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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsméde til frem-
stilling af syntetisk pulp til papirfabrikation, ved hvilken en varm
oplgsning af termoplastisk polymer ledes fra en zone med h@jere tryk
ind i en zone med lavere tryk, hvorved lynfordampning af oplgsnings-
middel gennemf@res og polymer faldes i fiberform.

Opfindelsen sigter pd at frembringe en forbedret type synte-
tisk fibre, som er virkelig velegnede til brug som papirpulp. Her-
ved sgges navnlig afhjulpet manglerne hos hidtil kendte syntetiske
fibre, der har vist sig for glatte til at hange fast nok sammen i

en madtte ved lagning.
Papir fremstilles traditionelt ud fra en pulp af cellulose~

fibre (primert trafibre). I idealiseret form ser en cellulosefiber
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“til fremstilling af papirpulp ud som et langstrakt legeme med groft
sagt c1rkulart tvarsnit, typisk med en lengde i intervallet 0,1-4 mm
og typlsk med en gennemsnitsdiameter i intervallet 0, 01-0,03 mm, ud
fra hvilket legeme rager eller stikker fine hédrlignende "fibriller".
Fiberlegemet antages at vare opbygget af stramtsnoede fibriller,
hvoraf nogle bringes til at rage ud i lgbet af pulpfremstillingen.

Der er tidligere gjort mange forsgg pd at anvende syntetiske
polymere som erstatning for tra ved papirfremstilling. Blandt de tids-
ligste forsgg er anvendelsen af konventionelle stabelfibre. Polymere
stabelfibre er det produkt, som f&s ved fremstilling af filament ud
fra polymeren (enten ved ekstrudering af en smelte af polymeren
gennem en &bning, sdledes at den afkples som et kontinuerligt fast
filament, eller ved ekstrudering af en oplgsning af polymeren ind
i en atmosfare, der er varm nok til at fordampe oplgsningsmidlet
~ og efterlade et kontinuerligt filament) og opskaring af filamentet
i'stykker af gnsket langde. Stabelfibre fremstilles til anvendelse
hovedsagelig som tekstilfibre og giver ikke et godt papir. Stabel-
fibre er i det vasentlige cylindre med glat overflade.

Der har veret fremsat forslag om at lave syntetiske fibre
med en mere indviklet struktur end stabelstrukturen, og nogle af
disse strukturer synes at give bedre sammenhangende papirpulp end
stabelfibre; men de er komplicerede og dyre at fremstille.

F.eks. fremstilles de s&kaldte "plexifilamenter", der er
. beskrevet i britisk patentskrift nr. 891.943 og tysk patentskrift
nr. 1.292.301, i form af meget tynde (under 2u) film eller band-
lignende strukturelle enheder, der er indbyrdes forbundet til dan-
nelse af en ensartet tredimensional netstruktur. Denne filamentare
struktur omfatter et fletverk sammensat af filmagtige eller band-
agtige elementer, der forenes og adskilles med tilfzldige inter-
valler. ,

En anden struktur hos fibre til papirfremstilling er beskrevet
i tysk fremlaggelsesskrift nr. 2.121.512. Denne struktur beskrives
som bestiende at nogle indre fibriller, der lgber sammen, medens an-
tallet af ydre eller udadvendende fibriler er lille. Dette beskrives
alternativt som et bundt af fibriller, bé&nd eller trade. De giver
kun en megét 1gst sammenhangende matte ved lagning.

Bade plexifilamenterne og fibrene ifglge tysk patentskrift
nr. 2.121.512 fremstilles ved lynfordampning af en opvarmet vaske
under tryk og indeholdende oplgst polymer. I tilfaldet med plexi-
filamenter ekspanderes en varm oplgsning under tryk gennem en dyse
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ind i en zone med lavere tryk, sdledes at alt oplgsningsmidlet lyn-
fordampes og fremkalder bobler, der virker som kerner, medens tysk:
patentskrift nr. 2.121.512 beskriver en varm vandig emulsion inde-
holdende en polymeroplgsning som dispers fase, der ligeledes lynfor-
dampes til afdampning af oplgsningsmidlet.

Den polymer, der faldes fra sin oplgsning efter lynfordamp-
ning af oplgsningsmidlet, synes i princippet at foreligge i form af
tynde ark ved begge de fgrnzvnte fremgangsméder. Andre fremgangs-
mé&der til lynfordampning af opl@sningsmiddel fra en oplgsning af
polymer er beskrevet i tysk patentskrift nr. 1.958.609 og 1.951.609.
Selv om de ved disse fremgangsmider fremstillede produkter ikke er
s& klart beskrevet, ser de dog ogsd ud til at have grundenheder i
form af ark eller plader. Produktet ifglge tysk patentskrift
nr. 1.951.609 ser ud til at bestd af mikroflager, som er lgst sammen-
hobet, sdledes at mikroflagerne kan adskilles i et organisk oplgs-—
ningsmiddel, hvorved der f8s en suspension af flager i oplgsnings-
midlet, og denne suspension laves til papir. Produktet ifglge tysk
patentskrift nr. 1.958.609 indeholder fiberagtige elementer, som
ved deres ender er sammensmeltet som plexifilamenter.

Ingen af de foregdende syntetiske produkter er sdledes ud
fra et kommercielt synspunkt tilfredsstillende til papirfremstilling
som erstatning for trapulp, og det md erkendes at man ikke hidtil
har kunnet lave papir ud fra pulp p& grundlag af syntetiske fibre
alene eller i overvejende andel (hvor resten er trazfibre eller natur-
fibre, is®r fra bomuldstgdj og linned). Opfindelsens formil er der-
for at tilvejebringe en erstatning for trzpulp, siledes at man fir et
virkelig brugbart papir af samme gode kvalitet som papir fremstil-
let ud fra cellulosepulp. Dette er opndet ved at rette opmerksomheden
ikke alene mod de individuelle fibres struktur, men mod samlingen af
fibre som helhed, dvs. ved narmere studium af fibrenes indbyrdes
sammenha&ng i mdtten ved pulpens lagning, og de faktorer ved fiber-
fremstillingen, der har betydning herfor.

Det har herved vist sig, at man ikke behgver i alle detaljer
at efterggre cellulosefibres morphologi. I stedet sigtes pd at lave
en pulp, som ved papirfremstilling opfgrer sig mindst lige s& godt
som cellulosepulp.

Fremgangsmiden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved, at

der anvendes en oplgsning af en krystallinsk olefinpolymer, og at
fremgangsmiden gennemfgres til dannelse af en gel af den fazldede
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polymer og oplgsningsmiddel under sidanne betingelser med hensyn til
oplgsningskoncentration, oplgsningstemperatur og tryk i lavtryks-
zonen, at den del af oplgsningsmidlet, som fordampes fra oplgsning-
en udggr 0,3:1 til 1,5:1 i forhold til m@ngden af tilbagevarende
oplgsningsmiddel i gelen, dvs. bade bundet ved dannelse af gelen
og frit oplgsningsmiddel i veskeform mellem de enkelte fibre, hvor-
efter gelen, til hvilken der eventuelt er tilsat yderligere oplgs-—
ningsmiddel, underkastes findeling eller formaling til adskillelse
eller udredning af fibrene i gelen.
Ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen fés fibrene i form af sammen-
rullede eller sammenfoldede ark eller plader, som narmest ligner
r¢r. Disse rgr er adskllt fra hinanden, siledes at de i stedet for
at strzkke sig i bundter i samme almene lengderetning tvart imod
forlgber i tilfeldige retninger i forhold til hinanden. Denne til-
fzldige orientering af langstrakte ruller af polymert arkmateriale
ses bedst i mikroskop, f£.eks. ved en forstgrring pa& 500 eller 1000
gange. Denne struktur har vist sig at give enestdende tilfredsstil-
lende egenskaber, idet den siledes fremstillede pulp kan laves til
papir ved konventionel teknik og p& almindeligt udstyr til papir-
fabrikation, f.eks. p& en Fourdrinier-maskine, hvilket giver papir,
der bade er af let vagt og uigennemskinneligt og uigennemsigtig,
dvs. opakt, og som er trykbart og kan gpres vandfast eller absorber-
ende efter gnske. Dette papir kan tillige trykkes pd ved hjalp af
‘varme.
. Til nermere illustration af fremgangsmidden ifglge opfind-

elsen og den herved fremstillede syntetiske pulp tjener tegning,
pa hvilken

fig. 1 viser et skematisk billede af et apparat til ud¢velse
af fremgangsmaden ifglge opfindelsen,

fig. 2 viser et forstgrret tvarsnitbillede af den i fig. 1
viste fzldningszone,

fig. 3 enthalpidiagrammet for hexan,

fig. 4 et elektronmikrofotografi af det ved fremgangsmaden
ifplge eksempel 1 fremstillede produkt forstgrret 500 gange,

fig. 5 et elektronmikrofotografi af det centrale omrade i
fig. 4 ved 10.000 ganges forstegrrelse,

fig. 6 et elektronmikrofotografi af det ifglge eksempel 3,
forsgg 5 fremstillede produkt forstgrret 500 gange og

fig. 7 et elektronmikrofotografi af det centrale omréde i
fig. 6 ved 10.000 ganges forstgrrelse.

I fig. 4 kan i forgrunden ses et antal ruller, der lgber fra
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den ene side af billedet til den anden, og som ikke er knyttet sammen,
og bag ved dem ses andre sarskilte ruller, som strazkker sig fra
billedets top til dets bund. Enderne af nogle af disse ruller er
klart synlige. Ligeledes kan der i fig. 6 ses ruller af polyolefin-
filmen, hvor enderne af nogle af disse ruller er synlige, og i fig. 4
er det sarlige trak ved disse ruller, at medens hver rulle har sin
egen langderetning, gdr langderetningerne indbyrdes for rullerne pé
kryds og tvers.

Arkmaterialet, hvoraf rullerne laves, er en termoplastisk
polymer, nazrmere betegnet en krystallinsk olefinpolymer, fortrinsvis
polyethylen eller polypropylen, der er bade billige, starke og ugif-~
tige, specielt ved afbrending.

Ruller af polyolefinark kan vere viklet omkring hinanden i
pulpen fremstillet ifglge opfindelsen og er gnskeligt viklet omkring
hinanden; men det, at de er viklet omkring hinanden indicerer tillige,
at der er tale om szrskilte ruller. (Ved udtrykket "viklet omkring
hinanden" skal her forstds, at den ene og den anden rulle er opvik-
let p& langs omkring hinanden som lgse skruelinier).

I pulpen fremstillet ifglge opfindelsen foretrazkkes det, at
en vasentlig del af overfladerne af de ark, der udggr de fgrnzvnte
serskilte ruller, udviser en ru "hajskind"-tekstur. En séddan ru over-
fladestruktur kaldes en "hajskind"-tekstur, fordi der er tale om en
rakkefplge af indbyrdes parallelle rynker, som lgber pd tvers af
rullens langderetning. En pulp med ringe eller ingen hajskindtekstur
kan vare en god pulp til papirfremstilling, men det har nu vist sig,
at en pulp, hvori der findes mange fiberelementer med hajskindsover-
flade, er sarlig god. Iszr foretrzkkes en form for hajskindsoverflade,
hvori der er desuden er render eller dale, som lgber i rullens langde-
retning, og rynker, som lgber pd& tvars af rullens langderetning,
altsd mellem renderne. Hajskindsteksturen kan imidlertid degenerere
til en nopret tekstur. Bade hajskindsoverfladen og den noprede over-
flade synes at bidrage til fibrenes vardifulde egenskaber og er et
foretrukket sekundart karakteristisk trak hos pulpen fremstillet
ifglge opfindelsen. Den foretrukne hajskindsoverflade er vist i
tegningens fig. 5, og samme overfladestruktur fremgdr igen af teg-
ningens fig. 7.

Pulpen fremstillet ifglge opfindelsen kan s&ledes kendes
p& sin forholdsvis grove morphologi som sarskilte tilfzldigt orient-
erede ruller af film, som kan ses ved 500 ganges forstg¢rrelse, og
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pd sin fine morphologi med en hajskindsoverflade, som kan ses ved
10.000 ganges forstgrrelse.

Muligvis i konsekvens af den ovenfor beskrevne struktur har
pulpen fremstillet ifglge opfindelsen malelige egenskaber, hvorved
den kan kendes, og som kan tilskrives dens vardi som velegnet
materiale til papirfremstilling.

En af disse egenskaber er overfladearealet, som er stort
for pulpen fremstillet ifglge opfindelsen. S&ledes som bestemt ved
gasadsorptlon (den velkendte BET teknik) er overfladearealet af
pulpen fremstillet ifglge opfindelsen i hvert tilfzlde stgrre end
1,0 m /g. Nir denne pulps fibre befries for oplgsningsmiddel ved
afdrivning med vanddamp eller ved udveksling af oplgsningsmiddel
med vand saledes som nedenfor beskrevet, har de s& stort et over-
fladeareal midlt ved BET som 30 m /g, og nadr de befries for oplgs-—
nlngsmlddel'ved frysetgrring, har de s& stort et BET overfladeareal
som 200 m /g.

Det hydrodynamiske overfladeareal hos fibrene fremstillet
ifglge opfindelsen er stgrre end ca. 0,6 m /g og vil typisk ligge
i omradet mellem ca. 0,6 og 1,0 m /g. Sidstenavnte egenskab har
stgrre betydning end gasadsorpt1onsoverfladearealet for den made,
"p& hvilken fibre, som skal anvendes ved papirfremstilling i vandig
opslamning, afvandes eller lgber tgrre.

] Bestemmelse af det hydrodynamiske specifikke overfladeareal
foretages'if¢lge de i artiklen "The Filtration Resistance of Pulp
glurries" af W.L. Ingmanson et al. i Tappi 37 nr. 11, side 523-534
(1954) beskrevne fremgangsméder. Ligningerne 9 og 10 pd denne artikels
side 515 og 526 anvendes ved pestemmelse af det her diskuterede

- "hydrodynamiske" specifikke overfladeareal (S).

Da det er vanskeligt og tidsrgvende at mé&le det hydrodyna-
miske overfladeareal hos fibre, kan deres afvandings- eller aflgbs-
egenskaber lettere karakteriseres ved aflgbstiden. Aflgbstiden for
fibre fremstillet ved fremgangsméden ifglge opfindelsen er stgrre
end ca. 5 sek. og ligger typisk mellem 5 og 6 sek. Der ggres narmere
rede for bestemmelsen af aflgbstiden i slutningen af nerverende
beskrivelse.

En karakterisering af aflgbsegenskaberne, som er mere pra01s
end aflgbstiden og hznger nart sammen med det hydrodynamiske over-
fladeareal, er aflgbsfaktoren eller drzningsfaktoren. Bestemmelsen
af denne aflgbsfaktor er ogsd anfgrt i narvarende beskrivelses slut-
ning. Aflgbsfaktoren for fibre i pulpen fremstillet ifglge opfind-
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elsen er stgrre end 0,2 og fortrinsvis stgrre end 0,5 og kan vare
op til 1,0 sek. pr. g. Et yderligere md&l for fibrenes aflgbsegen-
skaber er deres kompressibilitetskonstant (N), der bestemmes ud fra

ligningen:?

c = MpN

hvori ¢ er den tilsyneladende massefylde i g pr. cm3 af en pude af
materialet, p er kompressionstrykket i g pr. cmz, og M og N er kom~
pressibilitetskonstanter, hvor N bestemmes ved kurvens heldning,
ndr ¢ afsattes logaritmisk mod p.

Der henvises til ligningen (8) pad side 525 i ovennavnte
artikel i Tappi af Ingmanson et al. (Tappi 37, nr. 11, side 523-524).

Kompressibilitetskonstanten N for cellulosefibre ligger
typisk mellem 0,3 og 0,4. Kompressibilitetskonstanten N for fibrene
fremstillet ifglge opfindelsen er stgrre end ca. 0,2 og ligger ty-
pisk mellem ca. 0,2 og 0,3.

Ved fremgangsmiden ifglge opfindelsen anvendes en oplgs-
ning af polymer ved en tilstrakkelig temperatur til at f& polymeren
til at oplgses i oplgsningsmidlet og et tryk, som i det mindste er
tilstrekkeligt til at holde opl@gsningsmidlet i vaskefase ved denne
temperatur, hvilken polymeroplgsning underkastes en sddan trykfor-
mindskelse, at en del af, men ikke alt oplgsningsmidlet fordamper,
siledes at polymeren fazldes fra oplgsningen, idet der herved dannes
en gel bestdende af faldet polymer i vaskefasen af tilbagevarende
oplgsningsmiddel. Gelen foreligger i form af lange bé&nd af sammen-
snoede fibrgse elementer. Denne gel underkastes derefter raffinering
som er en ikke-destruktuv opslidsningspdvirkning, hvorved ovennavnte
sammenfiltrede b&nd skal udredes. Ved "raffinering" forstéds den
mekaniske behandling af pulp, som inden for papirfremstillingsindu-
strien benyttes til findeling af massen for at lgsne taverne ved
findeling, formaling eller stampning. Det foretrukne redskab til
findeling eller formaling er en skivestofmglle, og findelingstrinet
ved fremgangsmidden 1fglge opfindelsen omfatter sdledes i sin fore-
trukne form en kontinuerlig passage af gelen af polymer i oplgs-
ningsmiddel gennem et findelingsrum afgranset af koaksiale mod
hinanden vendende og i forhold til hinanden roterende overflader.

Skivestofmgller er af to hovedtyper, "enkeltskive"-stofmgller,
som har to koaksiale skiver, hvoraf den ene er stationzr, medens den
anden roterer pd sin aksel med kort aksial afstand fra den stationare
skive, og "dobbeltskive"-stofmgller, som har to koaksiale skiver,
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der begge roterer, men i modsat rotationsretning pd aksler med ind-
byrdes kort aksial afstand

Sklvestofm¢ller er konstrueret saledes, at lysningen mellem
skiverne kan varieres, og til formalingstrinet ved fremgangsmaden
ifglge opfindelsen foretrazkkes en lysning pa 100-125 nu. Efter en
begyndelsesformallng ved relativt bred lysning kan der foretages
yderligere findeling eller formaling ved snavrere lysning pd f.eks.

25-72 ja. Det ‘foretrazkkes siledes ifglge opfindelsen, at findelingen
eller formalingen gennemfgres ved, at gelen sendes igennem en skive-
stofmglle eller hydrafiner. Den s&ledes behandlede pulp er nemlig
den, der mest ligner trapulp i henseende til gode egenskaber ved
papirfabrikation.

Et alternativt og mindre foretrukket formaliﬁgs- eller fin-
dellngsapparat er en "hollander" hvoraf den bedst kendte type inden
for papirindustrien er jordans mglle. I almindelighed bestdr fin-
delingen af gelen i, at gelen underkastes opslidsning eller sgnder-
slidning mellem to overflader, som bevager sig i forhold til hinan-
den og meget tet pd& hinanden.

Ved lynfordampningen af en oplgsning findes mange operations-
parametre, der kan pdvirke produktets art eller natur, og ved det
fprste lynfordampningstrin ved fremgangsmiden ifglge opfindelsen re-
guleres disse primert sdledes, at de kun giver delvis fordampning,
idet indtil 60 eller eventuelt hgjst 70% af oplgsningsmidlet fordampes
(og idet fortrinsvis mindst 20% af oplgsningsmidlet fordampes), og
en gel dannes.

Disse parametre er fglgende:
Opl@gsningens koncentration.

Fn relativt fortyndet oplgsning foretrmkkes, issr en oplgs~
ning indeholdende mindre end 5 vsgbtprocent polymer. En sadan foftyn~
ding er swrlig vigtig i tilfzlde af, at der benyttes polyolefiner
med hgj molekylvasgt (s8ledes som genmemgéet nsrmere neden for)
for at tillade let behandling, da en koncentreret oplgsning af poly-
olefin med hgj molekylvesgt kan have en viskositet ved oplgsningens
temperatur p& over 500 cp. Selv ved anvendelse af polyolefiner med
lav molekylvagt er det imidlertid fordelagtigt at holde polymerkon-
centrationen under 5 vegtprocent som en foranstaltning, der skal
sikre dannelse af den gnskede gel.
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Oplgsningens temperatur.

Oplgsningsmidlet m& naturligvis vare varmt nok til at fa
polymeren til at opldgses, det vil sige vere over smelteoplgsnings-
temperaturen, der igen afhsmnger af oplgsningsmidlet selv. Typerne
af oplgsningsmiddel og bestemmelse af smelteoplgsningstemperaturen
gennemgdes nmrmere neden for. I gvrigt skal oplgsningens temperatur
vere sd& hgj, at opldsningens tilgmngellge varme er tilstrekkelig
til at fordampe mere end 70% af opldsningsmidlet, nér oplgsningens
tryk udlgses. Bestemmelse af den tilgsngelige varme gennemgées ogsé

nxmrmere nedenfor.

Oplgsningens tryk.

Oplgsningens tryk umiddelbart fgr lynfordampning er 1 alminde-
lighed mindst oplgsningens autogene tryk ved den givne temperatur,
hvilket er ngdvendigt for at holde oplgsningsmidlet 1 vesskefase op
til fordampningstidspunktet. Et hgjere tryk end autogent tryk kan
etableres ved indsprgjtning af gas eller med pumper sd&ledes som be-

skrevet neden for under henvisning til tegningen. Herud over kan en
1lille andel af et oplgsningsmiddel vere til stede som damp, selv fgr
den adiabatisk ekspansion, da dette synes at bevirke "dampsksring";
ved "dampsksring" forstds, at bobler af damp skesrer de fibrgse gel-
bundter eller -badnd op 1 mere hensigtsmmssige lasngder.

Tryk og viskositet bestemmer hastighed eller strgmning, som
p& sin side pavirker forskydningskraften s&ledes som gennemgéet
nxrmere neden for.

Trykfald under fordampning

Normalt gennemfgres lynfordampningen ved at lede den
trykpdvirkede oplgsning ind 1 en zone med atmosfaretryk. Det
absolutte tryk 1 den zone, i hvilken oplgsningen lynfordampes,
er ikke kritisk ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen; men et tryk,
som ikke ligger meget over atmosfamretryk, kan vare fordelagtigt med
hensyn til de frembragte bands, strenges eller bundters bearbejde-

lighed.

Oplgsningens ekspansion 1 zonen med lavere tryk er en adia-
batisk ekspansion, hvorved fordampningsvarmen tages fra oplgsningens
egen masse, altsd 1 modsstning til en fordampning med ude fra til-
fgrt varme. Det er ikke ngdvendigt at sikre strengtadiabatiske betin-
gelser ved 1lsolering af apparatet for at hindre al varmeveksling med

omgivelserne.
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Strgmingshastighed. ]
Den simpleste og mest praktiske méde at fremkalde en sédan

pludselig fordampning af en del af oplgsningsmidlet - med deraf
fglgende temperaturformindskelse i opldgsningen 0g feoldning af polymer -
er at 1edé opl¢sniﬁgen kontinuerligt gennem en adiabatisk ekspansions-
ventil. Ventilens stgrrelse bestemmer sammen med oplgsningens viskosi-
tet (soﬁrpé sin side er afhangig af koncentration og temperatur)
strgmingshastigheden, som i almindelighed bgr ligge pd over 10 m
pr. sek. og fortrinsvis ligger 1 intervallet 50-100 m pr. sek.
Str¢mningshastigheden bgr vare tilstrekkelig til at bevirke turbu-
lens efter oplgsningens udtrsden fra ventilen eller dysen. En strgm,
som er uStabil, men under den ngdvendige hastighed til smeltefraktur .
(elastisk,turbulens), kan frembringe den ¢gnskede hajskindsvirkning.
gnskeligt ligger strgmmingshastigheden i intervallet 60-
127 m/sek., og en strgmingshastighed 70-90 m/sek. har vist sig kom-
mercielt anvendelig. Driftsparametrene vil veslges 1 henhold til de

ovénfor skitserede principper med henblik pd at give fibrene de gnskede
egenskaber, idet der specielt tages hensyn til den anvendte polyole-
fin og det anvendte oplgsningsmiddel.

Polyolefiﬁen bgr vere en krystallinsk homopolymer af en olefin
eller en copolymer indeholdende en overvejende andel af olefinafledte
ehheder. Polyethylener - iser polyethylen med hgj massefylde -, iso-
taktisk polypropylen og krystallinske copolymere af ethylen og propylen
er de foretrukne olefiner. En pulp fremstillet ud fra en polyolefin
med hgj molekylvegt kan lettere tildannes med den gnskede fiber—-
struktur og giver bedre papir, og derfor foretrakkes polyolefin
med hgj molekylvagt til anvendelse ifglge opfindelsen. Ved "haj"
molekylvagt forstas polyolefin med et smelteindeks (sdledes som
bestemt ved ASTM Standard prgve nr. D-1238) p& mindre end 0,5 09 for-
trinsvis p& praktisk talt O. Alternativt er en polyolefin med "hgj"
molekylvegt en hvilken som helst krystallinsk polyolefin, der har
et granseviskositetstal (M) pé& over ca. 2,0 dl/g. Et smelteindeks pé
0 for polyethylen med h¢j massefylde svarer til en ved viskositet
milt gennemsnitlig molekylvagt p& over ca. 100.000, og et smelte-
indeks pd 0 (eller et smelteflydeindeks) for praktisk talt isotak-
tisk polyprolen svarer til en ved viskositet m&lt ved gennemsnits-
molekylvagt p& over ca. 300.000.

De ved viskositet mélte gennemsnitsmolekylvegte, hvortil der
her henvises, bestemmes ved fgrst at méle polyolefinens specifikke
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viskositetsbrgk i decalin ved 1}500 under anvendelse af Ubbelohdes
viskosimeter nr. 50 og nr. 75. Den ved viskositet midlte gennemsnits-
molekylvegt (Mv) bestemmes derefter ved nedenstéende udtryk

(m) =& My
hvor (q\) = granseviskositetstal og bestemmes ud fra den specifikke
viskositet ved Schulz og Blaschkes ligning,
K = en fra litteraturen hentet konstant (5,43 x lO“4 for
polypropylen og 2,74 x lO'4 for polyethylen),
a = en fra litteraturen hentet korstant (0,65 for polypro-

pylen og 0,81 for polyethylen).

Den ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen anvendte polyolefin
kan vere preformet, dvs. vare fremstillet 1 forvejen i form af tgrrede
pulvere eller pellets eller fortrinsvis vere fremstillet ved ef poly-
merisationstrin, som foretages direkte 1 tilknytning til fremgangs-

mdden ifglge opfindelsen til frembringelse af en sammenhzngende frem-

gangsmidde, som strekker sig helt fra monomer: til pulp. Det foretrsk-
kes at fremstille polyolefinoplgsningen ved en oplgsningspolymerisa-
tionsfremgangsméde. Alternativt kan en opsleamingspolymerisation
metode anvendes og opslemningen opvarmes til op over oplgsningstempe-
ratur for at fremkalde polymerens oplgsning i1 oplgsningsmidlet.
Almindeligvis kan man anvende et hvilket som helst substitueret
eller usubstitueret aliphatisk, aromatisk eller cyclisk carbonhydrid,
som er et oplgsningsmiddel for den anvendte polyolefin ved forhgjet
temperaturer og tryk. Oplgsningsmidlet bgr vsre forholdsvis indiffe-
rent under driftsbetingelserne. Oplgsningsmidlet har fortrinsvis
et kogepunkt ved lynfordampningstrykket (som normalt er atmosfasre-
tryk), der ligger under polyolefinens blgdggringspunkt. Oplgsnings-
midlet kan veare flydende eller gasformigt ved stuetemperatur og at-
mosfmretryk, skgnt det foretrskkes, at det er flydende ved sédanne
betingelser, da systemet ellers skal smttes under tryk efter fmldnings-
zonen. Blandt de oplgsningsmidler, der kan anvendes, er aromatiske
carbonhydridér, f.eks. benzen og toluen, alliphatiske carbonhydrider,
f.eks. butan, pentan, hexan, heptan, octan og deres isomere og homo-
loge, alicycliske carbonhydrider, f.eks. cyclohexan, chlorerede car-
bonhydrider, f.eks. methylenchlorid, carbontetrachlorid, chloroform,
ethylchlorid og methylchlorid, alkoholer, estere, ethere, ketoner,
nitriler, amlider, fluorerede forbindelser, f.eks. fluorcarbonhydrilder,
svovldioxid, nitromethan og blandinger af ovennsvnte opldsningsmidler.
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Som allerede névnt skal temperaturen for polymeroplgsningen,
der 1ynfordampes,rfcr at fordampe oplgsningsmidlet ligge over smelte-
oplgsningstemperaturen, der er specifikt for en hvilken som helst
valgt kombination af polymer og oplgsningsmiddel.

' Smelteoplgsningstemperaturen for en hvilken som helst serlig
polyoiefinri et oplgsningsmiddel bestemmes let. Lave koncentrationer
af polyolefinen (f.eks. 0,1 og 1,0 vegtprocent) anbringes i oplgs-
ningsmidlet i et prgveglas, som forsegles og anbringes p& oliebad.
Oliebadstemperaturen hmsves langsomt (lOOC/time), indtil det sidste
'Vspor af fast polymer forsvinder. Denne temperatur er smelteopldgs-
ningstemperaturen.'For polyethylen med ultra-hgj molekylvesgt (ca.

10 millioner) ved lav roncentration (0,1 vsgtprocent) i cyclohexan
er smeltedpl¢sningstemperaturen 118,5 ¥ l,9°C. For en fortyndet op-
“lgsning af polypropylen med hgj molekylvegt 1 cyclohexan er smelte-
oplgsningstemperaturen l}OOC. Ved hgjere koncentrationer nsrmer
smelteoplgsningstemperaturen sig polyolefinens smeltepunkt. Ssnkning
_ af molekylvagten bevirker formindskelse af smelteoplgsningstemperaturen
ved en given koncentration.

Opl¢shingén kan vesre varmere end smelteoplgsningstemperaturen
.for at tilvejebringe den varme, hvorved en del af oplgsningsmidlet
bringes til at overgd til dampfase, ndr den varme oplgsnings tryk
udlgses,,Enrhensigtsmmssig temperatur kan beregnes ud fra en enthal-
pidiagrammer. Tegningens fig. 3 viser sdledes et enthalpidiagram
for hexan, hvoraf det kan ses,‘at den ngdvendige temperatur til at
bringe 20'vagtproceht af et rumfang hexan til at fordampe ved atmos-

feretryk er 120°C, medens den maksimale temperatur for at bringe

70% af hexanen til at fordampe er 160°c. Hexans kogepunkt ved atmos-
feretryk er 68°¢c.

. Til opndelse af de bedste resultater bgr den varme oplgs-
nings koncentration ligge i intervallet 0,5-5 vagtprocent polymer.
Polymeropl¢sningehs strgmningshastighed ind i zonen med nedsat tryk
kan vare 50-150 m/sek. og med fordel 60-127 m/sek. Forholdet mellem
fordampet oplgsningsmiddel og tilbagevarende oplgsningsmiddel ligger
i interVallet 0,3:1 til 1,5:1 efter vagt (strengt sagt en fordamp-
ning p& mellem 23 og 60%). Den krystallinske polyolefin har fortrins-
vis hg¢j molekylvagt sdledes som narmere gennemgdet ovénfor. Den
efter delvis lynfordampning af oplgsningsmidlet dannede gel indehol-
der h¢jst 8% polymer (f.eks. mindre end 7,5% polymer) for at opnd de
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bedste resultéter. N&r gelen fgres éil findelingstrinet, bgr den inde-
holde hg¢jst 5% polymer og for at opnd de bedste resultater mindre
end 2% polymer, og det kan sé&ledes vare ngdvendigt at fortynde gelen
efter lynfordampning med mere oplgsningsmiddel, f@¢r den findeles, og
det er derfor fordelagtigt at lynfordampe oplgsningen til et poly-
merindhold, som er lavt nok til at formindske behovet for tilsatning
af mere oplgsningsmiddel fg¢r findelingstrinet til det mindst mulige.
Efter at gelen er findelt til adskillelse eller udredning af streng-
bundterne, indeholder den stadig oplgsningsmiddel, selv om noget op-
lg¢sningsmiddel kan vare presset ud under findelingen. Typisk bestdr
den findelte gel af 80-98 vagtprocent oplgsningsmiddel og er stadig
en gelatings masse, hvorfra oplgsningsmidlet ikke drypper, nér mas-
sen afsattes. Efter oplgsningsmidlets fjernelse ved den neden for
gennemgdede teknik fremkommer pulpen fremstillet ifglge opfindelsen
med de morphologiegenskaber,-der er gepnemgéet ovenfor. Under fjern-
else af oplgsningsmidlet 5¢r det péseé, at fibrene ikke presses stramt
sammen, da dette kan fgre til oprwsningsmiddg}sammenpiqding af fibrene.
Fgr der anfpgres udfgrelseseksempler skal fremganésméden
ifglge opfindelsen forklares i forbindelse med et apparat, der er
illustreret i tegningens fig. 1.

I den 1 tegningens fig. 1 viste tryk-kedel 10 opvarmes en
oplgsning af polymeren til gnsket temperatur. Hvis der anvendes en
suspension af polymersnitter eller en opslsmning af polymersmuld
fremstillet ved en.lavtemperaturpolymerisationsfremgangsméde, kan
denne suspension efter opsl&mning.oplﬂses i kedlen 10. Denne kedel
10 er forsynet med omrgrer 11 og en kappe, ved hjalp af hvilken
opvarmningsveske kan indfgres gennem en ledning 12 og udtages gennem
en ledning 13%. Oplgsningsmiddel kan indfgres 1 kedlen gennem en led-
ning 14, og polyolefin med hgj molekylveagt kan indfdres gennem en
ledning 15. En indifferent gas kan indfgres gennem en ledning 16
til opretholdelse af det ¢nskede tryk i kedlen. Alternativt kan ked-
len 10 vsmre en polymerisationsreaktionskeddel, 1 hvilken en olefin
eller en blanding af olefiner, som vil danne en krystallinsk poly-
olefin, kan polymeriseres. Som yderligere alternativ kan polymerisa-
tionen gennemfgres 1 en anden beholder eller keddel og polyolefin-
oplgsningerne eller opslemningen fgdes til kedlen 10. Medens en op-
lgsningsfremgangsmdde vil vere den foretrukne metode tll udgvelse
af en s&dan polymerisation under hensyn til, at polymeren da allerede
vil foreligge 1 oplgsning, kan en opslmmningspolymerisationsmetode
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dog anvendes o8 den herved fremkomne polyolefinsuspension eller
-opslsmming opvarmes til over polyolefinens oplgsningstemperatur 1
det pégeldende opl¢sn1ngsm1ddel til frembringelse af en opl¢sn1ng
i kedlen 10.

Na&r polyolef1nopl¢sn1ngen en gang er dannet 1 kedlen 10,
fgdes den gennem en afsperringsventil 17 til en transportledning 18.
Transportledningen 18 er omgivet af en kappe 19, i hvilken et opvarm-
nlngsmedlum sasom vanddamp indfgres gennem en ledning 20 og trader
ud gennem en ledning 21. Opvarmnlngsfluldet sikrer, at polyolefin-
oplgsningen holdes ved en temperatur over smelteoplgsningstempera-
furen.

POlyoleflnopl¢sn1ngen fgres derefter gennem en dyse 22 ind
i en fmldningszone (lavtrykszone) 23. Under polyolef1nopl¢sn1ngens
passage gennem dysen 2o formindskes oplgsningens tryk og temperatur
adiabatisk, og en del af oplgsningsmidlet fordampes derfra. Varme-

tabet, som bevirkes ved denne fordampning, afkgler den resterende

" oplgsning, saledes at polyolefinen feldes som en stork kveldet fi-
brgs masse eller fibrgs gel. Ved "pibrgs" gel forstds en fibrillsr
struktur med serskilte krystallinske polyolefinfibre indeholdende
indbyrdes forbundne kapillere mellemrum fyldt med oplgsningsmidlet.
Polyoleflnlndholdet i en s&dan gel bgr ikke overstige ca. 5 vegt-
procent af gelen, idet man ellers er tvunget til at fortynde gelen
med meget oplgsningsmiddel, fgr den findeles. Hvis man er 1ndstll—
let pd at benytte fortynding med et opl@gsningsmiddel, er en gelkon-
centration pad 30 eller endog 0P £il 50% polymer dog mulig.

Den fibrgse gel og dampen af frit oplgsningsmiddel fgres
.derefter genném en rgrformig afklipningskanal o, Det antages,.at
der fremkaldes en vis molekylesr orientering under gelens overfgring
gennem fesldriingszonen og kanalen 24.

Fra den r¢rformlge afklipningskanal 24 passerer den fibrgse
gel gennem en efterfsldningstransportkanal 25 ind i en adskillelse-
keddel 26, som fortrinsvis holdes ved atmosferisk eller subatmos-
ferisk tryk. Fri opl¢sn1ngsmlddeldamp, som er fordampet under poly-
oleflnoplﬁsnlngens passage gennem feldningszonen 23, adskilles fra

den fibrgse gel og fgres bort gennem en ledning 27. Den séledes
fjernede oplgsningsmiddeldamp kan derefter kondenseres og recirkuleres
tilbage ©il kedlen 10.

Den fibrgse polyolefingel, som foreligger i form af relativt
worte "nudler", som fremkaldes pd grund af lommer af oplgsningsmiddel
under fialdningen, og som stadig indeholder en vssentlig mengde opldgs-
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ningsmiddel, falder til bunds i dampudskillelseskedlen 26 og fgres
derfra til et skivefindelingsapparat eller -stofmglle 28 gennem en
ledning 29. Medens fremgangsméden 1llustreres ved fortrinsvis at anvende
en skivestofmglle pd dette trin, kan alternative apparater til meka-
nisk bearbejdning af den fibrgse gel dog anvendes, idet sé&danne appa-
rater, som f.eks. de ovenfor omtalte, er velkendte inden for papir-
industrien.

Polyolefingelen fgres til skivestofmgllen 28, og en del op-
lgsningsmiddel presses ud derfra under deres passage lgennem denne
mglle. Flbrene og udpresset oplgsningsmiddel falder til bunds 1
skivestofmgllen 28 1 et (ikke vist) modtagelseskar gennem en ledning
30. ' '

Da det er meget gnskeligt at holde polymerkoncentrationen
under 5 vagtprocent i den fibrgse gel, n&r denne indtrader pd det
mekaniske findelingstrin, foretrmkkes det at operere ved en opldgs-
ningstemperatur, ved hvilken fordampningen for den anvendte 9pl¢s—
ningsmiddeltype og anvendte polymerkoncentration i oplgsningen er
s& begranset, at polymerkoncentrationen i gelen ikke bliver stgrre
end 5%.

Transportledningen 18 er ikke essentiel for den praktiske'
udgvelse af fremgangsmiden ifplge opfindelsen. Den anvendes blot
til at transportere polyolefinoplgsningen fra oplgsningskedlen 10
til feldningszonen 22. Den kan fjernes fuldstandigt og faldnings-—
zonen 22 anbringes p& kedlen 10. Transportledningen 18 opvarmes for
at holde polyolefinen i oplgsning. Dimensionerne for transportled-
ningen 18 er ikke kritiske, men det er dog meget gnskeligt at anvende
en sidan diameter, at der kun forekommer ringe eller intet tryktab
langs rgret.

Det har vist slg at vare hensigtsmessigt at bevirke en vis
opl¢sningsmiddelfordampning, for polymeroplgsningen passerer gennem
faldningsdysen 22, for at bevirke den ovennavnte "dampopskaring”.

En s&dan fordampning hjzlper til ved udviklingen af de rette lzngder
af de fibrgse gelnudler, som trader ind i fordampningskammeret 24.
Jo stgrre fordampningen er, desto kortere bliver nudlerne. En s&dan
delvis fordampning kan gennemfgres ved svag opvarmning af transport-
ledningen 18. Oplgsningens temperatur haves ikke ved s&dan fordamp-
ning p& grund af overholdelsen af betingelser med konstant tryk.
Alternativt kan en (ikke vist) ventil indskydes i transportledningen
18 et eller andet sted for dysen 22. Imidlertid bgr en siddan delvis
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fordampning ikke vare tilstrakkelig til at bevirke polymerens fzld-
niné.

Fxldningsdysen 22 skal have en sddan stgrrelse, at den ska-
ber et tilstrskkeligt trykfald til at bevirke hurtig fmldning af
pdlymeren og delvis fofdampning af oplgsningsmidlet. Trykfaldet
skal vere et sadant, som bevirker voldsom fordampning af den del
af opl¢sningsmidlet, der skal fordampe. En sddan voldsom fordamp-
ning fremkalder turbulens og f£ar den fmldede fibrgse gel til at
brydes op'i relativt korte nudler, som er en sterkt gnskelig form
til de efterfglgende operationer. En sadan turbulent strgmnings-
tilstand er vigtig for udvikling af fibrenes rette egenskaber.

Den ngdvendige mmsngde turbulens £il udvikling af gode fiberegen-
skaber afhenger i det mindste delvis af den anvendte polyolefins
molekylvegt. Jo lavere molekylvegten er, desbo stgrre skal turbu-
lensen vsre for derefter at frembringe fibre af god kvalitet.

Hvis der sdledes benyttes lav turbulens ved polyolefin med lav mole-
kylvagt (f.eks. polyethylen med ﬁv = 40.000), vil polymeren faldes
som et pulver i stedet for som en fiber. Det er vanskeligt at give
et kvantitativt udtryk for den minimale grad af turbulens, der
kfaves til frembringelse af fibre, da dette afhanger af flere variab-
le. I praksis fremkaldes den minimale eller optimale turbulens til
fazldning af polymer ved indstilling af stgrrelsen pd dysen 22, som
fortrinsvis er en justerbar droslingskugleventil, der anvendes til
at forgge turbulensgraden ved begransning af dysen til en snavrere
&bning. Denne justering kan fortsattes, til gelproduktet bliver af
fibr¢s natur, og kan optimeres til frembringelse af fibre med de
bedste egenskaber til det sarlige ¢gnskede slutformal.

En del afrtrykfaldet og séledes af faldningen og fordamp-
ningen sker i feldningsledningen 23, der er anbragt umiddelbart efter
faldningsdysen 22. Faldningsledningen 23 har vist sig vigtig for at
fremkalde forskydningsspanding i den fazldede polymer og derved hindre
dannelsen af kontinuerlige strenge, som er vanskelige at behandle.
Lengden af fazldningsledningen 23 synes i nogen grad at regulere
lzngden af det opndede produkt, der helst gnskes i form af fibrgse
nudler. Hvis fezldningsledningen er for lang, kan der fas ugnskeligt
lange nudler. Lengden af fazldningsledningen 23 indstilles fortrins-
vis til frembringelse af nudler med en langde mellem ca. 5 og ca.

15 cm. Hvis produktet bliver kontinuerligt i stedet for nudelformigt,
har det en tendens til at indfanges i udsugningsledningen 27 i
dampudskillelseskedlen 26 og til at snos eller sammenfiltres og
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lave knuder i skivestofmgllen 28. Diameteren i faldningsledningen
23 er helst ikke vesentlig stgrre end dysen 22, nar denne er fuldt
aben.

Efter fmldningsledningen 23 overfgres den fibrgse gel til
dampudskillelseskedlen 26 gennem en efterfmldningstransportledning
25. Stgrrelsen af ledningen 25 er ikke kritisk med undtagelse af,
at dens diameter skal vsre tilstrskkelig stor til, at der kun sker
ringe trykfald under den fibrgse gels bevsgelse eller transport
igennem denne ledning. Derfor fordampes meget 1idt yderligere oplgs-
ningsmiddel, og det oplgsningsmiddel, som fjernes eller udtages
i dampudskillelseskedlen 26, er praktisk talt kun den mengde oplgs-
ningsmiddel, som er fordampet i feldningszonen 23.

Fra dampudskillelseskedlen 26 falder den fibrgse gel ned i
skivestofmgllen 28 gemnem en ledning 29.

Skivestofmgllen 28 kan vare en hvilken som helst konventionel
skivemglle, som anvendes inden for papirindustrien. Det har dog vist
sig ¢gnskeligt at benytte plader med et groft mgnster 1 mgllen for
at hindre tilstopning, som synes at ske hyppigere med mere f£in-
mgnstrede plader. Abningen eller afstanden mellem skiverne skal vere
lav og fortrinsvis vare af stgrrelsesorden 100-125 u. Noget oplgs-—

ningsmiddel trykkes ud af gelen i skivemgllen, og det sdledes fri-

gjorte oplgsningsmiddel kan adskilles fra den tilbagevarende gel

ved filtrering eller dekantering. Mere opl@gsningsmiddel kan fjernes:
ved centrifugering af gelen, hvilket efterlader en mere koncentreret
suspension af pulp i oplgsningen. Den ved denne fremgangsmide frem-
stillede pulp er en suspenslon af fibre 1 opldsningsmidlet. Det er
muligt at lave paplr direkte ud fra denne pulp, men af hensyn til
gkonomien med oplgsningsmiddel og hensyn til anvendelsen af konven-
tionelt papirfremstillingsudstyr foretrmkkes det 1 hgj grad at omdanne
pulpen til en suspension af fibrene i1 vand. Dette kan opnds ved ud-
veksling af oplgsningsmiddel, f.eks. ved erstatning af hexanen eller
et lignende organisk oplgsningsmiddel med en anden organisk vaske,
f.eks. med hexanol, som derefter kan udskiftes med eller fortrmnges
af vand. En simplere teknik er at afdrive oplgsningsmidlet med vand-
damp, som fordamper oplgsningsmidlet, men dette kan dog fgre til et

vist tab af den fine overfladestruktur.
I de fplgende eksempler anvendes polyolefiner med hgj mole-

kylvegt. Selv om polymere med h¢j molekylvaegt er vanskeligere at
behandle, er de i almindelighed bedre til fremgangsmaden ifglge den
foreliggende opfindelse. Imidlertid kan der til nogle papirfrem—
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stillingsformal anvendes en polyolefin med s& lav gennemsnitsmole-
kylvegt mdlt ved viskositet som 30.000-40.000, dvs. med et s& lavt
granseviskositetstal (h) som 1,0 dl/g.

" Pulp fremstillet ifglge opfindelsen skal indeholde fibrgse
elementer (dvs. rullerne af tynd f£ilm) af lzngder, som er passende
til papirfremstilling, altsd lengder sammenlignelige med naturlige
cellulosefibres. I den ved fremgangsméaden ifglge opfindelsen frem-
stillede pulp er fibrene netop af hensigtsmessige langder, sdledes
som det vil fremgd af de pd de individuelle prgver bestemte og
nedenfor anfgrte data.

Fibrene behandles med et vanddispergeringsmiddel, fortrins-
vis fgr eller under afdrivning med vanddamp for at hindre fibersam-
menhobnlng og fortrinsvis med polyvinylalkohol, da dette materiale
ikke senere vaskes bort fra fibrene i nogen stgrre udstrekning.

En hovedpart (efter vegt) af fibrene, som kan fremstilles
ved fremgangsmiden ifglge opfindelsen, har til anvendelse ved papir-
fremstilling gennemsnitslangder (som malt ved Tappi, prgve T232 SU68)
p& mellem ca. 0,3 mm og 10 mm og fortrinsvis mellem ca. 1,0 og 5,0 mm.
Hvis fibrene er langere end ca. 5,0 mm, forgges faren for flokkule-
ring under papirfremstilling. Sagt pa en anden made holdes mindre
end ca. 10% og f.eks. hgjst 8,32 vegtprocent af fibrene tilbage pé
et net med en maskevidde p& 20 mesh (Tylers Standard), men mindst
ca. 14 og fortrinsvis mindst 28 vagtprocent holdes tilbage pa et
net med maskevidde 65 mesh, og fortrinsvis holdes mindst ca. 25
vagtprocent tilbage pd et net med maskevidde 35 mesh.

En hovedpart (efter vagt) af fibrene, som kan fremstilles
ved fremgangsmédén'if¢lge opfindelsen, har en diameter mellem ca.
0,01 mm og 0,10 mm og fortrinsvis mellem ca. 0,01 mm og 0,03 mm.

" Da de individuelle fibres diameter varierer i l@ngden,
karakteriseres fibrenes slankhed gennem deres groveste punkt.

En hovedpart (efter vegt) af fibrene fremstillet ifglge
opfindelsen har saledes en gennemsnitlig grovhed (sdledes som malt
ved Tappi, prgve T234 SU67) p& mellem ca. 10 og 20 decigrex (mg/100m) .

Fibre med stgrre grovhed end ca. 20 decigrex har stadigt
darligere aflgbsegenskaber, som ggr dem mindre hensigtsmessige til
papirfremstilling.

Eksempel 1
20 kg polyethylen med hgj massefylde og en gennemsnitsmole-

kylvegt bestemt effter viskositet pa& 200.000 oplgses 1 2000 liter
n-hexan ved en temperatur pa 138°C i en 7000 liters glasforet kedel
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£il dannelse af en oplgsning, hvori polyethylenkoncentratiohen er
10,0 g/liter. Oplgsningen omrdgres med en hastighed pd ca. 100 omdrej—
ninger pr. minut. Trykket i oplgsningskedlen holdes pé& 5,0 kg/cm
Polyethylenoplgsningen fgres gennem en transportledning, som opvarmes
svagt for at holde ‘temperaturen ved 138°%C og trykket p& 5,0 kg/cm .
Transportledningen er 30 m lang og har en udvendlg diameter p& 25 cm.
Oplgsningen fdres derefter med en hastighed pé 800 liter pr. time
gennem en 135 mm dyse ien drosllngskugleventil, der holdes 60-80%
&ben gennem forsgget, adiabatisk til atmosfsretryk. Materialet fgres
derefter gennem en fsldningsledning med en diameter pad 13 mm og en
lengde pd ca. 270 mm. Fra feldningsledningen sendes den fibrgse gel,
som har et fiberindhold p& ca. 3 vagtprocent og en temperatur pa
ca. 70°C og atmosfaretryk, ind i en efterfeldningstransportledning
med en diameter pd 5 cm. Den fibrgse gel sendes derefter ind i en
dampudskillelseskeddel (cyclon), fra hvis top fordampet hexan fjernes.
De fibrgse gelnudler (hvis lengde er mindre end ca. 10 cm) indsamles
i cyclonens bund, forfyndes til ca. 1% fiberindhold ved tilsstning
af hexan og fdres gennem en enkeltskivestofmglle med 30 cm skiver
og middelgrove plader. Findelingsmgllen drives med 2000 omdrejninger
pr. minut. Den s&ledes malede fibrgse opslemming indsamles derpé&
i en glasforet beholder eller keddel og recirkuleres gennem stof-
mgllen til ialt fire passager. Fiberopslamningen med fast stofind-
hold pd 1% pumpes derefter igennem et filter, og den fremkomne vade
kage med et fas?t stofindhold p& 1%% fgres til en 2000 liter vand-=
dampafdrivningskeddel sammen med 1500 liter vand og (for at hjslpe
dispersion) sammen med 150 g polyvinylalkohol med en molekylvegt
pd 10.000 og hydrolyseret oig, Den resterende hexan afdrives med
vanddamp fra fibrene ved en temperatur pé& 60°C. Den fremkomne vandige
opslemning af polyethylenfibre med et faststofindhold pd 1% centri-
fugeres derefter for at fjlerne vand og tilvejebringer en véd fiber-
kage med ca. 50% faststofindhold som bestemt ved ovntgrring.

De sdledes fremstillede fibre har et gasadsorptionsover-
fladeareal p& 4,8 m2/g.

Fibrene fraktioneres pd Tylers standards sigter ifglge
Tappl, prgve T233 SU6L4, og der fas fglgende fiberfraktioner:



141735

20
Tabel 1A
Sigteanalyse
Tilbageholdt pd sigte Vegt %

20 mesh , : 6,9
35 mesh - 52,7
65 mesh 25,2
150 mesh 18,1
270 mesh Ts3
gennem 270 mesh 9,8

Tilbageholdelse pd sigte 20 mesh svarer til en minimal gennem-
snitsstgrrelse pa 1,18 mm og en grovhed pa 62 decigrex.'Tilbagehol-
delse pd sigbe 3% mesh svarer til en gennemsnitlig lengde pa 1,54
og en grovhed pé& 32 decigrex. Tilbageholdelse pd sigte 65 mesh svarer
til en lsngde p& 1,18 mm og en grovhed pa 26 decigrex.

Der fremstilles to szt héndgjorte standardark, det ene szt
ud fra 100% af fibrene og det andet smt ud fra en blanding af 50
vaegtprocent af fibrene og 50 vagtprocent blegede ellekraftfibre med
en C.S.F. pd 400. C.S.F. er en forkortelse for Canadisk Standard
Frihed. -

De h&ndgjorte ark, som har en basisvaegt p&d ca. 60 g/mz,
laves pi en britisk standard maskine under anvendelse af et rustfrit
stilnet med maskevidde 150 mesh ifglge Tappi prgve T205 M~-58. Arkene
guskes fra tradnettet eller viren p& gazngs mdde og underkastes 15
sekunders koldpresning (ved 21°C) ved et pressetryk pd 7 kg pr. cm2
mod en poleret'glitteplade. Arkene meddeles en anden identisk pres-
ning, efter at-de er vendt om pa glittepladen, s&ledes at begge sider
af det h&ndgjorte ark meddeles en glat finish. Fardigt¢rringen'fore-
tages pd en rotationstgrrer ved 93°C. Arkene afprgves derefter for
styrke og optiske egenskaber ifglge standardiserede Tappi-afprgvnings-
metoder med f£plgende resultater:
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Tabel 1B
Egenskab 100% PE fiber
Basisvagt g/m” 65
Tykkelse (mm) 0,26
Massefylde (g/mﬁ) 0,248
Rivestyrke (g/ark) 4,8
Brudlsngde (meter) 13,6
Trekstyrke (kg/cm) 0,33
Brudforlangelse (%) 1,5
TEA (kg m/m") 0,04
Scotts indre sammenhsng 11,0
TAPPI uigennemsigtighed (%) 93,6
Lyshed (Elrepho 8) 84,8

*®yad presset ved 4,2 kg/cme;

141735

50% blanding ™

63

0,18
0,350
27,0
2856
6,7
2,5
1,79
42,0
87,2
87,9

Fibrene blandes yderligere med bleget ellekraftfiber med
canadisk standard frihed pa& 400 til frembringelse af 40 og 80 vegt-
procents blandinger, og blandingerne formes til papir pd en lille
papirmaskine. De fremkomne papirbaner afprgves med hensyn til styrke

og optiske egenskaber som ovenfor anfgrt. Disse prgver, som svarer
nsrmere til den faktiske kommercielle papirfremstilling, indicerer,
at styrkeegenskaberne er bedre end for de héndgjorte ark:

Tabel 1C

Eksempel 40% blanding 80% blanding
Basisvegt (g/mg) 55 54
Tykkelse (mm) 0,09 0,13
Massefylde'(g/cmj) 0,636 0,405
Rivestyrke (g/ark) 1 maskinretning 32 26

i tvarretning 34 28
Treskstyrke (kg/cm) 1 maskinretning 17,8 6,2

i tvarretning 9,4 4,4
Brudforlengelse (%) 1 maskinretning 1,5 2,9

i tvsrretning 3,2 0,6
TEA (kg m/mz) i maskinretning 2,7 1,9

1 tverretning 3,7 3,7
Scotts indre sammenhsng 121 187
TAPPI uigennemsigtighed (%) 75 68

Lyshed (Elrepho 8) 80 85
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TEA betyder trzkenergiabsorption, og TAPPI er en forkort-
else for Trade Association of the Pulp and Paper Industry, som har

standardiseret en rekke papirprgver.

Eksempel 2

Det foreliggende eksempel illustrerer fremstillingen af
fibre ud fra polyethylener med hg@j massefylde og forskellige gennem-
snltsmolekylvagte malt efter viskositet. Fremgangsmdden i eksempel 1
gentages i det vasentlige for de forskellige polyethylener. Detaljer
vedrgrende fremgangsmdden er anfgrt i nedenstiende tabel 23, resul-
tater vedrgrende fiberfraktionerne er anfgrt i nedenstéende tabel
2B, og egenskaber ved de handgjorte ark er anfgrt i nedenstéaende
tabel 2C:
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Det ses af ovenstdende sksempel 2, at en forggelse af de
anvendte polymermaterialers molekylvesgt 1 almindelighed tilvejebringer
forbedrede egenskaber hos de ud fra deraf fremstillet pulp lavede

handgjorte ark.

Eksempel 3

Dette eksempel illustrerer gennemfgrelse af fremgangsmaden

ifglge opfindelsen under forskellige temperaturbetingelser. Det an-
vendte oplgsningsmiddel er n-hexan. Fremgangsmiden ifglge eksempel 1
fglges 1 almindelighed. T nedenstdende tabel 3A er anfgrt de speci-
fikke fremgangsmidebetingelser, i1 nedenstéende tabel 3B er anfgrt
resultater vedrgrende fiberfraktionerne og 1 nedenstéende tabel 3C
er anfgrt de ud fra den fremstillede pulp handgjorte arks egenskaber.
Gelen fortyndes til en koncentration pd 1% polyethylen ved tilsst-
ning af hexan fgr findeling.

Fremgangsmade-
betingelser

Temp. (°C)
Tryk (kg/cmg)
M, (X 10 )
PE, kg
Hexan, liter
PE g/liter

Gelens faststofind-
hold (vegt %)

Hydrafinering, passager
% PVA

Afdrivning med vanddamp
Temp. (°C)

Tilbage p& sigte

20 Mesh

55 it

65 "

150 "

270 "

gennem 270 Mesh

Tabel 3A
Forsgg nr.
1 2 3 4 5
132 136 138 140 142
4,8 5,4 57 5,7 5,1
600 600 600 600 600
22,5 22,5 22,5 30,0 20,0
3000 3000 3000 3000 2000
755 ) 755 10,0 10,0
2,2 2,2 2,2 3,0 3,0
3 3 . 4 4
2,0 2,0 1,0 2,0 1,0
- 80 80 80 63
Tabel 3B
Sigteanalyse (vesgt %)
1 2 3 4 5
359 1,1 4,4 2,2 2,2
16,9 7,3 14,1 3,8 8,7
o7,% 24,9 28,9 30,9 24,9
22,1 34,5 27,7 29,2 38,6
9,7 18,1 17,8 13,0 16,1
20,0 14,1 17,1 20,9 9,5
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Tabel 3C

Forsgg nr.

Handgjorte arks

egenskaber 1 2 3 L 5
Basisvagt (g/mg) 62 62 60 58 57
Klup (mm) 0,259 0,263 0,254 0,252 0,152
Massefylde (g/cm) 0,236 0,236 0,237 0,232 0,376
Rivestyrke (g/ark) 5,0 3,0 3,0 3,0 3,8
Brudlsngde (m) - - - - 23%3%
Treskstyrke (kg/cm) 0,42 0,47 0,30 0,45 0,81
Brudforlsngelse 2,4 2,3 2,5 3,1 1,1
TEA (kg m/m2) 0,102 0,148 0,076 0,110 0,085
Scotts indre styrke 15,0 13,0 12,0 13,0 24,0
Tappi ulgennemsig-

tighed % 94,1 95,1 94,2 93,3 93,6
Lyshed (Elrepho 8) 87,8 88,4 92,7 92,6 89,1

Vigtigheden af at overholde ovennmvnte maksimale temperatur-
begrensning kan formentlig bedst illustreres ved henvisning til
tegningens fig. 3, som viser en grafisk afblldning af hexans enthalpi.
T ovennsmvnte eksempel 3 anvendes netop hexan som opldgsningsmiddel,
og som det vil ses af denne grafiske afbildning, vil alt opl@snings-
midlet foreligge 1 dampfase, hvis oplgsningens temperatur overstiger
ca. 188°C (punkt A p& kurvens nederste gren gmldende for ligevesgt
mellem mwttet veske og mwttet damp) efter faldning af polymeren,
da den fmldede polymers temperatur praktlsk talt vil vssre hexans
kogepunktstemperatur ved atmosfesretryk (68,3°C) svarende til punk-
tet B pd kurvens gverste gren gwldende for mesttet damp. Oplgsningens
temperatur skal derfor vere mindre end temperaturen pd kurven for
mettet veske (punkt A), som svarer (ved konstant enthalpi) til punk-
tet pd kurven for mettet damp (punkt B), der reprsmsenterer oplgs-
ningsmidlets kogepunkt. Den valgte temperatur skal derfor vsre mindre
end den til punkt A svarende, sédledes at en del af oplgsningsmidlet
vil foreligge i vesskefase, og afhmnger af polymerkoncentrationen 1
udgangsoplgsningen, idet det m& erindres, at polymerkoncentrationen
i den fibrgse gel dog helst ilkke bgr overstige ca. 5 vegtprocent.
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Da det er gnskeligt, at polymerkoncentrationen i gelen ikke
overstiger ca. 5 vagtprocent, og da polymerens maksimumskoncentra-
tion i den oplgsning, som kan anvendes ved de her beskrevne hgjmole-
kylere polymere, er ca. 2%, bgr oplgsningsmidlet saledes ikke for-
dampe med mere end 60-70% ved dette koncentrationsniveau. Idet der
henvises til tegningens fig. 3, som har betydning ved anvendelsen
af hexan som oplgsningsmiddel, ses det, at denne maksimum~fordamp-
ning svarer til en temperatur pa ca. 160°C (se linien C-D), da den
del af linien C-D, der ligger til venstre for ordinaten svarende
til hexans kogepunkt ved atmosfaretryk, reprasenterer vaskefasens
andel (ca. 1/3 af linien C-D), og den del af linien C-D, der ligger
til hg¢jre for samme kogepunktsordinat, reprasenterer dampfasen (ca.
2/3 af linien C-D).

En lignende analyse vil tilvejebringe de maksimale oplgs-
ningstemperaturer, som kan anvendes ved fremgangsmaden ifglge op-

findelsen p& andre oplgsningsmidler og/eller andre trykbetingelser.

Maling af egenskaber

Der skal her anf@res eksempler pd& typiske verdier for

* hydrodynamiske overfladearealer,'kompressibilitetskonstanter og
aflgbs- eller drzningstider for fibrene fremstillet ifglge opfind-
elsen. Nogle af fibrene er de ifglge de foregdende eksempler frem-
stillede. Alle fibrene behandles med 2% PVA tilsat under afdrivning

med vanddamp siledes som anfgrt i eksempel 1.
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Tabel 4A

Fibrenes dreningsmodstand '
Eks. nr. Forsgg nr. S )i M N DT DE
1 - 0,65 2,21 0,0045 0,291 - 0,22
2 1 0,81 2,24% 0,0124 0,218 5,3 0,65
2 2 0,70 1,83 0,0101 0,245 5,1 -
2 3 0,79 1,98 0,00595 0,283 - 0,41
2 5 - - - - - - 0,69
2 7 0,72 2,66 0,0045 0,291 - 0,31
il 1 0,88 1,95 0,0072 0,266 5,5 -
4 2 0,8% 1,88 0,00695 0,270 - -
4 3 0,93 2,03 0,00635 0,274 5,7 -
4 4 0,98 2,24 0,00521 0,287 - -
Note: S = hydrodynamisk overfladeareal, m2/g

v = hydrodynamisk rumfang cmj/g

M &N = kompressibilitetskonstanter

DT = dreningstid, sek.

DF = dremingsfaktor, sek./g

De ved eksempel 4, forsgg 1-4 i ovenstdende tabel 4 petegnede
polyethylenfibre fremstilles ved den 1 eksempel 1 anfgrte metode
med fglgende specifikke forskelle 1 betingelser:

Tabel 4B
Oplgsnings- Polyethylenkoncentration
Forsgg nr. Mv n temperatur 1 oplgsning
1 220.000 5,8 140°¢C 10 kg/m>
2 220.000 5,8 140% 10 kg/m’
3 820.000 6,2 137 7,5 g/liter
I 65.000 2,2 141°% 15 g/liter

Note: Forsgg 1, 2 og 4 hydrafineres ved 2 timers cycling
Forsgg 3 hydrafineres ved I passager gennem hydrafineren
My, ved viskositet bestemt gennemsnitsmolekylvesgt
'“ = granseviskositetstal
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Eksempel 5

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af en fibrgs gel,
som er egnet til efterfglgende hydrafinering eller findeling til
sxrskilte fibre. En 3 vegtprocent polymeroplgsning fremstilles ved
at oplgse polyethylen med en ved viskositet bestemt gennemsnitsmole-
kylvegt pa 400.000 (n = 9,4), fremstillet efter Zieglers metode, 1
hexan ved 1550C. Oplgsningskedlen indeholdende denne polymeroplgs-
ning forbindes med en keddel under nedsat tryk (modtagekeddel), som
hbldes ved atmosfsretryk, gennem et rgr med en diameter pad 5 cm.
Dette rgr er forsynet med en ventil i kort afstand fra oplgsnings-
kedlen. Polymeroplgsningen overfgres derefter til kedlen med nedsatbt
tryk ved betjening af ventilen. Oplgsningens strgmingshastighed
mellem ventilen og kedlen under nedsat tryk er 80 m/sek. ved stabil
tilsband, og hexanens forhold mellem damp og vasske er 1/1.

Det fremstillede fibrgse materiale har en nuddellsngde
pd 5 cm, en tykkelsesdiameter pd 50 g, et gasadsorptionsoverflade—

areal pa 80 mg/g og en styrke pa 2 g/d.

Eksempel 6

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af en polypropylen-
gel, der er egnet til efterfglgende hydrafinering eller findeling 1
sxrskilte fibre. En 3 vegtprocents oplgsning fremstilles ved at op-
1gse polypropylen med et graenseviskositetstal pd 5,2 1 benzen ved
13500. Den fremkomne polymeroplgsning udtgmmes 1 en modtagebeholder
ved atmosfzretryk efter samme mefode som beskrevet 1 eksempel 5.
Blandingens strgmningshastighed er 85 m/sek., og benzenens forhold
mellem damp og vamske er 1,5/1.

Det herved fremkomne fibrgse materiale har en form, som
i gennemsnit midler 7 cm i lengden og 35 U i diameter eller tykkelsen
og har et gasadsorptionsoverfladeareal pad 30 m~/g og en styrke pa

1,5 g/d.

-
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Eksempel 7

En fibrgs polypropylengel fremstillet som beskrevet i
eksempel 6 og fortyndet til et faststofindhold pd 2 vegtprocent
hydrafineres ved at passere en gang gemnem en skivestofmglle (hydra-
finer) med en pladeafstand p& 75 u. De hydrafinerede eller findelte
fibre anbringes derefter 1 en Waring-blander, og deres indhold af
organisk oplgsningsmiddel ombyttes med vand gehnem isopropanol,
hvilket gennemfgres ved fgrst at tilssmtte 100% isopropanol, filtre-
re, tilsmtte en 50/50-blanding af isopropanol/vand, filtrere og til-
slut dispergere i 100% vand. Der tilsmttes kartoffelstivelse (5%
af fibrenes vaegt) til vandet for at ggre fibrene vanddispergerbare.

Der fremstilles hédndgjorte standardark ud fra de séledes
fremstillede polypropylenfibre ifglge Tappl prgve T205 M-58 og séledes
som beskrevet 1 eksempel 1. Arkene afprgves derefter ifglge Tappi
Standard Prgvemetoder, og der konstateres fglgende egenskaberi

Tabel 5C

Basisvasgt (g/mg) 57
Trekstyrke (kg/cm) 1,55
Rivestyrke (g/ark) 16,4
Brudlsngde (meter) 440
Brudforlsngelse (%) 3,0
TEA (kgm/mg) 58
Scotts indre styrke 286
Lyshed (%) 84,5
TAPPI uigennemsigtighed (%) 92,9
Lysspredningskoefficient 76,4

Ved fremgangsmiden ifglge den foreliggende opfindelse
udtgmmes polymeropl¢sningen under 1 det mindste autogent tryk som
en kontinuerlig strgm ved konstant hastighed gennem en &bning til
fremkaldelse af lynfordampning af en del af oplgsningsmidlet og
efterladelse af en gel af polymeren i den resterende del af oplds-
ningsmidlet, hvilken gel derefter males. Denne maling friggr de
enkelte fibre fra gelen, og det er disse flbre, der har de oven-
nsvnte malelige egenskaber. Disse egenskaber mlles pd fibre inde-
holdende polyvinylalkohol, da det har vist slg fordelagtigt aﬁ ind-
befatte PVA 1 pulpen t1l hjelp ved dispergering. Polyvinylalkoholen
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bgr vere mindst 77% hydrolyseret og fortrinsvis vere hydrolyseret
80% eller mere, og den kan have relativt molekylvegt, f.eks. 12.000~
£20.000. Den anvendes bedst saledes, at den er til stede i pulpen i
en mengde péd mindst en vegtprocent af polymeren. Den kan f.eks. til-
sottes i en mengde pad ca. 2 vegtprocent af polymeren, selv om ikke
alle disse 2% ngdvendigvis kan konstateres.

Andre dispergeringsmidler (overfladeaktive midler) end PVA
kan anvendes, men anvendelsen af et dispergeringsmiddel 1 det hele
taget er ikke noget essentielt trek ved fremgangsmaden ifglge opfin-
delsen. Det skal dog tilfgjes, at PVA har vigt sig som det mest
praktiske til dette formal.

Morphologien hos al den pulp, som er fremstillet ved oven-
nwvnte eksempler, er undersggt under elektronmikroskop; og al pulpen
indbefatter store mengder af swrskilte tilfeldigt orienterede ruller
af film, hvis tykkelse er umiddelbart over 1 u og Op til maske 10 p.
Det meste af filmen udviser den oven for ombalte rynkede eller nops-
rede tekstur.

De som draningstid og dreningsfaktor anfgrte egenskaber er
malt som fglger:

Drasningstiden eller aflgbstiden madles ved at indfgre 400 ml
af en 0,5% faststofopslszmning af fibre i den i Tappi prgve T205 M-58
beskrevne standardarkform, som i punden er forsynet med et 150 mesh
rustfrit stédltradnet, som er dxkket med vand, fgr fiberopslomningen
indfgres. Vand tilssttes op til merket 1 arkformen. Opslsmningen om-
rgres ved 4 slag op 0g ned af den tilhgrende standardomrgrer. Ark-
formens ventil &bnes, 0g vandet lades 1lgbe ud af formen. Tidsrummet
mellem ventilens &bning og den fgrste lyd af luftgennemsugning
gennem det sdledes handgjorte ark i form af den p4 dannelsesnettet
afsatte midtte af fibre registreres med stopur og angives som drenings-~
tiden i sekunder.

En mere ngjaghtig karakterisering af fibrenes aflgbs- eller
dreningsegenskaber er deres drsningsfaktor, som 1 hgj grad er kor-
releret med deres hydrodynamiske overfladeareal. Dresningsfaktoren
er for de her omhandlede fibre stgrre end ca. 0,2 08 fortrinsvis
stgrre end 0,5 og ligger typisk op mod 1,0 sek./g. Denne egenskab
bestemmes i det vmsentlige ifglge Tappi prgve T221 0S-63 med en let
modifikation ved beregningsmetoden. Kort sagt gér denne prgve ud pa,
at 10 g af’ en fiberprgve afvejes og dispergeres i vand. Opslsmningen
sxttes derefter Til standardarkformen, og vand tilssttes til merket.
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Opslemmingen omrgres ved fire slag op 0g ned af standardomrgreren,

som derefter fjernes. Vandets temperatur i formen miles, og dranings-
ventilen &bnes. Tidsrummet mellem ventilens &bning og den fgrste suge-
lyd konstateres. Fremgangsmiden gentages med vand alene (uden fiber)

i arkformen, og temperaturen og drsningstiden konstateres pé& ny.
Drsningsfaktoren i sekunder pr. gram beregnes herefter som fglger:

DF=[]3+0,3(%7 -1) (D-W)7-/3+0,3 -1) (a-4)7
T

T

W
hvor
DF betegner drsningsfaktoren i sek. pr. g,
D betegner drsningstiden med pulp 1 formen 1 sek.,
d betegner dreningstiden uden pulp i1 formen 1 sek.,
VT beregner vandets viskositet ved temperaturen T,
og W betegner den ved pr¢ven_anvendte fibervegt 1 gram.

Verdien (% - 1) er anfgrt 1 tabelform i ovennsvnte Tappl

prgve T221 0S-63. TDenne veardi multipliceres med 0,3, hvilket er
empirisk bestemt for de her omhandlede fibre.
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1. Fremgangsmade til fremstilling af syntetisk pulp til pa-
pirfabrikation, ved hvilken en varm oplgsning af termoplastisk poly-
mer ledes fra en zone med hgjere tryk ind i en zone med lavere tryk,
hvorved lynfordampning af oplgsningsmiddel gennenfgres og polymer
fzldes i fiberform, kende tegne t ved, at der anvendes en
oplgsning af en krystallinsk olefinpolymer, o9 at fremgangsmaden gen-—
nemfgres til dannelse af en gel af den fazldede polymer og oplgsnings-—
middel under s&danne betingelser med hensyn til oplgsningskoncentra-
tion, oplgsningstemperatur og tryk i lavtrykszonen, at den del af op-
lgsningsmidlet, som fordampes fra oplgsningen udgg@r 0,3:1 til 1,5:1
i forhold til mzngden af tilbagevarende oplgsningsmiddel i gelen,
dvs. bide bundet ved dannelse af gelen og frit oplgsningsmiddel i
vaskeform mellem de enkelte fibre, hvorefter gelen, til hvilken der
eventuelt er tilsat yderligere oplgsningsmiddel, underkastes finde-
ling eller formaling til adskillelse eller udredning af fibrene i
gelen.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, kende tegne t ved,
at mengden af polymer i oplgsningen ligger i intervallet 0,5 til 5,0
vagtprocent af hele oplgsningen. '

3. Fremgangsmade ifglge krav 1 eller 2, kendetegnet
ved, at mengden af polymer i den ved delvis fordampning af oplgs-—
nlngsmldlet dannede gel er mindre end 8 vagtprocent af hele gelen.

4. Fremgangsméde ifglge krav 1 eller 2, k en detegnet
ved, at mengden af polymer i gelen, nar gelen underkastes findeling,
er mindre end 5 af fortrinsvis mindre end 2 vagtprocent af gelen.

5. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af foregaende
krav, k endetegnet ved, at findelingen eller formalingen
gennemfgres ved, at gelen sendes gennem en skivestofmglle eller hy-
drafiner.

6. Fremgangsmade ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at der anvendes en polyolefin med hgj molekylvagt og et smelteflyde-
indeks p& mindre end 0,5.

7. Fremgangsmadde ifglge krav 6, kendetegnet ved,
at der anvendes polyethylen med en ved viskositet bestemt gennem-
snitsmolekylvaegt over 100.000 eller polypropylen med en ved visko=
sitet bestemt gennemsnitsmolekylvagt over 300.000.

Fremdragne publikationer:
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FIGUR 4

FIGUR 5
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