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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmite ved fremstil-
ling av et svampmateriale av regenerert cellulose,

Svampmaterialer av regenerert cellulose fremstilles ved opp-
varmning av en masse omfattende viskose (en oppltsning av natrium-
cellulosexanthat i kaustisk soda),natriumsulfat-decahydrat, vann og
kaustisk soda sammen med forsterkende fibre av hamp, 1in eller
lignende, hvilket avstedkommer koagulering av viskosen og smelting
av natriumsulfatkrystallene, slik at disse forlater cellulosens
porer,

Oppvarmningen av svampmassen har i de hittil kjente prosesser
vert utfort enten ved elektrisk motstandsoppvarmning, i hvilket til-
felle en vekselstrom ledes mellom elektroder som stdr i kontakt med
massen, eller ved hjelp av et oppvarmet veskemedium sésom en
natriumsulfatopplésning, ved neddykking av massen i1 et bad av den
varme vaske eller ved pasproytning med den varme vaske,

En ulempe med den elektriske motstandsoppvarmning er den at
dersom det ikke tas forholdsregler for & tilbakeholde de smeltede
natriumsulfatkrystaller i1 svampstrukturen inntil regenereringen av
cellulosen er fullfért, vil reduksjonen i innholdet av vann/natrium-
sulfat i massen fore til en nedsettelse av effektiviteten ved den
elektriske oppvarmning, Over smeltepunktet for natriumsulfat-
decahydratkrystaller reduseres effektiviteten av den elektriske
oppvarmning vesentlig, som folge av at krystallene smelter og
renner ut av pastaen, slik at den efterfdlgende oppvarmning 1 det
vesentlige finner stéd ved varmeoverfdring, Da det er vanlig at
hele pastamassen bringes til en temperatur p& ca. 95°C for &
fullstendigg jore regenereringsprosessen, vil det vere &penbart at
omkostningene for den "elektriske" metode blir unddvendig hdye.

I US patentskrift nr, 3109703 er beskrevet fremstilling av
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et svampmateriale av regenerert cellulcse, der den svampdannende

2

viskosemasse inneholdende natridmsulfatkrystaller oppvarmes til en
temperatur mellom massens koaguleringstemperatur og densregenerérings-
temperatur, dvs, inntil i det vésentlige all viskose er koagulert og
1 det vesentlige ingen regenerering har funnet sted, ved & lede en
vekselstrom gjennom massen, Derefter innfores den koagulerte masse i
et varmt veskebad, fortrinnsvis jen natriumsulfatoppldsning, for
regenerering av den koagulerte masse, Oppvamningen med vekselstrom
kan ifclge US patentskriftet gJjennomfores til en temperatur ﬁesent—
lig over den ved hvilken natriumsulfatkrystallene smelter, slik at
effektiviteten av den elektrisk% oppvarmning vesentlig reduseres,
Dessuten vil innstrdmningen av varm regenerefingsvaske iden i
regenereringsbadet innfsrte koaghlerte masse foregd forholdsvis
langsomt og derméd ogséa gjennomregenereringen av' den koagulerte
masse, , ‘ {

- Fremgangsmiten ved hvilkenl massen behandles utenfra med en
oppvarmet vaske, har den fordel‘gt varmeenergien kan tilveiebringes
til lavere omkostninger enn ved bruk av elektrisitet. P& den annen
side er denne fremgangsméte~betygelig langsommere enn den elektriske
oppvarmningsmetode, fordi massen| oppvarmes ved ledning av varme fra
massens overflate og innover, Y%terligere m& massen vare bedre
understottet under de fdérste trihn av oppvarmningén, Dette er
nédvendig inntil massen har oppnédd tilstrekkelig mekanisk styrke
for & forhindre desintegrering a% den regenererte.masse, Normalt
vil den mekaniske styrke erholdes som folge av koagulering og

regenerering, E

* PR . . ‘
Det tas ved oppfinnelsen s%kte péd & tilveiebringe en frem-
gangsmidte ved fremstilling av et!svampmateriale av regenerert
cellulose, som ikke er beheftet med de kjente fremgangsmdters

ulemper,

Oppfiﬁnelsen angar séledes‘en,fremgangsméte ved fremstilling
av et svampmateriale av regenerert cellulose fra en sVampdannende
viskosepasta inneholdende smeltb?re krystaller av natriumsulfat-
decahydrat, ved at pastaen ekstruderes, eventuelt inn i en sammen-
foldet tekstilhylse, hvorefter ekstrudatet oppvarmes ved & fore en
elektrisk vekselstrdm gjennom dette inntil ekstrudatet nar en
temperatur som fordrsaker i det vesentlige fullstendig kqagulering,

men som ikke er tilstrekkelig til & fordrsake regenerering, hvor-
efter det koagulerte ekstrudat oﬁpvarmes ved hjelp av en sur
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regenereringsveske inntil regenerering er fullstendig, og fremgangs-
médten er szrpreget ved at den elektriske oppvarmning avbrytes niar
krystallene i viskosepastaen er smeltet, hvorefter den dannede
vandige oppldsning av natriumsulfat fortrenges ved at pastaen
gJjennomspyles med den. sure regenereringsvaske, idet regenererings-
vesken sproytes pd den koagulerte viskosepasta.

Cellulosen er opprinnelig i form av en oppldsning av cellulose-
xanthogenat 1 en natriumhydroxydOpplésning, dvs, viskose, Selve vis-
kosen er erholdt ved & omsette alkalicellulose med carbon-disulfid
og derefter oppldse xanthogenatet i en natriumhydroxydoppldsning.

Koagulering er en fysikalsk prosess, dvs, at eh gelering av
cellulosexanthogenatet fra den alkaliske oppldsning finner sted,
Koagulering kan forarsakes ved henstand, varme, neddykning i bad med
en sterk elektrolytt eller ved en kombinasjon av disse fremgangs-
mater, Koagulering finner s3ledes ikke sted ved en spesiell tem-
peratur, men er en prosess som tiltar gradvis med en hastighet som
er avhengig av oppvarmningshastigheten, elektrolyttens styrke og
konsentrasjonen av den opprinneligepasta, ete. ‘Regenerering pa
den annen side er en kjemisk reaksjon hvorved de opprinnelig til-
stedeverende hydroxylgrupper i cellulosen gjeninnféres, Nar
regenereringen er fullstendig, foreligger cellulosen i form av en
utfelt polymer, Koagulering og reganerering er séledes to funda-
mentalt forskjellige uavhengige prosesser, men de kan finne sted
samtidig og med forskjellig hastighet avhengig av de anvendte

metoder.

Ved fremgangsmiten ifolge oppfinnelsen utnyttes fordelaktig
forskjellen i koagulerings- og regenereringsprosessen, Séledes vil
den elektriske oppvarmning fordrsake en vesentlig koagulering av
pastaen, selv om noen regenerering ogsd finner sted. P& det punkt
hvor den elektriske oppvarmning avsluttes, vil i alt vesentlig
ogsé koaguleringsprosessen vare ferdig. Folgelig er massen nr
krystallene smelter og renner ut av pastaen og s8ledes efterlater
en ports masse, tilstrekkelig stiv til & motstd trykket av pé-
sproytning-av varm syre uten & desintegrere, Ved at de smeltede
krystaller renner ut av massen efterlates en pords masse av en
svampdannende pasta. Den varme syre kan derfor penetrere pastaen
via porene som er efterlatt av de smeltede krystaller, Shledes
opphéds en omhyggelig sirkulasjon av syren, og regenereringsprosessen
er rask og jevn, Hvis disse betingelser ikke ble oppfylt, dvs.
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at smeltning av krystallene 1kle hadde funnet sted for overgangen
fra elektrisk oppvarmning tll oppvarmnlng med en varm veske, ville
syren ikke vaere istand til & p%netrere massen av pastaen, og sdledes
ville der kun finne sted en opqvarmning ved varmeoverforing som er
ineffektiv som tidligere angitt.

Ved hjelp av den foreliggende fremgangsmdte er det oppnédd
betydelige Ckonomiske besparelger ved:
1) Overgang fra den mer kost%are elektriske oppvarmning til den

mindre kostbare Oppvarmnlbg ved hjelp av et vaskemedium pa
det tidligst muligépraktiske tihspunkt, hvilket er et Dbetydelig
fremskritt som er avledet fra dFt faktum at det ifolge oppfinnelsen
ble funnet at det er det spesiellle fenomen (dvs, smeltning av
krystallene) som bestemmer den temperatur ved hvilken denne over-

gang er Okonomisk mest fbrdelakpig.

2) Anvendelse av pisproytning i stedet for et bad for & regene-
rere det koagulerte materiale, hvilket fremmer elimineringen
av de smeltede krystaller og sdledes nedsetter den nddvendige tid

I en foretrukken utfbrels%sform av fremgangsméten fullfdres

for regenereringsprosessen,

regenereringen ved pésprbytningiav en varm syre., Fortrinnsvis er
syren 5%-ig svovelsyre (pluss natrlumsulfat for & holde oppldsningen
ved 40° Tw) ved 95°C.

. | 1 .
Den svampdannende viskosemasse kan med fordel ek&truderes inn

i en sammenfoldet tekstilhylse,lf.eks. av bomullslerret, for den
oppvarmes ved innvirkning av Vekselstrdmmen. Elektrodene som til-
forer vekselstrtmmen, er hensikﬁsmessig utformet med buede overflater

for derved & forme ekstrudatet.
Et eksempel pé& en utfdrelée av oppfinnelsen. vil nu bli be-
skrevet mer detaljert under henvisning til den vedfdyede tegning,
hvor . :
fig, 1 skjematisk viser eg anlegg for utforelse av frem-
gangsmidten ifolge oppfinnelsen,
fig, 2 viser en innsnevringsinnretning for & tilbakeholde

et forréd av den ytre, forsterkende hylse rundt et ekstruderings-
munnstykke, og |

fig., 3 viser et tverrsnitt efter linjen A-A pé& fig. 1.

Fig. 1 viser en fortrengningsekstruderingspumpe 1 med et
ekstruderingsmunnstykke i form gv et rdr 2, rundt hvilket det er
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anordnet et forrdd av sammenfoldet, forsterkende'hylse 3 av bomulls-
lerret for en bane eller et rep av viskosemasse som skal ekstruderes
fra en blanding 5 i pumpen 1, Blandingen 5 er en konvensjonell
svampdannende viskosemasse omfattende viskose, natriumsulfat-deca-
hydrat, vann og kaustisk soda sammen med forsterkende fibre av hamp
eller lin. Repet 4 dannes ved at blandingen 5 ekstruderes inn i
hylsen 3, sdledes at denne trekker blandingen 5 ut gjennom munnstyk-
ket 2, Hylsen 3 holdes mot munnstykket 2 ved hjelp av en innsndrende
ring 6 av nylon (se fig. 2), slik at det oppstér en svak motstand
mot uttrekking av hylsen 3 gjennom munnstykket 2‘og hylsen 3 fylles
jevnt med masse. ' .

Repet L lgdes derefter mellom og i kontakt med elektroder 7
som er utformet som vist p& fig, 3., Elektrodene er 0,9 m lange og
forer en tre-faset vekselstrdm av spenning 40 volt og styrke 290-
320 amp. Repet 4 passérer mellom elektrodene 7 med en hastighet av

'53,4 cm pr, minutt, slik at ndr repet 4 kommer ut fra elektrodene 7,
er natriumsulfatkrystallene nettopp smeltet.

Repet 4 passerer derefter mellom to par formevalser 8 og 9
mellom hvilke det er anordnet en innretnihg 10 for péspréytning av
varm syre, herilig en oppldsning av 5%-ig svovelsyre (pluss natrium-
sulfat for & holde oppldsningen ved 40° Tw) av 95°C., Innretningen
10 for pésprdytning av varm syre er 3 meter lang, slik at nér repet
4 har passert denne, er koaguleringen for dannelse av regenerert
cellulose fullfért, Repet & fores til slutt bort via transport-
ruller 11, Trekk ved denne fremgangsméte, og spesielt ekstruderings-
prosessen, er beskrevet mer detaljert i britisk patentskrift
nr, 1197611,

Fordelen som oppnds ved bruk av den ovenfor beskrevne frem-
gangsméate, vil tre klart frem av de. nedenstéende tre eksempler, av
hvilke det forste beskriver den konvensjonelle varmsyrepdsproytnings-
‘prosess, det annet beskriver den konvensjonelle prosess hvor elek-
trisk motstandsoppvarmning benyttes, og det tredje illustrerer den

ovenfor beskrevne fremgangsmate,

I hvert av eksemplene var ekstrudatets diameter 3,4 cm pa
koaguleringstidspunktet, og den anvendte masse besto av den vel-
kjente blanding av viskosefibre og natriumsulfatkrystaller, Prisen
for elektrisiteten var 10,85 dre pr. enhet, og omkostningene for

vanndampen for oppvarmning av pdsproytningssyren var kr. 12,50 pr.
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1000 kg vanndamp,

Eksempel 1 Ssammenligningseksempel)

Et rep av viskosemasse som ovenfor beskrevet ble fremstilt

ved ekstrudering av massen inn i en sammenfoldet hylse av vevet
bomullslerret, Repet ble fért under en 9 meter lang innretning
for plsprdytning av 5%-ig s&ovelsyre (pluss natriumsulfat for &
holde opplosningen ved 40° Tw) av 95°C. Ekstrudatets hastighet
var 45,7 cm pr, minutt, hvi%ket ga en rezaksjonstid pd 20 minutter og

en energipris for fullfdrin% av koaguleringen pa 7,6 dre pr. meter
ekstrudat, |

Eksempel 2 Ssammenligningseﬁsemgel)

Et ekstrudert rep innhyllet i bomullslerret som ovenfor be-
skrevet ble ledet mellom totelektroder som forte en vekselstrdm av
frekvens 50 cycler pr, sekuqd, spenning 40 volt og styrke 380-400
amp. Repet ble vasket med Warmt vann etter & ha passert elektrodene,
for & fjerne overskudd av ndtriumsulfat, og for & bringe svampen i
den samme tilstand som den iihvilken den ble erholdt i eksempel 1,
Ekstrudatets fremforingshastighet var 53,4 cm pr. minutt, hvilket
resulterte 1 en regksjonstid péd 3,25 minutter og en energipris for
fullforing av koaguleringen pd 7,36 ¢re pr, meter ekstrudat.

Eksempel 3 1

Et ekstrudert rep innhyllet i bomullslerret som ovenfor be-
skrevet ble ledet mellom to b,9 meter lange elektroder som forte
en tre~faset vekselstrom av Epenning 40 volt og styrke 290—320Aamp.
Repet ble deretter fort under en 3 meter lang innretning for pé-
sproytning av 5%-ig svovelsy&e (pluss natriﬁmsulfat for & holde opp-
1sningen ved 40° Tw) av 95°C. Ekstrudatets fremforingshastighet
var 53,4 cm pr. minutt, hvilket resulterte i en reaksjonstid pé
7,5 minutter og en energipris for fullftring av koaguleringen pa
5,22 6re pr, meter ekstrudatl

Den ovenfor beskrevne ?remgangsméte har sdledes den fordel at
den reduserer energiomkostnipgene sammenlignet med kjente fremgangs-
miter, fordi den varme syre som pésprdytes for 4 fullfsre regenerer-
ingsprosessen, kan oppvarmes[pé billigere mdte enn ved bruk av
elektrisitet, f.eks. ved bruk av vanndamp generert ved 8 brenne
brenseloljer, Dessuten kan ben foreliggende fremgangsmite utféres

vesentlig hurtigere enn tilféllet er nadr oppvarmningen utfores ute-

|
|
|
|
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lukkende ved hjelp av et oppvarmet veskemedium, En annen fordel er
den at fasongen av den ferdige svamp av regenerert cellulose kan
gjores mer noyaktig enn ved fremgangsmdten ved hvilken der ute-
lukkende benyttes elektrisk motstandsoppvarmning,

Patentkravw

Fremgangsmate ved fremstilling av et svampmateriale av re-
generert cellulose fra en svampdannende-Viskosepasta inneholdende
smeltbare krystaller av natriumsulfatdecahydrat, ved at pastaen
ekstruderes, eventuelt inn i1 en sammenfoldet tekstilhylse, hvorefter
ekstrudatet oppvarmes ved & fore en elektrisk vekselstrom gjennom
dette inntil ekstrudatet ndr en temperatur som fordrsaker i det
vesentlige fullstendig koagulering, men som ikke er tilstrekkelig
til & forArsake regenerering, hvorefter det koagulerte ekstrudat
oppvarmes ved hjelp av en sur regenereringsveske inntil regenerering
er fullstendig, k ar akterisert ved at dex elektriske
oppvarmning avbrytes nir krystallene i viskosepastaen er smeltet,
hvorefter den dannede vandige opplosning av natriumsulfat fortrenges
ved at pastaen gjennomspyles med den sure regenereringsveske, idet
regenereringsvaesken sprdytes pad den koagulerte viskosepasta,
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