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(57) Abstract: The invention relates to a method and a device for the secondary treatment of cellulose fibers, especially for reducing
the fibrillation properties of lyocell fibers. According to generic methods, a cross-linking agent having at least two functional groups
w= that chemically react with the cellulose, for example carbonyl groups, is brought into contact with the cellulose fibers. In order to
A further reduce, in the cellulose fiber, the content of free cross-linking agent which has not chemically reacted with the cellulose in the
first secondary treatment phase without negatively influencing the reduced fibrillation tendency of the fiber, the free cross-linking
agent is chemically reacted with a bisulfite compound.
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B (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zum Nachbehandeln von Cellulose-Fasern,

& insbesondere zur Verringerung der Fibrillierungsneigung von Lyocell-Fasern. Bei derartigen Verfahren wird zunéchst ein Vernet-

& zungsmittel mit wenigstens zwei funktionellen Gruppen, die chemisch mit Cellulose reagieren, beispielsweise Carbonylgruppen, mit

N gen Cellulose-Fasern in Kontakt gebracht. Um den Gehalt des freien Vernetzungsmittels, welches in der ersten Nachbehandlungs-
phase nicht chemisch mit Cellulose reagiert hat, in der Cellulose-Faser weiter zu senken, ohne die verringerte Fibrillierungsneigung

a der Faser negativ zu beeinflussen, ist erfindungsgemiB vorgesehen, freies Vernetzungsmittel chemisch mit einer Bisulfitverbindung
umzusetzen.
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Verfahren und Vorrichtung zum Nachbehandeln vernetzter Cellulose-Fasern

mit einer Bisulfitverbindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Nachbehandeln von Cellulose-Fasern, insbe-
sondere zur Verringerung der Fibrillierungsneigung von Lyocell-Fasern und -Filamenten,
wobei in einer ersten Nachbehandlungsphase ein Vernetzungsmittel mit wenigstens zwei
funktionellen Gruppen, die chemisch mit Cellulose reagieren, vorzugsweise Carbonyl-
gruppen, mit den Cellulose-Fasern in Kontakt gebracht wird sowie durch dieses Verfah-

ren hergestellte Cellulose-Fasern oder -Filamente.

Die Erfindung betrifft ferner eine Vorrichtung zur Nachbehandlung von Cellulose-Fasern
mit einer ersten Behandlungsstufe mit einem Cellulose-vernetzenden Vernetzungsmittel
und einer Waschvorrichtung zur Behandlung der vernetzten Cellulose-Fasern mit einer

Waschldsung.

Cellulose-Fasern weisen im nassen Zustand in der Regel textil-physikalische Kennwerte
auf, die sich von den Kennwerten im trockenen Zustand der Fasern unterscheiden. Der
Begriff "Faser" wird in dieser Anmeldung als langenunabhéngiger Oberbegriff fiir alle tex-
tilen Faserstoffe, wie Filamente, die eine sehr groRe, praktisch endlose Lange aufwei-
sen, und ldngenbegrenzte Spinnfasern, die zu Spinnfasergarmen versponnen werden,
verwendet. Weiterhin werden im Folgenden die Begriffe "Fasern” und "Féden" synonym

gebraucht.

Insbesondere Losungsmittel-gesponnene Fasern, wie Lyocell-Fasern, weisen im nassen
Zustand bei mechanischer Beanspruchung, beispielsweise durch Scheuern, eine Ten-
denz zur Fibrillierung auf. Unter Fibrillierung wird das Aufbrechen der nassen Fasern in
Langsrichtung verstanden, wodurch die Faser ein haariges, pelziges Aussehen erhalten,
wie in der WO 97/49856 beschrieben ist.

Um der Tendenz zur Fibrillierung, im Folgenden auch Fibrillierungsneigung genannt,
entgegenzuwirken, sind aus dem Stand der Technik zahireiche Ansétze bekannt, bei de-
nen die Fibrillen, die parallel in der Faser laufenden Celluloseketten, quervernetzt wer-

den, um die Fibrillierungsneigung zu verringern.
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In der EP 0 785 304 A2 ist ein Verfahren zur Verringerung der Fibrillierungstendenz von
Lésungsmittel-gesponnenen Cellulose-Fasern beschrieben, bei dem ein chemisches
Reagenz mit zwei bis sechs funktionellen Gruppen, die mit Cellulose unter alkalischen
Bedingungen reagieren, zu einem wéssrigen System nie getrockneter, Lésungsmittel-
gesponnener Cellulose zugegeben wird. Bei dem Verfahren dieser Druckschrift wird vor-
zugsweise ein Polyazin-Ring mit reaktiven Halogenatomen als funktionelle Gruppen,
beispielsweise eine Trichlorpyrimidinylverbindung verwendet.

Auch in der WO 97/49856 werden Lyocell-Fasern mit einem Textilbehandlungsmittel auf
Basis eines dreifach substituierten 1,3,5-Triazins bzw. dessen alkalischen Salzes einge-
setzt.

Allerdings scheint die reduzierte Fibrillierungstendenz, welche mit dem Verfahren der
EP 0 785 304 A2 oder der WO 97/49856 erreicht wird, wieder verloren zu gehen, weil
halogenierte Polyazine mit Cellulose Ethergruppen bilden, die durch Scheuern und Wa-
schen hydrolysiert werden, wie in der WO 95/28516 erwahnt ist. In der WO 95/28516 ist
daher ein Verfahren beschrieben, bei dem Lyocell-Fasern unter alkalischen Bedingun-
gen bei erhohter Temperatur mit einem chemischen Reagenz behandelt werden, das
durchschnittlich mindestens 2,1 Acrylamidogruppen pro Molekiil aufweist. Im Anschluss
an die Vernetzung werden die Lyocell-Fasern gewaschen und getrocknet.

Weil das alkalische Milieu von pH 11 bis 14 der Vernetzungsreaktion der WO 95/28516
zu einer Hydrolyse der aktiven Acrylamidogruppe fiihrt, kann das Vernetzungsreagenz
erst kurz vor der Reaktion mit den Cellulose-Fasern zugegeben werden. Daher sind ins-
besondere lange Lagerzeiten oder eine lange Reaktionsdauer des chemischen Reagen-
zes der WO 95/28516 problematisch.

In der DE 100 48 681 A1, welche als nachstkommender Stand der Technik angesehen
wird, ist die Behandlung cellulosischer Formkorper mit einer wassrigen Aldehydldsung
beschrieben, um das Nassmodul von Cellulose-Formkérpern zu erhéhen. Das Verfahren
dieser Druckschrift umfasst zunéchst eine Vernetzung der Cellulose-Formkérper. Dazu
werden die Formkoérper mit einer wassrigen Aldehydlosung behandelt, die behandelten
Fasern anschliefend mit einem Katalysator, beispielsweise einem sauren Metallsalz fi-

xiert und schlieBlich bei erhéhten Temperaturen in einer Kondensationsreaktion vernetzt.
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Bevorzugte Aldehydlésungen gemaR dieser Druckschrift sind Cs-Cr-Dialdehyde, wie Glu-
tardialdehyd. An den Vernetzungsprozess schliefit sich bei der DE 100 48 681 A1 ein
Waschschritt zur Entfernung der nicht-fixierten Reste der Behandlungsfliissigkeit an.

Bei dem Verfahren der DE 100 48 681 A1 wie auch bei den anderen aus dem Stand der
Technik bekannten Verfahren zur Quervernetzung von Cellulose-Fasern, tritt das Prob-
lem auf, dass Reste des Vernetzungsmittels, die nicht mit der Cellulose-Faser chemisch
reagiert haben, nicht von den Cellulose-Fasern ausgewaschen werden kénnen und da-
her in den vernetzten Fasern verbleiben. Dies ist sowohl fiir die méglichen Anwendun-
gen der Fasern als Materialien fiir Bekleidungen als auch beziiglich der Fasereigen-

schaften problematisch.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, das Anwendungsspektrum vernetzter
Cellulose-Fasern zu verbreitern und die Eigenschaften, insbesondere die textil-
physikalischen Eigenschaften der nachbehandelten Cellulose-Fasern, wie sie mit den
bekannten Verfahren zur Nachbehandlung von Cellulose-Fasern hergestellit werden

kénnen, zu verbessern.

Diese Aufgabe wird fiir das eingangs genannte Verfahren erfindungsgemaf dadurch ge-
16st, dass in einer zweiten Nachbehandlungsphase freies Vernetzungsmittel, welches in
der ersten Nachbehandlungsphase nicht chemisch mit Cellulose reagiert hat, chemisch

mit einer Bisulfitverbindung umgesetzt wird.

Fir die Eingangs genannte Vorrichtung wird diese Aufgabe durch eine zweite Behand-
lungsstufe mit einer Bisulfitlosung fiir die chemische Umsetzung des Vernetzungsmittels

gelost.

Uberraschenderweise kann der Gehalt an freiem Vernetzungsmittel, welches nicht che-
misch mit den Cellulose-Fibrilien der Fasern reagiert hat, in den Cellulose-Fasern durch
eine einfache chemische Umsetzung mit einer Bisulfitverbindung gesenkt werden. Die
chemische Umsetzung erfolgt in einer sehr schnellen Reaktion bei Raumtemperatur,
wobei ein kostenglinstiges Bisulfit-Reagenz verwendet wird. Im Unterschied zum Wa-
schen gemaR dem Verfahren der DE 100 48 681 A1 ermdglicht die zusatzliche Umset-
zung mit Bisulfit eine deutliche Verringerung des Gehalts an Vernetzungsmittel in der
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Cellulose-Faser, wodurch sich die Fibrillierungsneigung, sonstige textil-physikalische
GroBen der Faser tiberraschenderweise verbessern und sich das Anwendungsspektrum

der Fasern, insbesondere zur Herstellung von Bekleidung verbreitert.

So lassen sich bei den mit dem erfindungsgemafRen Verfahren hergesteliten Cellulose-
Fasern oder -Filamente weniger als 150 mg des Vemnetzungsmittels pro kg Cellulose-
Faser nachweisen. Mit dem erfindungsgeméafen Verfahren lassen sich sogar Cellulose-
Fasern herstellen, die weniger als 75 g, vorzugsweise 10 mg bis 30 mg Vernetzungsmit-
tel pro Kilogramm Faser enthalten. Die Nassscheuerzahl, eine Kenngrée zur Charakte-
risierung der Fibrillierungsneigung von Fasern, der erfindungsgemaf hergestellten Cellu-

lose-Fasern, liegt bei wenigstens 300, vorzugsweise bei wenigstens 400.

Das solchermafien verbesserte Verfahren zur Nachbehandiung kann durch verschiede-
ne, voneinander unabhangige und jeweils fir sich vorteilhafte Ausgestaltungen, die be-
liebig miteinander kombiniert werden kénnen, weiterentwickelt sein.

In einer besonders vorteilhaften Ausgestaltung wird ein Dialdehyd als Vernetzungsmittel
eingesetzt. Im Unterschied zur Ketogruppe ist ein Aldehyd mit seiner primaren Carbo-
nylgruppe wesentlich reaktiver. Die héhere Reaktivitat von Aldehyden fihrt zu einer vor-
teilhaften, verkiirzten Behandlungsdauer sowohl bei der Vernetzung der Cellulose-
Fasern in der ersten Nachbehandlungsphase als auch bei der chemischen Umsetzung

des zweiten Nachbehandlungsprozesses.

Zur Quervernetzung geeignete Dialdehyde sind erfindungsgemal C,-Csg-Dialdehyde. Bei
der Wahl des Dialdehyds als Vernetzungsmittel muss die Lénge der Kohlenstoffkette be-
riicksichtigt werden. Die Kettenlange beeinflusst sowohi die Wasserldslichkeit des Dial-
dehyds, welche mit langeren Kohlenstoffketien abnimmt, als auch die Fahigkeit des Di-
aldehyds Quervernetzungen zwischen zwei Cellulose-Fibrillen zu bilden. Hierbei hat sich
Glutardialdehyd (1,5 Pentandial, auch Glutaraldehyd genannt) als besonders vorteilhafte
Verbindung herausgestellt, weil Glutaraldehyd eine gute Wasserloslichkeit einerseits und
eine ausreichende C-Kettenlange fiir eine effektive Quervernetzung der zu vernetzenden

Cellulose-Fibrillen ohne negative sterische Einschrankungen besitzt.
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GemaR einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung des erfindungsgemafien Verfahrens
kann Natriumbisulfit als Bisulfitverbindung eingesetzt werden, um das freie Vernet-
zungsmittel, beispielsweise ein Dialdehyd wie Glutaraldehyd, chemische umzusetzen.
Natriumbisulfit ist ein gut wasserlosliches, kostengiinstiges Salz, welches in einer nukle-

ophilen Addition sehr schnell mit einer Carbonylgruppe reagiert.

Ferner hat es sich als besonders vorteilhaft herausgestelit, wenn eine Bisulfitionenkon-
zentration von 0,38 g/l bis 16 g/l, vorzugsweise eine Konzentration von 0,75 g/l bis 8 g/l
und insbesondere in einer Konzentration von zwischen 3,0 g/l und 4,7 g/l eingesetzt wird.
Beim Einsatz von Natriumbisulfit ergeben sich somit vorteilhafte Konzentrationsbereiche
von 0,5 g/l bis 20 g/l, vorzugsweise von 1 g/l bis 10 g/l und besonders vorteilhaft von 4 g/I
bis 6 g/l.

Es lasst sich prinzipiell die Tendenz feststellen, dass der Gehalt des freien Vernet-
zungsmittels in den Fasern mit steigender Konzentration der Bisulfitverbindung abnimmt.
Jedoch ist bei zu hohen Bisulfitkonzentrationen eine leichte Abnahme der Nassscheuer-
zahl zu beobachten, was auf eine Abnahme der Quervernetzungseffektivitat bei zu ho-
hen Bisulfitkonzentrationen deutet. Insbesondere in Konzentrationsbereichen der Bisulfi-
tionen von 0,75 g/l bis 8 g/l und insbesondere im Bereich zwischen 3,0 g/l und 4,7 g/l
kann eine effektive Umsetzung des freien Vernetzungsmittels erreicht werden, ohne

dass sich die Nassscheuerzahl verringert.

Auch der pH-Wert, bei dem die chemische Umsetzung des freien Vernetzungsmittels
durch die Bisulfitverbindung stattfindet, hat Auswirkungen auf die chemische Umsetzung
des freien Vernetzungsmittels. GemaR einer weiteren vorteilhaften Ausfiihrung des erfin-
dungsgemaBen Verfahrens kann die chemische Umsetzung des Vernetzungsmittels bei
pH 4,0 bis 10,0, vorzugsweise bei pH 4,5 bis 6,0 durchgefithrt werden. Tendenziell

nimmt der Gehalt des freien Quervernetzers in der Faser mit steigenden pH-Werten ab.

Ferner kann gemaR einer weiteren vorteilhaften Ausfithrungsform des erfindungsgema-
Ren Verfahrens die Cellulose-Faser in der zweiten Behandlungsphase vor der chemi-
schen Umsetzung des freien Vernetzungsmittels wenigstens einmal gewaschen werden.

Durch diese einfache MalRnahme lasst sich iiberraschenderweise die Vernetzerkon-
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zentration in den Cellulose-Fasern im Vergleich zu einem Verfahren ohne Vorwéasche

deutlich verringern.

Im Folgenden wird die Erfindung anhand einer Ausfithrungsform und anhand von Ver-
suchsergebnissen und Versuchsbeispielen mit Bezug auf die Zeichnungen genauer er-
lautert. Die unterschiedlichen Merkmale der einzelnen Ausfiihrungsformen kénnen dabei
unabhédngig voneinander kombiniert oder weggelassen werden, wie dies oben bei den

einzelnen vorteilhaften Ausgestaltungen bereits dargelegt wurde.
Es zeigen:

Fig. 1 eine schematische Ubersicht iiber eine Anlage zur Nachbehandlung von Lyo-

cell-Fasern;

Fig. 2 eine schematische Darstellung einer weiteren Ausfiihrungsform der Anlage zur

Nachbehandlung von Lyocell-Fasern;

Fig. 3 den Gehalt an Glutardialdehyd in der Lyocell-Faser in Abhangigkeit von der
eingesetzten Konzentration an Natriumbisulfit; und

Fig.4 den Gehalt an Glutardialdehyd in der Lyocell-Faser in Abhangigkeit vom
pH-Wert wihrend der chemischen Umsetzung von Glutardialdehyd mit Natri-
umbisulfit.

Zunachst wird der Ablauf des Verfahrens zur Nachbehandlung der Lyocell-Fasern sowie

eine Ausfiihrungsform der Vorrichtung anhand der Fig. 1 beschrieben.

Eine Anlage zur Herstellung cellulosischer Formkérper, wie Endlosfasern, aus einer
Extrusionslosung, die Cellulose, Wasser und ein tertidres Aminoxid, beispielsweise N-
Methylmorpholin-N-Oxid (NMMO) enthélt, ist in Fig. 1 der Ubersichtlichkeit halber nicht
dargestelit. Derartige Anlagen sind aus dem Stand der Technik, beispielsweise DE 101
32 214 A1 bekannt.
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In einem in Fig. 1 nur schematisch dargesteliten System wird ein zellulosischer Endlos-
formkérper, wie beispielsweise nie-getrocknete spinnfeuchte Lyocell-Filamente einer

Schneidmaschine 2 zugefihrt.

In der Schneidmaschine 2 befindet sich ein Walzenpaar 3 fiir die Zufiihrung der Cellulo-
se-Faden 1 zum Schneidapparat 4, der ebenfalls Teil der Schneidmaschine 2 ist. Der
Schneidapparat 4 zieht das vom Abzugswalzenpaar 2 zugefiihrte Filament 1 zu horizon-
tal rotierenden Schneidmessern, durch welche die Fasermasse auf eine vorbestimmte
Lange abgelangt wird. Wahrend des Schneidvorgangs wird Wasser zugefiihrt, so dass
eine im Wesentlichen mattenférmige Fasermasse 5 aus der Schneidmaschine 2 austritt
und in eine Vorrichtung 6 zur Nachbehandlung der Cellulosefasermasse 5 geschwemmt

oder geférdert wird.

Die Vorrichtung 6 zur Nachbehandlung der Fasermasse 5 sowie das in der Vorrichtung 6
durchgefiihrte Verfahren zur Nachbehandlung der Fasermasse 5 als Viies oder Cellulo-

se-Faden bilden im Wesentlichen den Gegenstand der vorliegenden Erfindung.

In der Nachbehandlungsvorrichtung 6 laufen die Cellulose-Faden in einer Forder- bzw.
Transportrichtung T zunéchst durch eine erste Nachbehandlungszone 7, in welcher eine
Impragnierung mit Vernetzungsmittel und die Vernetzung der Cellulose-Faden 5 durch-
gefiihrt wird. Danach wird die Fasermasse 5 in einem ersten Vliestffner 30 geéffnet und
gleichmaRig einer zweiten Behandlungsstufe 8 aufgegeben. In der zweiten Nachbehand-
lungszone 8 findet eine chemische Umsetzung der aus der ersten Nachbehandlungsstu-
fe 7 austretenden und im Vlieséffner 30 gedffneten Fasern 5 statt, so dass freies Vernet-
zungsmittel 10, das nicht mit den Cellulose-Fasern 5 reagiert hat, aus der die Fasermas-
se 5 entfernt wird. Im Anschluss an die zweite Nachbehandlungsstufe 8 wird die Faser-
masse 5, beispielsweise ein Faservlies 5, in einen zweiten Vlieséffner 28 gedffnet und
als ein gleichmaBiges Vlies einem Bandtrockner 29 zugefiihrt. Im Bandtrockner 29 er-
folgt die Trocknung der Fasern 5 auf die gewiinschte Endfeuchte. Anstelle eines
Bandtrockners 29 kann auch ein Siebtrommeltrockner oder jede beliebige andere Trock-

nungsvorrichtung verwendet werden.

Die mattenformige Fasermasse 5 wird mittels einer Transportvorrichtung 9 in einer

Transport- bzw. Forderrichtung T zun&chst durch die erste Nachbehandlungszone 7, an-
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schlieBend durch die zweite Nachbehandlungszone 8 und schlieBlich durch einen Trock-
ner 29 bewegt. Die Férdervorrichtung 9 kann beispielsweise ein Forderband sein, welche
die Fasermasse 5 durch die Behandlungsbecken der einzelnen Behandlungszonen
transportiert, oder ein flacher Férderkanal, in welchem die Fasermasse 5 durch die Be-

handlungsfluide der jeweiligen Nachbehandlungsstufen transportiert wird.

In der ersten Nachbehandlungszone 7 werden die Fasern 5 mit einem Vernetzungsmittel
10 in Kontakt gebracht und vernetzt, um die Fibrillationstendenz zu reduzieren. Die Be-
handlungsdauer der Cellulose 5 mit dem Vernetzungsmittel 10 liegt bei 1 bis 4 Minuten.
Das Vernetzungsmittel 10 kann beispielsweise eine wassrige Lésung mit 23 g/l Glutardi-
aldehyd sein, die 30 g/l MgCl, * 6 H,O als Katalysator fiir die vorzugsweise bei erhohter
Temperatur ablaufenden Vernetzungsreaktion, auch Fixierung genannt, enthéit. Die ers-
te Nachbehandlungszone 7 endet mit einer ersten Presswalzenanordnung 11. Die erste
Presswalzenanordnung 11 kann entweder, wie in Fig. 1 dargestelit, als paarweise Wal-
zen oder aber auch als alleinstehende Walze mit einer feststehenden Gegendruckflache

ausgebildet sein.

Durch den von der Presswalzenanordnung 11 ausgeiibtem Pressdruck wird das in der
ersten Nachbehandlungszone 7 eingebrachte Vernetzungsmittel 10, beispielsweise Glu-
tardialdehyd, aus der Fasermasse gepresst und in einem Auffangbehélter 12, der unter-
halb der ersten Presswalzenanordnung 11 angeordnet ist, aufgefangen.

Um den Verbrauch der Glutardialdehydiésung 10 zu minimieren, wird die aus der Fa-
sermasse 5 abgepresste Losung aus dem Auffangbehélter 12 rezirkuliert und erneut der
ersten Nachbehandlungszone 7 zugefiihrt. Eventuelle Verluste des Vernetzungsmittels

10 missen durch frisches Vernetzungsmittel 10 erganzt werden.

Die aus der ersten Nachbehandlungszone 7 austretende, zumindest teilweise vernetzte
Fasermasse 5 wird durch die Transportvorrichtung 9 zu einem ersten Vliesoffner 30,
welcher die gepressten Faser 5 6ffnet und gleichmaRig verteilt, geférdert und anschlie-
Rend der zweiten Nachbehandlungszone 8 zugefiihrt. In dieser zweiten Behandlungszo-
ne 8 findet in Transportrichtung T nacheinander eine Vorwische, eine chemische Um-

setzung und eine Endwésche der vernetzten Fasern 5 statt.
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Die chemische Umsetzung der Fasern 5 dauert etwa 1 bis 4 Minuten und die Vor- bzw.
die Endwésche erfolgt in der Regel innerhalb von 3 bis 12 Minuten.

In jeder der drei Behandlungszonen - Vorwésche 13, 13a, 13b, Umsetzung 14 und End-
wische 15 - der zweiten Nachbehandlungszone 8 finden Behandlungsschritte bzw. -
phasen zum Entfernen des Glutaraldehyds aus der Fasermasse 5 statt. Die einzelnen
Teilwaschbereiche 13, 13a, 13b, 14 und 15 der zweiten Nachbehandlungszone der Fig.
1 sind im Wesentlichen analog zur ersten Nachbehandlungszone 7 der Fig. 1 aufgebaut.
Bei allen Teilzonen 13, 13a, 13b, 14 und 15 der zweiten Nachbehandlungsphase 8 wird
eine Behandlungsfliissigkeit 16, 16a, 16b, 16c bzw. 17 mit der Fasermasse 5 in Kontakt
gebracht bzw. die Fasermasse 5 wird von dieser Behandlungsflissigkeit 16, 16a, 16b,
16c bzw. 17 durchtrénk. Wahrend des Transportes der Fasermasse 5 durch die einzel-
nen Zonen 13, 13a, 13b, 14 und 15 wirkt das Behandlungsfluid auf die Cellulose-Fasern
5 ein und jeder Teilbereich 13, 13a, 13b, 14 und 15 endet mit einer Walzenanordnung
18, 19, 20, 21 bzw. 22, die das Behandlungsfluid 16, 16a, 16b, 16c bzw. 17 aus den Fa-
sern 5 gepresst und welche die unterschiedlichen Teilzonen 13, 13a, 13b, 14 und 15 der
zweiten Nachbehandlungszone 8 in Transportrichtung T voneinander abgrenzt.

Im Vorwaschbereich 13 bis 13b werden die vernetzten Cellulose-Fasern 5 zunéchst mit
Wasser als Vorwaschmittel 16, 16a, 16b, vorzugsweise mit vollentsalztem oder destillier-
tem Wasser 16 gewaschen. Obwohl die Vorwaschzone 13 bis 13b in der Fig. 1 dreistufig
dargestellt ist, ist die erfindungsgeméRe Vorrichtung selbstversténdlich nicht auf eine
dreistufige Vorwéasche beschrankt, sondern kann eine beliebige Anzahl von Waschstufen
vorsehen. Auch ist das Vorwaschmittel 16, 16a, 16b nicht auf Wasser begrenzt. Vielmehr
kann jedes beliebige, zum Waschen der Fasern geeignete Fluid als Reinigungsfluid 16
eingesetzt werden. Es ist auch nicht notwendig, in jeder Vorwaschzone 13, 13a, 13b das
gleiche Waschmittel 16 zu verwenden.

Am Ende jeder der drei Vorwaschstufen 13, 13a und 13b wird das Waschwasser 16,
16a, 16b durch ein Walzenpaar 18, 19 bzw. 20 aus der Fasermasse 5 abgepresst und in
einer Auffangvorrichtung 23, 24 bzw. 25 gesammelt. Im Unterschied zur ersten Nachbe-
handlungsstufe 7 der Fig. 1 wird das Behandlungsfluid 16, 16a, 16b aus jeder der Vor-
waschstufen 13, 13a und 13b abgefiihrt, also nicht wiederverwendet, um den im Wasser

16 gelosten Teil des Vernetzungsmittels 10 aus dem System abzufiihren. Selbstver-
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standlich kann die Waschfliissigkeit 16 jeder der Vorwaschstufen 13 bis 13b auch in
Kreislauf bzw. in Gegenstrom und/oder in Kaskadenfahrweise gefiihrt werden. Allerdings
sollte dann eine Reinigung der Fliissigkeit erfolgen, damit sich keine Abfallstoffe im Fluid

16 anreichern.

An die letzte Vorwaschstufe 13b schlieRt sich in Transportrichtung T die chemische Mo-
difikationszone 14 der zweiten Nachbehandlungszone 8 an. Im chemischen Modifikati-
onsbereich 14, auch Umsetzungs- oder Inaktivierungszone 14 genannt, wird ein chemi-
sches Reaktionsfluid 17 mit der Fasermasse 5 in Kontakt gebracht. Die chemische Um-
setzungslésung 17 enthélt eine Bisulfitverbindung, vorzugsweise Natriumhydrogensulfit
in einem Konzentrationsbereich von 0,5 g/l bis 20 g/l, vorzugsweise Konzentrationen von

1 g/l bis 10 g/, besonders vorteilhaft im Konzentrationsbereich von 4 g/l bis 6 g/l.

In der Inaktivierungszone 14 findet eine chemische Umsetzung des freien Vernetzungs-
mittels 10, welches nicht mit den Cellulose-Fibrillen der Fasermasse 5 reagiert hat, statt.
Die reaktive Carbonylgruppe des Glutardialdehyds reagiert in einer nukleophilen Addition

mit dem Bisulfit aus Natriumhydrogensulfit.

Die chemische Substitution des Vernetzungsmittels ist notwendig, weil ein Waschen der
quervernetzten Fasermasse 5 mit Wasser nicht ausreicht, um den Gehalt an freiem, in
der Faser 5 vorhandenen Glutardialdehyd auf das gewiinschte MaR von weniger als 150
mg, vorzugsweise weniger als 75 mg und insbesondere auf 10 mg bis 30 mg pro kg Fa-
ser zu reduzieren. Eine Reduzierung von Glutardialdehyd, welches zwar in der Faser-
masse 5 eingeschlossen ist, aber nicht quervernetzend mit den Cellulose-Fibrillen rea-
giert hat, ist erst méglich, nachdem das freie Glutardialdehyd mit Bisulfit chemisch um-

gesetzt worden ist.

Die Zone der chemischen Umsetzung 17 endet mit einem Walzenpaar 21, welches das
chemische Umsetzungsfluid 17 aus der mit Sulfit gewaschenen Fasermasse 5 abpresst.
Die abgepresste Bisulfitiosung 17 wird in einer Auffangvorrichtung 26 gesammelt, recy-
celt und erneut im chemischen Waschbereich 14 der zweiten Nachbehandlungszone 8

eingesetzt.
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Die zweite Nachbehandlungszone 8 endet schlieflich mit einem Endwascheabschnitt 15,
welcher im Wesentlichen einer der Vorwaschstufen 13, 13a bzw. 13b entspricht. Bei der
Endwésche wird abermals Wasser 16 als Behandlungsfluid zugegeben, um die Reste
des chemischen Umsetzungsfluids 17 und des in der Inaktivierungszone 17 entstande-

nen Glutaraldehyd-Bisulfit-Komplexes aus der Fasermasse § auszuwaschen.

Nachdem das Walzenpaar 22 der Endwaschstufe 15 das Waschfluid 16¢ aus der Cellu-
lose-Fasermasse 5 abgepresst hat, treten die vernetzten und mit Bisulfit nachbehandel-
ten Stapelfasern aus der zweiten Nachbehandlungszone 8 aus und werden abermals in
einen weiteren Vliesoffner 28 gedffnet und dann gleichméafig einem Bandtrockner 29 zu-
gefiihrt, in dem die gewiinschte Endfeuchte der nachbehandelten Fasern 5 eingestellt

wird.

In der Endwaschzone 15 der zweiten Nachbehandlungszone 8 kann der pH-Wert des als
Behandlungsfluid 16 eingesetzten Wassers durch Zugabe von Natriumhydroxid einge-
stellt werde, um den pH-Wert der Fasermasse 5 fiir sich an die Nachbehandlung an-

schlieRende, weitere Behandlungen, wie eine Avivage anzupassen.

Ebenso kann der pH-Wert des in der Umsetzungszone 14 zugegebenen
Behandlungsfluids 17 auf pH-Werte eingestellt werden, die besonders gut fiir eine
chemische Umsetzung des Vernetzungsmittels mit Natriumbisulfit geeignet sind. So
kann das Umsetzungsfluid 17 beispielsweise mit Natronlauge auf einen pH-Wert von 4
bis 10, vorzugsweise auf einen Wert von 4,5 bis 6 eingestellt werden.

Fig. 2 zeigt eine schematische Darstellung einer weiteren Ausfiihrungsform der Nachbe-
handlungsvorrichtung 6. Dabei wird im olgenden lediglich auf die Unterschiede zu der
Ausfiihrung der Fig. 1 eingegangen. Fir Elemente, deren Aufbau und/oder Funktion im
Wesentlichen Elementen der vorangegangenen Ausfiihrung entsprechen, werden die-
selben Bezugszeichen verwendet.

In Fig. 2 werden von NMMO-befreite Lyocell-Fasern mit einem Vernetzungsmittel 10,
welches Glutardialdehyd als Quervernetzer und einen Katalysator, beispielsweise Mag-
nesiumchlorid enthalt, berieselt. Auf die Berieselung 31 folgt zunéchst ein Niederdruck-

Presswerk 32 und dann ein Hochdruck-Presswerk 33, welche die iiberschiissige Vernet-
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zungsflissigkeit 10 aus der Fasermasse 5 abpressen. Die dargestellten Presswerke 32
bzw. 33 der Fig. 2 sind als Presswalzenpaare dargestellt, es kann aber prinzipiell jede

Art von Presswerk eingesetzt werden.

Das abgepresste Faservlies 5 wird danach in einem ersten Vliesoffner 34 gedffnet und
gleichméafig einem Siebtrommeltrockner 35 zugefiihrt.

Im Siebtrommeltrockner 35 erfolgt die Fixierung des Vernetzungsmittels 10 auf der Fa-
ser. Die Fixierung wird (iber einen bestimmten Zeitraum, beispielsweise fiir 10 Minuten,
bei einer erh6hten Temperatur von beispielsweise 100 °C durchgefiihrt. Alternativ zu ei-
nem Siebtrommeltrockner 35 kann auch ein Bandtrockner, ein Dampfer oder jede andere

Heizvorrichtung eingesetzt werden.

Nach Austritt aus dem Siebtrommeltrockner 35 werden die vernetzten Fasern 5 in einem
zweiten Vliesoffner 36, welcher dem ersten Vliesoffner 34 entspricht, nochmals geéffnet
und der zweiten Nachbehandiungszone 8 gleichmaBig zugefiihrt. Alternativ kann auch
ein Vliesoffner mit anschlieRender Aufschwemmung der Fasern eingesetzt werden.

Der Ubersichtlichkeit halber ist die zweite Nachbehandlungsstufe 8 der Fig. 2 vom Be-
reich der Vorwasche 13 bis zur chemischen Umsetzung mit Bisulfit 14 nur als Kasten 8a
angedeutet. Der Aufbau entspricht im Wesentlichem den Stufen der Fig. 1.

In der zweiten Behandlungszone 8 findet eine chemische Umsetzung der aus der der ers-
ten Nachbehandlungsstufe 7 austretenden und im Vliesoffner 30 geéffneten Faser 5 statt,
so dass freies Vernetzungsmittel 10, das nicht mit den Cellulose-Fasern reagiert hat, aus
der Fasermasse 5 entfernt wird. Auf die Endwaschzone 15 der Fig. 2 folgt zunéchst ein
Niederdruck-Presswerk 22a und dann ein Hochdruck-Presswerk 22b, welche die iiber-
schiissige Waschfllissigkeit 16¢ aus der Fasermasse abpressen. Die dargestellten Press-
werke 22a bzw. 22b der Fig. 1 sind als Walzenpaare dargestelit, es kann aber prinzipiell je-

de Art von Presswerk eingesetzt werden.

Nachdem das Walzenpaar 22b der Endwaschstufe 15 das Waschfluid 16¢ aus der Cellulo-
se-Fasermasse 5 abgepresst hat, treten die vernetzten und mit Bisulfit nachbehandelten
Stapelfasern der Fig. 2 aus der zweiten Nachbehandiungszone 8 aus und werden einer
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weiteren Nachbehandlungsstufe 37, der Avivage zugefiihrt. Auf die Avivagezone 37 foigt
abermals zuerst ein Niederdruck-Presswerk 38 und dann ein Hochdruck-Presswerk 39,
welche das Uberschiissige Avivagemedium 40 aus der Fasermasse 5 abpressen. Auch die
dargestellten Presswerke 38 bzw. 39 der Fig. 2 sind exemplarisch als Walzenpaare darge-

stellt.

Im Anschluss an die Avivage-Nachbehandlung wird die Fasermasse 5, beispielsweise ein
Faserviies 5, in einem dritten Vlieséffner 41 gedffnet und als ein gleichméaBiges Viies einem
Bandtrockner 29 zugefiihrt. Im Bandtrockner 29 erfolgt die Trocknung der Faser 5 auf die
gewlinschte Endfeuchte. Anstelle eines Bandtrockners kann auch ein Siebtrommeltrockner

oder jede beliebige andere Trocknungsvorrichtung verwendet werden.

Die Wirksamkeit der Nachvernetzung sowie die Auswirkungen unterschiedlicher Kon-
zentrationen von Natriumbisulfit bzw. unterschiedlicher pH-Bereiche wahrend der chemi-
schen Umsetzung wurden in einer Reihe von Versuchen untersucht. Bei den Versuchen
wurden mit Glutardialdehyd vernetzte und mit Natriumbisulfit nachbehandelte Lyocell-
Faden mit einem Titer von 1,3 dtex/38 mm hergestellt. Von den in den jeweiligen Versu-
chen hergestellten Lyocell-Fasern wurde sowohi die Nassscheuerzahl als auch der Glu-
tardialdehyd-Gehalt in den Fasern bestimmt. Tabelle | gibt einen Uberblick tiber die Ver-
suchsergebnisse.

Die Nassscheuerzahl, eine die Fibrillierungsneigung charakterisierende KenngroRe, wur-
de mit einem Fasernassscheuerpriifgerdt NP der Firma SMK Prizisionsmechanik Gera
GmbH bestimmt. Die Nassscheuerzahl ist die Anzahl der Umdrehungen der Scheuerwel-
le bis zum Bruch der unter definierter Vorspannung im Nassscheuerpriifgerat
eingespannten Faser. Das Vorspanngewicht betrégt bei einem Titer zwischen 1,2 bis 1,8
dtex 70 mg. Die Drehzahl der Scheuerwelle betrug 400 U/min, der Umschlingungswinkel
45°. Die Scheuerwelle ist mit einem Gewebeschlauch versehen.

Zur Bestimmung des Gehaltes an Glutardialdehyd wurde ein Faseranteil in 30 Teilen
Wasser fir eine Stunde bei 40 °C extrahiert, um das freie Glutaraldehyd in Lésung zu
bekommen. AnschlieBend wurde das wéssrige Extrakt von den Fasern getrennt und mit
Dinitrophenylhydrazin derivatisiert. Die qualitative Bestimmung des Glutardialdehyderi-
vats wurde mittels LC-MS durchgefiihrt. Die Eichung des Glutardialdehydgehaltes erfolg-
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te mittels einer Standardgerade, welche aus Glutardialdehydlésung mit bekannten Kon-
zentrationen erstellt wurde. Die quantitative Bestimmung von Glutaraldehyd ist bei-
spielsweise in das Leder, Heft 5, Seiten 117 ff., 1992, beschrieben.

Bei allen Versuchen wurden die Lyocell-Fasern in der ersten Behandlungsstufe 7 bei ei-
ner Konzentration von 23 g/l Glutardialdehyd und einer Konzentration von 30 g/i
MgCl,*6H,0 als Katalysator vernetzt.

In Versuch 1 wurde keine Vorwasche 13 der vernetzten Lyocell-Fasern durchgefiihrt. in
der zweiten Nachbehandlungszone 8 wurden die Faser direkt mit 0,3 g/l NaHSO; be-
handelt. Der pH-Wert der Natriumbisulfittdsung wurde auf 3,8 eingestellt. Die Verweilzeit
der Faden 5 in der chemischen Umsetzungszone 14 betrug ca. 3 Minuten. Nach der
chemischen Umsetzung wurden die Fasern in zwei Endreinigungsstufen 15 mit vollent-
salztem (VE)-Wasser gewaschen, wobei das Wasser im Unterschied zur Darstellung der

Fig. 1 im Umlauf gefiihrt wurde.

Versuch 2 entsprach im Wesentlichen Versuch 1. Abweichend von Versuch 1 wurde bei
Versuch 2 jedoch eine NaHSOj3-Konzentration von 1,46 g/l fiir die chemische Umsetzung
eingesetzt und der pH-Wert auf 5,33 eingestellt. AuRerdem wurden das VE-Wasser der

beiden Endwaschstufen nicht im Umlauf gefiihrt, sondern abgeleitet.

In Versuch 3 wurden die vernetzten Fasern S der ersten Nachbehandlungsstufe 7 zu-
nachst in drei Vorwaschezonen mit VE-Wasser behandelt. Das abgepresste VE-Wasser
der Vorwaschstufen wurde abgefiihrt. Die chemische Umsetzung wurde mit 2,0 g/l NaH-
SO; bei einem auf 8,7 eingestellten pH-Wert durchgefiihrt. AbschlieRend wurden die Fa-
sern einmal mit VE-Wasser ausgewaschen.

Der Versuchsablauf von Versuch 4 entspricht im Wesentlichen dem Ablauf von Versuch
3. Bei Versuch 4 wurde eine Lésung mit einer NaHSO3-Konzentration von 0,96 g/l und
einem auf 4,23 eingestellten pH-Wert zur chemischen Umsetzung eingesetzt.

Im Versuch 5 wurde die gleiche Versuchsanordnung wie bei Versuch 3 gefahren. Abwei-
chend wurde in Versuch 5 eine NaHSOs-Konzentration von 4,73 g/l eingesetzt. Der pH-



WO 2006/133751 PCT/EP2006/002027
15

Wert der NaHSO-Losung betrug 4,05, wobei keine Einstellung des pH-Wertes dieser
Lésung durchgefiihrt wurde.

Der Versuch 6 wurde analog zu Versuch 5 durchgefiihrt. Allerdings wurde bei Versuch 6
eine NaHSO3-Konzentration von 9,53 g/l zur chemischen Umsetzung eingesetzt, was ei-

nen pH-Wert in der Umsetzungsldsung von 4,36 ergab.

Versuch 7 ist ein Kontrollversuch, bei dem die Fasern mit Glutaraldehyd vernetzt wur-
den. In der zweiten Nachbehandlung wurden die vernetzten Fasern nur mit Wasser ge-
waschen. Eine keine chemische Umsetzung mit Natriumbisulfit wurde nicht durchgefihrt.

Tabelle | fasst die Versuchsbedingungen wéhrend der chemischen Umsetzung in der In-
aktivierungszone 14 der Nachbehandlung sowie dem Gehalt an freiem Glutardialdehyd

bzw. die Nassscheuerzahl der hergestellten Lyocell-Fasern zusammen.

Tabelle |
Versuch NaHSO3- pH-Wert Glutardialdehyd | Nassscheuerzahl
Konzentration [g/l} in [mg/kg Faser]

1 0,3 3,8 162 89

2 1,5 5,4 54 559
3 2,0 8,7 29 685
4 1,0 4,2 107 708
5 4,7 41 23 1093
6 9,5 44 13 703
7 - - 675 387

Aus den Versuchen gemaR Tabelle | ergibt sich eine Uberraschende Steigerung der
Nassscheuerzahl der nachbehandelten Fasern, wenn das zum Waschen eingesetzte
VE-Wasser abgefiihrt (Versuche 2 bis 6) und nicht wieder verwendet (Versuch 1) worden
ist. Des Weiteren ergibt sich iiberraschenderweise, dass die Nassscheuerzahlen der Fa-
sern durch eine Vorwasche mit VE-Wasser, wie sie in den Versuchen 3 bis 6 durchge-
fithrt wurde, nochmals gegeniiber der reinen Nachbehandlung mit Natriumbisulfit gestei-
gert werden konnte. Die Versuche 2 bis 6 belegen, dass durch die erﬁndungsgeméﬂe
Nachbehandlung Cellulose-Fasern mit einer Nassscheuerzahl von wenigstens 400 her-
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gestellt werden kdnnen. Insbesondere konnen Cellulose-Fasern mit einer Nassscheuer-

zahl von wenigstens 600 hergestelit werden.

Ferner ist in den gemaR dem erfindungsgeméaBen Verfahren hergestellten Fasern weni-
ger als 150 mg Vernetzungsmittel pro kg Faser, bei den meisten Versuchen sogar weni-

ger als 75 mg Vernetzungsmittel pro kg Faser enthalten.

Folglich belegen die Versuche, dass durch die erfindungsgemafie Nachbehandlung
quervernetzter Cellulose-Fasern mit einer Bisulfitlidsung Fasern mit einer hohen Nass-
scheuerzahl und einem geringen Gehalt von freiem Glutardialdehyd in der Faser herge-

stellt werden koénnen.

Der Gehalt an Glutardialdehyd pro kg Faser in Abhéngigkeit von der eingesetzten Natri-
umbisulfitkonzentration ist grafisch in Fig. 3 dargestellt. In Fig. 3 sind die obigen Versu-
che 1, 2, 4, 5 und 6 aufgenommen. Versuch 3 wurde weggelassen, weil sich der pH-
Wert in der Flotte zu sehr von den pH-Werten der Versuche 1, 2, 4, 5 und 6 unterschei-

den.

Wie in der Grafik der Fig. 3 dargestellt, sinkt der Gehalt an Glutardialdehyd je kg Faser
mit steigender Natriumbisulfitkonzentration exponentiell an. Daher wurde bei der hohen
Natriumbisulfitkonzentration von 9,5 g pro Liter der niedrigste Glutardialdehydgehalt ge-
messen. Es sollte jedoch auch beriicksichtigt werden, dass bei hohen Natriumbisuilfit-
konzentrationen von Versuch 6 die Nassscheuerzahl der hergestellten Fasern gegen-
uber Versuch 5 leicht sinkt.

In Fig. 4 ist der Gehalt an Glutardialdehyd je Kilogramm Faser in Abhangigkeit vom pH-
Wert der zur chemischen Umsetzung eingesetzten Losung gezeigt. Damit die Verringe-
rung des Glutardialdehydgehalts in den Fasern auf die Anderung des pH-Werts zuriick-
gefiihrt werden kann, sind in der Grafik der Fig. 4 die Proben der Versuche 1 bis 6, bei
denen vergleichbare Natriumbisulfitkonzentrationen eingesetzt wurden, eingetragen.

Der Verlauf der Kurve der Fig. 4 entspricht im Wesentlichen dem Verlauf der Kurve der
Fig. 2. Der Gehalt an Glutardialdehyd sinkt mit steigenden pH-Werten. Wie aus dem Ver-
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lauf der Ausgleichskurve der Fig. 4 ersichtlich ist, solite der pH-Wert der zur chemischen

Umsetzung eingesetzten Lésung auf tber 4,0 eingestellt werden.

Auch wenn im Ausfiihrungsbeispiel geschnittene Stapelfasern quervernetzt und nachbe-
handelt wurden, so kann die Nachbehandlung durch Vernetzung mit Glutardialdehyd und
einer chemischen Umsetzung mit Natriumbisuifit auch an Endlosformkdrpern durchge-
fiihrt werden. Des Weiteren ist die erfindungsgemafRe Vorrichtung und das erfindungs-
gemaRe Verfahren zum Nachbehandeln nicht auf Lyocell-Fasern beschrénkt, sondern
kann fiir beliebige I6sungsmittelgesponnene oder Regenerat-Cellulose eingesetzt wer-
den, bei der die Fibrillierung minimiert werden soll. Es ist auch nicht notwendig, lediglich
nie-getrocknete, spinnfeuchte Cellulose-Fasern zu verwenden. Vielmehr kénnen mit dem
erfindungsgemaRen Verfahren und der erfindungsgemaBen Vorrichtung genauso gut be-
reits getrocknete und dann wieder befeuchtete Fasern behandelt werden.
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PATENTANSPRUCHE

Verfahren zum Nachbehandeln von Cellulose-Fasern, insbesondere zur Verringe-
rung der Fibrillierungsneigung von Lyocell-Fasern und -Filamenten, wobei in einer
ersten Nachbehandlungsphase ein Vernetzungsmittel mit wenigstens zwei funktio-
nellen Gruppen, die chemisch mit Cellulose reagieren, vorzugsweise Carbo-
nylgruppen, mit den Cellulose-Fasemn in Kontakt gebracht wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dass in einer zweiten Nachbehandlungsphase freies Vernetzungsmittel,
welches in der ersten Nachbehandlungsphase nicht chemisch mit Cellulose reagiert

hat, chemisch mit einer Bisulfitverbindung umgesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Vernetzungsmit-

tel ein Dialdehyd ist.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Vernetzungsmit-
tel Glutardialdehyd ist.

Verfahren nach einem der oben genannten Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,

dass Natriumbisulfit als Bisulfitverbindung eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der oben genannten Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,

dass eine Bisulfitionenkonzentrationen von 0,38 g/l bis 16 g/l eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass eine Bisulfitionenkon-

zentration von 0,75 g/l bis 8 g/l eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass eine Bisulfitio-

nenkonzentration zwischen 3,0 g/l und 4,7 g/l eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der oben genannten Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die chemische Umsetzung des Vernetzungsmittels bei pH 4 bis 10 durchge-
fuhrt wird.
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Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die chemische Um-

setzung des Vernetzungsmittels bei pH 4,5 bis 6 durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der oben genannten Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Cellulose-Fasern in der zweiten Behandlungsphase vor der chemischen

Umsetzung des freien Vernetzungsmittels wenigstens einmal gewaschen werden.

Vorrichtung zur Nachbehandlung von Cellulose-Fasern, insbesondere zur Verringe-
rung der Fibrillierungsneigung von Lyocell-Fasern oder -Filamenten, mit einer ers-
ten Behandlungsstufe mit einem Cellulose-vernetzenden Vernetzungsmittel und ei-
ner Waschvorrichtung zur Behandlung der vernetzten Cellulose-Fasern mit einer
Waschlésung, gekennzeichnet durch eine zweite Behandlungsstufe mit einer Bi-

sulfitibsung fir die chemische Umsetzung des Vernetzungsmittels.

Cellulose-Faser oder -Filamente, insbesondere Lyocell-Fasern oder -Filamente,
hergestellt nach dem Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 10, gekenn-

zeichnet durch weniger als 150 mg Vernetzungsmittel pro Kilogramm Faser.

Cellulose-Fasern nach Anspruch 12, gekennzeichnet durch weniger als 75 mg

Vemetzungsmittel pro Kilogramm Faser.

Cellulose-Faser nach Anspruch 12 oder 13, gekennzeichnet durch 10 mg bis 30

mg Vernetzungsmittel pro Kilogramm Faser.

Cellulose-Fasern nach Anspruch 13 oder 14, gekennzeichnet durch eine Nass-

scheuerzahl von wenigstens 300, vorzugsweise von wenigstens 400.
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