(19)

(10)

(12)
(21)
(51)

SUOMI - FINLAND

Fl

(FI) 2
PATENTTI- JA REKISTERIHALLITUS (23)
PATENT- OCH REGISTERSTYRELSEN (41)

FINNISH PATENT AND REGISTRATION OFFICE  (43)

"

(72)

(74

(54

(86)

F1 955655 A7

JULKISEKSI TULLUT PATENTTIHAKEMUS
PATENTANSOKAN SOM BLIVIT OFFENTLIG
PATENT APPLICATION MADE AVAILABLE TO THE
PUBLIC

Patenttihakemus - Patentansékan - Patent application 955655

Kansainvélinen patenttiluokitus - Internationell patentklassifikation -
International patent classification

DO1F 2/00

Tekemispéivéa - Ingivningsdag - Filing date 20.05.1994
Saapumispaiva - Ankomstdag - Reception date 23.11.1995
Tullut julkiseksi - Blivit offentlig - Available to the public 23.11.1995
Julkaisupdivéa - Publiceringsdag - Publication date 13.06.2019
Kansainvélinen hakemus - 20.05.1994 PCT/GB1994/001090
Internationell ansdkan - International

application

(32) (33) (31) Etuoikeus - Prioritet - Priority

24051993 US 067431

Hakija - S6kande - Applicant

1 +Courtaulds Fibres (Holdings) Limited, 50 George Street London W1A 2BB, United Kingdom, ISO-BRITANNIA, (GB)

Keksija - Uppfinnare - Inventor

1+Sellars, Alan, United Kingom, ISO-BRITANNIA, (GB)

2 «Quigley, Michael Colin, Meriden CV5 9QH, ISO-BRITANNIA, (GB)

Asiamies - Ombud - Agent

Papula Oy, Mechelininkatu 1 a, 00180 Helsinki

Keksinndn nimitys - Uppfinningens benédmning - Title of the invention
Kehruuliuoksen pitoisuuden valvonta tuotevalmistuksessa

Overvakning av spinnlésningens koncentration vid produkttillverkning



Ses T3 BEE  SEE  WPE e
[T T Y]

wren w
. -
. e .
(1]

10

15

20

25

30

35

KEHRUULIUOKSEN PITOISUUDEN VALVONTA TUOTEVALMISTUKSES-
SA

Keksintd koskee selluloosatuotteen (esim.
selluloosakuidun) valmistuksessa selluloosan liuokses-
ta orgaanisessa liuottimessa, erityisesti amiinioksi-
dissa ja vedessd, kdytetyn kehruuliuoksen komponentti-
en pitoisuuden valvontaa. T&dlld tavalla valmistettu
selluloosa tunnetaan lyocellina ja siihen viitataan
td@mdn jdlkeen liuoskehrdttynd selluloosana tai lyocel-
lina. T&dssd hakemuksessa kdytetty termi Kkehruuliuos
viittaa selluloosan liuokseen vesipitoisessa tertidd-
risessd amiinioksidissa.

Keksintd pyrkii erityisesti varustamaan lait-
teen kehruuliuoksen pitoisuuden valvomiseksi, ennen
kuin se viedddn kehrdttdvdksi (esim. sdikeiksi, jotka
on m38rd jatkokdsitelld haluttujen kuitujen muodosta-
miseksi). Lyocell-selluloosan valmistusta kuvataan
esim., patentissa U.S. 4,416,698, jonka sisdltd sisdl-
lytetd3n t&hdn hakemukseen t&113 viittauksella. Tdmé
patentti julkistaa menetelmé&n selluloosasdikeiden
tuottamiseksi liuottamalla selluloosa sopivaan liuot-
timeen, kuten tertidadrinen amiini(N-)oksidi.

Kuuma selluloosaliuos, s.o. kehruuliuos, suu-
lakepuristetaan eli kehrédtddn sopivan suulakkeen Kké&-
sittdvdn suutinlaitteiston 1ldpi tuottamaan kehruuliu-
ossdikeitd, jotka vieddd@n veteen amiinioksidiliuotti-
men uuttamiseksi suulakepuristetuista sdikeistd halu-
tun suulakepuristetun tuotteen valmistamiseksi.

Keinotekoisesti muodostettujen materiaalisdi-
keiden valmistus suulakepuristamalla eli kehr&dmdlla
liunos tai neste kehruusuulakkeen ldpi sdikeiden muo-
dostamiseksi on tietysti tunnettua. Aluksi valmistet-
tiin suhteellisen pieni mddrd yksittdisid - sdikeitd,
jotka sé&dikeet puolattiin yksittdin kéytettdvdksi jat-
kuvana sdiemateriaalina. Tamd8 tarkoitti, ettd jatkuvi-
en sdikeiden m&ddran, joka tarvitsi tuottaa, médrdsi
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pddosin niiden sdikeiden mi&ri, jotka voitiin puolata
vksittdin joko ennen kuivausta tai sen j&lkeen.

Kuitenkin, jos kuitu tuotetaan rohtimena tai
tapulikuituna, silloin soveltuvat erilaiset kriteerit
sédikeiden mddrd&n, joka voidaan valmistaa kullakin
kerralla. Rohdin koostuu pddasiassa nipusta péddosin
vhdensuuntaisia sdikeitd, joita ei késitelld yksit-
tdin. Tapulikuitu koostuu pédosin lyhytkuituisesta
massasta. Tapulikuitu voidaan valmistaa katkaisemalla
kuiva rohdin tai se voidaan valmistaa muodostamalla
rohdin, katkaisemalla se sen ollessa yhd médrkdd ja
kuivaamalla katkaistu tapulikuitumassa.

Koska rohdin- tai tapulituotteen ollessa ky-
seessd ei ole tarvetta késitelld yksitt&disid sdikeitd,
voidaan samanaikaisesti tuottaa suuria kuitumddrid.

Jotta kehruuliuos voidaan kehrdti helposti
halutuksi lopputuotteeksi, on vdlttamdtdntd varmistaa,
ettd kolmifaasikehreen, s.o. selluloosan, amiinioksi-
din ja veden, pitoisuus pidetddn ennalta mddrdtyissd
rajoissa. Siten valmistusprosessin alussa sekoitetaan
amiinioksidi, vesi ja silputtu selluloosa yhdessd sta-
bilisaattorin, kuten propyyligallaatin, kanssa esise-
koittajassa korotetussa ld&mpodtilassa, siten saatu esi-
sekoitettu 1liuos voidaan viedd ohutkalvohaihduttimen
ldpi korotetun ldmpdtilan ja alennetun paineen olosuh-
teiden kédyttémiseksi alentamaan seoksen vesipitoisuut-
ta ja muodostamaan kuuma viskoosi liuos eli kehruuliu-
os. Kehruuliuos viedddn ohutkalvohaihduttimesta suu-
tinlaitteistoon muodostamaan kehruuliuossdikeitd, jot-
ka viedi#n sitten kehruuhauteen ldpi ja edelleen vesi-
hauteeseen amiinioksidiliuottimen uuttamiseksi. Tulok-
seksi saatu tuote (,joka voi olla kuiturohdin,) vie-
dddn sitten jatkotyOstdvaiheisiin, esim. pintakdsitte-
lyyn, kuivaukseen ja kiharrukseen ja/tai varastoin-
tiin.

Sdikeistd uutettua amiinioksidia edullisesti
kierrdtetddn., Siten, amiinioksidin talteenottamiseksi,
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kehruuhauteen sisaltd viedddn haihduttimeen amiiniok-
sidin pitoisuuden nostamiseksi alkuperdiselle l&htdai-
neelle halutuksi. Témd amiinioksidi sydtetddn sitten
esisekoittajaan lisdselluloosan kanssa jakson kdynnis-
té&miseksi wuudelleen. Lisgdksi voidaan myShemmdn vesi-
hauteen amiinioksidi/vesi johtaa uudelleen kehruuhau-
teeseen.

Havaitaan, ett#d amiinioksidi/vesi/selluloosa-
pitoisuuksia kehruuliuoksessa tdytyy valvoa sen var-
mistamiseksi, ettd se on vahvuudeltaan oikea hyvén
tuotteen valmistamiseksi.

Keksinnén vyksi tarkoitus on siksi varustaa
valvontalaite sen tarkistamiseksi ja varmistamiseksi,
ettd kuuman viskoosin kehruuliuoksen amiinioksi-
di/vesi/selluloosakonsentraatio on pitoisuudeltaan ha-
luttu, ennen kuin se kulkee suutinlaitteistoon. Val-
vontaa seuraa edullisesti seoksen s&&td haluttuihin
pitoisuuksiin, _

Keksinndn lis&dtarkoitus on varustaa valvonta-
laite myShemmdstd vesihauteesta lasketun amiinioksidin
pitoisuuden tarkistamiseksi.

Keksinndn muu lisdtarkoitus on varustaa val-
vontalaite sen tarkistamiseksi ja varmistamiseksi, et-
td kierr&dtettdvdn amiinioksidin pitoisuus on halutulla
tasolla sen takaisin esisekoittajaan sydttémistd aja-
tellen. Keksintd perustuu hdmmdstyttdvdldn toteamuk-
seen, ettd jos kolmifaasiliuoksen, s.0. selluloosa,
amiinioksidi ja vesi, taitekerroin pidetddn suhteelli-
sen kapeissa ennalta mdfrdtyissd rajoissa, s.o. Jjos
ndmd kolme ainesosaa sdddetddn siten, ettd kehruuliu-
oksen taitekerroin pysyy noissa rajoissa, voidaan keh-
ruuliuocksesta saada hyvd tuote. Jos kehruuliuoksen pi-
toisuus muuttuu siten, ettd kehruuliuoksen taiteker-
toimen annetaan mennd noiden rajojen ulkopuolelle,
tyydyttdvédd tuotetta el saada aikaan. Syitd tdhdn ei
tdysin ymmdrretd ja on todella hé&mmdstyttdvdd, ettd
kolmifaasiliuoksen pitoisuutta voidaan sd&tdd4 t&dlld
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tavalla.

Keksintd varustaa siten yhdessd suoritusmuo-
dossa menetelmdn liuoksen pitoisuuden valvomiseksi
kdytettdvdksi ainakin yhden pitkdn liuoskehr&tyn sel-
luloosaosan valmistuksessa, joka on, tunnettu siit§,
ettd selluloosa liuotetaan amiinioksidiin ja veteen
kuuman kehruuliuoksen muodostamiseksi, kehruuliuos
viedddn suutinlaitteistoon suulakepuristettavaksi muo-
dostamaan pitk3d osa, pitkd osa viedddn amiinioksidin
ja veden liuosta sisdltdvdn kehruuhauteen lédpi, jossa
osa pitkdn osan amiinioksidista uutetaan kehruuhautee-
seen ja pitkd osa viedddn sitten vesihauteen ldpi,
jossa jdljelle jddnyt amiinioksidi wuutetaan, ainakin
yhden 1liuoksen taitekerroin mitattaessa ja liuocksen
pitoisuutta sdddettdessd, mikdli sen taitekerroin
muuttuu ennalta médritetystd arvosta enemmdn kuin en-
nalta mddritetyn méarén.

Kehruuliuoksen taitekerroin mitataan edulli-
sestl ennen sen suulakepuristamista ja kehruuliuoksen
pitoisuutta sdddetddn, jos taitekerroin sijoittuu alu-
een 1,4890-1,4910 ulkopuolelle 60°C:ssa.

Amiinioksidi, vesi ja selluloosa sekoitetaan
edullisesti esisekoittajassa ja siten saatu liuos vie-
d&8n ohutkalvohaihduttimen 1l8pi vesipitoisuuden alen-
tamiseksi muodostamaan kuuma viskoosi kehruuliuos.

Toisessa suoritusmuodossa keksintd varustaa
laitteiston 1liuoskehratyn selluloosan ainakin yhden
pitkdn osan valmistuksessa kdytettdvdn liuoksen pitoi-
suuden valvomiseksi, Jjoka késittdd laitteen kuuman
kehruuliuoksen muodostamiseksi selluloosan, amiiniok-
sidin ja veden seoksesta, suulakepuristimen ainakin
yhden 3jatkuvan pitkdn osan muodostamiseksi kuumasta
kehruuliuoksesta, amiinioksidin ja veden 1liuosta si-
sdltdvidn kehruuhauteen, jonka ldpi pitkd osa voidaan
viedd, amiinioksidin ja veden liuosta sisdlt8vdn vesi-
hauteen, jonka ldpi pitkd osa voidaan viedd ja valvon-
talaitteen, valvontalaitteen kdsittdessd laitteen ai-
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nakin vhden liuoksen taitekertoimen mittaamiseksi.

Amiinioksidiliuotin on edullisesti tertiddri-
nen amiini(N-)oksidi. Selluloosan ldhde voi olla esim.
paperivilla tai silputtu puumassa. Pieni mddrd stabi-
lisaattoria, esim. propyyligallaattia, voidaan myds
lisdtd esisekoittajaan, esim. 0,1-2 p% ainesosista.

Taitekertoimen valvontalaite voi olla manuaa-
linen, s.0. panoksittainen mittaus, jossa ndytteet
kuumasta kehruuliuoksesta otetaan aikavdlein ja vie-
dédédn- sopivaan mittariin mittausta varten tai laite voi
olla tuotantolinjaan kytketty jatkuvatoiminen mittaug-
laite. Sopiva mittari prosessiin kytkettyd mittausta
varten on esim. K-Patentsin tarjoama Process Refracto-
meter, tyyppi PR-01.

Havaitaan, ettd kehruuliuoksen taitekerroin
muuttuu ldmpStilan funktiona. Siksi on valttdmatdntad
ottaa huomioon l&mpdtila ja panoksittaisessa testime-
netelméssd on edullista, ettd mittaus suoritetaan
60°C:ssa. Kuuman ndytteen annetaan siten j&d3htyd tuo-
hon l&mpdtilaan ennen kuin lukema otetaan. Jos suori-
tetaan prosessiin kytkettyd valvontaa, silloin on
vdlttamdtdntd, ettd valvontalaite mittaa my8s kehruu-
liuoksen l&mpdtilan ja ettd taitekertoimen mittauslai-
te on kalibroitu kompensoimaan ldmpoétilan vaikutus.

On havaittu, ettd kehruuliuokset, joiden tai-
tekerroin on 60°C:ssa alueella 1,4890-1,4910, ovat
tyydyttdvid kdytettdvdksi ja johtavat tyydyttédviin
tuotteisiin., Kuten edelld on esitetty, liuoskehrdtty-
jen selluloosasdikeiden valmistuksessa voldaan sd&i-
keistd wuutettua amiinioksidia kierrdttdd ja ké&dyttdd
tarvittavan pitoisuuden sddddn jdlkeen liuottamaan 1li-
sdd selluloosaa. Lisdksi suulakepuristimen suulakkees-
ta purkautuvat kuumat sdikeet viedddn kehruuhauteen
ldpi, jossa kierrdtetddn veden ja selluloosan seosta
ja amiinioksidin osittainen uuttaminen s&dikeistid al-
kaa. Kehruuhauteesta sdikeet kulkevat sitten vesihau-
teeseen, missd uuttamisprosessi saatetaan loppuun. Ve~
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sihauteesta amiinioksidi voidaan siten kierrdttdd keh-
ruuhauteeseen.

Vesihauteesta ulos laskettua amiinioksidia
voidaan kierrdttdd prosessiin kytketyn valvonta-aseman
kautta, jossa sen pitoisuutta valvotaan jatkuvasti si-
td kehruuhauteeseen vietdessi.

Amiinioksidia voidaan laskea ulos kehruuhau-
teesta ja sen pitoisuus, esim. vesipitoisuus, sdatda
vaaditulle tasolle uudelleenkdyttdd varten alun esise-
koitusvaiheessa lisdselluloosan liuottamiseksi ja pi-
toisuudeltaan sdddetty amiinjioksidi voidaan sitten
kierrdttdd prosessiin kytketyn valvonta-aseman kautta,
missd sen sdddettyd pitoisuutta valvotaan jatkuvasti.

Keksinndn yksittéisid@ suoritusesimerkkejd ku-
vataan nyt edelleen ainoastaan esimerkin avulla viit-
taamalla liitteen piirroksiin, joissa:

kuva 1 esittdd selluloosan kolmifaasidiagram-
mia N-metyylimorfoliini(N-)oksidissa ja vedesséi;

kuva 2 esittdd kaaviomaisesti taitekertoimen

mittauslaitetta;

kuva 3 esittdd kaaviomaisesti liuoskehrdtyn
selluloosakuiturohtimen, s.o. lyocellkuitujen, eri
valmistusvaiheita;

kuva 4 esittdd amiinioksidin ja veden liuos-

~ten taitekertoimen kuvaajaa 60°C:ssa pitoisuuden muut-

tuessa; ja
kuva 5 esittdd 77,5 % amiinioksidia ja 22,5 %

vettd sisdltdvan 1liuoksen taitekerrointa 1ldmpétilan
muuttuessa.

Kuvan 1 kolmifaasidiagrammi osoittaa selvids-
ti, ettd selluloosan pysymiseksi liuoksessa amiiniok-
sidi/vesifaasissa, ndiden kolmen aineen suhteet tdytyy
pitdd tarkasti mdiritetyilld ja kapeilla pitoisuusalu-
eilla. |

Kuvassa 2 kuvataan edullisen taitekertoimen
mittauksen perusperiaatetta. Prismaan 10, jonka pinta
11 kostutetaan liuoksella, jonka pitoisuutta mitataan,
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kohdistetaan valonsddekimppu 12 l&hteestd 13 sdteiden
ollessa monissa kulmissa pintaan 11 ndhden. Jotkut s&-
teistd 12A taittuvat ja kulkevat prisman pinnan 14 1&-
pi. Muut 12B sdteistd heijastuvat ja kulkevat prisman
pinnan 15 1ldpi heijastuen vastaanottimelle 16. Vas-
taanottimen osa 16A on varjossa eikd vastaanota lain-
kaan valonsdteitd, ja osa 16B vastaanottaa valonsdteet
12B. Rajakohdan paikan osien 16A ja 16B vdlissd mads-
rittdd kyseessd olevan liuoksen pitoisuus. Taiteker-
toimen mittauslaite voidaan siten kalibroida etukidteen
kdyttden pitoisuudeltaan tunnettuja liuoksia. Vastaan-
ottimen 16 valokennoanturien avulla rajakohtaa varjo-
alueen ja muun osan vidlissd voidaan valvoa ja kdyttd-
mdlld esiohjelmoitua mikroprosessoria eli piirilevyd
17 ennalta mddritetyt ja asetetut arvot ylittdvdt pi-
toisuuden muutokset laukaisevat vasteen, joka voi ak-
tivoida tasauslaitteen automaattisesti, tai haluttaes-
sa manuaalisesti, pitoisuuden poikkeaman korjaamisek-
si.

Kuvassa 3 amiinioksidi ja vesi sydtetddn esi-
sekoittajaan 30 sydttdaukon 31 kautta ja silputtu sel-
luloosa, stabilisaattori ja vesl sydtetddn esisekoit-
tajaan syottdaukon 32 kautta. Siten muodostettu seos
viedddn ohutkalvohaihduttimen 33 1l&pi, jossa vesipi-
toisuutta alennetaan ja tuotetaan kuuma kehruuliuos.
Esim. amiinioksidin/veden 78/22 painosuhteinen seos ja
selluloosan/veden 94/6 painosuhteinen seos voidaan
syottdd esisekoittajaan suhteissa, jotka antavat sel-
luloosan/veden/amiinioksidin 13/19/68 painosuhteisen
seoksen. Tuo seos viedddn ohutkalvohaihduttimeen 33,
jossa seosta ldmmitetddn ja haihdutetaan ja vesipitoi-
suutta alennetaan siten, ettd sielld muodostunut liuos
(kehre) on 15/9/76 painosuhteinen selluloosan/ve-
den/amiinioksidin liuos.

Kalvohaihduttimesta 33 kuuma kehruuliuos
siirretd&n kehruusuulakkeeseen 34, jossa se kehridtdin
jatkuviksi kuitusdikeiksi 35. Kun kuumat sdikeet 35
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purkautuvat kehruusuulakkeesta 34, ne kulkevat ilmara-
on ldpi kehruuhauteeseen 36, jossa kierrdtetddn veden
ja amiinioksidin seosta. Kdynnistettdessd kehruuhau-
teessa ei ole lainkaan amiinioksidia, mutta sen suhde
veteen saattaa nousta n. 25 p%:iin. Kehruuhauteesta 36
gsdikeet kulkevat telan 37 kautta pesuhauteeseen 38.
Pesuhauteen 1&4pi kulkevat s&dikeet voivat olla le-
veydeltddn esim. 12"-14" (30-35 cm). Pesukylvyssa 38
kehruuhauteessa 36 uuttamaton amiinioksidi pestdén
sdikeistd ja vesihauteesta nouseva rohdin 39 on liuos-
kehrdtty selluloosarohdin, s.o. lyocellrohdin.

Pesukylvystd 38 rohdin viedddn pintakdsitte-
lyvaiheisiin, esim. kylvyn l&pi pintak#sittelykemikaa-
lien lisd&@miseksi kuituun, kuivaajan ldpi ja kiharruk-
seen ja/tai varastoon ja/tai katkaisulaitteeseen sdi-
keiden lyhentédmiseksi tapulikuidun pituuksiin.

Sen varmistamiseksi, ettd ohutkalvohaihdutti-
mesta 33 kehruusuulakkeeseen kulkevan selluloo-
san/veden/amiinioksidin kehruuliuos on pitoisuudeltaan
vaadittu, varustetaan venttiili 50 haihduttimen ja
kehruusuulakkeen vdliin siten, ettd kokeita wvarten
voidaan liuoksesta ottaa ndytteitd. Sopivin aikavédlein
otetaan 100 g ndytteet (3,5 unssia). Kehruuliuos on
kuuma ja hyvin viskoosi liuos tdssd vaiheessa (esim.
sen viskositeetti voi olla 1-5000 Pas 105°C:ssa) ja on
havaittu kdtevdksi kd&drid ndytteet polyesterikalvoon
niiden siirtdmiseksi kuvassa 3 esitettyyn taitekertoi-
men mittausasemaan 40. Taitekertoimen mittauslaittee-
seen 40 asetetaan 100 g:n ndytteestd 5 g:n (0,18 uns-
sia) 1 mm:n (0,04") paksulnen osa, Jjoka pidetddn
60°C:ssa. Kahden minuutin jdlkeen antaen ndytteen l&m-
pétilan saavuttaa 60°C mitataan sen taitekerroin. Mit-
talaite on kalibroitu etukdteen edelld kuvatulla ta-
valla. Selluloosa/vesi/amiinioksidiliuoksen suhteissa
19/9/76 taitekerroinmittauksen pitdisi olla 11,4895,
Arvolla 11,4860 huomattava osa selluloosakuiduista on
saostunut liuoksesta ja arvolla 1,4930 tapahtuu kitey-
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tyminen. Siten, kuten edelld on esitetty, rajat
1,4890-1,4910 voidaan asettaa hyvdksyttdviksi. N&diden
rajojen ulkopuolinen lukema tarkoittaa, ettd esise-
koittajan syottd ja/tai haihduttimen kéyttdolosuhteet
vaativat sddtdmistd.

Valmistusprosessin kdynnistyksen aikana saat-
taa olla tarpeellista ottaa kuuman kehruuliuoksen tai-
tekerroinlukemia joka minuutin tai 10 minuutin v&lein,
mutta normaalien kidyttbolosuhteiden aikana mittaus
tunnin védlein - 2 tunnin vdlein saatetaan havaita tyy-
dyttdvidksi. TietYsti, mikdli havaitaan ongelmia, esim.
sybttdmateriaalien kanssa, on tarpeellista lisdtd val-
vontatiheyttd.

Kuvassa 3 esitetty valmistusprosessi sisdltdd
myds kaksi prosessiin kytkettyd taitekertoimen valvon-
ta-asemaa.

Vesi sybtetddn pesuhauteeseen 38 linjan 100
ja venttiilin 101 kautta. Hauteesta 38 jonkin verran
amiinioksidia sis8ltdvd vesi viedddn kilerrdtyssdilisdn
102. Sdilién 102 vesi/amiinioksidi pumpataan sitten
pumpulla 103 linjaan 104. Sitten vesi/amiinioksidi
kulkee kehruuhauteeseen 36 linjan 105 kautta. Kehruu-
hauteen 36 ylimddrdinen vesil ja amiinioksidi kierrdte-
tddn s&411i66n 102 linjan 106 kautta. Taitekertoimen
mittauslaite 107 valvoo vesi/amiinioksidisuhdetta lin-
jassa 104, ja amiinioksidin pitoisuuden linjassa kas-
vaessa avataan lisdksi venttiili 101 (liittymd&n 108,
109 kautta) veden virtauksen lisddmiseksi ja amiiniok-
sidin pitoisuuden alentamiseksi.

Ylimddrdinen neste sdilidstd 102 siirretddn
liuvottimen talteenottoon 110:ssa.

Tarvittaessa useampi kuin yksi kuituja val-
mistava linja - esim. linja 111 voi sySttdd sdilidon
102. Ainoastaan linjan 111 pesusdilid 112 ja vesilinja
113 on esitetty, mutta se on muutoin sama kuin 34-39.

Taitekertoimen mittauslaite 107 valvoo s#i-
18std 102 kehruuhauteeseen 36 kulkevaa amiinioksi-
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di/vesipitoisuutta. Nytkin mittauslaite 107 on ka-
libroitu  etukdteen  kdyttden sopivia amiinioksi-
di/vesiliuvosten pitoisuuksia ja kehruuhauteeseen kul-
kevaa liuosta varten amiinioksidi/vesisuhdetta, esim.
25/75 painc-osaa, voidaan edullisgesti ylldpit&dd. Liu-
oksen taitekertoimen pitdisi olla 11,3676 60°C:ssa.
Taitekertoimen mittauslaite kytketddn mikroprosesso-
riyksikkdéon 120. Tdmd voidaan asettaa etukdteen siten,
ettd alueen, esim. 1,3644-1,3708 60°C:ssa, ulkopuoli-
nen taitekertoimen mittaus kdynnistdd venttiilien, ku-
ten vettd vesihauteeseen 38 syéttdvdn venttiilin 101
s8d4ddn. Té&mdn laitteen avulla vesi/amiinioksidi-
pitoisuutta voidaan s8&tdd tarkoituksenmukaisesti ja
automaattisesti.

Kuva 4 osojittaa taitekertoimen lineaarisen
muutoksen amiinioksidin pitoisuuden muuttuessa 60
°C:ssa. (Havaitaan, ettd kehruuliuoksen vastaava ku-
vaaja olisi 3-ulotteinen.)

Havaitaan, ettd kehruuhauteeseen kulkevan
amiinioksidi/vesiliuvoksen ldmpétila ei ole 60°C:n l&m-
pétilassa, jossa edelld&mainitut kehruuliuoksen taite-
kertoimen mittaukset suoritettiin. Lampdtilan kompen-
sointijdrjestelmdd tdytyy kdyttdd kalibroimaan taite-
kertoimen mittaus prosessiin kytkettyd kdyttdd varten,
Kuva 5  osoittaa taitekerroin/lampétilariippuvuuden
tyypilliselle amiinioksidi/vesiliuokselle (painosuhde

77,5/22,5). Vastaavia kuvaajia voidaan helposti piir-

tdd ja suorittaa sopiva kalibrointi halutuille pitoi-
suuksille. Valvonta-asema mittaa siksi myds amiiniok-
sin/veden ldmpdtilan siten, ettd mittauslaite kayttdd
oikeaa kalibrointialuetta.

Toinen prosessiin kytketty valvonta-asema 44
on esitetty kuvassa 3. ;

S8i1i6std 102 otettu amiinioksidi/vesiliuos
kulkee venttiiliin 46, jossa voidaan lisdtd tarvitta-
essa lisdd amiinioksidia, ja sitten haihduttimen 45
ldpi, joka voi olla tavanomainen kolmivaihehaihdutin,
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missd amiinioksidin pitoisuus veteen ndhden kasvaa ha-
lutulle tasolle amiinioksidin uudelleen k&dyttdd var-
ten, s.o. painosuhteeseen 78/22 edelldkuvatussa esi-
merkissd. Haihduttimesta 45 amiinioksidi/vesi kulkee
valvonta-asemaan 44, jossa sen taitekerrointa valvo-
taan jatkuvasti samalla tavoin kuin on kuvattu edelld
viittaamalla asemaan 107. Liuoksen 78/22 taitekertoi-
men mittauksen, ldmpdtilakompensoituna edelld kuvatul-
la tavalla, pitdisi olla 1,4624 60°C:ssa. Jos arvo si-
joittuu alueen 1,4620-~1,4628 ulkopuolelle, mikropro-
gessori 47, johon taitekertoimen mittausasema on kyt-
ketty, voi sen mukaisesti ohjata venttiilid 46 sydttéd-
mddn lisdd amiinioksidia tai s#4td84 haihduttimen 45
kdyttdolosuhteita.

Havaitaan, ettd useita suoritusesimerkkejd
voidaan muuttaa erkanematta seuraavissa patenttivaati-
muksissa mddritetystd keksinndn suojapiiristi.

Erityisesti - haluttuja amiinioksidin/ve-
den/selluloosan suhteita voidaan prosessin eri vai-
heissa vaihdella vastaamaan poikkeavia valmistusolo-
suhteita ja lopputuotteen vaatimuksia.

Lisdksi haluttaessa voi useampi kuin yksi
valmistuslinja jakaa yhden prosessiin kytketyn, sopi-
villa hallintalaitteilla varustetun valvonta-aseman
sen middrittdmiseksi, mikd linja kulloinkin vaatii s#&-
tdmistda.
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PATENTTIVAATIMUKSET

1. Menetelmd liuoksen pitoisuuden valvomisek-
si kdytettdvdksi ainakin yhden pitkdn liuoskehrdtyn
selluloosaosan valmistuksessa, tunnettu sii-
td, ettd selluloosa liuotetaan amiinioksidiin ja ve-
teen kuumén kehruuliuoksen muodostamiseksi, kehruuliu-
os viedddn suutinlaitteisgstoon (34) suulakepuristetta-
vaksi muodostamaan pitkd osa (35), pitkd osa vieddén
amiinioksidin ja veden 1liuosta sisdltdvdn kehruuhau-
teen (36) l&dpi, jossa osa pitkdn osan amiinioksidista
uutetaan kehruuhauteeseen ja pitkd osa viedddn sitten
vesihauteen (38) ldpi, jossa jdljelle jd&dnyt amiiniok-
sidi uutetaan, ainakin yhden liuoksen taitekerroin mi-
tattaessa ja liuoksen pitoisuutta sdddettdessd, mikdli
sen taitekerroin poikkeaa ennalta mddritetystd arvosta
enemmdn kuin ennalta médritetyn mi&rén.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd kehruuliuoksen taiteker-
roin mitataan ennen sen suulakepuristamista ja kehruu-
liuoksen pitoisuutta s#iddetdin, jos taitekerroin si-
joittuu 60°C:ssa alueen 1,4890-1,4910 ulkopuolelle.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd selluloosa, amii-
nioksidi ja vesi esisekoitetaan liuoksen muodostami-
seksi ja liuos viedd@dn ohutkalvohaihduttimen (33) lé&pi
sen vesipitoisuuden alentamiseksi muodostamaan haluttu
kehruuliuos ja taitekertoimen mittaus suoritetaan
haihduttimen (33) ja suutinlaitteiston (34) vdlissd
otetulle kehruuliuosndytteelle.

4. Patenttivaatimuksen 1, 2 tai 3 mukainen
menetelmd, tunnettu siitd, ettd pitkd&n osan
(35) amiinioksidi kierritet#in vesihauteesta (38) keh-
ruuhauteeseen (36) ja vesihauteesta (38) kehruuhautee-
seen (36) kulkevan amiinioksidi/vesiliuoksen pitoi-
suutta valvotaan liuoksen taitekertoimen mittausten
avulla.
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5. Jonkin patenttivaatimuksista 1-4 mukainen
menetelmd, tunnettu siitd, ettd kehruuhauteen
(36) amiinioksidia kjierrdtetddn ja kdytetddn liuotta-
maan lisdd selluloosaa ja kehruuhauteesta (36) kulke-
van kierradtettdvdn amiinioksidi/vesiliuoksen pitoi-
suutta valvotaan liuoksen taitekertoimen mittausten
avulla.

6. Patenttivaatimuksen 4 tai 5 mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd liuoksen taite-
kerrointa valvotaan Jatkuvasti prosessiin kytketyn
mittalaitteen (107, 44) avulla ja wvalvontaan kuuluu
myds amiinioksidi/vesiliuoksen ld&mpétilan mittaaminen
ja taitekertoimen arvon kompensoiminen ldmpdtilavaih-
teluilla.

7. Patenttivaatimuksen 4, 5 tal 6 mukainen
menetelmd, tunnettu siitd, ettd amiinioksi-
di/vesiliuos viedddn haihduttimen (45) l3pi sen vesi-
pitoisuuden alentamiseksi ennen sen vientid prosessiin
kytkettyyn valvontamittauslaitteeseen. |

8. Jonkin patenttivaatimuksista 1-7 mukainen
menetelmd, tunnettu siitd, ettd pitkdt osat
muodostetaan jatkuvina sdikeind.

9. Jonkin patenttivaatimuksista 1-8 mukainen
menetelmi, tunnettu siitd, ettd soveltuvuus
amiinioksidin ja veden seokseen liuotetun selluloosan
kehruuliuvoksen kehrddmiseen, kehruuliuoksen ollessa
selluloosan, amiinioksidin ja veden kolmifaasidiagram-
min rajoissa, jotka mddrittavdt ensimmdinen pisteet
(85 % amiinioksidia, 15 % vettd, o % selluloosaa) ja
(31 % selluloosaa, 0 % vettd, 69 % amiinioksidia) yh-
distdvd suora, toinen pisteet (78 % amiinioksidia, 22
% vettd, 0 % selluloosaa) ja (34 % selluloosaa, 66 %
amiinioksidia, 0 % vettd) yhdistdvd suora, selluloosan
pohjaviiva ja amiinioksidin pohjaviiva, m&&ritetéén
mittaamalla kehruuliuoksen taitekerroin ja md&ritta-
mdlléd onko kehruuliuoksella ennalta mididrdtylld alueel-~
la oleva taitekerroin.
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10. Laitteisto liuoskehrdtyn selluloosan ai-
nakin yhden pitkdn osan valmistuksessa kdytettdvin
liuoksen pitoisuuden valvomiseksi, tunnettu
siitd, ettd se kédsittdd laitteen (30) kuuman kehruu-
liuoksen muodostamiseksi selluloosan, amiinioksidin ja
veden seoksesta, suulakepuristimen (34) ainakin yhden
jatkuvan pitkdn osan (35) muodostamiseksi kuumasta
kehruuliuoksesta, amiinioksidin ja veden liuosta si-
sdltdvan kehruuhauteen (36), jonka l&pi pitké osa (35)
voidaan viedd, amiinioksidin ja veden liuvosta sis&dltad-
vdn vesihauteen (38), jonka 1l8pi pitkd osa voidaan
viedd ja valvontalaltteen (40, 107, 44), valvontalait-
teen kdsittdessd laitteen ainakin yhden liuoksen tai-
tekertoimen mittaamiseksi.

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen laitteis-
to, tunnettu siitd, ettd siihen kuuluu haih-
dutin (33, 45) ldmmdn ja alennetun paineen vaikutusten
kohdistamiseksi yhteen liuoksista, jota kautta sen ve-
sipitoisuutta voidaan alentaa.

12, Patenttivaatimuksen 11 mukainen laitteis-
to, tunnettu siitd, ettd laite taitekertoimen
mittaamiseksi on laite (40) kuuman kehruuliuoksen an-
nosta varten ja varustetaan laite (50) ottamaan ndyt-
teet kuumasta kehruuliuoksesta ohutkalvohaihduttimen
(33) ja suulakepuristimen suulakkeen (34) valissa.

13. Patenttivaatimuksen 12 mukainen laitteis-
to, tunnettu sgiitd, ettd laite (40) taiteker-
toimen mittaamiseksi kalibroidaan suorittamaan mittaus
n. 60°C:ssa ja ilmaisemaan taitekertoimen mittaustulos
alueen 1,4890~1,4910 ulkopuolella,

14. Jonkin patenttivaatimuksista 10-13 mukai-
nen laitteisto, tunnettu siitd, ettd valvon-
talaite kd&asittdd laitteen (107) vesihauteesta (38)
kehruuhauteeseen (36) kulkevan amiinioksidi/vesi-
liuoksen pitoisuuden valvomiseksi mittaamalla sen tai-
tekerroin. _ |

15. Jonkin patenttivaatimuksista 10-14 mukai-
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nen laitteisto, tunnettu siitd, ettd valvon-
talaite kdsittdd laitteen (44) vesihauteesta (38) sel-
luloosan, amiinioksidin ja veden sekoittavaan laittee-
seen (30) kulkevan amiinioksidi/vesiliuoksen pitoisuu-
den valvomiseksi mittaamalla sen taitekerroin.

16, Jonkin patenttivaatimuksista 10-15 mukai-
nen laitteisto, tunnettu siitd, ettd valvon-
talaite (107, 44) kytketddn mikroprosessoriin (120,
47), joka ohjelmoidaan kdynnistdmddn Iliuoksen pitoi-
suuden s&ddtd, mikdli taitekertoimen arvo sijoittuu en-
nalta mddritetyn alueen ulkopuolelle.
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