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Verzeichnis der Begriffe und Definitionen
Faser6ffnung

Faseroffnung ist die Vereinzelung von mehreren zusammenhangenden Fasern zu Einzelfa-
sern.

Spinnereivorbereitung

Spinnereivorbereitung bezeichnet die Prozessschritte der Faseraufbereitung von der Faser-
flocke zum Faserband.

Spinntechnologie
Spinntechnologie ist die Garnherstellung, bei welcher durch Drehungseinbringung eine Ver-
festigung im Faserband erreicht wird.



2 Zusammenfassung

In dem Forschungsvorhaben ,Recycling von PES Stapelfasern aus Polycotton®
(Aktenzeichen 32004) wird ein Verfahren entwickelt zum Recycling von Misch-
geweben aus Polyester (PES) und Baumwolle (CO), sogenanntem Polycotton-
Gewebe, die vorwiegend aus der Produktion von Berufskleidung stammen. Ziel
ist die Riickgewinnung von homogenen Polyesterfasern aus diesen Mischgewe-
ben und ihrer Weiterverarbeitung.

Das neuentwickelte Verfahren beinhaltet das Herauslésen der CO-Komponente
und der Wiederaufbereitung der PES-Komponente zu neuen Garnen. Es werden
drei unterschiedliche Aufarbeitungsvarianten fir die erste Aufbereitung des Re-
cyclingmaterials untersucht. Zur Hydrolyse der CO wurden sowohl klassisch-
chemische als auch enzymatische Verfahren erprobt. Zur Vorbereitung wurde
das Polycotton-Gewebe mittels Recyclingmaschinen geoéffnet. Anschliel3end er-
folgten eine zweistufige Hydrolyse der CO exemplarisch in allen drei Aufma-
chungen, die Separierung der PES-Faser und deren Weiterverarbeitung zum
Garn. Aus der ersten Stufe wurde ein Pré-Hydrolysat gewonnen, welches als
wertvoller Rohstoff flr farbige Pigmentderivate dienen kann. Die Vergarung der
vollstandig hydrolysierten CO zu Ethanol wurde untersucht und mehrere Varian-
ten einer abschlieBenden Abwasserbehandlung entwickelt und angewandt. Die
Versuche bildeten erste Untersuchungen im industriedhnlichen Maf3stab ab, die
erste Erkenntnisse flr Folgeprojekte im industriellen MaRstab lieferten.

Die Weiterverarbeitung der recycelten PES-Fasern (rPES) beinhaltete zunachst
die Spinnereivorbereitung mit der Fasertffnung auf unterschiedlichen Maschinen
mit anschlieBender Bandherstellung. Die Garnherstellung erfolgte auf einer Ro-
torspinnmaschine.

Die Projektergebnisse zeigen, dass die CO-Komponente vollstandig aus dem
Polycotton-Gewebe mit dem neuen Vefahren herausgeldst werden kann. Aul3er-
dem ist dieser entwickelte Reyclingprozess fur Mischgewebe geeignet, um PES-
Fasern schonend wiederzugewinnen und zu einem neuen Garn auszuspinnen.
Des Weiteren zeigten die Ergebnisse, dass verbliebene Garnreste im neuausge-
sponnen Garn, die Garnfestigkeit erheblich herabsenken. Durch eine Faserauf-
bereitung mittels Industriekarde kdnnen diese Garnreste jedoch problemlos aus
dem recycelten Faserflocken herausgelost bzw. gedffnet werden.

Der Recyclingprozess lasst sich, im Sinne einer Kreislaufwirtschaft, als abwas-
serarme oder sogar abwasserfreien Prozess fuhren, bei dem die entstehenden
Produkte zu einem sehr Prozentsatz genutzt werden kdnnen.



3  Einleitung

Dieser Abschlussbericht ist im Hauptteil in drei Unterabschnitte aufgegliedert, die
den Beitrag des jeweiligen Projektpartners beinhalten. Des Weiteren werden die
Materialien, die genutzten Maschinen und Verfahren, die Durchfiihrung sowie die
Ergebnisse naher beschrieben bzw. diskutiert. Den Abschluss bildet ein Fazit mit
einem Ausblick fur die Weiterverfolgung des Forschungsthemas.

3.1 Hintergrund und Motivation des F&E-Vorhabens

Der Lebenszyklus von Textilien, beginnend mit der Erzeugung der textilen Fa-
sern und endend mit der Entsorgung nicht mehr verwendbarer Bekleidung, ist

immer noch eine offene Wunde in der textilen Kette.

Studien und Marktanalysen zeigen, dass jeder Mensch pro Jahr zwischen 7 und
8 kg pro Jahr verbraucht (interne Kommunikation Fa. DyStar Singapore Pte Ltd,
Singapur, 2009) und dieser Wert fast konstant ist. Weltweit entsprach dies 2012

etwa 56 Mio. Tonnen neuen Textilien pro Jahr.

GroRe Mengen naturlicher Ressourcen werden verbraucht und meist endet ein
textiles Material am Ende seines Weges in der Verbrennung. Die Motivation des
Projektes bestand darin eine Vorstellung zu entwickeln ob es mdglich ist einen
bestimmten Artikel, der in besonders grofzen Mengen produziert wird, stofflich zu
verwerten. Ausgewahlt wurde hierfir das Polycotton, einer Fasermischung die
besonders haufig im Arbeitsschutzbereich, aber mittlerweile auch immer mehr im
Bekleidungsbereich anzutreffen ist. Polycotton ist eine Mischung von 40-50 %
Baumwolle und 50-60 % PES, eigentlich Polyethylenterephthalat. Die Mischung
ist beliebt wegen seiner Strapazierfahigkeit und Langlebigkeit, was sich unter
anderem auch auf die Industriewésche bis 95°C und bis pH 14 bezieht. Durch die
Verzwirnung der Baumwoll- und der PES-Komponente ist es nicht ohne weiteres
moglich zumindest einen der beiden Materialien wieder sortenrein zu gewinnen.
Polycotton wird heute in Mengen zwischen 14 und 18 Mio. Tonnen produziert,
was etwa 25 % des Faserverbrauchs an PES-Faser charakterisiert (Quelle: inter-

ne Kommunikation Fa. DyStar Singapore Pte Ltd, Singapur 2014)



3.2 Zielsetzung

Ziel des Projektes war es Mdoglichkeiten zur stofflichen Verwertung der 50/50
Mischung aus Baumwolle und PES aufzuzeigen, um in einer zweiten Antrags-
phase diese entwickelten Verfahren im industriellen Mal3stab anzuwenden. Ent-
scheidender Schritt dabei ist die Trennung des Celluloseanteils von der Poly-
esterfaser. Die gewonnenen, sortenreinen Polyesterstapelfasern werden durch
geeignete Spinnverfahren, wieder zu werthaltigen Garnen verarbeitet. Ein stoffli-
cher Zugewinn wird durch die Verwertung des abgetrennten Celluloseanteils
durch die Umwandlung zu Ethanol erzielt. Dabei werden umweltgerechte Verfah-
renswege entwickelt und Prognosen hinsichtlich der Wirtschaftlichkeit des Ge-
samtprozesses im technischen Mal3stab entwickelt. Daraus ergibt sich folgendes

Verfahrensschema:
Aufbereitung .| Enzymatische _| Vergarung zu | Abwasser-
Polycotton zu . Hydrolyse . Ethanol . behandlung
Fasern
Saure _| Vergarung zu R Abwasser-
Hydrolyse ] Ethanol ] behandlung

A 4

Weiterverarbeitung PES-Faserriickstand

Abbildung 1: Schematischer Projektplan



4  Beitrag FUF- Hydrolytischer Abbau des
Baumwollanteils und Rickgewinnung des
PES-Fasermaterials

4.1 Charakterisierung des Ausgangsware und dessen
Aufmachung

Industriell anfallende Reste am Polycotton, einer Wortkombination von Polyester
und Cotton (Baumwolle) fallen in grofen Mengen bei der Konfektion von Gewe-
ben und Gestricken an. Die Mischungsverhaltnisse von PES (eigentlich PET) und
Baumwolle liegen im Bereich von 40-70 % PES Anteil, wobei eine 50:50 Mi-
schung zu den haufigsten Artikeln zahlt. Es handelt sich dabei meist um einen
hochgedrehten Zwirn aus einem Baumwoll- und einem Polyesterfaden, der nach
der Herstellung nicht mehr mechanisch in die Einzelkomponenten aufzutrennen
ist. Bei der Konfektion der Stoffe zu Bekleidung werden Stoffbahnen Ubereinan-
der gelegt und die optimale Materialausnutzung durch Erstellung eines 1:1 Pa-
pierplots auf der Oberseite realisiert der die Konturen der Bekleidungskomponen-
ten tragt. Diese werden dann prazise mit den Ubereinander gelegten Bahnen
ausgeschnitten. Selbst bei optimal ausgefiihrter Konfektion fallen zwischen 8 und
15 % Verschnittreste an, die bisher von der Recyclingwirtschaft zu Vliesen um-

gearbeitet werden. Einer der Hauptabnehmer ist dabei die Automobilindustrie.

Der Gberwiegende Polycotton Anteil findet Absatz als Arbeitsbekleidung. Die An-
forderungen an Arbeitsbekleidung sind sehr hoch und eine méglichst lange Le-
bensdauer des Artikels wird angestrebt. Die Artikel miissen mindestens 50 aber
auch bis zu 200 Industriewdschen ohne weitgehende Veranderung von Farbe
und Form Uberstehen. Insbesondere die Waschprozeduren sind, aufgrund der
Waschtemperaturen und hohen pH-Werte wahrend der Wasche (pH 14, 95°C),
extrem strapazits. Je nach Einsatzzweck und Ort werden die Artikel nach der
Veredlung noch mit verschiedenen Ausristungschemikalien behandelt. Haufig
wird Arbeitsbekleidung zur Abweisung von Wasser und Ol mit Fluorcarbonpoly-
meren ausgeristet, die irreversibel auf der Oberflache der Ware vernetzt werden.
Fur PES bzw. BW werden Flammschutzmittel verwendet, welche sich in der Fa-

ser oder vernetzt auf der Faser befinden (z.B. Proban fir BW) um die Flammre-



sistenz zu erh6hen. Zur Verringerung der statischen Aufladung finden antista-
tisch wirkende Substanzen Verwendung, welche als Wirkkomponente gerne kati-

onische Produkte beinhalten.

Wahrend der Herstellung der Gewebe finden weitere Praparationen Verwendung
um die Qualitdt des Gewebes und Geschwindigkeit der Verarbeitung zu verbes-

sern. Hierbei handelt es sich oft um Produkte auf Mineral6lbasis.

All diese Stoffe kénnen insbesondere bei enzymatischen Prozessen als Barriere
oder Inhibitor fur die Hydrolyse der Baumwolle zu Zuckern wirken. Vor allem kati-
onische Produkte, wie die Antistatika, kbnnen enzymatische Reaktionen empfind-

lich storen.

Eine Soxlet-Extraktion der Ware mit Petrolether und anschlieRender Verdamp-
fung zur Bestimmung der Restmenge zeigte, aufgrund der schwankenden Mate-
rialzusammensetzung bei der Probennahme, extrahierbare Auflagen im Bereich

von 0,5-2,5%. Werte in dieser GréRenordnung wurden auch erwartet.

Bei der Extraktion werden allerdings polymere Auflagen wie z.B. Fluorcarbone
nicht entfernt. Der Baumwollanteil schwankte, je nach Probennahme, im Bereich
von 48-52 % CO Anteil, so dass fir die spateren Versuche ein CO zu PES Ver-

héltnis von 1:1 angenommen werden konnte.

Die anfangliche Erscheinungsform des Rohstoffs besteht aus Gewebeabschnit-
ten, Randstiicken einer Warenbahn und Faden in Langen und Breiten von weni-
gen Zentimetern bis zu mehreren Metern. Fir die folgenden Hydrolyse-Versuche
wurden drei verschiedene Aufmachungsarten eingesetzt, die sich in der Art der
Faseraufldsung in Einzelfasern und Faden unterscheiden. Ein Vorschnitt kirzt

die langeren Gewebestlicke in Abschnitte von 2-10 cm Lange bzw. Breite ein.

Die zweite Aufmachungsart 16st das Gewebe weitgehend zu Einzelfasern auf,
allerdings entsteht dabei auch ein Anteil von Einzelfaden und Anteile nicht aufge-
|6ster Gewebeabschnitte bleiben zurlick. Dies entspricht einer standardisierten
Faseraufldsung, wie sie zur Herstellung von Faservliesen eingesetzt wird. Es
stellte sich heraus, dass die nicht aufgelosten Gewebestiicke oft aus den Rand-
bereichen der Gewebe stammen und keinen Baumwollanteil mitbringen. Bei der
Herstellung der Gewebe wird gerne am Rande 100 % PES Anteil verwendet,
einerseits um Kosten zu sparen und andererseits auch dem Gewebe beim
Transport durch die Nadelstéabe in den Randbereichen mehr Stabilitat zu verlei-

hen. Bei der Auflésung in Einzelfaser ist fir diese Gewebe-Randbereiche ein



deutlich hdherer Energieeintrag und verldngerte Bearbeitungszeit erforderlich,
weswegen solche Randbereiche gerne in kleinen Anteilen zuriick bleiben. Der
Anteil dieser groberen Reststiicke liegt bei 2-3 % und ist, zumindest fur die Hyd-
rolyse, unproblematisch.

Bei der dritten Variante wird ein hoch aufgelostes Fasermaterial erzeugt, bei wel-
chen auch viele Faden in Einzelfasern konvertiert werden. Das Material hat ein
sehr hohes Volumen bei geringem Gewicht. Gewebereste sind nicht mehr sicht-
bar. Das sehr hohe Volumen bleibt auch wéhrend der Hydrolyse erhalten und
belastet die Raum-Zeit-Ausbeute. Diese Art der Aufmachung begunstigt aller-
dings deutlich die nachfolgende Kardierung und Verspinnung.

4.2 Hydrolyse

4.2.1 Allgemeines

Baumwolle enthalt einen hohen Anteil von Cellulose, der bis zu 90 % betragen
kann. Die Faser besteht weitgehend aus einem polymeren Geriist von Kohlehyd-

raten der allgemeinen Formel:

Abbildung 2: Schematische Struktur Cellulose

Grundbaustein ist die Cellubiose, welches ein Polysaccharid mit variabler Ketten-
lange und hoher Festigkeit bildet. Die Polymerisation kann wieder riickgéngig
gemacht werden durch Spaltung der B-1,4-glycosidischen Bindung mittels geeig-
neter Cellulasen oder durch Einwirkung starker Mineralsduren. Unter Verwen-

dung von Salzsaure ergibt sich beispielsweise folgende allgemeine Formel:

+HCI
[ClgHgoolo]n + n HZO é ? > 2n CBH1206
-HCI

Abbildung 3: Allgemeine Formel Hydrolyse Cellulose



4.2.2 Die Verarbeitungseigenschaften der verschiedenen
Aufmachungsarten wéahrend der Hydrolyse

Diesem Thema wurde speziell ein Unterkapitel gewidmet, da die Aufmachungsart
einen ganz wesentlichen Einfluss hat auf die Prozessfihrung und die Prozess-
dauer. Zur Erzielung einer moglichst guten Raum-Zeit-Ausbeute versucht man
das Verhaltnis von Hydrolyseldsung zu Wasser maoglichst klein zu halten. Dem
sind, aufgrund der Aufmachung, der Quellung der Baumwolle und der Raumbe-
anspruchung des aufbereiteten Textils, Grenzen gesetzt. So lag das Verhaltnis
von Ware zu Hydrolyseldsung zwischen 1:10 bis 1:25, je nach Aufmachung. In
der Textilindustrie nennt man diese Zahl das Flottenverhaltnis (FV).

Wahrend der Versuche wurde zunéchst der Weg beschritten die CO/PES Mi-
schung direkt mit S&ure zu hydrolysieren. Letztlich erwies sich dieser Weg als
nicht zielfihrend, was im Detail in den folgenden beiden Unterkapiteln erlautert

wird.

Der erste Prozessschritt besteht aus einer schonenden Vorhydrolyse der Faser-
mischung zwecks Abtrennung der Baumwolle in Form eines fein verteilten Pra-

Hydrolysates von den PES Faser bzw. dem PES-Gewebegitter.

Entscheidende Kriterien der Pra-Hydrolyse sind dabei:

e Erzeugung einen feinverteilten CO-Faserpulvers durch mechanische
Agitation,

o Walken der zuriickbleibenden PES Fasern zu méglichst quantitativen
Trennung beider Komponenten voneinander,

e Zerbrechen der vorgeschadigten Baumwolle durch Bewegung,

e Mdglichst quantitative mechanische Separierung von partiell hydroly-
sierten Faserstoffs von der zurtickbleibenden PES Faser,

e Entwicklung einer Methodik zur Isolierung des CO-Pra-Hydrolysates
zur Weiterverarbeitung,

o Madglichst hohe Ausbeute bei der Riickgewinnung der Hydrolysemi-

schung.

Die Bewegung der Ware ist essentiell zur Freisetzung des pulvrigen und leicht
isolierbares CO-Pra-Hydrolysates und in dem Zusammenhang wurden verschie-
dene Methoden getestet um mdglich schnell und effektiv eine mdglichst gute

Trennung der CO und PES Komponente zu realisieren.



Eine Methode ist das klassische Riihrverfahren, bei dem ein Uberkopfriihrer ein-
gesetzt wird um die Ware zu durchmischen. Es wurden zahlreiche verschiedene
Ruhrergeometrien getestet, angefangen von Flugelrihrern, tber Loffelrihrer,
Stabruhrer und schraubenférmigen Rihrern. Es zeigte sich, dass Loffelriihrer als
auch Stabruhrer mit eine J-Form dieser Aufgabe am bestens gewachsen waren.
Zwei der Ruhrer wurden extra angefertigt die diesem Zweck und mit einem PVC
Uberzug, als Korrosionsschutz, versehen.

Textilien, vor allem in Form von nassen Fasern, haben die Eigenschaft aneinan-
der zu haften, zu verfilzen und damit muss das Ruhraggregat viel Arbeit leisten.
Vor allem der J-férmige Ruhrer passiert die Fasern bzw. Gewebeabschnitte recht
gut und sorgt so fiur die erforderliche Mechanik im Fasermaterial.

Am besten geeignet hinsichtlich der Raum-Zeit-Ausbeute das nur grob vorge-
schnittene Material. Es liel3 sich gut Rihren und der Zeitbedarf fur die Hydrolyse
war trotzdem etwa 10 % niedriger als bei den anderen beiden, faserigen Materia-
lien. Diese lieRRen sich erst durchgreifend Rihren, wenn die Hydrolyserate zu fein
verteiltem Pra-Hydrolysat bei mehr als 50 % lag. Es handelt sich hier um einen
reinen Verdinnungseffekt, da weniger Fasermaterial bezogen auf das Volumen

der Hydrolyseldsung bewegt werden muss.

Bei dem standardmaRig aufgelosten Fasermaterial war das untere FV 1:20 und
beim fein verteilten Fasermaterials musste es auf bis zu 1:25 angehoben werden,
was letztlich hohere Kosten verursachen wirde. Bei einer optionalen Fortfihrung
des Projektes wiirde das grob geschnittene Material favorisiert werden, da hier
die beste Raum-/Zeitausbeute erzielt wurde und gleichzeitig die Feinauflésung
der Faser auf dem Wolf beim Textilrecycler voraussichtlich mit geringerem Ener-

gieaufwand mdoglich wére.

Wahrend bei der Ausgangsmischung im Gewebe noch dicke Garne und eine
weitgehend geschlossene Struktur sichtbar sind, kann mit dem PES Gitter nach
der Hydrolyse ein deutlich schlankeres Garn hergestellt werden.

Aus der Entwicklung ergaben sich Uberlegungen und erste Versuche auf das
Ruhren als Methode voéllig zu verzichten und einen Stampfmechanismus zu ver-
wenden, der durch Walkbewegungen das Pra-Hydrolysat aus den Gewebeab-
schnitten walkt. Vorversuche zeigten, dass diese Methode sehr vielversprechend
vor allem fir groRere Batches sein konnte. Die Ausbeuten an Pra-Hydrolysat

waren im Labormalfstab nur unwesentlich geringer als beim RUhren und lassen



sich durch Optimierungsmassnahmen aufholen. Ein weiterer Vorteil ware die
Moglichkeit das Pra-Hydrolysat kontinuierlich abzuziehen, die Dispersion zu filt-
rieren und wieder dem System zuzufuihren. Damit lieRe sich die Zeit fur die Filtra-
tion einsparen und die Menge an zusatzlichem Waschwasser wirde reduziert.
Angedacht sind im Produktionsmassstab Batch-GréfZen von min. 500 kg CO-PES

Mischung im Ballen.

4.2.3 Die Herstellung des CO-Préa-Hydrolysates

Als Eingangsbemerkung ist festzustellen, dass die Bedingungen der Hydrolyse
nativer Cellulose nicht mit der Hydrolyse der gefarbten Baumwolle vergleichbar
sind. Die Behandlung ist grundsatzlich langer und intensiver, vor allem hinsicht-
lich der Behandlungstemperaturen. Dies gilt schon in der ersten Behandlungsstu-
fe, der Bildung des Pra-Hydrolysates und vor allem wahrend des hydrolytischen

Abbaus zu Zuckern.

Rubre ukf Stampf

Zwrschenspeches
verdunrte HOL

Zaschenspeccher
Walkowasser

Transparentansicht
| Hydrolysereakdor ‘

R SRR AN R S S S ——

Endhydectyse
y 48 Wiedorgewirnung HC!
% Vergarung
R Gewnnung E1OH
Abwossebah mdlung

Sch ische Dar g Gewd g Pra-tydrolysat

Abbildung 4: Schematische Darstellung Gewinnung CO-Pra-Hydrolysat

Wie oben bereits beschrieben erwies sich nach mehreren Versuchen die direkte
Hydrolyse der Baumwolle aus der CO/PES Mischung als ein nicht gangbarer
Weg. Selbst bei mittleren Saurekonzentrationen von 10 % HCI wurde die PES

deutlich geschadigt. Das resultierende Fasermaterial wurde brichig und damit
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zur Weiterverarbeitung ungeeignet. Bei verdinnter Salzsaure tritt, selbst bei
Temperaturen von 85-90°C, das Problem nicht auf. Die Festigkeit der PES Faser
blieb vollstandig erhalten, einzig die Bruchdehnung sank um etwa 10 % ab. Da-
mit kénnen die mechanischen Eigenschaften der ansonsten auch mit S&uren

hydrolysierbare PES Faser erhalten und die Baumwolle abgetrennt werden.

Im Unterschied zum urspriinglichen Verfahren ergibt sich ein verandertes Verfah-
rensschema bezuglich der Gewinnung des CO-Pra-Hydrolysates (Abbildung 4).

Es resultierte ein graublauliches CO-Pulver, welches durch Filtration isoliert wer-
den kann. Zur Abtrennung restlicher PES Faser wurde das Baumwoll-Wasser
Gemisch Uber ein Glasfasertuch filtriert, welches das feine Pra-Hydrolysat glatt
passiert. Die Ausbeuten des Prozesses sind sehr gut reproduzierbar und lagen
bei Uber 95%, bezogen auf einen mittleren Baumwollanteil von 50 %. Durch die
geringe Wasseraufnahme des PES Restgewebes kann auch die verdiinnte Salz-
saure mit hoher Ausbeute wieder gewonnen werden. Probeweise wurde die ver-
dunnte Salzsaure bis zum Trockenen eingeengt und die Menge der geldsten
Substanz gemessen. Demnach werden nur 1,2-1,4 % der Baumwolle in l6sliche
Bestandteile konvertiert. Da die Saurehydrolyse ein katalytischer Prozess ist und
wenig Bestandteile in Lésung gehen, kann der Prozess rechnerisch bis zu 25 mal
mit derselben verdinnten Salzsaure durchgefiihrt werden, bevor sich eine Aufar-
beitung lohnt. Im Labor wurde dies dreimal mit derselben Hydrolyseldsung getes-

tet mit vergleichbaren Ausbeuten an Pr&-Hydrolysat.

Ein sehr angenehmer Nebeneffekt der sauren Vorhydrolyse, sowohl fiir die en-
zymatische als auch fur die saurekatalytische Hydrolyse, ist der sehr weitgehen-
de Abbau der Farbigkeit der Baumwollkomponente. Die wenigsten Textilfarbstof-
fe Uberstehen die gewahlten Bedingungen und werden speziell durch Hydrolyse
der Azogruppe im Molekil entfarbt. Daraus resultierte eine deutlich vereinfachte
Prozedur bei der Abwasserreinigung durch eine kaum vorhandene Restfarbigkeit
nach der weitgehenden Hydrolyse der Cellulose zu Zuckern. Die wassrige L06-
sung zeigt einen honigfarbenen, gelb-braunen Farbton und einen leicht suf3lichen
Geruch. Das Restgewebe oder die Restfasern wurden noch 2-3 dreimal gewalkt,
um anhaftenden Baumwollstoffe weitmoglichst zu entfernen. Dabei kann auch
die Walklésung, nach Absetzen des CO-Pra-Hydrolysates, immer wieder ver-
wendet werden. Sinnvoll ist es ein Neutralisationsbad am Ende der Prozedur zu
verwenden um das CO-Pr&-Hydrolysat fur Folgeprozesse leichter handhaben zu

kénnen. Wie sich im Projektverlauf herausstellte, kénnte dieses Pra-Hydrolysat in
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Substanz und mit seinen Derivaten in einem Folgeprojekt der Schliissel sein zur
Maximierung des wirtschaftlichen Ergebnisses dieses Recyclingprojektes.

4.2.4 Enzymatische Hydrolyse

Zum enzymatischen Abbau von Cellulose gibt es bereits umfangreiche Literatur,
da eine Reihe von Entwicklern darin eine Variante zur Losung des Problems der
Treibstoffversorgung in Zukunft sehen. Forscher arbeiten vor allem an der Hydro-
lyse schnell nachwachsender Biomasse wie Seegras und Algen. In diesem Zu-
sammenhang werden Systeme von Enzymen entwickeln, die konzertiert Biomas-

se verschiedener Art in der Lage sind zu hydrolysieren.

Tabelle 1: Eingesetzte Enzyme und deren Arbeitsbereich

Musterbezeichn. Enzyme Typ Empf. Menge | pH Bereich | T.-bereich [°C] Herkunft
NS 29061 Cutinase 0,1-1,0% 8,0-10,0 70-80 Novozym
NS 59001 Endo- Cellulase 0,2-0,8% 6,0-11,0 20-60 Novozym

Pectinase, Cellulase
NS 59023 hemicellulase blend 0,1-0,5% 3,5-5,5 30-50 Novozym
NS 59033 Endo-Cellulase 0,1-1,0% 5,5-11,5 20,65 Novozym
NS 59027 Endo-Xylanase 0,1-1,0% 4,5-55 40-50 Novozym
NS 59030 Lipase 0,1-0,5% 6,5-11,5 20-65 Novozym
NS 59026 Endo- and Exocellulase blend 0,2-2% 4,0-6,0 40-60 Novozym
NS 59029 Protease 0,1-0,5% 6,0-8,0 40-50 Novozym
NS 59032 Protease 0,2-1% 6,5-11,5 20-45 Novozym
NS 59028 Cellobiase (beta Glucosidase) 0,1-0,5% 2,5-6,5 45-70 Novozym
NS 59031 Endo-Xylanase 0,1-0,5% 6,5-7,5 30-50 Novozym
NS 59025 Endo-Cellulase 1-4% 5,0-8,0 50-60 Novozym
NS 59006 Endo-Cellulase 0,3-2% 5,0-8,0 35-55 Novozym
Rucolase Enyzmgemisch vom Typ 1-3% 4,5-6,5 45-55 Rudolf Chemie
Trichoderma
Resei

Zur Entwicklung einer enzymatischen Hydrolyse wurden in ersten Linie spezifi-
sche Enzyme der Fa. Novozymes A/S, Danemark verwendet, sowie ein Enzym-
gemisch der Fa. Rudolf Chemie GmbH, Geretsried, welche ein technisches Pro-
dukt zu enzymatischen Oberflachenveredlung darstellt. Dabei wurden die in Ta-

belle 1 genannten Enzyme verwendet.

Die Enzyme arbeiten, wie oben ersichtlich, am besten in gewissen pH- und Tem-
peraturbereichen, so dass nur bestimmte Enzymkombinationen sinnvoll sind.
Basierend auf dem Eigenschaftsprofil der Enzyme wurden eine Anzahl verschie-
dener Kombinationen ausgewahlt und vor allen die Reaktionszeiten variiert. Dar-
aus resultierten unterschiedliche Hydrolyseraten, d.h. der Anteil der von dem
Enzym oder der Enzymkombinationen hydrolysierten Mengen an Cellulose Pra-
Hydrolysat. Es wurden, bedingt durch die erhaltenen Ergebnisse auch lange bis

extrem lange Hydrolysezeiten von bis zu einem Monat getestet, was hinsichtlich
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der Wirtschaftlichkeit natirlich nicht sinnvoll sein kann. Fir die Hydrolysen im
Sauren wurde ein 0,1m Citratpuffer verwendet, dessen pH-Wert nach Bedarf
eingestellt wurde. Fur die Hydrolysen im Alkalischen wurde ein Puffer aus 0,1 m
NazPO, verwendet, dessen pH Wert mit NaH,PO, eingestellt wurde.

Tabelle 2: Kombinationsschema enzymatische Hydrolyseversuche

Kombinationen der enzymatischen Hydrolyse
Muster-bezeichnung 1 2 3 4 B 6 7 8 9 10 | 11 ) 12 ) 13| 14 | 15| 16 | 17 | 18 | 19 | 20
NS 29061 1% | 1% 2% 1%
NS 59001 1% 3% | 3% 1% 1% | 2%
NS 59023 3% 2%
NS 59033 1% 2%
NS 59027 2% 5%
NS 59030 1%
NS 59026 2% | 2% 2%
NS 59029 2%
NS 59032 2%
NS 59028 2% | 2%
NS 59031 1%
NS 59025 2% 5%
NS 59006 2% 5%
Rucolase
2% 6% 6% 2% 2% 2% 2% 2%
pH-Wert 9,3 110,3] 55 6 6 5,5 5,5 5,5 6 9 451 4,5 6 55|55]95] 55 6 9,5 5
Temperatur [°C] 60 | 60 50 | 60 | 60 55 55 55 50 | 45| 45| 60 | 55| 55| 55| 60 | 55 | 60 | 60 | 50
Umsatzzeit [Std.] 72 | 72 | 288 9 16 | 168 | 720 20 48 1 96 | 72 | 72 | 72 | 96 | 96 | 96 | 120| 96 | 96 | 120
Umsatzrate
liber Gesamtzeit [%] | 7,30 6,00 18,00} 2,90 4,80} 18,00] 38,50 | 13,00 5,10| 7,70} 17,5( 63| 85| 75| 87| 81| 95| 19 | 82 ]19,5
Umsatzrate
pro 24 Std.[%] 2,43]12,00] 1,50|7,73]|7,20] 2,57 | 1,28 | 15,60|2,55| 1,93 5,83|2,10| 2,83] 1,88 2,18 2,03| 1,90| 4,75] 2,05| 3,90

Die Spaltausbeuten wurden wie bei der saurekatalytischen Spaltung normiert auf
eine Hydrolyserate von 24 Std. In der folgenden Ubersicht wurden exemplarisch
20 Enzymkombinationen ausgewahlt. Die Anzahl der gemachten Versuche ist
allerdings héher. Um belastbare Ergebnisse zu bekommen mussten die Spaltzei-
ten stark ausgedehnt werden und auch die Empfehlungen der Hersteller erhéht

werden.

Es ist ersichtlich, dass die Hydrolyseraten bislang nicht das gewlinschte Maf in
entsprechend kurzer Zeit erreichen. Der Zeitbedarf ist noch zu hoch und die en-
zymatische Hydrolyse der gefarbten Baumwolle noch nicht wirtschaftlich. Uber

madgliche Ursachen wird am Ende des Kapitels diskutiert werden.
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4.2.5 Saurekatalytische Hydrolyse

Cellulose ist ein hocheffektiver, natirlicher Energiespeicher der Natur. Schon
tber ein Jahrhundert versucht man sich diesen Energiespeicher nutzbar zu ma-
chen, indem man Uber eine saurekatalytische De-Polymerisation wieder Zucker
gewinnt um diesen vor allem zu Ethanol im Rahmen einer enzymatischen Verga-

rung konvertiert.

Spaltausbeute pro 24 Std bei 10% HCI

Spaltausbeute pro 24 Std. bei 1,5% HCI
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Abbildung 4: Spaltausbeuten saure Hydrolyse bei variablen Bedingungen

In diesem Projekt wurde, aufgrund der Moglichkeit zur Riickgewinnung der Sau-
re, gezielt Salzsaure verwendet. Variiert wurde die Konzentration, angefangen
mit derselben Salzsaurekonzentration die zur Vorhydrolyse der Baumwolle ver-

wendet wurde. Weitere Variablen des Prozesses waren die Temperatur und die




14

Prozessdauer. Verwendet wurde das in der ersten Stufe gewonnene CO-Pré-

Hydrolysat als standardisiertes Edukt.

Es wurde maximal eine Salzsaurekonzentration von nicht mehr als 30 % einge-
setzt, um rauchende Sauren um erhohte Sicherheitsanforderungen zu vermei-
den. Alle Hydrolysen wurden mit mindestens 10 g und héchsten 100 g CO-Pra-
Hydrolysat gemacht. Jeder Versuch wurde dreimal durchgefiihrt um Schwankun-
gen bei der Umsetzung durch Rihrgeometrien und Temperaturschwankungen zu
mitteln. Die Werte wurden, obwohl teils unterschiedliche Spaltzeiten verwendet
wurde (Fehlerminimierung) auf eine Spaltausbeute von 24 Std. normiert.

Die Diagramme in Abbildung 4 zeigen die Spaltausbeute bei unterschiedlichen
Temperaturen bei einer HCI-Konzentration.

Wie zu erwarten ist die Zunahme der Hydrolyserate mit der Konzentration der
Saure und der Temperatur erkennbar. Es zeigt sich aber auch wie stabil die ge-
farbte Baumwolle im Vergleich zu nativer Cellulose ist, da htéhere Temperaturen

erforderlich sind um die Hydrolyse mit guter Ausbeute durchfiihren zu kénnen.

Nach Filtration verbleibt ein schwarzer, unldslicher Rickstand, der vor allem aus
nicht hydrolysierter Baumwollanteilen, aber wahrscheinlich auch aus wasserun-
I6slichen Farbstoff-Abbauprodukten gesteht. Diese entstehen vor allem aus ge-
spaltenen Komponenten der Azofarbstoffe, aber auch aus zersetzen Kipenfarb-
stoffen. Solche Effekte sind bei Farbstoffherstellern hinléanglich untersucht wor-
den, ohne allerdings veroffentlicht worden zu sein. Eine detaillierte Analyse hatte
den Rahmen des Projektes verlassen und wurde nicht durchgefihrt. Das Filtrat

hat einen dunkelorange, honigartigen Farbton.

4.3 Weiterverarbeitung der Hydrolysatlésung und
Vergéarung zu Ethanol

Bei der enzymatischen Hydrolyse blieben die Spaltausbeuten so weit hinter den
Erwartungen zurlick, dass auf eine Weiterverarbeitung zu Ethanol, allein schon
wegen der Mengen, verzichtet wurde. Daher wurde die Verg&rung nur mit dem
Produkt aus den Saurehydrolysen weiter gefuhrt. Die HCI saure Losung wurde
bei 60-70°C im Vakuum vollstandig eingedampft, bis eine honigartige, viskose
Masse entstanden war. Diese wurde mit Wasser aufgenommen und der pH Wert

auf pH 6 gebracht.
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4.3.1 Vergérung zu Ethanol

Die Vergarung des Hydrolysats zu Ethanol ist ein etablierter Prozess und kann
kurz beschrieben werden. Verwendet wurde zur Vergarung eine sogenannte
Turbohefe, welche in der Lage ist einen Zuckeransatz innerhalb von 48 Std. voll-
standig zu vergaren. Dabei hat die Hefe den Vorteil Ethanol Konzentrationen bis

zu 20 % zu erzeugen und es ist nicht erforderlich anaerob zu arbeiten.

Im vorliegenden Fall wurde jeweils der Ansatz aus der Hydrolyse von 100 g CO-
Pra-Hydrolysats in 500 ml Wasser aufgenommen und 2-3 g Turbohefe zugesetzt.
Nach 48 Std. wurde der Ansatz direkt tUber eine Kolonne destilliert und Konzent-
ration und Menge der Alkoholfraktion bestimmt. Aufgrund der Reinheit war dies
recht genau durch Bestimmung des Brechungsindexes mdglich. Hier wird be-
wusst auf aufwandige Analytik verzichtet, da die Umsetzungen im Produktions-
mafstab mdglichst von einem Textilunternehmen ausgefihrt werden soll, wel-
ches einfache Verfahren braucht, die im Produktionsalltag angewendet werden

kénnen. Der Brechungsindex ist hierbei noch eine einfache Lésung.

Aus mehreren Versuchen ergab, bezogen auf 1000 g Baumwolle, eine Etha-
nolausbeute von 200-410 g oder 20-41 %. Theoretisch wére eine Ausbeute bis
zu 60% moglich gewesen. Damit bleibt die Ethanolausbeute noch hinter den Er-
wartungen zuriick, doch muss man beriicksichtigen, dass alle Umsetzungen im
Labormafstab gemacht wurden und damit verlustreicher sind als in einem Pro-
duktionsprozess. Auf3erdem gibt es durchaus noch Optimierungspotenzial bei

der Hydrolyse um die Ausbeute zu steigern.

4.4 Anfarbung des PES Anteils

Die Ausbeuten bei der Garnherstellung in der Spinnerei zeigten, dass es sinnvol-
ler ist nicht direkt auf die PES/CO Mischung zu farben, sondern auf das fertige
Garn. Beiden ist gleichwohl problemlos mdglich. Der PES Anteil zeigte keine
groReren Probleme bei der Anfarbung in dunklen Ténen, welche Farbunterschie-
de aufgrund der Feinheit der verschiedenen Fasern uberdeckt. Selbst bei einem
Garn aus 100 % Recycling PES war dies moglich, vor allem in den Farbtdnen
Navy und Schwarz. Durch Verdiinnung der Fasermischung durch steigende An-
teile von nativem PES werden sich die Farbunterschiede noch starker verwi-

schen, so dass sie ohne Analytik nicht mehr sichtbar sind.
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Der Anteil an PES Oligomeren lag in GréRenordnungen, welche man bei einem
PES Material erwarten kann, welches ein zweites Mal geféarbt wird. Daher kann
man feststellen, dass es keine Bedenken von der koloristischen Seite fur die
Verwendung des Recycling PES gibt.

4.5 Abwasserbehandlung

Bei der Abwasserbehandlung wird Bezug genommen auf die Teilstréme die wah-
rend der sauren Hydrolyse des CO-Pra-Hydrolysates entstehen.

Wie oben beschrieben, wird die Bildung des CO-Pra-Hydrolysates mittels einer
verdinnten Salzsaure erreicht. Durch die geringe Hydrolyserate der Baumwolle
unter diesen Bedingungen ist eine mehrfache Verwendung der Hydrolysatlésung
problemlos mdoglich. Ab einer Zykluszahl im zweistelligen Bereich lohnt sich eine
Aufarbeitung der Lésung, da erst dann der |6sliche Hydrolysatanteil ausreichend
hoch ist. Die Aufarbeitung wird in konventioneller Weise durch Verdampfung erst
des Wassers und dann durch Riuckgewinnung der konstant siedenden 10 n HCI.
Beide Komponenten lassen sich wieder einsetzen. Im Verlauf der Aufkonzentra-
tion der Saure wird die Farbigkeit vollstandig eliminiert. Es bleiben in Wasser
unlésliche Bestandteile der Hydrolyse der Farbstoffe in Form eines schwarzen
Niederschlages ubrig, der sich Uber eine Filtration oder besser noch uber eine
Zentrifugation entfernen lasst. Der resultierende Ruckstand wird nicht separat
verarbeitet, sondern dem Produkt aus der Hydrolyse des CO-Pra-Hydrolysates

vor der enzymatischen Umsetzung zugesetzt.

Sofern es erforderlich ist bereits die leicht gefarbte, verdiinnte Saure zu entfar-
ben gibt es die Mdglichkeit die Farbigkeit durch Zusatz von Eisenspanen zur
Salzsauren LOsung direkt zu entfarben. Nach wenigen Stunden blieb nur die
schwach gelbliche Restfarbung der bereits hydrolysierten Baumwolle tbrig, wie
auf der Abbildung 5 unten ersichtlich.
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Abbildung 5: Hydrolyselésung links vor und rechts nach Behandlung mit Eisen-
spanen

Die zweite Methode ist die Absorption der Farbstoffe an einem speziell von F-U-F
entwickelten Absorptionsmedium. Die Farbstoffe werden dabei auf dem Material
physikalisch gebunden und nach Sattigung des Absorptionsmittels wieder freige-

setzt, wie auf der Abbildungsreihe unten ersichtlich.

a) Absorption

Abbildung 6: Absorptionsverlauf am Absorptionsmittel

b) Desorption C) gereinigte Saule

Abbildung 7: Desorptionsverlauf am Absorptionsmittel
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Es handelt sich hier um Absorptionsmittel die speziell auf bestimmte Reinigungs-
probleme zugeschnitten sind und auf Selektivitat bei der Absorption ausgelegt
sind. Das Ergebnis ist vergleichbar wie bei der Reinigung mit Eisenspanen wie
unten ersichtlich.

~—
a4

Abbildung 8: Links vor, rechts nach absorptiver Reinigung

Der groR3e Vorteil dieser Methode ist, dass sie unabhéngig von der Konzentration
der Farbstoffe in der Losung ist und ,Creeping®, also das langsame Aus-

schwemmen des erst gebundenen Produktes nicht stattfindet.

Mit diesem Ansatz lassen sich voraussichtlich auch viele andere Reinigungsprob-
leme der Abwassertechnik I6sen. Bei einer grof3en Anlage wirden zwei Sammler
im Tandembetrieb arbeiten, so dass der eine Sammler sammelt, wahrend der
andere Sammler sich im Regenerationsmodus befindet. Bei der Desorption ent-

steht eine Farbstoffldosung mit einer Konzentration von bis zu 70 g/l.

Betrachten wir die Teilstrome nach der Vergarung zum Alkohol und der destillati-
ven Gewinnung von Ethanol bleibt eine gelblichbraune Ldsung zurtick, deren
Farbigkeit nicht mehr von den Textilfarbstoffen stammt. Diese werden bereits bei
der Hydrolyse der Baumwolle und der Abtrennung von Wasser und Salzsaure

vollstandig zerstort.

Zur Reduzierung der Abwasserfrachten wurde eine Fenton analoge Reaktion
verwendet, bei der das Abwasser zusammen mit wenig Wasserstoffperoxid und
viel Luftsauerstoff Uber Eisenspane gespriiht und dort oxidiert. Dieses Verfahren
wurde speziell fir die Textilindustrie von der Fa. Tex-A-Tex entwickelt und erwies
sich als sehr leistungsfahig. Heute gibt es nur noch eine laufende Anlage in Eu-

ropa bei der Fa. Schoeller Textil AG, Sevelen, Schweiz.
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Abbildung 9: Orcan Anlage

Im groRem Malfistab lagen die Behandlungskosten bei 0,25-0,35 €/m? bei einer
CSB Abbaurate von 95-97 %. Im Labormalfistab kann dieses Verfahren nur
adaptiert angewandt werden, da die exotherme Reaktion bei der Oxidation gro-
Rerer Schmutzfrachten den Prozess tragt. Dabei wurde die Abwassermischung
zusammen mit erhitzter Luft Gber den Kontakt geleitet.

Zum Vergleich wurde der CSB Wert von und nach der Umsetzung bestimmt. Es
zeigt sich, dass bereits im Labormafstab ein CSB Abbau von 85 % und mehr
moglich ist. Als alternative wirksame Variante des Orcan Verfahrens erwies sich
die Kombination von Eisenspanen, einen Anteil von 10 % Abwasser aus der Vor-

hydrolyse als Saurespender und dem Ruckstand aus der Alkoholdestillation.

Als Alternative wurde eine Entfarbung mit einer UV-Tauchlampe getestet, was
allerdings nicht erfolgreich war, da Effekte erst nach langer Belichtung sichtbar
waren. Aufgrund der Zusammensetzung des Abwassergemischs und erheblichen
Probleme durch Schimmel wurde auf die geplante Membranbehandlung verzich-
tet.

4.6 Verwendung des Baumwollhydrolysates als Substrat
flr Biogas-Anlagen
Nach Ricksprache mit Herstellern von Biogas-Anlagen kdnnen aussagefahige

Ergebnisse fir das entstandene Hydrolysat erst ab Mustermengen von mehreren

Kilogramm gemacht werden. Diese Mengen waren im Labormaf3stab nicht her-
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stellbar und hatten deutlich den Rahmen des Projektes Uberschritten. Daher re-

duziert sich dieser Teil auf eine prinzipielle Betrachtung der Verwendbarkeit.

Zucker sind besonders effektive Energiespeicher, da sie sehr schnell z.B. in Me-

than umgewandelt werden kénnen.

Zucker (Mono-, Disaccharide)

Starke (Polysaccharide)
Proteine
Pektine (Polysaccharide)
Hemicellulose ( Polysaccharide)
Cellulose (Polysaccharide)
Lignin
Wachse

Harze, Gerbstoffe

- -
Bereich der techn.-okonomischen Verweilzeit (HRT)
Grenzen der Verwellzeit

Quelle: Volmer, 1982 in Eder, Schulz 2006

Abbildung 10: Abbaugeschwindigkeit von Stoffgruppen

Zuckerriiben beispielsweise ergeben hohe Methanertrage, die deutlich Gber den
Ertragen von Mais und Getreide liegen.

Der Zusatz des zuckerhaltigen Baumwollhydrolysats wird eine deutliche Verbes-
serung der Abbaugeschwindigkeit ergeben. Dieses Thema sollte, um quantifi-
zierbare und belastbare Ergebnisse zu erhalten, im geeigneten Mal3stab in ei-

nem Folgeprojekt aufgegriffen werden.

4.7 Betrachtung der Wirtschaftlichkeit der Hydrolyse

Bei der Betrachtung der Wirtschaftlich muss man berticksichtigen, dass das Pro-
jekt unter ganz anderen Bedingungen gestartet wurde. Der Olpreis war noch re-
lativ hoch und damit auch der Weltmarktpreis fur Zucker und Ethanol. Mit dem
Preisverfall des Ols haben sich auch die Preise fir Zucker und Ethanol signifikant

reduziert, was die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens schwacht.
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Die folgende Ubersicht gibt eine Abschatzung der Produktionskosten aufgrund
der gewonnenen Erkenntnisse. Die Kostensatze basieren auf den Standardkos-

ten der Textilindustrie.

Bei den gegenwartigen Kosten fir Personal, Maschinenkosten, Energie und
Chemikalien liegen die Kosten fiir die Herstellung der CO-Pra-Hydrolysat bei
6,3 Cent/kg bzw. 63,64 €/t gewonnenes Produkt ohne Einbeziehung der Investi-
tionskosten. Die vollstandige Hydrolyse im Folgeprozess mit 30 %-iger HCI kostet
pro Tonne CO-Pra-Hydrolysat 81,56 €/t. Die Gewinnung des Ethanol und die
anschlieende Abwasserbehandlung kosten etwa 40,55 €/t CO-Pra-Hydrolysat.
Beim bisherigen Stand und einer Ausbeute von 200-420 I/EtOH pro Tonne CO-
Pra-Hydrolysat ergeben sich Prozesskosten von 179,75 €. Bei einem Verkaufs-
preis von 80-168 € fur das gewonnene Ethanol und unter Berlcksichtigung des
Rohstoffkostenanteils ist eine Wirtschatftlichkeit nicht darstellbar.

Ganz anders gestaltet sich die Situation unter direkter Verwendung des CO-Pré&-
Hydrolysates. Die Kosten fur die Umfarbung zu einem vielféltig nutzbaren Farb-
pigment liegen, je nach Farbe und Farbtiefe, bei etwa 0,55 €/kg. Der Wert eines
solchen Produktes liegt zwischen 2,50 €/kg und 5 €/kg, somit kann eine hohe
Marge erwartet werden, sofern sich die Eignung bestétigt. Erste positive Ergeb-

nisse liegen bereits vor.

Dies alles lasst den Schluss zu, dass in einem Folgeprojekt man sich auf die
Entwicklung der Derivate des CO-Pra-Hydrolysates konzentrieren sollte, obwohl,
bei geeigneter Optimierung der Hydrolyse und anderen Marktbedingungen auch

das untersuchte Verfahren wirtschaftlich werden kdnnte.
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5 Beitrag RVN

Bearbeitungsschritte

Folgende Bearbeitungsschritte werden im Rahmen dieses Projektes durch die
Fa. RVN durchgefihrt;
1. Marktrecherche (Berufsbekleidung)
2. Rohstoffauswahl ca. 60% PET, 40% Co.
3. Rohstoffbeschaffung - Konstruktionen
4. Produktionsversuche
4.1. Schneiden
4.2. Pickern (Grobdéffnung)
4.3. Mischen der Rohwaren
4.4. Mehrstufiger Zerfaserungsprozess
4.5. Fasernachreinigung
4.6. Faserausristung
5. Versuchsauswertung Faserbeurteilung
6. Feststellen von weiteren Einflussfaktoren auf den Folge-prozess des saure-
katalytischen Hydrolyseverfahrens.
6.1. unterschiedlichen Farben und der Farbstoffe,
6.2. Restavivagen sowie die Spezialausriistungen der Berufsbekleidung
(Hydrophob, Oleophob, FH oder FR)
6.3. der Auflésungsgrad bei der Faseroffnung
6.4. Fasereigenschaften bezlglich Gewebekonstruktion Faserlange und Fes-
tigkeit
6.5. Reduktion der aufzuwendenden Energie
7. MalRnahmen, Einflisse um die weitere Vorgehensweise der folgenden Bear-
beitungsprozesse positiv zu beeinflussen.
8. Festlegung der weiteren Vorgehensweise

Durch die weiteren Hydrolyseversuche und den anschlieBenden Spinnversuch,
hat sich gezeigt, dass das vorgetffnete Fasermaterial keine optimalen Vorteile
bietet.

Nachteile des beschriebenen Vorgehens:
¢ Durch den Produktmix Mischgewebe (Polyester-Cotton) kbnnen die Fa-
sern nicht in der gewiinschten Qualitat aus der textilen Flache zurick ge-
wonnen werden, denn Polyester und Cotton sind von der mechanische
Festigkeit sehr unterschiedliche Rohmaterialien und dadurch befinden
sich ein hoher Kurzfaseranteil, sowie unaufgeltste Garnfragmente bis zu
Gewebereste in der aufbereiteten Rohware.
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e U.a. werden durch das Hydrolyseverfahren samtliche Spinnhilfsmittel von
Avivagen abgewaschen, die jedoch fir eine optimale Weiterverarbeitung
(Spinn- oder Vlies-produktion) unumgénglich bzw. erforderlich sind.

Auf Grund dieser Erkenntnisse musste die Reihenfolge der Bearbeitungsschritte
neu Uberdacht werden, um die qualitativen Parameter zu optimieren und gleich-
zeitig die Prozesskosten zu reduzieren.

D.h. das Hydrolyseverfahren wird nicht mit dem aufbereiteten Fasermaterial als
Ausgangsmaterial durchfihrt, sondern mit textilen Flachen Stucke, aus dieser
die Cellulose ausgefallt wird und anschlielend der weiteren Bearbeitung der Fa-
serdffnung (ReifRen) zugefihrt.

Vorteile des beschriebenen Vorgehens:

e Dadurch kénnen die technischen Parameter zur Faserdffnung wesentlich
optimaler eingestellt werden.

e Das Zellulose Fasermaterial wurde bereits aus der textilen Flache ent-
fernt, es liegt ein relativ lockeres PESS-Gewebe als Ausgangsrohstoff
vor.

e Das Material kann mit einer Restfeuchte von ca. 10 % dem anschliel3en-
den Faseroffnungsprozess (Reil3en) vorgelegt werden, es muss keine
Feuchtigkeit zugegeben werden, um die statischen Probleme bei Synthe-
tikmaterialen zu minimieren.

e Das Material lasst sich leichter und mit geringerem energetischen Kraft-
aufwand schonender, bei optimalerem Qualitatsziel, 6ffnen.

¢ Nach dem Reil3prozess kann die Faser direkt mit einer Spinnavivage wie-
der benetzt werden, um optimale Voraussetzungen fiir den anschlie3en-
den Spinn- oder Vliesproduktionsprozess zu gewébhrleisten.

Durch diese Ausriistungsmaoglichkeit kann eine bessere Faserdffnung und
somit eine optimale Faserqualitéat bezuglich Aufldsung und Stapellange
gewahrleistet werden.

e Es miuissen nur ca. 60 % der Fasermasse mechanisch aufbereitet geris-
sen werden. Aufgrund der nicht zu 100 % zu 6ffnenden Fasermasse
ergibt sich ein Energiekostenvorteil.

Auf Grund der unzureichenden Spinnergebnisse aus den ersten Offnungsversu-
chen, bedingt durch unaufgeléste Garn- und Stoffreste und auch durch eine wei-
tere Bearbeitung der Feinéffnung in den Technikums Produktionen bei den Fir-
men Triutzschler GmbH & Co. KG, Ménchengladbach und der Firma Temafa Ma-
schinenfabrik GmbH, Bergisch Gladbach, konnten die erhofften Ergebnisse nicht
erzielt werden.

Durch diese Erkenntnisse mussten weitere Offnungsversuche, mit unterschiedli-
chen Reil3er Beldgen und optimierten Maschineneinstellungen an der Rei3anla-
ge, durchgefihrt werden, um die Voraussetzungen fir die weitere Bearbeitung zu
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optimieren. Eine Ubersicht der verwendeten Walzengarnituren ist in der folgen-
den Tabelle wiedergegeben:

Tabelle 3: Garnitur der Walzen bei den Versuchen 1 bis 3
Versuch 1 T1 - Stiftéffnung T2- Stiftéffnung T3- Stiftéffnung
(Dreitambourig)
Versuch 2 T1 -Stiftéffnung T2 - Stiftéffnung T3 - Sagezahn
(Dreitambourig)
Versuch 3 T1 -Stiftéffnung T2 - Sagezahn T3 -Ségezahn
(Dreitambourig)

Das Ergebnis (Versuch 3 in Tabelle 3) zeigte eine wesentliche verbesserte Fa-
serdffnung. Dieses Material kann auch einer Karde vorgelegt werden, ohne Be-
denken haben zu muissen, dass eine evtl. Maschinen-schadigung an der Karde
durch unaufgeltste Rohmaterialien verursacht werden konnte. Dabei kann die-
ses Ergebnis weiter optimiert werden, wenn die Versuche nicht nur mit dem Aus-
gangsrohstoff in der Mischung Polyester Baumwolle durchgefuhrt worden wiir-
den. Dies ist im Rahmen des Projektes realisierbar, da der chemische Prozess
derzeit nur im Labor durchfiihrt werden kann und es fir diese Methode derzeit
keine industrielle Fertigungsmdglichkeit gibt, die es erlauben wirde, eine Charge
von mindestens 200 kg zu produzieren, um anschliel3end entsprechende Reil3-
Offnungsversuche durchfiihren zu kénnen. Eine Menge von ca. 200 kg wird al-
lerdings fur ein reprasentatives Ergebnis benotigt.

Dabei sollte aus den erarbeiteten Ergebnissen der Faserriickgewinnung bei Po-
lyester nicht nur den Fokus auf den Einsatz fur Spinnzwecke Garne konzentrie-
ren, sondern missen ebenfalls Uber die alternativen Einsatzmdoglichkeiten der
Nonwoven-Industrie informieren, bzw. sollte dieses Anwendungsgebiet unbedingt
mit beriicksichtigen.
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6 Beitrag ITA

Ziel der Arbeitspakete des ITA sind Faseraufbereitung nach dem Recyclingpro-
zess sowie die Weiterverarbeitung der Faserflocken zu neuen Garnen. Fir die
Faseraufbereitung werden unterschiedliche Maschinen und Technologie fir das
Recyclingmaterial getestet. Die Garnherstellung erfolgt auf einer Rotorspinnma-
schine.

6.1 Material

Bei den von FUF gelieferten Fasern handelt es sich um die Probe ,RVN Nr. 5*
nach saurekatalytische Zersetzung der Baumwolle.

Charge 1

Bei Charge 1 handelt es sich um Recyclingmaterial, das vor der saurekatalyti-
schen Zersetzung geschnitten und gerissen wurde.

Charge 2

Bei Charge 2 wurde das Material nur geschnitten und anschlieend chemisch
behandelt. Das Reifl3en der Gewebestiicke wurde anschlieRend durchgefihrt.

Charge 3

Das Material der Charge 3 wurde sehr stark ausgeldst, so dass keine Gewe-
bereste und nur Garnreste vorhanden sind, um die Ausreinigung der Garnreste
mittels Industriekarde zu untersuchen.

6.2 Maschinen

6.2.1 Laborkrempel

Die Laborkrempel dient zur Faseroffnung. In diesem Projekt wird eine Labor-
krempel der Fa. Anton Guillot KG, Aachen, fir die Faseraufldsung getestet. Die
Laborkrempelmaschine dient zur Fasertffnung. Durch mehrere gegenlaufig-
verzahnte Walzen wird die Fasermasse geo6ffnet. Das Material wird zwischen den
Arbeiter- und Wendepaaren und dem Tambour geo6ffnet und auf diesem nach
rechts transportiert, bis es die Abnehmerwalze erreicht. Das Material wird auf der
Aufwickeleinheit gesammelt.
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6.2.2 Feinodffner/Vliestonne

Die Vliestonne ist ein Feindffner CVT3 1200 der Fa. Tritzschler GmbH & Co. KG,
Monchengladbach. Die Vliestonne wird hauptséchlich zur Herstellung von Vlie-
sen genutzt, kann aber aufgrund des Feindffners auch sehr gut zur Faseroffnung
genutzt werden.

6.2.3 Randvliesoffner

Der Randvliesoffner, Temafa Maschinenfabrik GmbH, Bergisch Gladbach, dient
zur Fein6ffnung von Fasermaterial. Hierbei wird das Material einem Speise-
schacht zugefuhrt und gelangt anschlieend zu zwei mit unterschiedlicher Um-
fangsgeschwindigkeit laufenden Walzen. Die erste Walze besitzt eine deutlich
geringere Geschwindigkeit als die zweite Walze. Gleichzeitig kann die erste Wal-
ze mit Stiften oder mit Sdgezahnen bestlickt sein. Die zweite Walze, die mit einer
héheren Geschwindigkeit lauft, ist mit Sdgezahnen ausgestattet. Das zugefihrte
Material wird in der ersten Walze aufgrund der geringen Geschwindigkeit ge-
klemmt und teilweise von der zweiten Walze erfasst. Dabei wird das Material
geodffnet und die Faserflocken gelangen anschlie3end in einen Sammelbehalter.

6.2.4 Stufenreiniger

Der Lin-Stufenreiniger LIC, Temafa Maschinenfabrik GmbH, Bergisch Gladbach,
ist eine Faserodffnungsanlage und ist speziell fur die Reinigung von Naturfasern
wie Hanf und Kenaf entwickelt worden. Die Maschine besitzt aufsteigend ange-
ordnete Schlagwalzen und verschiedenen Reinigungssiebe. Das Material wird
der Maschine zugefiihrt und Uber die Schlagwalzen und Reinigungssiebe von
Fremdbestandteilen gereinigt. [Tem04], [Tem15]

6.2.5 UNIflex B 60

Der Feinoffner UNIflex B 60, Rieter AG, Winterthur, CH, dient zur Offnen von
Fasern. Dabei wird das Material zunachst angesaugt und anschlieRend in den
Lamellenschacht eingeblasen. Das Material wird Gber einen Ventilator verdichtet
und der Speisemulde zugefiihrt. Uber die Speisewalze wird das Material der Off-
nerwalze zugefuhrt und getffnet. Die Fasern werden dabei auch Uber ein Rost
geschleift, wodurch eine Reinigung des Materials erfolgt. Anschliel3end gelangen
die Fasern in die Abgangswanne, verlassen die Maschine durch einen Kanal und
werden in einem Behalter gesammelt [Rie02].
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6.2.6 Industriekarde

Industriekarde TC 11 der Fa. Trutzschler GmbH & Co. KG, Mdnchengladbach,
wird zur Faseroffnung und anschlieRenden Bandherstellung verwendet.

6.2.7 MDTA3

Mittels MDTA3 der Fa. Textechno, Monchengladbach, werden zunachst Bander
aus den Faserflocken gebildet, welche anschlie3end mittels Rotorspinnverfahren
zu Garnen weiterverarbeitet werden kdnnen. Das Material wird als Flocke Uber
ein Transportband in die Maschine gefuhrt. Nach Auflosung werden alle Fasern
aufgrund der Rotordrehung durch die Zentrifugalkraft in die Rotorrille transportiert
und ausgerichtet.

6.2.8 Rotorspinnmaschine

Die Rotorspinnmaschine dient zur Herstellung des Garns aus Faserband. Das
Faserband wird in der Auflésewalze eingezogen und ausgel6st. Durch den Luft-
strom und die Zentrifugalkraft werden sich die Spinnfasern ausgerichtet. In der
Rotorrille wird am Anfang ein offenes Garnende eingefiigt. Daran werden die
neuen Fasern angedreht. Das Garn wird kontinuierlich abgezogen und auf einer
Spule gewickelt [LH11].

Auf der Rotorspinnmaschine werden vier Parameter eingestellt, die die Eigen-
schaften des fertigen Garns beeinflussen. Die Parameter sind folgende:

¢ Rotorgeschwindigkeit [1/min]

e Abzugsgeschwindigkeit [m/min]

e Einzugsgeschwindigkeit [m/min]

o Geschwindigkeit der Auflésewalze [1/min]

Durch folgende Beziehungen kann der Prozess beschrieben werden:

VEinzug - Bandfeinheit
tex =
vﬁMUg
o= 1|I"'rl?.u:utu:ur
1000

Die Einheit tex bezeichnet die Garnfeinheit. Ein tex ist folgendermalen definiert:

1g
1000m

tex =

Die Aufwicklung und Garnspeicherung erfolgt auf einer Kreuzspule.

(2.1)

(2.2)

(2.3)
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6.3 Durchfihrung

6.3.1 Spinnereivorbereitung

Charge 1

Vor der Bandherstellung missen die gelieferten Fasern sehr stark aufgelést und
die Fremdbestandteile entfernt werden. Hierfur eignen sich zunachst Handkar-
den. Als néchstes wird eine Laborkrempel der Fa. Anton Guillot KG, Aachen, fur
die Faserauflésung getestet. Hierflr werden drei unterschiedlich stark voraufge-
|0ste Faserproben verwendet. Bei dem Versuch mit der Laborkrempel ist es inte-
ressant zu sehen, inwieweit der Auflésungsprozess optimiert werden kann. Es ist
unklar, ob Fremdbestandteile durch den Krempelprozess vollstandig herausge-
[6st werden kdnnen. Es wird zudem vermutet, dass Fremdbestandteile durch die
Garnituren zerstort werden und diese Bruchstiicke weiterhin im Probenmaterial
verbleiben. Das Material wird zwei Mal in die Laborkrempel zugefiihrt. Die Er-
gebnisse der Fasertffnung beider Versuchsdurchgange werden optisch mitei-
nander verglichen und bewertet.

Es wird ein Fein6ffner CVT3 1200 der Fa. Trutzschler GmbH & Co. KG, Mén-
chengladbach, verwendet. Dieser Feintffner wird hauptsachlich zur Herstellung
von Vliesen im Airlay-Verfahren genutzt, kann aber aufgrund des Feintffners
auch sehr gut zur Faseroffnung genutzt werden. Es wird eine definierte Materi-
almenge der Maschine zu gefiihrt. Nach dem ersten Versuchsdurchlauf wird die
Materialprobe erneut gewogen und der Materialverlust berechnet. Der Grad der
Fasertffnung wird optisch mit den Ergebnissen aus den Versuchen mittels La-
borkrempel verglichen und bewertet. Anschlie3end wird das Material ein weiteres
Mal gedffnet. Die Materialmenge nach der zweiten Faser6ffnung wieder abgewo-
gen und der Materialverlust bestimmt. Der Grad der Fasertffnung nach dem
zweiten Mal Offnen, wird wieder den Ergebnissen aus den Versuchen mittels
Laborkrempel verglichen und bewertet.

Tabelle 4: Maschinenparameter Randvliesoffner, fein, Material Charge 1
Einlaufge- Garnierung der Off- Anzahl Drehzahl
schwindigkeit | nerwalze Spitzen n
v [m/min] [1/z0l] [1/min]
Randvlies-6ffner, Ganzstahl,
. 6 . 200 3000
fein 8-gangig, genutet

Das Material wird in einen Randvliesoffner mit feiner Garnitur der Fa. Temafa
GmbH, Bergisch Gladbach, gegeben, um verbliebene Garnreste aufzulésen bzw.
auszureinigen. In Tabelle 4 sind die gewahlten Einstellungen aufgelistet.
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Der Stufenreiniger weist mehrere Abscheidemdglichkeiten auf. Es wird ein Ver-
such mit einer geringen Menge Fasern von ca. 50 g durchgefuhrt, um die Ab-
scheidung der Garnreste mittels Stufenreiniger zu untersuchen. Fur eine ausrei-
chende Untersuchung an einem Stufenreiniger steht jedoch nicht ausreichend
Fasermaterial zur Verfligung. Weiterfilhrende Arbeiten sollten darin bestehen, die
nicht aufgelosten Garnreste zu Einzelfasern aufzulésen, anstatt sie abzuschei-
den.

Die UNIflex B 60 dient ebenfalls der Offnung bzw. Ausreinigung der Garnreste
im gedffneten Fasermaterial. In Tabelle 5 ist die gewahlte Maschineneinstellung
aufgefuhrt. Bei der UNIflex kdnnen nur begrenzt Parameter variiert werden. Fur
diesen Versuch wird die maximale Drehzahl gewahlt, um eine mdglichst effektive
Faser6ffnung und -ausreinigung zu erreichen.

Tabelle 5: Maschinenparameter UNIflex B 60
Einlaufgeschwin- Garnierung der Off- | Anzahl Spitzen Drehzahl n
digkeit v nerwalze [1/20"2] [1/min]
[m/min]
UNIflex | - - - 960
B 60
Charge 2
Tabelle 6: Maschinenparameter Randvliesoffner, grob u. fein,
Material Charge 2
Einlaufgeschwindig- | Garnierung der Anzahl Drehzahl n
keit v [m/min] Offnerwalze Spitzen [1/min]
[1/z0l17]
- 0
— Q Stiftwalze,
= 3 | 5,4 8-ganaia. benadelt | - 1500
5 2 o -gangig, benade
2| @B
()
>
- 6,1
@
~ | £
5| @ < Ganzstahl,
| L . 200 1500
5 2 35 8-gangig, genutet
2 c
o IS
g @

Fur das Offnen der Gewebestiicke werden ein Randvlies6ffner mit grober Gar-
nitur der Einzugswalze und ein Randvlies6ffner mit feiner Garnitur der Einzugs-
walze verwendet. In Tabelle 6 sind die Maschinenparameter der Versuche 1 und
2 aufgefiihrt. Das Offnen der Gewebe erfolgt in zwei Stufen: 1. Durchlauf und 2.
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Durchlauf. FUr den ersten Versuch wird das Gewebe zunachst mit einem groben
Randvliesoffner getffnet und anschlieRend mit einem feinen Randvlieséffner. Im
zweiten Versuch wird das Gewebe zweimal mittels eines feinem Randvliesoffner
geoffnet.

6.3.2 Band- und Garnherstellung
Charge 1

Um Material zu sparen wird das recycelte PES zun&chst mit virgin Baumwolle in
einem 50/50 Verhaltnis gemischt. Anschliel3end wir der PES-Anteil in zwei Stufen
auf 100 % gesteigert. Es werden folgende Fasermischungen auf der MDTAS zu
Bandern mit einer Feinheit von 6 ktex weiterverarbeitet:

e 50/50 recyceltes PES und virgin Baumwolle

e 70/30

e 100/0

Fur die Garnherstellung wird eine Oerlikon Rotorspinnmaschine mit einer
Spinnbox Typ SE 10 verwendet. Es werden zunachst die Maschinenparameter
fur die Garnfeinheit 40 tex ermittelt. In Tabelle 7 sind die gewéahlten Maschinen-
parameter aufgefiihrt. Die Abweichungen in den Einzugs- und Abzugsgeschwin-
digkeiten sind auf den unterschiedlichen Materialzusammensetzungen begrin-
det.

Tabelle 7: Maschinenparameter Rotorspinnmaschine, Material Charge 1
Mischgarn Parameter
rPES vCO Rotordrehzahl Abzugsgeschwindigkeit | Einzugsge-
[%0] [%0] NRotor Vabzug schwindigkeit

[1/min] [m/min] Veinaug
[mm/min]

50 50 18.500 17 230
70 30 18.500 15 285
100 0 18.500 15 350

Charge 3

Die von der Fa. RVN gelieferten Fasern enthalten PES und CO. Da fur die In-
dustriekarde Mengen ab 50 kg bendtigt werden, ist es derzeit im Projekt nicht
moglich, die CO vorher auszuféllen. Diese Versuche geben jedoch einen Hinweis
darauf, ob es grundsatzlich mdglich ist, die Problematik der Garnreste zu losen.
In Tabelle 8 sind die gewahlten Maschinenparameter der Karde aufgefihrt.
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Tabelle 8: Maschinenparameter Karde

Bandfeinheit [ktex) Verzug Regulierung IDF Liefergeschwindigkeit
[m/min]

5 1,02-fach Ja 100

Tabelle 9: Maschinenparameter Rotorspinnmaschine, Material Charge 3
Rotordrehzahl Abzugsge- Einzugsgeschwin- Auflésewalzen-
NRotor schwindigkeit digkeit Veinzug geschwindigkeit
[1/m|n] VAbzug [m/mln] [mm/mln] Naufisse [1/m|n]
24500 15,77 253 7020

Zur Optimierung des Spinnprozesses, werden ein Rotor (S 246 — BD) sowie eine
Auflosewalze fur synthetisches Fasermaterial eingebaut (S 21 DN Garnitur). In
Tabelle 9 sind die gewahlten Maschinenparameter fur die Verarbeitung des Ma-
terials aus Charge 3 aufgelistet.

6.3.3 Laborprufungen

6.3.3.1 Faser

Mikroskopie

Es werden die Fasern vor und nach der saurekatalytischen Zersetzung der
Baumwolle mit Chlorzinkjod eingeféarbt und mittels Lichtmikroskopie untersucht.
Durch die violette Einfarbung der Baumwollfaser kann ein Nachweis der Zerset-
zung der Baumwolle getroffen werden.

Faserlange

Die Einzelfaserlangenpriifung erfolgt in Anlehnung an DIN 53808 Teil 1 mit einer
Faseranzahl von 300 Einzelfasern.

Festigkeit und E-Modul

Die Prufungen der Festigkeit und des E-Moduls der Fasern werden in Anlehnung
an die Prifnorm DIN EN 1SO 5079 durchgefiihrt. Folgende Einstellungen werden
hierbei gewabhilt:

e Einspannlange: 20 mm

¢ Verformungsgeschwindigkeit: 20 mm/min

e Vorspannkraft Fv: 1 cN/tex

6.3.3.2 Garn

Feinheit
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Das Verfahren zur Bestimmung der Feinheit erfolgt nach DIN EN ISO 2060. An
der Garnweife wird die erforderliche Lange der Prufstrange festgestellt, die in
diesem Fall 10 m betragt. Das Gewicht der einzelnen Proben wird anschlie3end
bestimmt. Die Feinheit wird nach folgender Gleichung bestimmt:

(3.1)

_m,-10°

T
T L

[tex]

Wobei m. die Masse der Messprobe in Gramm und L die Lange ist. Die Ergeb-
nisse sind der Mittelwert, der Variationskoeffizient und die Standardabweichung
der Feinheit. Es werden auRerdem Angaben zur Vorspannkraft, zur Temperatur
und zur relativen Luftfeuchtigkeit gemacht [DIN EN ISO 2060].

GleichméaRigkeit und Haarigkeit

Die Priufung der GleichmaRigkeit und Haarigkeit erfolgt nach DIN 53 817 (zu-
riickgezogen). Durch den GarngleichmaRigkeitspruifer ,Uster wird die Ungleich-
maRigkeit der Masse und Feinheit der Spinnfasergarne bestimmt. Die Prifung
wird auch ,Usterprifung“ genannt. Die Usterprifung ist ein elektrisches Verfah-
ren, welches mit Hilfe eines Kondensators durchgefiihrt wird. Die Messprobe
lauft durch die Platten des Kondensators und verursacht Kapazitatsanderungen,
die durch einen Umwandler in elektrische Spannungsschwankungen umgesetzt
werden. Die Spannungsschwankungen werden auf Diagrammpapier registriert
und dann bewertet.

Bei der Durchfiihrung ist auf das Prifklima zu achten, welches dem Normalklima
(Temperatur = 20 + 2°C, relative Luftfeuchte = 65 + 4 %) entsprechen muss. Es
sind auferdem folgende Angaben notwendig:

e Temperatur ['C] und relative Feuchtigkeit [%]

e Probenbeschaffenheit

e Feinheit [tex] und Drehung [Drehung/m]

e Anzahl der Messschlitze

e Material-Vorschub [m/min]

e Prifdauer [min]

Die Auswertung erfolgt anhand des Varianzkoeffizienten und des Abweichungs-
koeffizienten der Masse [DIN 53817]. Der CV-Wert und der UngleichméaRigkeits-
wert U werden anhand der folgenden Gleichung ermittelt:

(3.2)

CV ==-100%

o

u=2.100% (3:3)

Wobei s die Standardabweichung ist, x die gemittelte Garnmasse, a die Flache
der Abweichungen und A die Flache ist, die das Rechteck bildet aus der mittlere
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Garnmasse und der Pruflange. Angegeben wird der gemittelte Durchmesser und
auBerdem werden die Stellen gezahlt, wo der Durchmesser -30 %, -40 %, -50 %,
+35 %, +50 %, +140 %, +280 %, +400 % des durchschnittichen Durchmesser
entspricht. Die Haarigkeit wird anhand des Haarigkeitswertes H ermittelt, der die
Gesamtlange der abstehenden Fasern innerhalb 1 cm Garnabschnitt angibt. H ist
ein dimensionsloser Wert, da er das Verhaltnis zweier Langen ausdriickt.

Hochstzugkraft und Dehnung

Die Bestimmung der HZK (Hdchstzugkraft) und der dazugehorigen Dehnung er-
folgt nach DIN EN ISO 2062. Durch ein Prufgerat werden die Messproben bis
zum Bruch mit konstanter Verformungsgeschwindigkeit gedehnt. Als erstes wer-
den die Messproben vorbereitet: mit Hilfe einer Garnweife werden Prifstrangen
mit bestimmter Lange aus dem Garn abgeschnitten. Diese werden dann in den
Klemmen des Priifgerates befestigt. Die Einspannléange betrdgt 500 mm, die
Vorspannung 0,50 cN/tex. Nach dem Angleichen an das Normalklima kann die
Prifung gestartet werden. Es wird eine Prifgeschwindigkeit von 500 mm/min
gehalten. Die Hochstzugkraft und die Dehnung werden bestimmt. Eine Angabe
Uber die Feinheit ist in diesem Fall erforderlich, da die Ergebnisse der HZK fein-
heitsbezogen sind [DIN EN ISO 2062].

6.3.3.3 Gewebe

Mikroskopie

Das Material aus Charge 2 wird erst nach der saurekatalytischen Zersetzung
geoffnet. Daher werden die Gewebestiicke vor und nach der saurekatalytischen
Zersetzung auch optisch mittels Mikroskopie hinsichtlich ihrer Struktur unter-
sucht. Die Mikroskopieaufnahmen erfolgen bei gleichzeitiger Auf- und Durch-
lichtmikroskopie.
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6.4 Ergebnisse

6.4.1 Fasermaterial
Charge 1

Die Fasern liegen sehr verklumpt vor. Beim ersten Auflésen per Hand zeigt sich
eine sehr starke Staubentwicklung. Aufféllig sind groRe Gewebereste, Garnreste
und teilweise auch pordse Beschichtungsreste. Die Garnreste haben teilweise
eine Lange von 20 cm. Diese Fremdbestandteile missen entfernt werden, da sie
einerseits die Spinnereivorbereitung deutlich erschweren, aber andererseits ei-
nen erheblichen Einfluss auf die spateren Garneigenschaften haben wirden.

Charge 2

Das Material der Charge 2 enthalt Gewebegitter aus recyceltem PES, bei wel-
chem die CO bereits herausgefallt wurde.

Charge 3

Das Material der Charge 3 enthalt bereits viele Einzelfasern, vereinzelt noch
Garnreste.

6.4.2 Spinnereivorbereitung
Charge 1

Das Verfahren zur Fasertffnung mittels Handkarden 16st die Faserklumpen auf,
per Hand kénnen grofRere Gewebereste leicht entfernt werden, aber Garnreste
und die porésen Beschichtungsreste verbleiben. AuRerdem ist dieses Verfahren
sehr zeitaufwendig und eignet sich nicht fir die Vorbereitung von grof3eren Fa-
sermengen. Dieses Verfahren wird hauptsachlich fur die Probenvorbereitung fir
die Laborprifungen genutzt.

Die Versuche mit der Laborkrempel zeigen, dass eine vorangehende leichte
Auflésung der Fasern mit Entfernung gréRerer Fremdbestandteile keine nen-
nenswerte Verbesserung der Krempelergebnisse hervorruft. GrolRe Gewebe-
oder Beschichtungsreste sind nicht mehr erkennbar, diese werden von der
Krempel ausgereinigt.

Die erste Probe wird zweimal in der Vliestonne geéffnet und wird beim ersten
Offnen bereits stark aufgelost. 120 g wurden in die Vliestonne gegeben. Materi-
alverlust nach erstem Offnen liegt bei 21,7 %. Die Fasern wurden sehr stark ge-
offnet, jedoch liegen auch nach dem ersten Offnen mittels Vliestonne noch Ge-
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webe-, Beschichtungs- und Garnreste vor. Diese Verunreinigungen konnten nur
teilweise ausgereinigt werden und konnten weder vollstandig getffnet noch voll-
standig ausgereinigt werden. Der mit 21,7 % sehr hohe Materialverlust ist teilwei-
se auf die leichte Ausreinigung zuriickzufihren. Der grof3te Materialverlust wird
aber dadurch verursacht, dass Fasern an den Innenwanden der Rohrleitungen
der Vliestonne festhaften, vermutlich aufgrund von elektrostatischer Aufladung.
Der gesamte Innenwand des Schachts wies viele Faserreste auf, aufgrund der
Schachthdhe auch nicht vollstandig zurtickgewonnen werden konnten. Das be-
reits einmal mittels Vliestonne gedffnete Material wird erneut in die Vliestonne
gegeben, um eine héhere Auflosung der Materialreste zu erreichen. Nach dem
zweiten Offnen betragt der Materialverlust 13,3 %. Die Fasern liegen etwas star-
ker gedffnet vor. GrolRere Gewebe- und Beschichtungsreste konnten fast voll-
standig ausgereinigt werden. Eine Verbesserung der Ausreinigung der Garnreste
konnte jedoch auch nach dem zweiten Offnen nicht erreicht werden. Die Annah-
me, dass der grofldte Materialverlust durch das Anhaften der Fasern an den In-
nenwanden der Rohrleitungen verursacht wird, wird somit bestétigt. Aufgrund
des hohen Materialverlustes und des nicht zufriedenstellenden Ausreinigens
bzw. Offnens der Garnreste wird eine Spinnereivorbereitung mittels Vliestonne
nicht weiterverfolgt.

Nach einem Durchlauf des Fasermaterials der Charge 1 (Faserflocke) durch ei-
nen Randvliesoffner mit feiner Einzugswalze wird deutlich, dass das Faservo-
lumen nimmt zu, also findet eine weitere Aufldsung statt. Garnreste verbleiben
jedoch im gedéffneten Fasermaterial.

Der Stufenreiniger hat mehrere Abscheidemdglichkeiten. Ein Versuch mit sehr
wenig Material (~ 50 g) liefert den Hinweis darauf, dass nicht aufgeléste Garne in
starkerem Mafl3e abgeschieden werden. Allerdings steht fir Untersuchungen mit
dem Stufenreiniger nicht ausreichend Material zur Verfiigung. Weiterfihrende
Arbeiten sollten darin bestehen, die nicht aufgeldsten Garnreste zu Einzelfasern
aufzuldsen, anstatt sie abzuscheiden. Das Material wurde teilweise durch die in
der Maschine noch vorhandenen Bastfasern verunreinigt.

Mit der UNIflex B 60 werden keine Garnreste durch die Roste abgeschieden.
Dieser Feinoffner ist somit nicht fur die Offnung des Recyclingmaterials geeignet.

Charge 2
1. Durchlauf: Randvlieséffner, grob

Nach dem ersten Versuch sind das unaufgeloste Gewebe, die vielen unaufgelos-
ten Garnabschnitte und wenig Einzelfasern deutlich erkennbar.

2. Durchlauf: Randvliesdffner, fein
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Nach dem zweiten Versuch wird deutlich, dass das Gewebe besser aufgeldst ist
nach dem zweiten Durchlauf. Jedoch sind viele Reststiicke von unaufgeltsten
Garnabschnitten und nur wenig Einzelfasern vorhanden.

1. Durchlauf: Randvlieséffner, fein

Auch hier sind viele Reststlicke von Gewebegittern, nicht aufgelésten Garnab-
schnitten und wenig Einzelfasern vorhanden.

2. Durchlauf: Randvliesétffner, fein

Das Gewebe ist besser aufgeldst, es sind weniger Reststlicke, jedoch viele un-
aufgel6ste Garnabschnitte sowie wenig Einzelfasern vorhanden.

Bei diesen Versuchen wurde deutlich, dass das Offnen des Gewebes deutlich
starker erreicht, wenn zweimal ein Randvliestffner mit feiner Garnitur gewahlt
wurde. Das Offnen der Gewebe mittels feiner Garnitur ist jedoch deutlich aggres-
siver fur die Fasern.

6.4.3 Band- und Garnherstellung
Charge 1

Bei der Bandherstellung mittels MDTA3 wird deutlich, dass verbliebenen Gewe-
be- und Garnreste nur bedingt aufgelést werden kénnen und auch nur bedingt
ausgereinigt werden. Die ausreinigten Fasermaterialien verbleiben in der Ma-
schine und kdnnen letzten Endes ein Blockieren der Walzenpaare verursachen.
Die hergestellten Bander weisen eine hohe GleichmaRigkeit und Festigkeit auf,
so dass sie fur die Weiterverarbeitung mittels Rotorspinntechnologie geeignet
sind. Jedoch beinhalten diese Bénder noch viele Garn- und Gewebereste.

Die zu Beginn festgelegte Garnfeinheit von 40 tex fuhrt zu nicht ausreichender
Festigkeit. Die Maschinenparameter fir Rotorspinnmaschine missen deswe-
gen angepasst werden. Diese sind in Tabelle 10 aufgelistet.

Tabelle 10:  Einstellungen der Rotorspinnmaschine

Mischgarn Parameter

PES [%] | CO [%)] VRotor Vavzg | Veinzug Feinheit
[1/min] [m/min] | [mm/min] | [tex]

50 50 18500 17 230 61

70 30 18500 15 285 80

100 0 18500 15 350 74

Wahrend des Spinnverfahrens schwanken die verschiedenen Spinnparameter
leicht. Das liegt daran, dass die Maschinenparameter sehr anféllig fir &ulRere



37

Einflusse sind und sie sich gegenseitig beeinflussen. Aus diesem Grund ist es zu
empfehlen, jedes Garn in einem Prozess auszuspinnen, damit sichergestellt ist,
dass die Eigenschaften fir jedes Garn anndhernd konstant bleiben.

Die hergestellten Garne werden mit den vorgestellten Prifverfahren getestet. Es
werden zusétzlich Garne aus virgin PES getestet. Zur Bewertung der Qualitat
des recycelten PES wird somit ein direkter Vergleich der Ergebnisse ermdglicht.
In den folgenden drei Abbildungen sind die fertigen Prifgarne zu sehen.

Beim Rotorspinnen zeigte sich, dass auch die Auflésewalze, die eine feinere
Garnitur aufweist als die Laborkrempel und die MDTA3, die Garn- und Gewe-
bereste nur bedingt auflosen kann und diese vielmehr ausreinigt. Auch diese
Ausreinigung erfolgt nicht vollstandig und es verbleiben weiterhin Garn- und Ge-
webereste im Material, die anschlielend auch im neu ausgesponnen Garn er-
scheinen. Die im Antrag angestrebte Garnfeinheit von 40 tex (40 g auf 1000 m)
konnte ausgesponnen werden. Die Festigkeit dieser Garne ist jedoch fir eine
Weiterverarbeitung, bspw. auf einer Laborrundstrickmaschine, nicht ausreichend.
Auch eine Veranderung des Drehungsbeiwertes a,,, der maRRgeblich die Garnfes-
tigkeit beeinflusst, konnte keine Festigkeitserhtéhung bewirken.

Es wird vermutet, dass die verbliebenen Garnreste im Garnquerschnitt eine der-
artige Fehlstelle bewirken, dass nicht ausreichend Einzelfasern im Garnquer-
schnitt vorliegen. Die Reibung der Einzelfasern in Kombination mit der Garndre-
hung bewirkt die Garnfestigkeit. Insbesondere die Fasern im Garninneren sind
fur die Lastaufnahme relevant. Werden diese Fasern nun durch Garnreste ver-
drangt, so sinkt auch die Zugfestigkeit des neuen Garns. Mit einer Erhéhung der
Garnfeinheit auf 60 tex kann eine deutlich héhere Zugfestigkeit des neu ausge-
sponnen Garns erreicht werden.

Charge 3

Die Kardierversuche auf einer Industriekarde zeigen, dass alle Garnreste aus-
gereinigt bzw. teilweise auch gedffnet werden kdnnen. Das Kardenband enthalt
keine Garnreste mehr. Es ist somit mdglich, mittels Industriekarde die Problema-
tik der Garnreste zu l6sen und ein Kardenband aus Einzelfasern herzustellen.

Bei ersten Spinnversuchen mittels Rotorspinnmaschine wurde ersichtlich, dass
sich nach wenigen Metern Garnproduktion starker ein Wickel auf der Auflosewal-
ze gebildet hat, welcher den Spinnprozess unterbrach. Um die Wickelbildung
madglichst zu vermeiden und trotzdem eine schonende Auflésung zu gewahrleis-
ten, wurden in einer Untersuchungsreihe von finf Versuchen, verschiedene
Drehzahlen der Auflésewalze eingestellt. Bei der Aufldsewalzendrehzahl von
7020 U/min (V4) konnten immerhin 150 m bis 250 m Garn gesponnen werden,
bevor Fadenbruch eintrat. Bei der im Versuch V1 eingestellten Auflésewalzenge-
schwindigkeit von 5100 U/min, gab es nach wenigen Metern einen Wickel um die
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Auflésewalze und einen Garnabriss. Bei dem Versuch V2 mit der eingestellten
Auflosewalzengeschwindigkeit von 8000 U/min, war ein anspinnen nicht moglich.
Die Auflésewalze arbeitete zu aggressiv, so dass die kurzen Fasern stark ge-
schadigt wurden. In Abbildung 11 ist das Rotorgarn der Charge 3 zu sehen. Die
Feinheit betragt ca. 30 tex.

Abbildung 11: Rotorgarn der Charge 3

6.4.4 Laborpriufungen

6.4.4.1 Faser
Charge 1

In Abbildung 12 sind Mikroskopieaufnahmen des Fasermaterials aus Charge 1
vor der saurekatalytischen Zersetzung der Baumwolle (links) und danach (rechts)
gezeigt. Links sind deutlich noch die mit Chlorzinkjodeingefarbten Baumwollfa-
sern zu erkennen mit einigen PES-Fasern dazwischen. Rechts liegen aus-
schlie3lich PES-Fasern vor mit Bruchstiicken der Baumwolle (schwarze Punkte).
AuRerdem wurden die Fasern hinsichtlich der Festigkeit und Dehnung getestet.
Verglichen wurde hierbei das Recyclingmaterial vor der saurekatalytischen Zer-
setzung der Baumwolle und nach der Ausfallung der Baumwolle.

Im Kraft-Dehnungs-Diagramm des Recyclingmaterials aus PES/CO der Charge 1
vor der sdurehydrolytischen Zersetzung der Baumwolle konnen die PES- und die
CO-Faser konnen leicht voneinander durch ihren typischen Kurvenverlauf unter-
schieden werden. Die feinheitsbezogene Festigkeit von CO liegt bei
ca. 30 cN/tex, die Dehnung bei ca. 18 %. Bei PES betragt die feinheitsbezogene
Festigkeit ca. 40 cN/tex, die Dehnung betragt ca. 17 %. Das Kraft-Dehnungs-
Diagramm des recycelten Polyesters aus Charge 1 nach der saurekatalytischen
Zersetzung zeigt, dass die Festigkeit durch den saurekatalytischen Prozess nicht
beeinflusst wird. Einzig die Dehnung der PES-Faser wird beeinflusst. Die Deh-
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nung wird leicht verstérkt, wobei auch die Standardabweichung erhéht ist, vergli-
chen zum Material vor dem saurehydrolytischen Prozess.

Ll Baumwolle

Abbildung 12: Mikroskopieaufnahme des Fasermaterials aus Charge 1 vor der
saurekatalytischen Zersetzung der Baumwolle (links) und da-nach
(rechts)

6.4.4.2 Garn
Charge 1

Tabelle 11: Ergebnisse der Zugkraft- und Dehnungsprifungen der unter-
schiedlichen Garne und eines Vergleichsgarns

Zusammenset- Dehnung | Bruchdeh- | HZK Feinheitsbezo- | Fein-

zung [%] [%0] nung [%] [cN] gene HZK | heit
[cN/tex] [tex]

50 rPES | 50 vCO | 17,66 17,76 304,84 | 4,85 61

70 rPES | 50 vCO | 12,26 12,49 253,54 | 3,23 80

100 0vCO 18,14 18,22 356,48 4,09 74

rPES

Referenz:

100 0vCO 9,22 9,30 1734,6 18,53 40

VPES

Zunachst war es nicht maoglich, die anfangs angestrebte Garnfeinheit von 40 tex
auszuspinnen. Haupturséchlich waren hierbei die Garnreste im Recyclingmateri-
al, die nicht vollstandig ausreinigt oder gedffnet werden konnten. In Tabelle 11
sind die Ergebnisse aus der Prifung in Anlehnung an DIN EN ISO 2062 (Hochst-
zugkraft HZK und Dehnung) aufgefiihrt. Die letzte Zeile der Tabelle zeigt ein
handelstbliches Garn als Referenz. Es wird deutlich, dass Festigkeiten des Re-
cyclingmaterials mit unter 5 cN/tex verglichen zum Vergleichsmaterial mit
18,5 cN/tex noch sehr gering sind.
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Tabelle 12:

terschiedlichen Recyclinggarne und Vergleichsgarne

Ergebnisse der GleichmaRigkeits- und Haarigkeitsprufung der un-

PES 50, recycelt | 50, virgin | 70, recycelt | 65, vir-
Zusammensetzung [%)] gin
vCO 50 50 30 35
U [%] 16,04 10,48 16,64 10,43
CVm [%] 21,48 13,25 23,85 4,32
-30 5645 1735 6950 1737
Dunnstellen [%/km] -40 935 107 1875 105
-50 190 3 335 2
+35 2750 429 1975 341
Dickstellen [%/km]
+50 1115 35 665 30
+140 8185 1295 5515 1101
Nissen [%/km] +280 760 24 440 20
+400 135 2 125 1
I [-] 5,38 2,71 6,68 2,69
H[-] 10,67 5,27 10,11 5,34
Durchmesser [mm] 0,60 0,34 0,57 0,33
Querschnitt 0,70 0,80 0,66 0,81
In Tabelle 12 sind die Ergebnisse der Prifungen auf GleichmaRigkeit und Haa-

rigkeit in Anlehnung an DIN 53817 (zurlickgezogen) zusammengefasst. Das
100 % Recycling PES Garn ist nicht aufgefiihrt, da nicht ausreichend Garn fir die
Usterprifung ausgesponnen werden konnte. Der GleichmaRigkeitsindex |, wel-
cher im Idealfall I=1 ist, weicht bei den Recyclinggarne mit 1=5,4 bzw. 1=6,7 deut-
lich starker vom Idealfall ab verglichen zu den Referenzgarnen mit 1=2,7. Diese

starkere UngleichméRigkeit der Recyclinggarne wird auch in den Ergebnissen
der Messungen der Dick- und Dunnstellen sowie Nissen deutlich. Die Recycling-
garne haben ebenfalls auch einen deutlich erhéhten Wert bei den Dick- und
Diinnstellen sowie Nissen verglichen zu den Referenzgarnen. Des Weiteren zei-

gen die Recyclinggarne einen starker elliptischen Querschnitt (kreisrund, Ideal-

fall=1) als die Vergleichsgarne auf.

6.4.4.3 Gewebe

Charge 2
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Abbildung 13 zeigt die Gewebe des Recyclingmaterials der Charge 2 vor der
saurekatalytischen Zersetzung der Baumwolle (links) und danach (rechts). Die
offenere Struktur des reinen PES-Gewebegitters ist deutlich erkennbar.

Abbildung 13: Gewebe des Recyclingmaterials der Charge 2 vor der saureka-
talytischen Zersetzung der Baumwolle (links) und danach (rechts)
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7 Fazit

Es ist grundsatzlich mdglich, Garne aus Recyclingmaterial herzustellen. Die Ver-
suche zeigen, dass eine Industriekarde geeignet ist, Garnreste, die im Recyc-
lingprozess nicht getffnet werden kénnen, auszuscheiden bzw. zu 6ffnen. Wenn
diese Garnreste im neuen Garn verbleiben so setzen sie die Festigkeit des neu-
en Garns herab.

In zukinftigen Forschungsvorhaben sollte dieser Recyclingprozess weiter opti-
miert werden. Nach der saurekatalytischen Zersetzung der Baumwolle muss er-
neut eine Spinnavivage auf die PES-Fasern aufgebracht werden, um eine elekt-
rostatische Aufladung des Materials zu verhindern und auch um den Spinnpro-
zess der Garnherstellung zu verbessern. Des Weiteren ist die Zugabe von fri-
schen PES-Fasern bereits im Kardierprozess zu empfehlen, um die Karden-
bandherstellung zu stabilisieren. Durch den Recyclingprozess und den zusatzli-
chen Kardierprozess treten Fasereinklirzungen auf. Eine ungleichmaRige Faser-
langenverteilung kann die Weiterverarbeitung des Fasermaterials erschweren.
Durch die Zugabe von frischen PES-Fasern mit einer gleichmafigen Faserlag-
nenverteilung kann diese Problematik umgangen werden. Eine Beimischung von
frischen PES-Fasern wirde auch die spatere Garnherstellung erheblich verein-
fach, so dass auch hohere Prozessgeschwindigkeiten und eine hohere Wirt-
schaftlichkeit erreicht wirde. Die Beimischung von frischen PES-Fasern sollte
zwischen 10 bis 90 % variiert und validiert werden. Gleichzeitig sollte auch die
Anwendung der Recyclingfasern Vliesstoffbereich untersucht werden.

Die Hydrolyse der Baumwolle, letztlich zur Gewinnung von Ethanol, konnte letzt-
lich in einem zweistufigen Prozess geldst werden, bei welchem zunéchst einmal
ein sehr feines CO-Pré-Hydrolysat unter milden Bedingungen erzeugt wird, wel-
ches dann durchgreifend mit starker Sdure zu Mono- und Oligo-Sacchariden de-
polymerisiert wird. Die enzymatische Hydrolyse wurde eigentlich favorisiert, doch
sind, wahrscheinlich durch die Farbung als elektrostatische Barriere und die hau-
fig vorhandene Ausristung der Arbeitsbekleidung, sehr lange und unwirtschaftli-
che Hydrolysezeiten selbst fir eine partielle Hydrolyse der Baumwolle erforder-
lich. Vergarung zum Ethanol, dessen Gewinnung und die Behandlung der Ab-
wasser waren letztlich weitgehend unproblematisch. Die Ausbeute an sich bedarf
weiterer Optimierungen im industriellen MaRstab.

Wirtschaftlich hochinteressant sind, neben der Garnherstellung, die Derivate des
CO-Pra-Hydrolysates, welche gefarbt bereits als Pigmentersatz in wassrigen
Beschichtungen fir Textil und Leder und fir Lacke erfolgreich getestet wurden.
Dabei sind die Herstellungskosten niedrig und eine interessante Marge ware er-
Zielbar.
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