenntechnik

Fiir die Auswahl einer geeigneten Trenntechnik wurde eine Umfrage am Institut fir Anlagen und
Verfahrenstechnik der Technischen Hochschule Kéln durchgefiihrt. Den Teilnehmern wurden
Daten (vgl. Tabelle 6-1) flir den Prozess und die Trennoperation sowie mogliche Trennverfahren
und Trennapparate vorgestellt. AnschlieBend hat jeder Teilnehmer eine Bewertungsmatrix
ausgefillt, mit der die Verfahren bzw. Apparate unter der Berlicksichtigung bestimmter

Parameter bewertet wurden.

6.2.2.1 Prozessdaten fiir die Trennoperation

Prozess

Abtrennung suspendierter Feststoffe von der Begleitfliissigkeit.

Beschreibung

Die Suspension besteht aus PET-Partikeln in faseriger Form, die in einer

Flussigkeit aus geloster Cellulose, NMMO und Wasser verteilt sind.

Bei der Losung handelt es sich um eine strukturviskose Flussigkeit, bei der

die dynamische Viskositdt mit steigendem Schergefélle abnimmt.

Ziele

Die PET-Partikel sollen von der Flussigkeit abgeschieden werden, um eine

reine FlUssigkeit ohne PET-Partikel zu erhalten.

Prioritat 1: Flissigkeit ohne PET-Partikel

Prioritat 2: PET-Partikel mit geringen Mengen von Cellulose, NMMO und

Wasser

Der Prozess soll kontinuierlich ablaufen.

Stoffdaten

Dichte der PET-Fasern: 1,39 #
Partikeldurchmesser der PET-Fasern: 14 um

Dichte der Flussigkeit (Cellulose/NMMO/Wasser): 1,11 C‘%

Viskositat der Flussigkeit: 1000 mPa s bei einer Cellulosekonzentration
von ca. 1,5 Gew.- %.

Feed-
Informationen

Menge: ca. 80 t/h

Zusammensetzung:

1,5 Gew.-% PET

1,5 Gew.-% Cellulose in wassriger Losung
79 Gew.-% NMMO in wassriger Losung
18 Gew.-% Wasser

Der Anteil der gelosten Cellulose ist ein Mindestwert. Im Idealfall sollte
dieser, je nach Betreibbarkeit des Trennapparates, gesteigert werden.
Dadurch wiirde die Viskositat der Losung stark ansteigen.

Weitere Prozesseigenschaften:
e Temperatur: 80 °C
e Feststoffkonzentration: 1,5 Gew.- % PET bzw. 1,2 Vol-.%

Tabelle 6-1 — Datenblatt fiir die Bewertung des Trennprozesses
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6.2.2.2 Trennverfahren fiir fest-fliissige Gemische

Fiir die Trennung fest-flissiger Gemische gibt es folgende mechanische Trennverfahren (Perry,
2008):

e Sedimentieren

e Filtrieren

e Abpressen

e Zentrifugieren

e Trennen mit Hilfe von Hydrozyklonen

Sedimentieren

Die Sedimentationsapparate werden wegen der geringen Sinkgeschwindigkeit der Fasern nicht
bericksichtigt.

Filtrieren

Die treibende Kraft bei der Filtration ist die Druckdifferenz. Sie kann durch Unterdruck oder
Uberdruck erzeugt werden. Bei der Filtration unterscheidet man grundsitzlich zwischen
Oberflachenfiltration und Tiefenfiltration. Flr deren Beschreibung gibt es vier idealisierte
Modellvorstellungen (Schubert, 2002).

e Kuchenfiltration

e Siebfiltration bzw. Verstopfungsfiltration
o Tiefenfiltration

e Querstromfiltration

Die Kuchenfiltration ist immer dann erforderlich, wenn in einer Flissigkeit gréRere Mengen an
Feststoffen dispergiert sind und der Feststoff moglichst vollstandig von der Flissigkeit
abgeschieden werden soll. Fiir groBere Produktstrome ist es naheliegend Apparate fir die
Kuchenfiltration zu nehmen. Mit diesen Apparaten kann ein stationarer FlieBprozess realisiert
werden. Durch die bewegten Filterflachen kénnen hohe Durchsdtze bei gleichbleibender Qualitat
verarbeitet werden. Die (iblichen Teilschritte wie: Filtrieren, Waschen und Entfeuchten erfolgen
unmittelbar aufeinander (Schubert, 2002).

Bandfilter

Die Suspension wird auf ein Band gegeben, das den Filterkuchen kontinuierlich Gber die einzelnen
Filtrationsstufen transportiert. Gewohnlich wird das Filtrat durch ein Vakuum abgesaugt. Der
Filter gleicht einem Transportband. Das Filtertuch kann vom Transportband abgenommen und
gereinigt oder wahrend des Umlaufs ausgewaschen werden. Zur Erhéhung der Trennwirkung
kann ein mechanischer Pressvorgang integriert werden. In Abb. 6-9 ist eine Skizze fiir einen
Bandfilter zu sehen.
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In der Papier- und Zellstoffindustrie werden Bandfilter (Sack GmbH, Disseldorf) zur Entwéasserung
des Faserbreies verwendet. Im Allgemeinen eignen sich Bandfilter fir gut filtrierende
Suspensionen mit groberen Feststoffpartikeln (Luckert, 2004).

Suspension
,_/5 . A dh ;S :
ol ey A3 Drucklut
@R e
oy - eyt

Abb. 6-9 — Skizze eines Bandfilters (Schubert, 2002)

Trommelfilter

Der Trommelfilter ermoglicht einen kontinuierlichen Durchsatz an Filterkuchen und Filtrat. Die
Trommelfilter werden hydrostatisch mit Vakuum oder Druck betrieben (Perry, 2008).

Drainage Deck

Cake Wash
Gas/Liquid
“"Removal
Single Cell
Drum Design
= Filter Media

v
Pneurnatil

Blowback
Valve

Pan

"/ Cake Discharge
Inlet

Abb. 6-10 - Skizze eines vakuumbetriebenen Trommelfilters (Perry, 2008)

Trommelfilter dienen meist der Filtration von grobkornigen oder faserigen Gemischen. Man kann
sie von innen nach auBen oder umgekehrt beschicken. Beim innenbeschickten Filter flielt die
Flissigkeit iber eine Ventilrinne auf die Innenseite des Siebmantels. Der durch die Schwerkraft

abgeschiedene Feststoff wandert bei der Drehung der Trommel nach oben, wo er sich abldst und
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z.B. mit einer Schnecke herausgefordert werden kann. Um eine vorzeitige Ablésung zu
verhindern, werden in die Trommel Fangleisten eingebaut (Schubert, 2002).

Ein von aullen beschickter Filter wird meist zur Reinigung von Riick- und Abwassern der Papier-
und Zellstoffindustrie verwendet. Die Siebtrommel taucht fast vollstdandig in die Fllssigkeit ein.
Wahrend der Feststoff an dem Siebmantel zurlickbleibt und bei faserigen Riickstanden einen
guten abnehmbaren Kuchen bildet, flieRt das fast faserfreie Filtrat im untersten Teil der Trommel
ab. Bei einem Trommeldurchmesser von 2 m kann je nach Umlaufgeschwindigkeit und
Trommelbreite ein Durchsatz von 500-5000 I/min erreicht werden (Hersteller: Waco-Filter, Kraus-
Maffei, Mlnchen, Voith, Heidenheim) (Luckert, 2004).

Abpressen von Fliissigkeiten

Beim Abpressen wird die Suspension in ein druckfestes Gehduse gefiillt, dessen Wande aus
Geweben oder perforierten Platten fir die Flussigkeit durchladssig sind, wahrend der Feststoff
zurlickgehalten wird. Der abzupressende Feststoff muss leicht deformierbar sein und beim
Verdichten fllssigkeitsdurchlassig bleiben. Natirliche Faserstoffe, wie z.B. Torf und Cellulose,
werden wirtschaftlich in Pressen entwdssert. Das Verfahren hat sich ebenfalls beim Abpressen
von synthetischem Kautschuk bewahrt.

Entsprechend dem Verhalten und den Resultaten beim Abpressen kann man drei Gruppen von
Stoffen unterscheiden:

a) hochelastische, porose Stoffe, besonders Agglomerate aus weichen Primarteilchen mit
starken interpartikuldren Bindungen, z.B. synthetischer Kautschuk

b) natirliche und synthetische faserige Produkte mit verhaltnismaRig groflen
Flissigkeitsanteilen, z.B. Friichte und Cellulose

c) Schiittungen, deren Teilchen lockere und elastische Schlamme bilden, z.B. chemische
Produkte und Abwasserschlamme.

Sehr gute Ergebnisse erreicht man bei Stoffen der Gruppe b (Luckert, 2004)

Apparate fiir ein kontinuierliches Abpressen einer Fliissigkeit sind die Siebbandpresse sowie die
Schneckenpresse.

Siebbandpresse

Das Pressgut wird meist auf ein Band aus monofilen, gezwirnten Metall-, Kunststoff-, oder
Mischgeweben aufgegeben. Mit dem Siebband lduft ein durch Walzen angetriebenes Pressband,
so dass das Pressgut zwischen zwei Bandern ausgepresst wird (vgl. Abb. 6-11). Die Maschenweite
der Bander ist meist groRer als die PartikelgroRe des Pressguts, damit die Offnungen der Binder
nicht verstopft werden. Der Pressdruck der Presswalzen ist regelbar. In der Regel nimmt der Druck
mit abnehmender Feuchtigkeit zu, da das Pressgut im Laufe des Fllssigkeitsentzuges dichter wird
(Schubert, 2002).
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Abb. 6-11 - Skizze einer Siebbandpresse (Schubert, 2002)

Fiir die Entwasserung von Faserstoffen mit groRen Flissigkeitsmengen, wie sie bei der Papier- und
Zellstoffindustrie vorkommen, wurde eine relativ einfache Presse entwickelt. Zwei konische
Pressscheiben mit Lochplatten drehen sich mit 1 bis 6 min™ gleichsinnig und bilden durch
entsprechende Neigung einen konischen Spalt, in den die Suspension hinein flielt. Die Scheiben
ziehen den Feststoff ein und pressen die Flissigkeit aus.

Beim Wasserentzug von Kochlaugen bei ca. 60 °C ist ein Durchsatz von beispielsweise 130 t/Tag
moglich. Dabei werden Feststoffkonzentrationen bis zu 50 % erreicht (Luckert, 2004).

Schneckenpresse

Eine weitere Entwicklungslinie der Pressen stellen die Schneckenpressen dar. Schneckenpressen
konnen als Siebschneckenpressen, Vollmantelschneckenpressen oder Seiherschneckenpresse (vgl.
Abb. 6-12)ausgefiihrt sein. Bei der Seiherschnecke wird die Mantelflache anstelle von Lochsieben
oder perforierten Wanden mit einem sogenannten Stabseiher belegt, der dem Wesen nach ein
Uberlappendes Spaltsieb bildet. Die Schneckenpressen kdnnen ein- oder zweiwellig aufgebaut
sein (Luckert, 2004).

Pressgut
| ‘ b

C—~

( NN
q]]ﬂ_ \I::/ ¥ Feststoif

{Filtrat

Abb. 6-12 - Skizze einer Schneckenpresse mit a) Seiher; b) Schnecke; c) Antrieb (Schubert, 2002)
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Zentrifugieren

Die Wirkung der Zentrifugen beruht auf dem Auftreten der Zentrifugalbeschleunigung und der
damit verbundenen Massenkrafte, die eine Trennung der Gemischbestandteile nach ihrer Masse
zur Folge haben. Ist die Zentrifugentrommel bzw. der Rotor als Vollwand ausgefiihrt, so kann die
Flissigphase nicht nach auRen entweichen. Bei Flissigkeitsgemischen tritt dann eine Schichtung
in radialer Richtung ein (Separation) und bei Suspensionen eine Relativbewegung der Feststoffe
radial nach aulRen (Sedimentation). Die Schleudertrommel kann als feinmaschiges Sieb oder Filter
ausgelegt sein. In diesem Fall tritt die Fliissigkeit nach aullen, wahrend die Feststoffe
zuriickgehalten werden (Perry, 2008; Schubert, 2002).

Dekantierzentrifugen

Ein Dekanter ist eine kontinuierlich arbeitende Zentrifuge zur Fest-Flissig-Trennung. Mit dem
Dekanter kann man klaren, trennen, konzentrieren und klassieren. Der Dekanter hat eine
Trommel, die mit hoher Drehzahl rotiert und Uber ein Einlaufrohr kontinuierlich eine Suspension
eingeleitet wird. Der Feststoff sedimentiert infolge der Zentrifugalkraft. Die Fllssigkeit wird am
Ende der zylindrischen Trommel abgezogen. In der Trommel ist eine Forderschnecke gelagert, die
sich etwas schneller als die Trommel dreht, wodurch eine Differenzdrehzahl zur Trommel
entsteht. Dadurch kann die Schnecke den sedimentierten Feststoff zu den Austrittséffnungen
transportierten, wo er ausgefordert wird (Schubert, 2002). In Abb. 6-13 st eine
Dekantierzentrifuge schematisch dargestellt.

Die Dekanter kénnen mit Drehzahlen bis zu 8.000 min™ betrieben werden. Dabei liegt die
Schleuderziffer z bei Gber 4000. Heutzutage werden die Dekanter fir die Abtrennung extrem
schwer sedimentierbarer Feststoffe durch Beschleunigung von bis zu 10000 x g eingesetzt
(Luckert, 2004).
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o \rri/ !! ]! ¥ \
Y Z /; / AL Feststoff

Trennzone ~ Entfeuchtungszone

-1

!

)
N
]

Abb. 6-13 — Schematische Darstellung einer Dekantierzentrifuge (Schubert, 2002)

Separatoren

Die zahlenmaRig am haufigsten verwendeten Zentrifugentypen sind die Separatoren. Sie werden
insbesondere in der Lebensmittelindustrie fiir die Entrahmung von Milch eingesetzt. Die
Separatoren besitzen einen inneren Rotordurchmesser von 140 bis 800 mm. Es sind Drehzahlen
zwischen 3000 und 12000 min™ méglich (Luckert, 2004).
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Einsatzziele:

e Aufarbeitung von stark kompaktierenden Feststoffen
e Vollstandige Gewinnung des Feststoffs

e Feinstklarung von Suspensionen mit geringen Feststoffmengen

Die klassischste Bauweise ist der Tellerseparator als Zweiphasenseparator (vgl. Abb. 6-14). Es gibt
ebenfalls Ausfiihrungen als Dreiphasenseparatoren (Schubert, 2002).

Suspension

Feststoff-
ausstof}

Offnungsmechanismus
des Kolbenschiebers

Abb. 6-14 - Prinzipskizze eines Zweiphasenseparators (Schubert, 2002)

Bei einer Drehzahl von 4400 min™ wird eine maximale Zentrifugalbeschleunigung von 7500 g (bei
160 m/s Umfangsgeschwindigkeit) erreicht. Im Bereich der mittleren Tellerdurchmesser betragt
die Beschleunigung 4900 g, so dass sich eine dquivalente Klarfliche von 270.000 m? ergibt. Der
kontinuierliche Betrieb ist moglich, wenn Feststoffaustragungsvorrichtungen, wie z.B. Disen oder
Férderschnecken, integriert sind. Hauptanwendungsfille sind die Regenerierung gebrauchter Ole,
Losungsmittel, die Aufbereitung von Milch, tierische Fette und Bienenwachs (Luckert, 2004).

Trennen mit Hilfe eines Hydrozyklon

Da ein Hydrozyklon fiir die hohe Viskositdat der Suspension ungeeignet ist, wird dieser nicht
bericksichtigt.
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Bewertungsparameter

Die Parameter der Bewertungsmatrix sind in Tabelle 6-2 aufgelistet und kurz erlautert.

Parameter Erlduterung

Komplexitat Design Anzahl der der auszulegenden Komponenten
und Informationsvielfalt im Stand der Technik

Vorhersagbarkeit Qualitative oder quantitative Aussage Uber den
Zustand des Systems

Technische Reife Entwickelungsstand der Systeme

Energiebedarf Anfallende Energiekosten fiir den Betrieb

Investitionsausgaben Anschaffungskosten

Betreibbarkeit Sichere und bestimmungsgemale
Betreibbarkeit, Regelung und Uberwachung

Wartung und Instandhaltung Kosten fiir Wartung und Instandhaltung

Temperierbarkeit Abschatzung des Aufwands fur die Einstellung

einer konstanten Temperatur

Tabelle 6-2 — Beschreibung der Bewertungsparameter

Fiir die Bewertung der Machbarkeit wurde jedem Apparat flir jeden Parameter ein Wert
zugeordnet (Skala: (negativ) 1,2,3,4,5 (positiv). Aus den Bewertungen der Teilnehmer wurden die
Mittelwerte gebildet und eine Auswahl flr einen Trennapparat getroffen. Das Ergebnis ist in
Tabelle 6-3 dargestellt.

Bewertungsmatrix
Bewertung der Trennapparate fiir fest-flissiger-Stoffgemische
Parameter Gewichtung| Bandfilter Trommelfilter | Siebbandpresse | Schneckenpresse |Dekantierzentrifuge| Separator Std abw Mess-
S unsicherheit
Komplexitat Design 0,05 33 3,6 3,6 2,9 3,5 2,9 0,3 0,2
Vorhersagbarkeit 0,05 3,0 3,4 3,3 2,1 3,4 3,6 0,5 0,3
Technische Reife 0,10 3,9 4,0 3,9 3,9 4,5 4,5 0,3 0,2
Energiebedarf 0,15 33 2,8 38 29 3,0 2,6 0,4 0,3
Investitionsausgaben 0,20 3,4 3,3 3,5 2,5 2,6 1,9 0,6 0,4
Betreibbarkeit 0,15 2,6 3,5 3,0 2,8 3,6 3,8 0,4 03
Wartung und Instandhaltung 0,05 3,0 3,0 2,8 2,5 3,6 3,3 0,4 0,2
Temperierbarkeit 0,25 19 2,9 1,3 4,0 4,6 4,1 1,2 0,8
Bewertung, gewichtet 1,0 2,9 3,2 2,9 3,1 3,7 B
t-Faktor (8, 90%) 1,9
Messunsicherheit +/- 0,3

Tabelle 6-3 — Ergebnis der Bewertungsumfrage

Als Ergebnis der durchgefiihrten Umfrage wurde die Dekantierzentrifuge am besten bewertet.
Der Separator und der Trommelfilter scheinen maogliche Alternativen darzustellen, allerdings sind
zwischen der Dekantierzentrifuge und dem Separator deutliche Unterschiede bei den zu
erwartenden Investitionsausgaben und in der Komplexitat des Designs bezliglich des Engineerings
zu erkennen. Beim Trommelfilter war die Temperierbarkeit der ausschlaggebende Grund dafiir,
dass er insgesamt schlechter bewertet wurde.

In den Versuchen zur Abscheidung der PET-Fasern in einer Laborzentrifuge der TH KéIn wurde der

Prozess fiir Schleuderziffern von 2000-4000 untersucht. Als Ergebnis wurde festgehalten, dass

deutlich groRere Zentrifugalkrafte notwendig sind (Paulussen, 2019b). Bei der Betrachtung

technischer Daten und Leistungsmerkmale typischer Sedimentationszentrifugen ist zu erkennen,

dass eine typische Dekantierzentrifuge die Anforderungen einer hohen Zentrifugalbeschleunigung
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beim bendtigten Durchsatz der Fliissigkeit bzw. der Suspension von 1,2 m*/min nicht erfillt. Die
Separatoren hingegen erfiillen diese Anforderungen (Perry, 2008). Sie sind nach der
Dekantierzentrifuge am besten bewertet und werden daher wird fiir die Prozessentwicklung und
Kostenschatzung als Apparat ausgewahlt.

6.2.2.3 Aufbereitung der PET-Fasern

Die PET-Fasern missen nach Trennung von der Celluloselésung gewaschen werden, da diese mit
dem Losungsmittel und eventuell mit den Resten ungeldster Cellulose kontaminiert sind. Der
Waschprozess kann im ersten Schritt mit NaOH (ca. 0,1 n, 60 °C) und im zweiten Schritt mit
Umkehrosmosewasser (RO, 60 °C) erfolgen. Dafiir wird ein Schneckenapparat (FIFO-Prinzip,
Gegenstrom) in den Prozess integriert. Die Trennung der PET-Fasern vom Waschmedium erfolgt
anschlieBend durch ,Abschleudern”. Im letzten Aufbereitungsschritt konnen die PET-Fasern
thermisch getrocknet und durch einen Extruder granuliert werden.
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6.3 Verfahrensflief3bilder

Nachfolgend werden die VerfahrensflieBbilder fiir die einzelnen Teilanlagen des Recyclingprozess
sowie des Amnioxidprozess dargestellt und beschrieben. Die Darstellung der FlieRschemata
erfolgt nach (DIN EN ISO 10628).

6.3.1 Teilanlage 10

In Abb. 6-15 ist das VerfahrensflieBbild fir Teilanlage 10 ddargestellt. Fiir die Anlieferung der
ausschlieBlich weilen Mischgewebe mit jeweils 50 Gew.-% Baumwolle und PET wird
angenommen, dass diese in Ballen geliefert und auf einer entsprechenden Flache gelagert
werden. Uber Gabelstapler werden die Ballen auf die Zufiihrbinder A1001 aufgegeben und zu
den Ballenoffnern A1002 geférdert. Nachdem die Ballen ge6ffnet wurden, erfolgt die Dosierung
auf Bandwagen A1003 fir die Faseroffner A1004. Mittels der Bandwaage A1005, werden die
erhaltenen Mischfasern mit einem Durchsatz von 2,5 t/h und einer Faserlange < 5mm dosiert und
an die Teilanlage 20 tiberfihrt.

Baumwoll- A1001
Polyester-
Mischgewebe A1002
A1003 2.5 t/h Mischgewebe

20 Gew -% Baumwolle
50 Gew.-% PET

A1004

A1005
Baumwaoll-

Polyester-
_|:> Mischfasern

nach TA 20

2,5 t/h Mischfasern
Faserlange < 5 mm

Abb. 6-15 - VerfahrensflieBbild fiir Teilanlage 10

Nr. Symbol | Bezeichnung
1001 A Zufiihrband
1002 A Ballenoffner
1003 A Bandwaage
1004 A Faseroffner
1005 A Bandwaage

Tabelle 6-4 — Apparateliste fiir Teilanlage 10
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6.3.2 Teilanlage 20

Der Prozess der Teilanlage 20 (vgl. Abb. 6-16) beginnt mit der Zugabe der Mischgewebe und dem
Losungsmittel aus der Teilanlage 10 und Teilanlage 30 (Aminoxidprozess). Fir 2,5 t/h
Mischgewebe werden 81,25 t/h Losungsmittel bereitgestellt. Das Lésungsmittel enthalt 25 Gew.-
% Wasser. Im Riihrkessel (R2001) werden die Mischgewebe mit dem Losungsmittel gemischt. Die
Mischoperation lauft bei einer Temperatur von 80 °C und einem Druck von 150 mbar ab. Damit
die Cellulose in Losung libergeht ist eine Reduzierung des Wassergehalts notwendig. Daflr
missen ca. 5 t/h Wasser verdampft werden um den Wassergehalt auf unter 18 Gew.-% zu senken.
Die Warmelbertragung erfolgt in einem externen Warmelibertrager (W2004). Die Pumpe (P2002
A/B) fordert die Lésung durch den Wirmeiibertrager. Uber eine Pumpe (P2005 A/B) und ein
Tauchrohr wird dem Reaktor die Suspension, in der die PET-Fasern als disperse Phase vorliegen,
kontinuierlich entnommen und dem Separator (5S2007) zugefiihrt. Der Separator scheidet die PET-
Fasern von der Celluloselésung ab. Eine nachgeschaltete Pumpe (P2008 A/B) férdert die erhaltene
Celluloselosung mit 77,5 t/h nach Teilanlage 40. In Teilanlage 40 wird die Celluloselésung aus den
Mischgeweben mit der Celluloseldsung aus Holzstoffen gemischt nach dem Aminoxidverfahren
weiterverarbeitet.

Das PET wird Uber eine Férderschnecke (A2010) in einen Waschbehélter (B2013) geleitet. Mit der
Wasche sollen Spuren des NMMO und der Cellulose vom PET entfernt werden. Das
Waschmedium wird Uber eine Pumpe (P2011 A/B) zugefiihrt und durch einen Trommelfilter
(F2014) von den PET Fasern getrennt. Anschliefend wird das PET in einem Zentrifugaltrockner
(T2017) getrocknet. Die Waschflussigkeit wird Gber die Pumpe (P2015 A/B) in Teilanlage 50
Uberfuhrt. Die Briden werden Uber den Verdichter (V2018) abgezogen und gleichzeitig das
Vakuum erzeugt.

Lasungsmittel Briiden
(81250 kg /) (5000 kg /)

V2018

Celluleseldsung

—¢Bmden ca. 1,5 gew.-% Cellulose
nach TA 50 { 77500 kg /h)
Suspension
{TBT50 kg /| S2005
() I::' Celluloseldsung

NMMO/Wasser
von TA 30

>

Baumwoll-
Polyester- LS Celuiosele
Mischfasern
von TA10 P006 A/B
|:>_ T>=80°C
t= 30 min.
PET
p = 150 mbar (1250 kg i)
A2008
Mischgewebe R2001
(2500 kg M) A
Fzoo0as | Y Y

Warmetragermadium Warmetragermeadium Waschmedium

W2004

F2012

——— > PET

P2013A/B T2015

Abwasser
nach TA 50

Abb. 6-16 — VerfahrensflieRbild fiir Teilanlage 20
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Nr. Symbol | Bezeichnung
2001 R Rihrkessel
2002 P Exzenterschneckenpumpe
2003 M Motor
2004 w Warmedbertrager
2005 S Zentrifuge
2006 P Exzenterschneckenpumpe
2007 M Motor
2008 A Forderschnecke
2009 P Pumpe
2010 M Motor
2011 B offener Behilter
2012 F Trommelfilter
2013 P Pumpe
2014 M Motor
2015 T Trockner
2016 Vv Verdichter

Tabelle 6-5 — Apparateliste fiir Teilanlage 20

6.3.3 Teilanlage 30

In Teilanlage 30 (vgl. Abb. 6-17) erfolgt die Vorbereitung der wassrigen NMMO-L6sung. Da das
Losungsmittel zu ca. 99 % zurlickgewonnen werden kann, muss kontinuierlich NMMO zugefiihrt
werden. Das Losungsmittel wird als 50 %ige wassrige Losung geliefert und im Behalter B3001
gelagert. Uber die Pumpe P3002 wird das frische Lésungsmittel in den Behilter B3004 geférdert.
Der Behalter B3004 dient als Pufferbehalter und wird ebenfalls mit dem Lésungsmittel aus der
Aufbereitungsanlage (TA 50) gespeist. Durch die Pumpe P3005 wird der bendtigte
Losungsmittelstrom durch den Warmeltibertrager W3007 geférdert und auf Gber 70 °C bei einem
Druck von 3 bar vorgewarmt. Die Pumpe P3008 fordert bzw. dosiert das Lésungsmittel in den
Verdampfer A3010. Im Verdampfer wird die wassrige Losung bei iber 80 °C und einem Druck von
150 mbar auf 75 % NMMO konzentriert. Durch das Verdampfen des Wassers werden Spuren des
Losungsmittels (100 ppm) entzogen. Die Briiden werden nach Teilanlage 50 fir die Aufbereitung
des Lésungsmittels Gberfiihrt. Uber die Pumpe P3011 wird Teilanlage 20 fiir die Lésung der
Cellulose aus Mischgeweben gespeist. Die Pumpe P3013 speist den Hauptprozess mit
Losungsmittel.
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NMMO/MWasser

F3002 AB

NMMO/\Wasser
von TA S0

B3a001

Warmetragermedium

p =23 bar

T=20°C

Briiden
nachTA 50

¥

T==80°C
p = 150 mbar

W3007

P3008 A/B

_(

P3005 A/B

Warmetragermedium

T==70°C

<: \Warmetragermedium

Warmetrdgermedium

p=1bar

— A3010

NMMOMVasser
75 Gew.-% NMMO
25 Gew.-% Wasser

P3011 A/B

P3013 A/B

Abb. 6-17 - VerfahrensflieBbild fiir Teilanlage 30

NMMOA\Vasser
nach TA 20

NMMOAVasser
nach TA 40

Anzahl Nr. Symbol | Bezeichnung
1 3001 B Lagerbehilter
1 3002 P Pumpe
1 3003 M Motor
1 3004 B Pufferbehalter
1 3005 P Pumpe
1 3006 M Motor
1 3007 w Warmelibertrager
1 3008 P Pumpe
3009 M Motor
1 3010 A Verdampfer
1 3011 P Pumpe
3012 M Motor
1 2013 P Pumpe
1 2014 M Motor

Tabelle 6-6 — Apparateliste fiir Teilanlage 30

6.3.4 Teilanlage 40

In Teilanlage 40 (vgl. Abb. 6-18) wird die Celluloselésung aus Teilanlage 30 zundchst mit dem
Losungsmittel aus Teilanlage 20 in einem statischen Mischer (A4001) gemischt. AnschlieRend wird
die Losung durch die Pumpe (P4002 A/B) in einen vertikalen Kneter (A4004) geférdert. Der Kneter
homogenisiert die Mischung und ist beheizt, dadurch wird ein Teil des Wassers kontinuierlich
abgezogen damit die Cellulose in die Lésung libergeht. Uber die Pumpe (P4005 A/B) wird die
Suspension in einen Filmtruder (A4007) Uberfihrt. Im Filmtruder wird der Wassergehalt weiter
gesenkt und die Suspension homogenisiert, damit eine Spinnfahige Lésung mit ca. 12 -15 Gew.-%
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Cellulose entsteht. Die Pumpe (P4008 A/B) uberfiihrt die Spinnmasse in den Extruder (A4010). Der
Extruder presst die Spinnlésung durch eine Dise, wodurch die Spinnlésung zu Fasern geformt
wird. Im Féllbad (B4011) wird die Cellulose ausgefallt und das Losungsmittel ausgewaschen. Die
Pumpe (P4012 A/B) fordert die Flussigkeit aus dem Fallbad zur Losungsmittelaufbereitung
(Teilanlage 50).

NMMOMWasser
von TA 30

: Briiden
Celluloseldsung | :D nach TA 50

von TA 20 A4001 P4002 AIB

ANAN L |
> /> namesemedims J_

Cellulose A4007
Rohstoff

Briden
|::> :> nach TA 50
@__/\\'/_ % Warmetragermedium
@ Nl I %

T P4005 A/B
P4008 A/B
7\

W/
A4010
@._Avﬂv\" :: > Cellulosefaser
] il
B4011
Flassigkeit Fallbad
nach TA 50
P4012 A/B

Abb. 6-18- - VerfahrensflieRbild fur Teilanlage 40

Anzahl Nr. Symbol | Bezeichnung
1 4001 A Mischer (statisch)
1 4002 P Pumpe
1 4003 M Motor
1 4004 A Knetmischer
1 4005 P Pumpe
1 4006 M Motor
1 4007 A Dinnschichtverdampfer
1 4008 P Pumpe
1 4009 M Motor
1 4010 A Extruder mit Spinndise
1 4011 B offener Behilter als Féllbad
1 4012 P Pumpe
1 4013 M Motor

Tabelle 6-7 — Apparateliste fiir Teilanlage 40
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6.3.5 Teilanlage 50

Die Teilanlage 50 ist in Abb. 6-19 dargestellt und fir die Aufbereitung des LOosungsmittels
zustandig. Die Flissigkeit aus dem Féllbad der Teilanlage 40 wird zunachst tiber die Pumpe (P5001
A/B) Uber einen Filter (F5003) geleitet, um Verunreinigungen und Abbauprodukte des
Aminoxidverfahrens zu entfernen. AnschlieBend wird die Flissigkeit mit den Briidenkondensaten
zusammengefihrt. Die Briiden der Teilanlagen 30 und 40 werden durch den Warmelbertrager
(W5007) kondensiert und mittels der Pumpe (P5008) (iber einen statischen Mischer (A5006) mit
der Fallbadflissigkeit gemischt. Die Mischung wird in einen Behialter (B5010) Uberfihrt. Mit der
Pumpe (P5011 A/B) und den Wirmedibertrager (W5013) wird die Flissigkeit vorgewarmt. Im
Anschluss wird die Flissigkeit einem weiteren Filtrationsschritt unterzogen (P5014 A/B; F5016).
Danach erfolgt die erste Konzentrierung (iber eine Umkehrosmoseanlage (Membranmodul
A5021). Der notwendige Druck wird tber die Pumpen (P5017 A/B) und (P5019 A/B) erzeugt. Die
konzentrierte Flissigkeit wird im Behélter (B5022) gesammelt. Danach wird die konzentrierte
Flussigkeit mittels einer Pumpe (P5023 A/B) durch lonenaustauschersdulen (A5025) geleitet, um
weitere unerwiinschte Stoffe abzuscheiden. Neben NMMO enthdlt die Flissigkeit N-
Methylmorpholin, welches im Reaktor (C5026) unter Zugabe von Wasserstoffperoxid, wieder zu
NMMO oxidiert wird. Im Verdampfer (A5027) wird die NMMO-Losung fir die weitere
Losungsmittelvorbereitung in Teilanlage 30 vorkonzentriert.

NMMO/\Wasser H202
aus Fallbad F5003
von TA 40 psgp1 AB P5004 AB AS006

O >G>
NMMO/\Wasser Wasser

Briden
von TA 40

>

NMMO/Wasser
Briden
von TA 30

o>

Uberschuss

B5010
C5024

PRODE A/B Warmetragermedium
F5011 A/B

W5s013
Warmetragermedium P\l

( )—i:"> - —
\
NMMO/\Wasser

" Warmetragermedium ASD23
Briiden ) |
NS

~Warmetra
von TA 20 | - —
: PE014 A/B | ':> H20
F5016 >< AZ02E T
— P5017 AIB
P5021 A/B C

3 Wan
> Wan
B5020

'Wasser

||||||||||

Q

||||||||||

NMMO/Wasser
nach TA 30

Abb. 6-19 — VerfahrensflieBbild fiir Teilanlage 50

Anzahl Nr. Symbol | Bezeichnung
1 5001 P Pumpe
1 5002 M Motor
1 5003 F Filter
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1 5004 P Pumpe

1 5005 M Motor

1 5006 A Mischer (statisch)
1 5007 w Warmelbertrager
1 5008 P Pumpe

1 5009 M Motor

1 5010 B Behalter

1 5011 P Pumpe

1 5012 M Motor

1 5013 w Warmelbertrager
1 5014 P Pumpe

1 5015 M Motor

1 5016 F Filter

1 5017 P Pumpe

1 5018 M Motor

1 5019 A Membranmodul
1 5020 B Behalter

1 5021 P Pumpe

1 5022 M Motor

1 5023 A lonenaustauscher
1 5024 C Reaktor

1 5025 A Verdampfer
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7 Dimensionierung der
Hauptausriistungsgegenstande

Fiir die Kostenschatzung der Teilanlagen 10 und 20 bzw. den Recyclingprozess miissen die
Hauptausriistungsgegenstiande dimensioniert werden. Die Dimensionierung wurde Uberschlagig
mit den bendtigten Kapazititen und den dazugehorigen heuristischen Regeln und Normen
durchgefiuhrt (Perry, 2008; Christen, 2010; Lenz, 2015; DIN 28136-1). Teilweise wurden
Annahmen getroffen die entsprechend gekennzeichnet sind.

Die Teilanlage 10 ist auf der Grundlage von Herstellerangaben abgeleitet und dimensioniert
worden (Tritzschler, 2017; DongYang AoLong Vlies Ausristung).

7.1 Teilanlage 10 - Vorbereitung der Mischgewebe

A1001 - Férderband Mischgewebe

- Anzahl 3

- Annahme Anlieferung von Mischgewebe als Ballen

- Annahme Aufgabe der Ballen mittels Gabelstapler oder Greifer
- Forderkapazitat 1000 kg/h

- Werkstoff CS (Trockenbereich)

- Abmessungen (Breite x Ldnge) 1200x5000

Motor

- Motortyp Explosionsschutz

- Spannung 400V

- Leistung 2 kW

- Drehzahl 1500 min™ bei 50 Hz

A1002 — Balleno6ffner

- Anzahl 3
- Kapazitat 1000 kg/h
- Werkstoff CS (Trockenbereich)

Motor

- Motortyp Explosionsschutz

- Spannung 400V

- Leistung 9 kW

- Drehzahl 1500 min™ bei 50 Hz
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A1003 — Bandwaage

- Anzahl 3

- Kapazitat 1000 kg/h

- Werkstoff CS (Trockenbereich)

- Abmessungen (Breite x Lange) 1200x5000

Motor

- Motortyp Explosionsschutz

- Spannung 400 V

- Leistung 2 kW

- Drehzahl 1500 min™ bei 50 Hz

A1004 - Faseroffner

- Anzahl3
- Kapazitat 1000 kg/h
- Werkstoff CS (Trockenbereich)

Motor

- Motortyp Explosionsschutz

- Spannung 400V

- Leistung 11 kW

- Drehzahl 1500 min™ bei 50 Hz

A1005 - Bandwaage

- Anzahl 3

- Kapazitat 1000 kg/h

- Werkstoff CS (Trockenbereich)

- Abmessungen (Breite x Ldnge) 1200x5000

Motor

- Motortyp Explosionsschutz

- Spannung 400V

- Leistung 2 kW

- Drehzahl 1500 min™ bei 50 Hz

65



7.2 Teilanlage 20 - Losen der Cellulose und Abtrennen des PET

A2001 —Riihrkessel

- Annahme: vollstdndige Durchmischung, isotrop
- Betriebsweise: kontinuierlich

- Werkstoff AlSI 316

- Betriebsdruck paps= 150 mbar

- Ruhrertyp: Propellerriihrer

- mittlere Verweilzeit: 1800 s

- Volumenstrom (Feed): 0,02 m®/s

- Ruhrkesselvolumen: 40 m?

- spez. Leistungseintragca. 0,3 kw/m?

Motor - Riihrwerk

- Motortyp Explosionsschutz
- Spannung 400V
- Leistung 12 kW (vgl. Kapitel 6.2.1.1)

P2002 —Pumpe zur Férderung von Suspensionen

- Medium: Suspension (Celluloselésung/PET-Fasern)
- Pumpentyp: Exzenterschneckenpumpe

- Volumenstrom 75 m>/h bei 80 °C

- Annahme Forderhéhe 20 m

- Werkstoff AlSI 316

- Explosionsschutz

- Wirkungsgrad 65%

M2003 —Motor fiir Pumpe P2002 zur Férderung von Suspensionen

- Motortyp Explosionsschutz
- Leistung 4,5 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz

W2004 -Warmeibertrager

- Annahme: mittlere logarithmische Temperaturdifferenz AT}, 4, = 20 K
- Annahme: Wiarmedurchgangskoeffizient k = 285 W/m?/K

- zu Ubertragender Warmestrom Q= 3200 kW

- warmeibertragende Flache 560 m®

- Heizdampf rohrseitig

- Produkt mantelseitig

- Bauform: Rohrbiindelwarmeubertrager

- Werkstoff AlSI 316
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P2005 —Pumpe zur Férderung von Suspensionen

- Medium: Suspension (Celluloselésung/PET-Fasern)
- Pumpentyp: Exzenterschneckenpumpe

- Volumenstrom 75 m>/h bei 80 °C

- Annahme Forderhéhe 20 m

- Werkstoff AlSI 316

Explosionsschutz

Wirkungsgrad 65%

M2006 —Motor fiir Pumpe P2005 zur Férderung von Suspensionen

- Motortyp Explosionsschutz
- Leistung 4,5 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz

$2007 —Separator

- Anzahl 2

- Volumenstrom 0,6 m®/min bei 80 °C

- Durchmesser 40 cm

- Drehzahl 6250 1/min (Perry, 2008)

- Zentrifugalbeschleunigung ca. 9000 g (Perry, 2008)
- temperierbar

- Werkstoff AlSI 316

- typische Motorleistung 40 kW (Perry, 2008)

P2008 —Pumpe zur Férderung von Suspensionen

- Anzahl 2 fir je einen Separator

- Medium: Celluloseldsung

- Pumpentyp: Exzenterschneckenpumpe
- Volumenstrom 37,5 m>/h bei 80 °C

- Annahme Forderhéhe 20 m

- Werkstoff AlSI 316

- Explosionsschutz

- Wirkungsgrad 65%

M2009 —Motoren fiir die Pumpen P2008
- Motortyp Explosionsschutz

- Leistung 4,5 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz
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A2010 —Forderschnecke fiir PET-Fasern

- Massenstrom 1250 kg/h

- Annahme Schittvolumen: PET-Granulat 850 kg/m3
- Volumenstrom 0,0004 m*/s

- Schneckendurchmesser 0,15 m

- Werkstoff AlSI 316

P2011 —Pumpe zur Férderung von Wasser

- Medium: Wasser

- Pumpentyp: Zentrifugalpumpe

- Annahme: Volumenstrom 2 m*/h
- Annahme Foérderhéhe 20 m

- Werkstoff AISI 316

- Explosionsschutz

- Wirkungsgrad 65%

M2012 —Motor fiir die Pumpe P2011

- Motortyp Explosionsschutz
- Leistung 4,5 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz

B2013 —Behilter offen

- Annahme Volumen 1 m®
- Werkstoff AISI 316

F2014 —Trommelfilter

- Annahme Filterfliche 1 m?
- Werkstoff AISI 316

A2015 —Pumpe zur Forderung von Fliissigkeit aus Behalter B2010

- Medium: Wasser mit NMMO und Cellulose
- Pumpentyp: Freistrompumpe

- Volumenstrom 2 m*/h bei 80 °C

- Annahme Forderh6he 20 m

- Werkstoff AlSI 316

- Explosionsschutz

- Wirkungsgrad 65%

68



M2016 —Motor fiir die Pumpe P2015

- Motortyp Explosionsschutz
- Leistung 4,5 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz

T2017 -Trockner

- Annahme Zentrifugaltrockner
- Material AlISI 316

V2018 —Verdichter

- Schraubenverdichter
- Volumenstrom 6 m*/h
- Material AlISI 316

- Wirkungsgrad 0,75

Motor
- Motortyp Explosionsschutz

- Leistung 10 kW
- Drehzahl 3600 min™ bei 50 Hz
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8 Kostenschatzung der
Recyclinganlage

Fiir eine Kostenschiatzung der Recyclinganlage wurden die Kosten der Haupt-
ausristungsgegenstande im Anhang B zusammengefasst. Die Kosten wurden auf Grundlage der
Equipmentliste in Anhang A ermittelt.

Als Kostenquelle wurden die Internetquelle matche.com, das aktuelle Preisbuch der DACE (DACE,
2019) und Herstellerangaben (DongYang AoLong Vlies Ausriistung; Tritzschler, 2017)) verwendet.
Falls fiir einen Apparat mehrere Preise herangezogen wurden, ist der Mittelwert in die
Berechnungen eingeflossen. Fir Apparate, deren Preis aufgrund abweichender
GroRendimensionen nicht beziffert war, wurde der Preis mittels des Kapazitatsverfahrens unter
der Auswahl eines Degressionskoeffizenten bestimmt.

8.1 Kostenschatzung nach der modifizierten Hand-Methodik

Die Kostenschatzung erfolgt in dieser friihen Projektphase fiir die Teilanlagen 10 und Teilanlagen
20 separat nach der modifizierten Hand-Methode.

8.1.1 Teilanlage 10

Kosten fiir sonstige Ausriistung 190.000 €
Zuschlag Faktor 1,90 + 170.000 €
Gesamtkosten 360.000 €

8.1.2 Teilanlage 20

Kosten flir Warmelbertrager 200.000 €
Zuschlag Faktor 2,60 + 320.000 €
Zwischensumme | 520.000 €
Kosten fir Druckbehalter 225.000 €
Zuschlag Faktor 2,60 + 360.000 €
Zwischensumme Il 1.110.000 €
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Kosten flir Pumpen

Zuschlag Faktor 3,00

Zwischensumme llI

Kosten fir Verdichter

Zuschlag Faktor 2,30

Zwischensumme IV

Kosten fiir sonstige Ausriistung

Zuschlag Faktor 1,90

Zwischensumme V

Gesamtkosten

70.000 €

140.000 €

1.320.000 €

5.000 €

7.000 €

1.330.000 €

270.000 €

240.000 €

1.840.000 €

1.840.000 €

8.2 Kostenschitzung unter Beriicksichtigung der

Korrekturfaktoren

In diesem Kapitel wird die Kostenschatzung unter Berlicksichtigung des Instrumentenfaktors F;
und des Gebaudefaktors F, sowie Anwendung der Gesamtkostengleichung nach Hand (Gl. 4-2)
vorgenommen. Fir die Korrekturfaktoren wurden folgende Werte aus Kapitel 4.2 gewahlt:

e [F;=1,55 Annahme einer aufwendigen Prozessleittechnik
o F, =1,07 Gebdudefaktor Fest/Flussig und bestehender Standort
e k=10 Landerfaktor Deutschland

8.2.1 Teilanlage 10

Gesamtkosten 360.000 €
Korrektur Faktor 1,66 + 240.000 €
Gesamtkosten mit Korrekturfaktoren 600.000 €
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8.2.2 Teilanlage 20

Gesamtkosten 1.840.000 €
Korrektur Faktor 1,66 + 1.215.000 €
Gesamtkosten mit Korrekturfaktoren 3.055.000 €

8.2.3 Schitzung der Ingenieursstunden

Die Abschatzung der bendtigten Ingenieursstunden erfolgt nach (Navarrete und Cole, 2001). Bei
dem Berechnungsverfahren werden die Hauptausrlstungsgegenstinde in Gruppen
zusammengefasst, flr die eine bestimmte Anzahl an Ingenieursstunden festgelegt wird. Fir die
Berechnung der Stunden wird auf eine Excel-Datei, der die Berechnungsmethoden nach
Navarrette und Cole zu Grunde liegen, zurickgegriffen (Rieckmann, 2019a). Der Ausschnitt fir die
Ermittlung der Stunden ist in Tabelle 8-1 dargestellt.

Komplexitit Anzahl Kiirzel Bezeichnung Arbeitszeit/ h
ProzessEng Prozesskng M&C ME&Ctotal Design Design total E&V E&Vtotal Summe total
total
1 0 W Prozessofen 750 0 670 0 2.770 0 440 0 0
2 0 K Reaktor, 390 0 440 0 1710 0 240 0 0
Bodenkolonne
3 2 B Packungskolonne, 270 540 150 380 960 1.520 140 280 3.120
Druckbehalter
4 5 B Druckbehilter 160 200 110 550 550 2.750 20 400 4.500
klein, MOhlen
5 2 W Wirmeubertrager, 120 240 70 140 350 700 60 120 1.200
Trockner
6 4 A Rihrer, Zentrifuge 60 240 40 160 240 560 40 160 1.520
7 10 P Pumpen, E-Motor 20 200 30 500 140 1.400 20 200 2.300
8 0 A statischer Mischer 10 0 10 ] 30 ] 10 0 ]
Summe 23 2.020 1.730 7.730 1.160 12.640
spez. 550
Zeith

Tabelle 8-1 — Mengengeriist der abgeschatzten Ingenieursstunden (Navarrete und Cole, 2001)

Nach Abschatzung der bendtigten Stundenanzahl, werden die Stunden auf die Fachgewerke des
Anlagenbaus aufgeteilt und unter Angabe der Stundensatze die Kosten fiir das Engineering
ermittelt.
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Kategorie Anteil Basiswert angepasster Wert Stundensatz [ € Kosten / €
ProzEng - Prozess-Engineering 2.020 601 100 60.130
MEC - Projektmanagement und Controlling 1.730 2.452 120 294.273
Projektmanagement bezgl. Engineering 0,45 779 1.104 132.423
Schatzungen / Estimation 0,15 260 368 44.141
Kostenkontrolle / Cost Control 0,25 433 613 73.568
Terminierung / Scheduling 0,15 260 368 44.141
Design - Konstruktion, Detailed Engineering 7.730 7.791 60 467.437
Feststoffe  Fluide

Bau [ Konstruktion / Bauingenieure 0,20 0,15 1.160 1.644 98.615
Elektrik 0,16 0,13 1.005 1.424 85.467
Instrumentierung 0,12 0,13 1.005 1.282 76.920
Verrohrung 0,18 0,35 2,706 920 55.225
Geb3ude Equipment / Heizung/Liftung/Klima / 10,20 0,10 773 986 59.169
Verwaltung, Dokumentation, ... 0,14 0,14 1.082 1.534 92.041
E&V - Einkauf und Versand 1.160 1.644 60 08.658
Beschaffung 0,65 754 1.069 64.128
Terminiberwachung 0,35 406 576 34.530
Summe Kosten Engineering / € 12.640 12.489 " 74 920.499
Kosten der Apparate und Maschinen / Equipment / € 3.655.000
Anteil Engineering / % 5
Anteil Engineering Zuschlagskalkulation nach Peters / Timmerhaus / West / % 33
Kosten Engineering Zuschlagskalkulation nach Peters / Timmerhaus / West / € 1.206.150
Vergleich Engineeering Mengengerist / Zuschlagskalkulation / % 76

Tabelle 8-2 — Kostenberechnung der abgeschatzten Ingenieursstunden (Navarrete und Cole, 2001)

Fiir die Kostenschatzung werden die Engineeringkosten als Zuschlag nach Peters et al. 2004 in die
Kalkulation aufgenommen.

Die Engineeringkosten nach Navarrete et al. 2001 belaufen sich auf ca. 920.000 € und
entsprechen ca. 25 % der Investitionsausgaben fir die Apparate und Maschinen.

Die Engineeringkosten nach Peters et al. 2004 fiir die Zuschlagskalkulation belaufen sich auf ca.
1.205.000 €. Dies entspricht etwa einem Anteil von 33 % der Investitionsausgaben fiir die
Apparate und Maschinen.

Investitionsausgaben Class 4 Kostenschatzung ‘

-30% 3.500.000 €

- 5.000.000 €

+50 % 7.500.000 €
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8.3 Kostenstrukturen

Die Kostenschatzung erfolgte auf Grundlage der vorldufigen VerfahrensflieRbilder

und

Equipmentlisten. In dieser friihen Projektphase ist es sinnvoll, die Kostenstruktur fir die weitere
Analyse und Entwicklung zu visualisieren. Daflir wird zunachst die Anzahl der Apparate und

Maschinen einer Komponentengruppe, bezogen auf die Gesamtanzahl ermittelt. AnschlieBend

wird der prozentuale Kostenanteil einer Komponentengruppe in Bezug zu den Gesamtkosten

gesetzt.

Komponentengruppe Anzahl Anteil in [%] bezogen auf die
Gesamtanzahl

Druckbehilter 2 6,7

Kolonnen

Pumpen 6 20,0

Warmelbertrager 1 3,3

Verdichter 1 3,3

Sonstige Ausristungsgegenstande 20 66,7

Tabelle 8-3 — Prozentualer Anteil der Komponentengruppen bezogen auf die Gesamtanzahl der Komponenten

Komponentengruppe Anteil in [%] bezogen auf die Gesamtanzahl
Druckbehilter 26,6

Kolonnen

Pumpen 9,5
Warmelbertrager 23,6

Verdichter 0,5

Sonstige Ausristungsgegenstande 39,8

Tabelle 8-4 — Prozentualer Anteil der Kosten einer Komponentengruppe Bezogen auf die Gesamtkosten

Die Kosten der geschatzten Recyclinganlage, besitzt die in Abb. 8-1 aufgefiihrte Kostenstruktur

sonstige Ausristung

Verdichter

Warmeubertrager

Pumpen

Druckbehalter

7%

Abb. 8-1 — Kostenstruktur der Recyclinganlage

67%

M Kosten

B Anzahl
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Die Kostenstruktur ist eher untypisch und entspricht nicht den Kostenstrukturen allgemeiner
Chemieanlagen. Dies ist daran erkennbar, dass die Komponentengruppe fiir sonstige Ausriistung
einen groRen Anteil an den Gesamtkosten hat. Des Weiteren ist zu erkennen, dass die Kosten fir
Druckbehalter und Warmelbertrager, bezogen auf die Anzahl dieser Komponenten im Vergleich
zur Gesamtanzahl aller Komponenten relativ hoch ist.

8.4 Schatzung der Herstellungskosten

In diesem Kapitel erfolgt die Schatzung der Produktionskosten der Teilanlagen 10 und 20. Um
diese Kosten einordnen zu kdnnen, muss beachtet werden, dass dieser Prozess im Sinne des
Recyclings fir textile Mischgewebe noch nicht abgeschlossen ist, da am Ausgang der Teilanlage 20
lediglich getrennte Stoffstrome fiir die Cellulose und das PET vorliegen. Fiir die Ermittlung der
Konvertierungskosten eines ganzheitlichen Recyclings miissen die Kosten der weiteren
Verarbeitungsschritte fir die Stoffstrome sowie die Vorbereitung des Losungsmittels und die
Aufbereitung berlicksichtigt werden.

Die Schatzung der Herstellungskosten erfolgt fiir die festgelegte Produktionskapazitat von 20.000
t/a (je 10.000 t/a fur PET und Cellulose) bei 8000 h Betriebsstunden pro Jahr. Ebenfalls liegt dieser
Schatzung die Massenbilanz des entwickelten Prozess zu Grunde.

8.4.1 Variable Kosten

Die variablen Kosten werden aus dem elektrischen und thermischen Energiebedarf sowie den
Instandhaltungskosten ermittelt.

Stromkosten

Der elektrische Energiebedarf der Apparate auf Grundlage der festgelegten Dimensionierung
belduft sich auf ca. 210 kWh (vgl. Kapitel 7). Der Strompreis flr Industrieabnehmer betragt in
Deutschland ca. 0,06 €/kwWh (BDEW, 2019).

elektrischer Energiebedarf 210 kWh

spezifischer elektrischer Energiebedarf
Faktor Produktionskapazitdt 2,5 t/h 84 kWh/t

elektrischer Energiebedarf pro Jahr
Faktor Betriebsstunden 8.000 h/a 1.680.000 kWh/a

Energiekosten pro Jahr
Faktor Kostenfaktor 0,06 €/kWh 100.000 €/a

spezifische elektrische Energiekosten
Faktor Produktionskapazitdt 20.000 t/a 5 €/t
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Dampfkosten

Fur die Verdampfung des Wassers beim Losungsprozess werden ca. 11,55 GJ/h Energie bendétigt.

Es wird angenommen, dass als Warmetrager Dampf bei einem Druck von 2 bar und 121°C

verwendet wird (Rieckmann, 2019).

Die notwendige Dampfmenge wird (iber die spezifische Warmekapazitdt des Wassers bestimmt.

Q

11,55 * 10°kJ /h

m=

mit:
0 = 11,55 GJ (vgl. Kapitel 6.2.1.2)

Cpw  ATN 4oes K 90k . 085

kg -K

Cpw = 4254 J/kg/K (VDI-Wdrmeatlas, 2013)

AT =20 K (Annahme)

N =0,85 (Wirkungsgrad Warmeubertragung) (Dolder, 2019)

Es werden ca. 160 t/h Dampf bendtigt. Der Richtpreis fur den

(Rieckmann, 2019).

= 159711k =
= =

160 !
h

Dampf liegt bei ca. 30 €/t

Energiebedarf (Dampf) 11,55 GJ/h
Energiebedarf pro Jahr

Faktor Betriebsstunden 8.000 h/a 92.000 GJ/a
spezifischer Energiebedarf

Faktor Produktionskapazitit 20.000 t/a 46 GJ/t
Dampfbedarf 160 t/h
Dampfbedarf pro Jahr

Faktor Betriebsstunden 8.000 h/a 1.280.000 t/a
Dampfkosten pro Jahr

Faktor Kostenfaktor 30 €/t 38.400.000 €/a
Spezifische Dampfkosten

Faktor Produktionskapazitat 20.000 t/a 1920 €/t
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Wartung und Instandhaltung

Fiir die Schatzung der Wartungs- und Instandhaltungskosten, werden Kosten in Hohe von 6 % der
fixen Investitionsausgaben veranschlagt (Rieckmann, 2019a).

Investitionsausgaben 5.000.000 €

Wartung- und Instandhaltungskosten pro Jahr
Faktor 0,06 300.000 €/a

Wartung- und Instandhaltungskosten pro Tonne Produkt
Faktor Produktionskapazitit 20.000 t/a 15 €/t

8.4.2 Fixe Kosten

Fiir die fixen Kosten werden Abschreibungskosten, Personalkosen, Versicherungskosten und
Steuern kalkuliert.

Abschreibung

Fir die Berechnung der Abschreibung, werden Kosten in Hohe von 10 % der Investitionsausgaben
veranschlagt. Der Abschreibungszeitraum betragt somit 10 Jahre (Rieckmann, 2019a).

Investitionsausgaben 5.000.000 €

Abschreibungskosten pro Jahr
Faktor 0,06 500.000 €/a

Abschreibungskosten pro Tonne Produkt
Faktor Produktionskapazitdt 20.000 t/a 25 €/t
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Personalkosten

Der Stundensatz flir Arbeitnehmer in der Industrie betrdgt in Deutschland ca. 40 €/h (Schroder,

2019)

Geschatztes Personal pro Schicht

Teilanlage 10 Anzahl Arbeitnehmer
Rohstoffaufgabe 2
Anlagenbediener 1
Teilanlage 20
Komponente Anzahl Faktor
Trockner 1 0,5 0,5
Zentrifuge 2 0,25 0,5
Filter 1 0,25 0,25
Reaktor (Rihrkessel, kontinuierlich) 1 0,5 0,5
Schichtleiter 1
| Gesamtanzahl Arbeitnehmer 6
Anzahl Arbeitnehmer 6 -
Personalkosten pro Stunde
Faktor Stundensatz 40 €/h 240 €/h
Personalkosten pro Jahr
Faktor Betriebsstunden 8.000 h/a 1.920.000 €/a
Personalkosten pro Tonne Produkt
Faktor Produktionskapazitdt 20.000 t/a 96 €/t

Versicherungskosten

Fiir die Kalkulation der Versicherungskosten, werden Kosten in Hohe von 1 % der fixen

Investitionsausgaben veranschlagt (Rieckmann, 2019a).

Investitionsausgaben 5.000.000 €
Versicherungskosten pro Jahr

Faktor 0,01 50.000 €/a
Versicherungskosten pro Tonne Produkt

Faktor Produktionskapazitdt 20.000 t/a 2,5 €/t
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Steuern

Fiir die Kalkulation der Steuern, werden Kosten in Hohe von 2 % der fixen Investitionsausgaben
veranschlagt (Rieckmann, 2019a).

Investitionsausgaben 5.000.000 €

Steuern pro Jahr
Faktor 0,02 100.000 €/a

Steuern pro Tonne Produkt
Faktor Produktionskapazitit 20.000 t/a 5 €/t

Summe der geschatzten Herstellungskosten

Die geschatzten Herstellungskosten belaufen sich auf ca. 2.080 €/t Produkt.

Bei der Trennung 1 t textiler Mischgewebe, wiirden auf Grundlage des entwickelten Prozesses
und der berticksichtigten Kostentrager, Herstellungskosten in Hohe von etwa 2.080 € entstehen.
Das aufbereitete PET-Granulat kann je nach Qualitdt einen Erlds von ca. 800 €/t auf dem
Rohstoffmarkt erzielen.
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9 Projektierung einer
Technikumsanlage

Der GroRteil der Produktionskosten entsteht durch die Prozesse der Teilanlage 20. Die Kosten fir
die thermische Energie, die beim Losungsprozess benétigt wird, machen ca. 92 % der
Produktionskosten aus. Diese Kosten entstehen im eingezeichneten roten Bilanzraum der
Teilanlage 20 durch den Lésungsprozess (vgl. Abb. 9-1). Da die Trennleistung der Zentrifuge stark
von dem Anteil geloster Cellulose und der Viskositdat der Losung abhangig ist, muss der blaue
Bilanzraum in Abhadngigkeit vom roten Bilanzraum mit betrachtet werden.

L&sungsmitte! Briden
(B1250kg /) | (e=seccescess—se————— (5000 kg /h)
i

V2018
- Celluloseld
NIMMO/Wasser Briden ca. 1.5 gew % Celulose
von TA 30 nach TA 50 ( 77500 kg /h)

: Suspension i
(78750 kg /h) 52005 i
Baumwoll- | | | .
i Celluloseldsung
Polyester- | _(:>__|::>
Mischfasem i : Ll ' nach TA 40
von TA 10 e  P20ds A/B
T==80°C ||
t= 30 min. |
p = 150 mbar| | P o .
Mischgewebe i 42008 (12 g
(2500 kg fh) R2001 I
------ - A_A
| VoV

P2009 A/B

5i]
R
=
[=]
]
Ed
m

Warmetrdgermedium Warmetragermedium :Wa schmedium

w2004

Fa2012

—_— > PET

F2013A/B T2015

Abwasser
nach TA 50

Abb. 9-1 - VerfahrensflieBbild der Teilanlage 20 mit eingezeichnetem Bilanzraum.

Daher ist es sinnvoll, firr diese Teile des Prozesses eine Technikumsanlage zu entwickeln, damit
der Prozess zunachst an dieser Stelle optimiert werden kann. Die Technikumsanlage konnte
modular gestaltet und gebaut werden, damit diese mit der Weiterentwicklung des
Recyclingprozesses in spateren Projektstadien um die weiteren Prozesse erganzt werden kann.

9.1 Verfahrensflief3bild der Technikumsanlage

In Abb. 9-2 ist ein mogliches VerfahrensflieBbild fiir die Entwicklung einer Technikumsanlage
dargestellt. Es beinhaltet die Grundoperationen:

- Zerkleinern

- Mischen und Lésen
- Trennen

- Warmeilbertragung
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NMMO/MWasser
von TA 30

(s

Baumwoll-
Polyester-
Mischfasern
von TA 10

Warmetragermedium

Lasungsmittel
(31250 kg /h)

Briden
(5000 kg /h}

V1006

>

Mischgewebe
{2500 kg /M)

Suspension
(78750 kg /M)

T==80"C
t = 30 min.

p = 150 mbar

- Celluloselésung
Briiden ca. 1,5 gew.-% Cellulose
nach TA 50 { 77500 kg /)

51007

W1005

[

:: Celluloseldsung
( ) nach TA 40

A

P2003 A/B

PET

(1250 kg /h)

Abb. 9-2 — VerfahrensflieBbild der Technikumsanlage abgeleitet aus Teilanlage 20

Mit dieser Technikumsanlage kdnnte der Prozess zunachst an den wichtigsten Stellen optimiert

werden. Die Ziele der Optimierung sind:

eine moglichst geringe Zerkleinerung der Fasern bei vollstandiger Loslichkeit der

Cellulose

eine Reduzierung des spezifischen Energiebedarfs fir den Losungsprozess durch

Erhéhung der Cellulosekonzentration und/oder durch Losen bei hoherem Wassergehalt

Untersuchung der

maximalen Trennbarkeit

in einer technischen Zentrifuge fir

unterschiedliche Systemzusammensetzungen der zu behandelnden Suspension

Die Anlage sollte fir eine Kapazitit von 1 kg/h Mischgewebe ausgelegt werden. Fur diese
Kapazitdt sollte die Technikumsanlage einen akzeptablen MaRstab der Produktionsanlage

darstellen.
Nr. Symbol | Bezeichnung
1001 A Zerkleinerungsmihle
1002 R Rihrkessel
1003 P Exzenterschneckenpumpe
1004 M Motor
1005 w Warmelbertrager
1006 Vv Verdichter
1007 S Zentrifuge
1008 P Exzenterschneckenpumpe
1009 M Motor
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10 Schlussfolgerung

Das Ziel dieser Arbeit war es, einen Prozess zu entwickeln, um textile Mischgewebe aus
Baumwolle und PET zu recyceln. Diese Arbeit liefert mit ihren Entwicklungen wichtige
Erkenntnisse und gleichzeitig Herausforderungen, die es fir ein ganzheitliches Textilrecycling zu
bewiltigen gilt. In diesem Abschnitt werden die Erkenntnisse und Herausforderungen fiir die
Weiterentwicklung des Vorhabens zusammengefasst.

Bewertung der Prozesssynthese

Aus den Grundlagen der Prozessentwicklung und deren Analyse wurde aufgezeigt, dass weiterer
Forschungsaufwand notwendig ist, um Textilien unterschiedlicher Gitegrade und Farbstoffe
chemisch zu recyceln. Der ausgelegte Prozess musste dahingehend limitiert werden, dass
ausschlieBlich ungefarbte bzw. weile Textilien mit jeweils 50 Gew.-% Baumwoll- und 50 Gew.-%
PET-Anteil als Rohstoff dienen. Es wurden Vorschldage erarbeitet, wie der Prozess fiir diese
Problematik in spateren Entwicklungsstadien erweitert werden kann. Die konstante Viskositat
durch eine definierte Zusammensetzung des Rohstoffinputs ist besonders wichtig, da die
Viskositat einer Celluloseldsung exponentiell mit der Konzentration ansteigt.

Des Weiteren wurde gezeigt, dass der selektive Losungsprozess sowie die Abtrennung der PET-
Fasern in groBem MaRe vom Zerkleinerungsgrad der Fasern abhdngen. Auf Grundlage der
Patentliteratur und den Erkenntnissen aus (Paulussen, 2019b) beziglich des Losungsvorgangs
wurde fiir die Prozessentwicklung die ZielgroRe fiir die Faserlange auf 5 mm festgelegt. Der
optimale Zerkleinerungsgrad der Fasern miuisste im Zusammenhang mit Losungs- und
anschlieBenden Trennversuchen mittels einer Technikumsanlage und einer kontinuierlichen
Betriebsweise genauer untersucht werden.

Fiir die Konzentration der Cellulose in der Losung wurde die ZielgrofRe 1,5 Gew.-% formuliert, da
bei dieser Konzentration eine gute Abtrennung der PET-Fasern in den Trennversuchen aus
(Paulussen, 2019b) zu beobachten war. Die Untersuchung der Trennbarkeit in technischen
Zentrifugen, mit gréBerer Trennleistung als die betrachtete Laborzentrifuge, wiirde neue
Erkenntnisse liefern. Die Bestimmung der theoretischen Trennleistung nach Stokes fiir eine
technische Zentrifuge und das betrachtete System ist nicht ratsam, da die Partikeln eine faserige
Form aufweisen. Daher ist davon auszugehen, dass nur durch weitere Versuche genaue
Erkenntnisse gewonnen werden kénnen. Wenn die Trennbarkeit auch bei hoher konzentrierten
Celluloselésungen gegeben ist, wiirde sich der spezifische Energiebedarf reduzieren.

Die Machbarkeitsstudie hat ebenfalls gezeigt, dass ein Prozess fiur das chemische Recycling von
textilen Mischgeweben, beim aktuellen Wissensstand alleinstehend nicht zu realisieren ist. Denn
die Herstellung einer spinnfdhigen Losung unter Berlcksichtigung der Abtrennung fir die PET-
Fasern ist wegen der hohen Viskositdt nicht zu realisieren. Zusatzlich ist es fraglich, ob die
Rohstoffmengen fiir eine Produktionskapazitdt von 100.000 t/a zu beschaffen sind.

Daher wurde als Ansatz die Integration des Recyclingprozess in einen industriell praktizierten
Aminoxidprozess, in dem Cellulosefasern hergestellt werden, gewahlt.
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Bewertung der Prozessentwicklung

Die Integration beginnt mit der Zufuhr des Losungsmittels aus der Aminoxidanlage und endet mit
der Ubergabe der Celluloselésung an den Faserspinnprozess der Aminoxidanlage. Die Herstellung
einer Cellulosefaser, die zu 100 % aus textilen Mischgeweben besteht, ist nach Erkenntnis der
durchgefiihrten Machbarkeitsstudie wirtschaftlich nicht zu realisieren. Daher weicht der
entwickelte Prozess von der Zielvorstellung, die zu Beginn dieser Arbeit formuliert wurde, in
dieser Hinsicht ab. Durch Integration des Recyclingprozesses in den Aminoxidprzess wurde
dennoch aufgezeigt, wie eine Cellulosefaser als Hybridfaser zwischen der Cellulose aus dem
Recyclingprozess und aus dem Aminoxidprozess entstehen kann. Die Koppelung der Teilanlagen
und die Mischbarkeit der Celluloselésung mit frischem Losungsmittel und der Cellulose muss
dahingehend weiter untersucht werden, ob dies ohne weitere Vorkehrungen moglich ist.
Zusatzlich ist zu prifen, ob das verbrauchte Losungsmittel gleichermaBBen in den
Aufbereitungsanlagen des Aminoxidprozesses regeneriert werden kann.

Die Verfahren und Apparate des Prozesses wurden durch Recherche der Patent- und Fachliteratur
sowie einer Umfrage am Institut fir Anlagen und Verfahrenstechnik ausgewahlt. Die
Prozesssimulation mit Chemcad stellte leider keine Alternative dar. Da fiir die Feststoffe aufgrund
der faserigen Form keine PartikelgrofRenverteilung vorlag. Darliber hinaus war das Losungsmittel
NMMO nicht als Stoffkomponente in Chemcad hinterlegt. Dies konnte darin begriindet sein, dass
die Datenbasis fir NMMO in den Stoffdatenbanken unzureichend ist. Die Abschatzung der
Stoffdaten mittels der Gruppenbeitragsmethode fihrte leider nicht zum Erfolg.

Daher wurde die Dimensionierung Uberschlagig mit den bendtigten Kapazititen und
dazugehorigen heuristischen Regeln und Normen durchgefiihrt. Teilweise mussten Annahmen
getroffen werden, weshalb von einer Beeintrachtigung der Genauigkeit bei der Dimensionierung
auszugehen ist.

Die Auslegung des Riihrkessels sowie der Zentrifuge stellte keine groReren Probleme dar, da der
Prozess an dieser Stelle durch die Recherchen der Patent- und Fachliteratur und den
Untersuchungen aus (Paulussen, 2019b) relativ gut erfasst wurde. Beispielsweise liegt die
spezifische Leistung des Rihrwerks in typischen Bereichen fir solche Misch- bzw.
Homogenisierunsprozesse.

Das gewonnene PET eignet sich in diesem Zustand womaoglich nur flr die Verarbeitung zu einem
Regranulat niederer Produktqualitat. Diese These gilt es jedoch zu priifen. AnschlieRend miissten
an dieser Stelle des Prozesses die Entwicklungen ebenfalls vorangetrieben werden, damit aus dem
PET wieder Fasern fiir die Textilindustrie entstehen kénnen.

Bewertung der Kostenschatzung

Die vorausgegangene Kostenschatzung der Recyclinganlage wurde mit der modifizierten Hand-
Methode, in einer frithen Phase des Projekts zum Recycling textiler Mischgewebe durchgefihrt.
Es muss mit einer geringen Genauigkeit der Kostenschatzung gerechnet werden, da fir die
Dimensionierung der Apparate zum Teil diverse Annahmen getroffen werden mussten und die
Anzahl der Apparate relativ gering war. Da nur flir die Teilanlagen 10 und 20 eine
Kostenschatzung durchgefiihrt wurde und davon auszugehen ist, dass keine Vergleichsanlage
existiert, kann kein Richtpreis herangezogen werden. Es ist lediglich ein Vergleich mit den
aktuellen Investitionssummen der Lenzing AG fir den Bau einer neuen Aminoxidanlage. Die fixe
Investitionssumme soll 400 Mio. € betragen fiir eine Produktionskapazitat von 100.000 t/a.
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Die Investitionsausgaben fir die geschatzte Anlage belaufen sich auf 5 Mio. € bei einer auf die
Cellulose bezogenen Produktionskapazitdt von 10.000 t/a. Aus den VerfahrensflieRbildern und
Apparatelisten der weiteren Teilanlagen, die in der Kostenschadtzung nicht berticksichtigt wurden
lasst sich erkennen, wie komplex diese Anlagenteile sind. Um die geschatzten
Investitionsausgaben in der Gesamtkostenstruktur einordnen zu konnen, misste eine
Kostenschatzung fiir das entwickelte Gesamtsystem erfolgen.

Bei den Produktionskosten fallt auf, dass die spezifischen Energiekosten durch den
Losungsprozess sehr hoch sind. Die Energieintegration wurde in dieser Arbeit nicht betrachtet.
Jedoch allein durch Analyse der einzelnen VerfahrensflieBbilder und des Gesamtprozess ist
erkennbar, dass an vielen Stellen ein Warmebedarf existiert. Gleichzeitig konnte die thermische
Energie durch einen Briidenverdichter innerhalb des Losungsprozess zuriickgewonnen werden.
Dabei ist jedoch zu beachten, dass die Briiden ca. 100 ppm NMMO enthalten, welches sich bei zu
groRen Temperaturen zersetzt.

Die Energieintegration muss bei spateren Entwicklungsstadien berlicksichtigt werden. Unabhéangig
davon ist es von Vorteil, den spezifischen Energiebedarf des Losungsprozesses zu analysieren und
wenn moglich, durch eine andere Prozessfiihrung zu reduzieren. Durch den Bau und Betrieb einer
Technikumsanlage konnte dieser Kostenfaktor bestatigt oder korrigiert werden. Wenn sich der
geloste Celluloseanteil steigern lasst, wirde sich der spezifische Energiebedarf reduzieren.
Gleiches gilt fir den Fall das die Cellulose durch Variation der Prozessparameter wie z.B. die
Temperatur bei einem hoheren Wassergehalt in Losung Ubergeht, sodass weniger Wasser
verdampft werden musste.

Fir eine genaue Schatzung der Herstellungskosten muss die Gesamtsituation bewertet werden.
Die Kosten fiir die Aufbereitung des Losungsmittels beispielsweise sind in den geschatzten
Herstellungskosten nicht enthalten.

Fiir ein ganzheitliches Textilrecycling stellt die Vorbehandlung zur Entfernung der Additive und
Farbstoffe ebenfalls einen relevanten Kostentrager dar. Darliber hinaus ist nicht davon
auszugehen, dass das Mischungsverhaltnis von 50 Gew.-% Baumwoll- bzw. Celluloseanteil
konstant und reprasentativ ist. Schwankungen des Rohstoffmarktes in der Zusammensetzung sind
zu erwarten. Fir einen entwickelten betriebsfahigen Prozess misste die Viskositdat der Losung
durch ein regelungstechnisches Konzept moglichst konstant gehalten werden.

Technikumsanlage

Zusammen mit dem entwickelten Prozess und den Erkenntnissen aus (Paulussen, 2019b) wurde
eine Grundlage fir die Projektierung und den Bau einer Technikumsanlage geschaffen. Mit der
Technikumsanlage kdnnten folgende Fragen beantwortet werden:

- Lésst sich der spezifische Energiebedarf des Losungsvorgangs reduzieren?
- Wie hoch darf die Konzentration der Cellulose maximal sein?
- Wie sieht der optimale Zerkleinerungsgrad aus?

Diese Fragen gilt es zunachst fur die Weiterentwicklung des Recyclings textiler Mischgewebe zu
beantworten.
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Anhang

Dieser Arbeit sind die nachfolgenden Dokumente angehangt:

e Anhang A — Equipment-Liste der Teilanlage 10 und Teilanlage 20
e Anhang B — Equipment-Liste der Teilanlage 10 und Teilanlage 20 mit Preisberechnung
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Anzahl | Nr. Symbol | Bezeichnung Technische Daten | | Technische Daten Il Werkstoff |V [m?] |d[m] F[m?/h] | T[°C] | p [bar]
3| 1001 |A Forderband 1000 kg/h 2 kWh CS
3| 1002 (A Ballenoffner 1000 kg/h 9 kWh CS
3| 1003 | A Bandwaage 1000 kg/h 2 kWh CS
3| 1004 |A Faseroffner 1000 kg/h 11 kWh CS
3| 1003 | A Bandwaage 1000 kg/h 2 kWh CS
1| 2001 |R Ruhrkessel Mantel Doppelwellenriihrwerk | AlSI 316 40 3,2 72 80| 0,15
1| 2002|P Pumpe Exzenterschnecke n=65% AlISI 316
1| 2003 |M Motor Explosionsgeschiitzt | 3600 RPM AlISI 316
1| 2004 |W Warmelbertrager | A = 500 m? AlSI 316
2| 2005|P Pumpe Exzenterschnecke n=65% AlISI 316
2| 2006 | M Motor Explosionsgeschiitzt | 3600 RPM AlISI 316
2| 2007 |S Separator temperierbar 6250 RPM AlSI 316 0,4 36 80
1| 2008 |P Pumpe Exzenterschnecke n=65% AlISI 316
1| 2009 | M Motor Explosionsgeschiitzt | 3600 RPM AlISI 316
1| 2010|A Forderschnecke 1250 kg/h AlSI 316 0,15 1,5
1| 2011|P Pumpe Exzenterschnecke n=65% AlSI 316
1| 2012 | M Motor Explosionsgeschiitzt | 3600 RPM AlSI 316
1| 2013|B Behalter offen AISI 316 1 1
1| 2014 |F Trommelfilter A=1m’ AlSI 316
1| 2015|P Pumpe Exzenterschnecke n=65% AlISI 316
1| 2016|M Motor Explosionsgeschiitzt | 3600 RPM AlISI 316
1| 2017|T Trockner A=1m’ AlSI 316
1|2018 |V Verdichter 10 kw 3000 RPM AISI 316 60

Anhang A: Equipment-Liste der Teilanlage 10 und Teilanlage 20 mit liberschlagiger Dimensionierung
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Kapazitatsverfahren

Preisermittiung Matches Dace Hersteller Degressionskoeffizient | Kosten/Stk. | Kalkulationskosten
Anzahl | Nr. |Symbol | Bezeichnung Werkstoff [€] [€] [€] [€]

3]1001 A Forderband CS 5.500 8.500 8.500 25.500
3|1002 A Ballenoffner CS 10.000 15.000 15.000 45.000
311003 A Bandwaage Cs 7.500 11.000 11.000 33.000
3| 1004 A Faseroffner CS 12.000 18.000 18.000 54.000
311003 A Bandwaage CS 7.500 11.000 11.000 33.000
1|2001 R Rihrkessel AISI 316 210.000| 186.000 225.000 225.000 225.000
12002 P Pumpe AlISI 316 7.700 9.500 9.000 10.500 10.500 10.500
1|2003 M Motor AISI 316 1.500 1.500 1.500
1(2004| W |Warmelbertrager|AlSI 316 203.000 203.000 203.000
212005 P Pumpe AISI 316 7.700 9.500 9.000 10.500 10.500 21.000
22006 M Motor AlISI 316 1.500 1.500 3.000
212007 S Separator AISI 316 55.000 55.000 110.000
12008 P Pumpe AISI 316 7.700 9.500 9.000 10.500 10.500 10.500
12009 M Motor AlISI 316 1.500 1.500 1.500
1(2010 A Forderschnecke | AlSI 316 3.500 3.200 3.200
1(2011 P Pumpe AISI 316 7.700 9.500 9.000 10.500 10.500 10.500
112012 M Motor AlISI 316 1.500 1.500 1.500
112013 B Behilter AlISI 316 18.200 18.000 16.500 16.500
1(2014 F Trommelfilter AlISI 316 138.800| 124.000 120.000 120.000
1(2015 P Pumpe AISI 316 7.700 9.500 9.000 10.500 10.500 10.500
1(2016 M Motor AlISI 316 1.500 1.500 1.500
1(2017 T Trockner AISI 316 22.000 22.000 22.000
12018 Vv Verdichter AlSI 316 5000 4500 4750 4750
Grundkosten [€] 966.950

Anhang B: Equipment-Liste der Teilanlage 10 und Teilanlage 20 mit Grundpreisermittlung
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KURZBESCHREIBUNG

Durch das permanente Wachstum der Weltbevolkerung wird der Bedarf von Textilien
stetig steigen. Die Produktvielfalt sowie der Konsum der Textilien werden immer
groRer. Die aktuellen Recyclingtechniken ermoglichen es nicht, den Rohstoffkreislauf
fiir Textilien zu schlieBen. Dies liegt auch darin begriindet, dass derzeit groRe Mengen
der Textilien aus Mischgeweben zwischen Baumwolle und PET bestehen. Die Trennung
dieser Komponenten ist jedoch eine Grundvoraussetzung fir die Entwicklung eines
geschlossenen Rohstoffkreislaufs und stellt gleichzeitig eine groRe Herausforderung fiir
das Recycling dar. Durch chemische Recyclingverfahren kénnen die Rohstoffe getrennt,
aufbereitet und in die Textilproduktion zuriickgeflihrt werden. In dieser Arbeit wird
aufgezeigt, wie ein chemischer Recyclingprozess, der einen geschlossenen
Rohstoffkreislauf erlaubt, technisch realisiert werden kann. Der Prozess erzeugt eine
PET-Fraktion und eine Celluloseldsung, die in weiteren Verarbeitungsschritten zu einer
Regeneratfaser versponnen wird. In dieser friihen Projektphase werden in dieser Arbeit
ebenfalls die Investitionsausgaben und die Herstellungskosten fiir das Verfahren

abgeschatzt.

STICHWORTE: Recycling, Mischgewebe, Baumwolle, PET,
NMMO
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