Al

o

~~
—

(12) NACH DEM VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES
PATENTWESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG

(19) Weltorganisation fiir geistiges Eigentum
Internationales Biiro

(43) Internationales Veroffentlichungsdatum (10) Internationale Veroffentlichungsnummer

7. Miirz 2002 (07.03.2002) PCT WO 02/18682 A1l

(51) Internationale Patentklassifikation’: DO1F 2/00, (74) Gemeinsamer Vertreter: THURINGISCHES IN-
DO6M 13/123 STITUT FUR TEXTIL - UND KUNSTSTOFF -
FORSCHUNG LE.V.; Breitscheidstrasse 97, 07407 Rudol-
(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/DE01/03334 stadt (DE).
(81) Bestimmungsstaaten (national): AE, AL, AU, BA, BG,
(22) Internationales Anmeldedatum: BR, CA, CN, CO, CR, CU, CZ, EC, EE, HR, HU, ID, IL.,
30. August 2001 (30.08.2001) IN, IS, JP, KE, KP, KR, LK, LT, LV, MX, NO, NZ, PH, PL,
RO, SG, SI, SK, US, VN, YU, ZA, ZW.
(25) Einreichungssprache: Deutsch
(84) Bestimmungsstaaten (regional): ARIPO-Patent (GH,
. GM, KE, LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZW),
(26) Verﬁffentllchuﬂgssprache: Deutsch eurasisches Patent (AM, AZ, BY, KG‘, KZ, MD, RU, TJ,
TM), europidisches Patent (AT, BE, CH, CY, DE, DK,
(30) Angaben zur Prioritit: ES, FI, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, NL, PT, SE, TR),
10043 297.2 2. September 2000 (02.09.2000) DE OAPI-Patent (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN, GQ, GW,

ML, MR, NE, SN, TD, TG).

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme von
US): THURINGISCHES INSTITUT FUR TEXTIL -
UND KUNSTSTOFF - FORSCHUNG E.V. [DE/DE];
Breitscheidstrasse 97, 07407 Rudolstadt (DE).

Verdffentlicht:

—  mit internationalem Recherchenbericht

—  vor Ablauf der fiir Anderungen der Anspriiche geltenden
Frist; Veroffentlichung wird wiederholt, falls Anderungen

eintreffen
(72) Erfinder; und

(75) Erfinder/Anmelder (nur fiir US): MICHELS, Christoph  Zur Erkldrung der Zweibuchstaben-Codes und der anderen
[DE/DE]; Gabelsbergerstrasse 7, 07407 Rudolstadt (DE).  Abkiirzungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on
KOSAN, Birgit [DE/DE]; Gustav-Lilienthal-Strasse 9, Codes and Abbreviations") am Anfang jeder reguldren Ausgabe
07407 Rudolstadt (DE). der PCT-Gazette verwiesen.

(54) Title: METHOD FOR PRODUCING CELLULOSE FIBERS AND CELLULOSE FILAMENT YARNS

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON CELLULOSEFASERN UND CELLULOSE-FILAMENTGAR-
NEN

(57) Abstract: The invention relates to a method for producing cellulose fibers and cellulose filament yarns with improved properties
on the basis of cellulose according to a dry-wet spinning method using aqueous aminoxides, especially N-methyl-morpholino-N-ox-
ide as a solvent. The inventive method comprises the following steps: a) dispersing the cellulose and the aqueous aminoxide at an
elevated temperature in a reactor, removing the water and subjecting the dispersion to shearing, thereby converting it to a homoge-
neous solution with a relaxation time in the range of from 0.5 to 80 seconds at 85 °C, b) feeding the solution to at least one spinning
nozzle and shaping it, ¢) transporting the jet of solution through a non-precipitating medium while further shaping it, and d) precip-
itating the cellulose yarn or bunch of yarns, separating it from the precipitation bath via a deflection element and washing, treating
to give softness and suppleness, drying and optionally cross-linking the product(s) in a multi-step post-dischargement treatment. In
step a), a solution with a cuoxam degree of polymerization (DP) of the cellulose of > 450 is produced, said solution is shaped in steps
b) and c¢) with a strain rate of (I). The reviving batch in step d) optionally also contains a cross-linking agent.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Cellulosefasern oder Cellulosefilamentgarnen
mit verbesserten Eigenschaften aus Zellstoff nach dem Trocken-NaBextrusionsverfahren mit wissrigen Aminoxiden, insbesondere
N-Methyl-morpholin-N-oxid, als Losungsmittel, bei dem man (a) Zellstoff und wéssriges Aminoxid bei erhShter Temperatur in
einem Reaktor dispergiert, unter Wasserentzug und Scherung in eine homogene Losung mit einer Relaxationszeit im Bereich von
0,5 - 80 Sekunden bei 85 °C iiberfiihrt, (b) die Losung mindestens einer Spinndiise zufiihrt und verformt, (c) den Losungsstrahl
durch ein nicht fillendes Medium unter weiter Verformung transportiert und (d) in einem Fillbad den Cellulosefaden bzw. die
-fadenschar ausfillt, iber ein Umlenkorgan vom Fillbad trennt und in einer mehrstufigen Nachbehandlung wischt, aviviert, trocknet
und gegebenenfalls vernetzt. In Stufe (a) wird eine Lsung mit einem Cuoxam DP der Cellulose > 450 hergestellt, diese Losung in
Stufe (b) und (c) mit einer Dehngeschwindigkeit (I) verformt und dass die Avivageflotte in Stufe (d) gegebenenfalls gleichzeitig ein
Vernetzungsmittel enthilt.
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filamentgarnen
[Beschreibung]

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Cellulosefasern oder Cellulosefilamentgarnen mit verbesserten
Eigenschaften aus Zellstoff nach dem Trocken-
NaRextrusionsverfahren mit wéssrigen Aminoxiden, insbesondere
N-Methyl-morpholin-N-oxid, als L&sungsmittel, bei dem man a)
Zellstoff und wassriges Aminoxid bei erhdhter Temperatur in
einem Reaktor dispergiert, unter Wasserentzug und Scherung in
eine homogene L&sung mit einer Nullscherviskosit&t im Bereich
von 1000 - 8000 Pas und einer Relaxationszeit im Bereich von
0,5 - 80 Sekunden bei 85°C uUberfihrt, b) die Lésung minde-
stens einer Spinndiise zuflhrt und verformt, c) den Ldsungs-
strahl durch ein nicht fallendes Medium unter weiter Verfor-
mung transportiert und d) in einem Fallbad den Cellulosefaden
bzw. die -fadenschar ausfédllt, Uber ein Umlenkorgan vom
Fallbad trennt und in einer mehrstufigen Nachbehandlung

wascht, aviviert, trocknet und gegebenenfalls vernetzt.

[Stand der Technik]

Aus den US-Patenten 4 246 221 und 4 416 698 ist das LOsen von
Cellulose in was-serhaltigen Aminoxiden, das Verformen in
Spinnkapillaren unter geringer Scherung, das Verziehen der
Lésungsstrahlen in einem grofen Luftspalt, das Fallen der
Cellulose durch ein wassriges Aminoxid enthaltendes Spinnbad
und das Abziehen der Cellulosefdden Utber eine Galette be-
kannt.

Im US-Patent 5 417 909 wird ein Verfahren beschrieben, das
die Lésung unter mittlerer bis hoher Scherung in den Spinnka-
pillaren verformt, die L&sungsstrahlen in einem kurzen
Luftspalt verzieht, die Cellulose ausfallt und die Faden bzw.
Fadenschar Uber einem Spinntrichter erfasst und im Gleich-

strom transportiert.
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In den EP 0 430 926, EP 0 494 852, EP 0 756 025 und WO 94/28
210 werden bestimmte Dlisen mit unterschiedlicher Spinnkapil-
larengeometrie und -anordnung beschrieben. Die WO 96/20 300
befasst sich mit dem Abstand zwischen zwei Spinnkapillaren
und dem Weg zwischen Spinnkapillare und Umlenkorgan im Fall-
bad. ‘

Die EP 0 584 318, EP 0 671 492, EP 0 795 052, WO 94/28 218
und WO 96/21 758 beschreiben die unterschiedlichten Formen
des Behandelns der Fadenschar im Spalt zwischen Spinndise und
Fallbad mit Luft unterschiedlichen Wassergehaltes.

Im EP 0 659 219 wird die Herstellung einer Cellulosefaser mit
geringerer Fibrillier-neigung beschrieben, indem eine empiri-
sche Formel aus Spinndlisenlochdurchmesser, Spinnmassestrom,
Titer, Breite des Luftspaltes und Feuchtegehalt der Anblas-
luft einen Wert von 10 nicht {Uberschreiten soll. Im EP 0731
856 soll eine geringere Fibrillierneigung dadurch erreicht
werden, dass die Anblasluft aliphatische Alkohole enthdlt und
im EP 0 853 146 dadurch, dass die Fallung in zwei oder mehre-
ren Stufen erfolgt.

Weiterhin ist bekannt, Faserstruktur und -Eigenschaften durch
bestimmte Nachbehandlungsverfahren zu verandern, wie Behand-
lung mit Vernetzungémitteln EP 0 783 602, EP 0 796 358, mit
10 - 18 % iger Natronlauge WO 97/45 574 oder mit Alkanol, -
diol, -triol in mindestens einem Waschbad WO 97/25 462. Die
chemische Vernetzung in der Nachbehandlung fihrt neben der
erwlinschten Zunahme der Nassscheuerbestandigkeit zu einer
deutlichen Versprddung der Fasern, d.h. Schlingenreiffkraft
und ReiRdehnung der Fasern nehmen signifikant ab.

Alle genannten Verfahren betrachten die Fadenbildung beim
Lyocell - Prozess nicht als eine Einheit, vorwiegend statisch
und versuchen durch Modifizieren einzelner Schritte wie z.B.
der Spinndiisengeometrie, der Atmosphaére im Luftspalt, der
Fallbadgestaltung und/ oder der Nachbehandlung die Faser-

struktur und die Fasereigenschaften zu beeinflussen.
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[Aufgabe der Erfindungl
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Schaffung eines
Verfahrens mit einem verbesserten Fadenbildungsprozess, der
alle relevanten GroRen flr die Fadenbildung in einer Bezie-
hung erfasst und somit eine gezielte Einstellung von Faser-/
Filamenteigenschaften ausgehend von einer Lésung mit defi-
qierter Cellulosekonzentration, Molmasse und Molmassevertei-
lung gestattet. Die erfindungsgemafs ersponnenen Fasern sollen
eine nachtrédgliche Vernetzung ohne signifikante Versprddung

gestatten.

Es wurde gefunden, dass man die Fadenbildung aus den extrem
viskoelastischen Celluloseldsungen beim Lyocell - Verfahren
als eine zweilstufige Dehnverformung ausfassen kann, beil der
in erster Stufe unter dem Einfluss des Druckes im Disenkanal
und in zweiter Stufe unter dem der axialen Dehnspannung im

Luftspalt die Dehnverformung stattfindet (vergleiche Fig. 1).

Dabei ergibt sich der Druck AP zu

TSI . ol

_ L N ‘e
AP=1]p&p mit /%'Caﬂ'[%'l

und die Dehnspannung op zu

Ty v, Insv-1

2
P Cc " Dy-a

op =Mp &, mit &, =19,1-107

Hierin bedeuten mp die Dehnviskositdt in Pas, & die Dehnge-
schwindigkeit in s, Ti, die Feinheit der zu erspinnenden
Faser in dtex, Va die Abzugsgeschwindigkeit in m/min, p; die
Dichte der Losung in g/cm®, ceer. die Cellulosekonzentration
der Spinnldsung in %, Dy Eintrittsdurchmesser und D, Aus-
trittsdurchmesser der Spinn-kapillare in cm, 1 Lange der

Spinnkapillare in cm, a Lange des Luftspaltes in cm und SV
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der Spinnverzug im Luftspalt, d.h. das Verh&ltnis von Abzugs-
und Spritzgeschwindigkeit.

Die Dehnviskosit&t ist flr eine Spinnldsung durch die Cellu-
losekonzentration, die Molmasse und Molmasseverteilung fest-
gelegt und &ndert sich nur mit der Temperatur und Dehnge-
schwindigkeit. Die Dehngeschwindigkeit des Gesamtprozesses

folgt zu

Lo v

a

épa=+Ep-&, =191-107
PrCan.* D+ D, [-a

und enthdlt alle prozessrelevanten Grdflen die insbesondere
die Kinetik der Fadenbildung erfassen.
Nullscher- und Nulldehnviskositdt stehen in direktem Zusam-

menhang und es gilt
nach Trouton ”g@am:=3”;w

Die Nullscherviskositdt der Celluloseldsungen bei 85°C be-
trigt beim Verspinnen zu Filamenten vorzugsweise 1000 - 8000
Pas und beim Vergpinnen zu Stapelfasern vorzugsweise 5000 -
40000 Pas. Die Breite des Viskositdtsbereiches resultiert aus
dem Tatbestand, dass die experimentell zugangliche Nullscher-
viskositdt der Cellu-loseldsungen, neben der Molmasse und
Konzentration auch von ihrem Solvatations-grad bzw. Ldsungs-
zustand abh&ngt und erst bei vollsténdiger Solvatation d.h.
langer Lésezeit einen minimalen Endwert erreicht. Praxisrele-
vante Spinnldsungen gelangen hdufig unvollstandig solvati-
siert zum Verspinnen und tAuschen damit einen hdheren Wert
fiir die Nullscherviskositat respektive der Molmasse vor. [
Vergl. Michels Ch. u. Meister F. ,Das Papier"“ 51 (1997) 4 S.
161 - 165 und Michels Ch. u. Kosan B. ,Chemical Fibers
Intern.“ 50 (2000) 12 S. 556 - 561].

Es wurde nun gefunden, dass zwischen der Dehngeschwindigkeit

und der ,CGlte der Faserstruktur"“ ausgedritickt durch die

4
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SchlingenreiRkraft und Reifidehnung der Fasern bzw. Filamente
ein funktionaler Zusammenhang besteht. In Figur 2 ist die
Schlingenreifkraft und in Fig. 3 die Reifdehnung Uber der
Dehngeschwindigkeit von Faserproben aufgetragen, die beim
Verspinnen von 3 Celluloseldésungen mit 11,2 % Cellulose

(Cuoxam DP im Bereich 507 - 527, molekulare Uneinheitlichkeit
Up = 5,9) erhalten wurden. Die ReiRfestigkeit der 25 Faser-

proben war mit 41,1 * 1,9 cN/tex relativ konstant, die
Schwankungsbreite der Doppelbrechung gering. D.h. die Orien-
tierung der Faserproben lag in der gleichen GréRenordnung,
obwohl der Spinnverzug mit Werten zwischen 7 und 32 erheblich
variierte. Das erkl&rt auch, dass zwischen dem Arbeitsvermd-
gen der Fasern (Produkt aus ReiRfestigkeit und ReiRfdehnung in
J/g) und der Dehngeschwindigkeit wohl eine Abh&ngigkeit
besteht, diese aber viel geringer ausfallt.

In einer bevorzugten Ausfihrung des erfindungsgemafen Verfah-
rens erspinnt man Fasern mit einer Dehngeschwindigkeit im
Bereich zwischen 15 und 40 [1/s] und behandelt die Fasern in
der letzten Stufe vor der Trocknung mit einer Lésung, die
gleichzeitig Avivage, ein Vernetzungsmittel und einen Vernet-
zungskatalysator enthdlt. Nach dem Trocknen und Vernetzen
erhdlt man eine Faser mit deutlich erhdhter Nassscheuerbe-
standigkeit bei nur geringer Veré&nderung der anderen Faserpa-
rameter.

In einer anderen Ausfihrungsform des erfindungsgeméfen Ver-
fahrens erspinnt man Filamentgarne mit einer Dehngeschwindig-
keit im Bereich 60 - 100 [1/s], entfernt das Aminoxid durch
mehrstufiges Waschen, trocknet liber ein erstes beheiztes
Walzenduo auf einen Wassergehalt > 80 %, tragt lber mit
Druckluftmotoren angetriebene Kolbenmembranpumpen und Spruh-
diisen eine definierte Menge einer Mischung von Avivage und
Vernetzungsmittel auf die Fadenschar auf, trocknet und ver-
netzt Uiber ein zweites beheiztes Walzenduo. Man erhalt ein
Filamentgarn mit deutlich erhdhter Nassscheuerbestandigkeit.

5
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Die Methode zur Bestimmung der Nassscheuerbestandigkeit wurde
in der Literatur [Mieck K.P.; Langner H.; Nechwatal A.
«Melliand Textilberichte“ 74 (1993) S. 945; ,Lenzinger Be-
richte™ 74 (1994) S. 61 - 68; und Mieck K.P.; Nicolai A;
Nechwatal A.; ,Lenzinger Berichte“ 76 (1997) S. 103] ausfihr-
lich beschrieben. Das MaR der Nassscheuerbesténdigkeit ist
die erforderliche Tourenzahl einer mit einem Cellulosege-webe
bespannten Walze bestimmter Geometrie, die zum Bruch einer
unter definierter Spannung stehender befeuchteten Faser
fthrt. Die Lyocellfasern besitzen in Abhdngigkeit von ihrer
Molmasse und Orientierung eine Nassscheuerbestandigkeit im
Bereich zwischen 10 und 50 Scheuertouren. Aus der dgenannten
Literatur geht auch hervor, dass eine ausreichende Nassscheu-
erbestandigkeit vorliegt, wenn die Faserpriufung = 340 Scheu-
ertouren ergibt.

Die Erfindung soll an Hand von Beispielen erlautert werden:

[Beispielel
Beispiel 1
465 g aktivierter und stabilisierter Fichtensulfitzellstoff

(Wassergehalt 55 Masse%; Stabilisator 0,05 Masse %; Cuoxam DP

490; molekulare Uneinheitlichkeit U, = 5,7) werden in 2530 g
N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) mit einem Wassergehalt von 40
Masse % dispergiert und unter Erwdrmen, Scheren und Verdamp-
fen von 995 g Wasser in eine homogene Losung mit einer Null-
scherviskositat von 5950 Pas einer Relaxationszeit von 4,2 s
und einem Filterwert von 56 Uberfliihrt. Die Ldsung besteht
aus 12,8 Masse % Cellulose, 75,9 Masse % NMMO und 11,3 Masse
% Wasser.

Zum Verspinnen diente eine kleintechnische Versuchsanlage,

die sowohl die Herstellung von Stapelfasern als auch von
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Filamentgarnen gestattet. Im vorliegenden Beispiel wurden

Fasern mit folgenden Einstellungen erzeugt:

Die

Faserfeinheit 1,10 dtex

Férdermenge 1,11 ml Ldsung/min

(Dichte 1,18 g/cm®)

Spinntemperatur 85°C

Spinndfise (56 Spinnkapillaren; Dg = 228 um; Dy = 150 um
1 = 0,05 cm)

Luftspalt (a = 7,0 cm ; linienférmige Anblasung mit
Luft - ca.10 1/min 1,0 cm oberhalb Eintritt der Filamen-
te in das Fallbad im Winkel von ~ 80° zur Fadenlaufrich-
tung.)

Spritzgeschwindigkeit 1,12 m/min

Abzugsgeschwindigkeit 30,2 m/min

berechnete Dehngeschwindigkeit 6,02 s

Filamentschar wurde gewaschen, in Stapel von 50 mm ge-

schnitten, aviviert und getrocknet. Die Priifung ergab folgen-

de Faserparameter:

Parameter / Versuch (A)

Feinheit dtex 1,10

ReiRfestigkeit kond. cN/tex 45,6

ReiRfestigkeit nass cNtex 38,2

rel. ReiRkraftverhaltnis % 83,8

ReiRdehnung kond. % 17,1

ReiRdehnung nass % 14,8

SchlingenreiRkraft cN/tex 26,1

rel. SchlingenreifRkraftverh. % 57,3
Nassscheuerbestandigkeit T 31

Beigpiel 2

265 g einer Zellstoffmischung aus 98 % Eukalyptus- und 2%

Baumwoll-Linters-Zell-stoff wurde enzymatisch vorbehandelt,
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[

auf einen Wassergehalt von 50 Masse % abgepresst , in 2593 g
NMMO mit einem Wassergehalt von Masse 25 % dispergiert und
unter Erwdrmen, Scheren und Verdampfen von 623 g Wasser in
eine homogene Ldsung mit einer Nullscherviskositét von 4108
Pas und einef Relaxationszeit von 4,9 s bei 85°C liberfihrt.
Die Partikelanalyse ergab einen Filterwert von 90. Die Zusam-
mensetzung der Ldsung betrug 10,6 Masse % Cellulose, 77,8
Masse % NMMO und 11,6 Masse % Wasser. Die Cellulosemischung
der Losung hatte einen Cuoxam DP von 543 und eine Uneinheit-
lichkeit von 6,05.

Das Verspinnen der Losung (Dichte 1,16 g/cm’) erfolgte mit
einer Massetemperatur von 80°C durch eine Dlise mit 30 Spinn-
kapillaren (Dg = 221 pum; Dy = 140 um; 1 = 0,05 cm) durch
einen Luftspalt (a = 5 cm) mit einem Spinnverzug von 16,4,
und einer Abzugsgeschwindig-keit von 72,8 m/min zu einer
Faser der Feinheit 1,12 dtex. Die resultierende Dehngeschwin-
digkeit betrug 19,2 s™*. Die Faser wurde gewaschen, aviviert
und getrocknet bei 125°C (A). Parallel dazu enthielt in einer
zweiten Versuchreihe die Avivageflotte gleichzeitig 5 g/l
Glyoxal und 0,5 g/l Magnesiumchlorid (pH - Wert 6,7). Der
Auftrag erfolgte einmal durch besprthen der auf > 80 % Wasser
vorgetrockneten Faser (B) und zum anderen durch Tauchen und
Abpressen mittels Walzenduo (C).

Die Faserprifung ergab folgende Werte:

Parameter / Versuch (Aa) (B) (C)
Feinheit dtex 1,12 1,13 1,13
ReiRfestigkeit kond. cN/tex 42,1 40,8 42,1
ReiRfestigkeit nass cNtex 34,0 33,1 35,5
rel. ReiRkraftverhdltnis % 80,8 81,1 84,3
ReiRdehnung kond. % 14,5 13,6 12,3
Reifdehnung nass % 14,4 12,8 12,6
Schlingenreiffkraft cN/tex 18,6 14,3 11,2
rel. Schlingenreifkraftverh. % 44,2 35,0 26,6
Nassscheuerbesténdigkeit T 22 373 625

8
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Beispiel 3

300 g Eukalyptuszellstoff, enzymatisch vorbehandelt, auf
einen Wassergehalt von 45 Masse % abgepresst, werden in
2726 g NMMO mit einem Wassergehalt von 30 Masse % dispergiert
und unter Erwirmen, Scheren und Verdampfen von 772 g Wasser
in eine homogene Ldésung (Dichte 1,178 g/cm®) mit einer Null-
scherviskositit von 5 081 Pas und einer Relaxationszeit von
6,0 s bei 85°C {iberflhrt. Die Partikelanalyse ergab einen
Filterwert von 76. Die Zusammensetzung der Lésung betrug 12,0
Masse % Cellulose (Cuoxam DP 508, Uneinheitlichkeit 5,9),
76,3 Masse % NMMO und 11,7 Masse % Wasser.

Das Verspinnen der Losung erfolgte mit einer Massetemperatur
von 85°C durch eine Dise mit 330 Spinnkapillaren (Dg = 225
pm; Dy = 90 um; 1 = 0,05 cm) durch einen Luftspalt (a = 2,0
cm) mit einem Spinnverzug von 10,3 und einer Abzugsge-
schwindigkeit von 32,2 m/min zu einer Faser der Feinheit 1,09
dtex. Die berechnete Dehngeschwindigkeit betrug 21,8 s™*. Die
Faser wurde gewaschen, aviviert und getrocknet bei 125°C (A).
Parallel dazu enthielt in einer zweiten Versuchreihe die
Avivageflotte gleichzeitig 7,5 g/l eines Adduktes aus Glyoxal
und Natriumbisulfit (B).

Parameter / Versuch

(RA) (B)
Feinheit
dtex 1,09 1,10
ReiRfestigkeit kond. cN/tex 39,1 38,8
ReiRfestigkeit nass cNtex 30,9 31,1
rel. ReiRkraftverhdltnis % 79,0 80,1
ReiRdehnung kond. % 14,8 13,0
ReiRdehnung nass % 14,3 12,8
SchlingenreifRkraft cN/tex 17,9 13,3
rel. SchlingenreiRkraftverh. % 45,8 34,3
Nassscheuerbestandigkeit T 28 568
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Beispiel 4
Die Lésungsherstellung (10,6 % Cellulose; Dichte 1,16 g/cm’
bei 85°C) erfolgt analog Beispiel 2, das Verspinnen bei 84°C
Massetemperatur mit folgenden Parametern:
- Spinndlise Dg = 221 um; Da = 140 um ; 1 = 0,05 cm ; 58
Spinnkapillaren
- Luftspalt 6,0 cm (linienfdrmiges Anblasen der Filament-
schar mit 11,5 1/min Luft senkrecht zur Filamentlauf-
richtung ca.l cm vor dem Eintritt in das Fallbad)
- Spritzgeschwindigkeit 18,5 m/min
- Abzugsgeschwindigkeit 302 m/min
- Dehngeschwindigkeit 83,7 s
Nach dem Waschen, Vortrocknen, Avivieren und Trocknen wurden
die Filamente als Garn mit der Feinheit 75 dtex £ (58) aufge-
spult (A). Das Auftragen der Avivage erfolgte liber Prézisi-
onspumpe und ,Finger“. In einem Parallelversuch enthielt die
Avivage gleichzeitig 10 g/l Arkofix (Handelsprodukt der
Hé6chst AG) und 1 g/l Magnesiumsulfat (B).
Die Priufung erfolgte sowohl nach den Standardmethoden als

Filamentgarn (a, b) als auch nach Schneiden in Stapel als

Faser A, B.
Parameter / Versuch A B
(a) (b)
Feinheit 1,29 1,30
dtex 75,0 75,2
ReiRfestigkeit kond. 45,9 44,3
cN/tex 44,6 43,9
ReiRfestigkeit nass cNtex |36,9 35,1
rel. ReiRkraftverhdltnis % |80,4 79,2
Reiffdehnung kond. % (12,9 11,0
7,9 1) 6,3 1)
Reiffdehnung mnass % 112,3 11,8

10
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SchlingenreiBkraft cN/tex |12,8 10,6
rel. Schlingenreifkraftverh. % [27,9 23,9
KnotenreiRkraft cN/tex 26,4 21,6
Nassscheuerbestandigkeit T 26 468

Y Unterschiede durch Priifmethode bedingt (Filament Biindel-
prifung mit 100 cm Einspannlange; Faser Einzelfaserprifung

mit 1 cm Einspannlange) .
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[Patentanspriiche]

1. Verfahren zur Herstellung von Cellulosefasern oder -

filamenten aus Zellstoff nach dem Trocken-

NaBextrusionsverfahren mit wassrigen Aminoxiden, insbesondere

N-Methylmorpholin-N-oxid, bei dem man

a)

b)

c)

Zellstoff und wassriges Aminoxid bei erhdhter Temperatur
in einem Misch-/ Knetreaktor dispergiert und unter Was-
serentzug und Scherung in eine homogene Ldésung mit einer
Relaxationszeit in dem Bereich von 0,5 - 80 Sek. lber-
fihrt,

die Lésung mindestens einer Spinndiise zuflhrt und in der
bzw. den Spinnkapillaren mit der Dehngeschwindigkeit &,
verformt,

die verformte Losung durch ein nicht ausfdllendes Medium
unter gleichzeitiger weiterer Verformung mit der Dehnge-
schwindigkeit &, transportiert,

in einem F4llbad den Cellulosefaden bzw. die -fadenschar
ausfdllt, durch Ablenken lUber eine Galette vom Fallbad
trennt, in einer mehrstufigen Nachbehandlungsvorrichtung
in Faser- bzw. Filamentform wascht, gegebenenfalls
bleicht, aviviert, trocknet, gegebenenfalls vernetzt und
anschliefend die Fila-mente als Garn einzeln aufwickelt

oder zum Kabel vereinigt und in Stapel schneidet,

dadurch gekennzeichnet, dass man in Stufe a) eine Ldsung

mit einem Cuoxam DP der Cellulose > 450 herstellt, diese

Lé&sung in Stufe b) und ¢) mit einer Dehngeschwindigkeit

Epg=+ép-é, < 160[s ']

verformt und dass die Avivageflotte in Stufe d) gegebe-

nenfalls gleichzeitig ein Vernetzungsmittel enthalt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass

die Dehngeschwindigkeit im Dlisenkanal der Beziehung

12
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;Y
Ty v, e[m(b_a) —1}
P Ccan. ’DZ‘ -1

genfigt, worin T;, der Feinheit der Faser/Filament in dtex, Vv,

&, =19,1.107°

der Abzugsgeschwindig-keit in m/min, p. der Dichte der Spinn-
lésung in g/cm®, cee1n. der Cellulosekonzentration der Ldsung
in %, 1 der Lange des Dlsenkanals in cm und Dg bzw. Dy dem
Durchmesser des Spinnkapillareneintritts bzw. -austritts

entspricht.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
die Dehngeschwindigkeit zwischen Spinnkapillarenaustritt und
Fallbadeintritt der Beziehung
TV
. . -5 10 a InSV-1
&, =19,1-10 = D e
PrCea.Hya

genligt, worin a der Lange des Verzugsweges in cm und SV dem

Spinnverzug, d.h. dem Verhdltnis von Abzugs- und Spritzge-

schwindigkeit entspricht.

4. Verfahren nach Anspruch 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,
dass beim Erspinnen von Fasern die Dehngeschwindigkeit &,

vorzugsweise im Bereich 4 - 40 s™ liegt.

5. Verfahren nach Anspruch 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,

dass beim Erspinnen von Filamentgarnen die Dehngeschwindig-

keit &,, vorzugsweise im Bereich 40 - 120 s™' liegt.

6. Verfahren nach Anspruch 1 - 5, dadurch gekennzeichnet,
dass die Avivageflotte gleichzeitig ein bi- oder polyfunktio-
nelles Vernetzungsmittel vom Dialdehydtyp, vor-zugsweise

Glyoxal und/oder seine Abkémmlinge enth&lt und der pH-Wert

der Avivageflotte einen Wert < 9 aufweist.

13
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7. Verfahren nach Anspruch 1 - 5, dadurch gekennzeichnet,
dass das Vernetzungsmittel ein Addukt aus Glyoxal und Natri-

umbisulfit ist.

8. Verfahren nach Anspruch 1 - 6, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Nachbe-handlungsflotten liber Dosiereinheiten,
bestehend aus Dlisen und mit hoher Frequenz laufender Membran-
kolbenpumpen, als feinverteilten Nebel auf die Fadenschar
auftrigt und gegebenenfalls Uber ein Walzenwerk einen mbgli-

chen Uberschuss definiert abpresst.

9. Verfahren nach Anspruch 1 - 6, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Vernetzungsmittel bzw. die Vernetzermittelhal-
tige Avivage Uber eine Einheit bestehend aus Prazisionspum-

pe (n) und Dosierstift(en) auftragt.
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