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Beschreibung

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der
Chemie und betrifft ein Verfahren zur Ermittlung des
Gehaltes an Verunreinigungen in Prozesswassern,
wie es insbesondere zur Entfernung von klebenden
Verunreinigungen aus den Prozesswassern im Stoff-
kreislauf der Papierindustrie zur Anwendung kom-
men kann.

[0002] Die effektive Abtrennung klebriger Bestand-
teile, die u. a. durch das Recycling von Altpapier
in den Stoffkreislauf der Papierindustrie eingebracht
werden, ist nach wie vor ein ungeldstes Problem.

[0003] Diese meist klebrigen Partikel werden von
den Papiermachern Stickies genannt. Der ZELLCHE-
MING-Fachausschuss fiir Altpapierverwertung emp-
fahl 2001 folgende Definition:
- ,Klebende Bestandteile kdnnen bei der Ver-
arbeitung von Primar- und Sekundarfaserstoffen
auftreten. Stickies ist die Bezeichnung flr kleben-
de Partikel, die aus dem Rohstoff Altpapier resul-
tieren.”
— ,Primar-Stickies werden mit dem Rohstoff einge-
tragen und kleben unter Prifbedingungen. Sekun-
dar-Stickies entstehen durch chemisch-physikali-
sche Einflisse im Prozess und kleben unter Prif-
bedingungen (Putz, H.-J., Hamann, A.; Metho-
denvergleich zur Bestimmung von Stickys, Wo-
chenblatt fir Papierfabrikation 131(2003)5 S.218-
225)".

[0004] Die GroRe der Stickies wird nach Doshi, M.R.,
et al.: (2003). Prog. Pap. Recycling, 12(3): 34-43.) in
- suspendierte Stickies: 20 bis 100pm
— dispergierte Stickies: 1 bis 25 ym
— kolloide Stickies: 5 bis 0,01 pm und
— geldste Stickies: < 0,01 pm

spezifiziert.

[0005] Bisher werden neben mechanischen Trenn-
verfahren (z.B. mit Hydrocyclon, EP 0 470 946 A)
chemische Trennverfahren eingesetzt, bei denen ei-
ne Vielzahl von Produkten zur Abtrennung vorge-
schlagen werden, z.B. Talk, Kreide oder Bentonit.
Diese Produkte sollen adsorbierend wirken. Ebenso
werden Salze oder verschiedene (synthetische) Po-
lymere eingesetzt, die mit Hilfe ihrer kationischen La-
dung die Stickies binden sollen (FR 2 722 214 A1).
Bei den eingesetzten Polymeren, wie z.B. PDADMAC
oder PEI, handelt es sich um Polymere mit einer ho-
hen Ladungsdichte.

[0006] Neben der Abtrennung der Verunreinigungen
aus den Prozesswassern ist insbesondere die Quan-
tifizierung der Abtrennung problematisch und mit 0bli-
chen Methoden (Messung der Triilbung oder Ladung)
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nicht aussagekraftig nachweisbar, da die klebrigen
Bestandteile auch nicht geladene Anteile enthalten.

[0007] Die Menge der abgetrennten Stickies wird
z.B. in einer aufwandigen Prozedur (Extraktion der
ausgefallten Bestandteile mit Soxhlet und gravimetri-
sche Messung der Masse) ermittelt.

[0008] Eine aussagekraftige online-Methode zur An-
gabe der Gehalte an Stickies existiert bisher nicht.

[0009] Die Messung der Oberflachenspannung wird
bisher bereits dazu verwendet, die Konzentration
von Tensiden, Reinigern und Schmutz in Prozess-
badern der Oberflachentechnik und bei der Kontrol-
le der Teilesauberkeit zu kontrollieren (http://www .si-
ta-process.com/einsatzgebiete/halbleitertechnik). Da
die Tenside sehr oberflachenaktiv sind, wird der
Gleichgewichtswert der Oberflachenspannung sehr
schnell erreicht und es sind geringe Messzeiten er-
forderlich.

[0010] Bekannt ist weiterhin, dass Tensiometer zur
Bestimmung der Oberflachenspannung auch Tensi-
de oder anderen oberflaichenaktive Substanzen er-
fassen. Hierbei handelt es sich immer um geldste Mo-
lekile (http://www.sita-process.com/produkte/inline-
prozessmesstechnik/inline-prozessmesstechnik/).

[0011] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es,
ein Verfahren zur Ermittlung des Gehaltes an Verun-
reinigungen in Prozesswassern anzugeben, mit dem
die Ermittlung reproduzierbar quantifizierbar wird.

[0012] Die Aufgabe wird durch die in den Anspri-
chen angegebene Erfindung geldst.

[0013] Vorteilhafte Ausgestaltungen sind Gegen-
stand der Unteranspriche.

[0014] Bei dem erfindungsgemalien Verfahren zur
Ermittlung des Gehaltes an Verunreinigungen in Pro-
zesswassern wird der Gehalt an Verunreinigungen
durch dynamische Messung der Oberflachenspan-
nung realisiert.

[0015] Vorteilhafterweise wird die Ermittlung des
Gehaltes an klebenden Verunreinigungen in Pro-
zesswassern der Papierindustrie realisiert.

[0016] Ebenfalls vorteilhafterweise wird die Oberfla-
chenspannung mit Tensiometern, noch vorteilhafter-
weise einem Blasendrucktensiometer, ermittelt.

[0017] Weiterhin vorteilhafterweise wird der Gehalt
an Verunreinigungen im laufenden Prozess an den
Prozesswassern ermittelt.

[0018] Erfindungsgemall erfolgt die Verwendung
des Verfahrens zur dynamischen Messung der Ober-
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flachenspannung zur Ermittlung des Gehaltes an
Verunreinigungen in Prozesswassern.

[0019] Mit der erfindungsgemaflen Lésung wird es
erstmals moglich, den Gehalt von Verunreinigungen
in Prozesswassern einfach und reproduzierbar quan-
tifizierbar zu ermitteln. Als Verunreinigungen sind ins-
besondere klebende Verunreinigungen in Prozess-
wassern der Papierindustrie nunmehr quantitativ er-
mittelbar.

[0020] Beider Herstellung von Papier, der Reinigung
von Kreislaufwassern der Papierindustrie, insbeson-
dere bei der Verarbeitung von Altpapier, kommt es
einerseits durch die Verwendung des gestrichenen
Ausschusses (Gehalt an Bindemitteln fiir Streich- und
Druckfarben), andererseits durch Haftetiketten und
Kleber zu Problemen mit klebenden Bestandteilen.
Diese gesamten Verunreinigungen kdnnen aus dem
Prozesswasser entfernt werden.

[0021] Erfindungsgemall kann vor und nach der
Entfernung dieser Verunreinigungen der Gehalt an
Verunreinigungen ermittelt und so der Abtrennerfolg
quantitativ und reproduzierbar belegt werden.

[0022] Erreicht wird dies, indem an den Prozess-
wassern eine dynamische Messung der Oberflachen-
spannung vorgenommen wird.

[0023] Unter dynamischer Messung der Oberfla-
chenspannung soll im Rahmen dieser Erfindung die
Messung der Oberflachenspannung in Abhangigkeit
von der Zeit verstanden werden.

[0024] Mit der Ermittlung der Oberflachenspannung
werden Messwerte erhalten, deren Hohe direkt ver-
gleichbar mit dem Gehalt an Verunreinigungen im
Prozesswasser ist.

[0025] Je naher der Wert der Oberflachenspannung
fur die Probe an dem Wert der Oberflachenspannung
fir Wasser liegt, umso geringer ist der Gehalt an Ver-
unreinigungen. Der Wert der Oberflachenspannung
fir Wasser betragt 73 mN/m (bei 20°C).

[0026] Erfindungsgeman ist somit nur eine indirekte
Ermittlung des Gehaltes der Verunreinigungen méog-
lich, die jedoch sehr gut reproduzierbare Werte ergibt.

[0027] Der erfinderische Effekt der vorliegenden L6-
sung besteht darin, dass erstmals erkannt worden
ist, dass, obwohl Stickies keine Tenside sind und da-
her herkdbmmliche Tensiometer bisher nicht benutzt
wurden, Stickies oberflachenaktiv sind und damit der
Messung der Oberflachenspannung zuganglich.

[0028] Stickies sind in der Regel nicht geldst, wie
Tenside, sondern weisen eine Grolte auf.

3/6

2013.06.13

[0029] Kommerzielle Tensiometer kdnnen erfin-
dungsgemal zur Uberwachung des Stickiegehaltes
eingesetzt werden, sofern eine dynamische Messung
moglich ist, d.h. wenn die Oberflaichenspannung in
Abhédngigkeit von der Zeit gemessen werden kann.
Der Vorteil des erfindungsgemaflen Verfahrens be-
steht auch darin, dass diese kommerziell erhaltlichen
Gerate, wie z.B. das Blasendrucktensiometer ver-
wendet werden kdnnen. Vorteilhafterweise sollte bei
diesen Geraten das Blasenalter mindestens 60 000
ms betragen.

[0030] Nachfolgend wird die Erfindung an einem
Ausfiihrungsbeispiel naher erlautert.

Uber der Blasenlebensdauer an.
Beispiel 1

[0032] 50 ml einer Stoffsuspension aus Altpapier un-
ter Zusatz von Stickies in Form von Latex und Kle-
beetiketten werden unter Riihren homogenisiert und
mit einem Blasendrucktensiometer bei 25°C vermes-
sen. Der Wert der Oberflachenspannung wird nach
einer Blasenlebensdauer von 60 s ermittelt.

[0034] Eine geringe Oberflachenspannung von 61,
8 mN/m zeigt einen hohen Gehalt an Stickies an.
Wird die Abtrennung der Stickies realisiert und wei-
tere Messungen der Oberflachenspannung werden
durchgefiihrt, so erhéht sich die Oberflachenspan-
nung und der Gehalt an Stickies sinkt.

[0035] Ein stickiefreies Prozesswasser weist einen
Wert der Oberflachenspannung wie Wasser von etwa
73 mN/m auf.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Ermittlung des Gehaltes an Ver-
unreinigungen in Prozesswassern, bei dem der Ge-
halt an Verunreinigungen durch dynamische Mes-
sung der Oberflachenspannung realisiert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Ermitt-
lung des Gehaltes an klebenden Verunreinigungen in
Prozesswassern der Papierindustrie realisiert wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Ober-
flachenspannung mit Tensiometern, vorteilhafterwei-
se einem Blasendrucktensiometer, ermittelt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Gehalt
an Verunreinigungen im laufenden Prozess an den
Prozesswassern ermittelt wird.

5. Verwendung des Verfahrens zur dynamischen
Messung der Oberflachenspannung zur Ermittlung
des Gehaltes an Verunreinigungen in Prozesswas-
sern.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhidngende Zeichnungen
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