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Menetelmd selluloosamuotokappaleiden valmistamiseksi

Kidsiteltdvand oleva keksintd koskee menetelmsdd sel-
luloosamuotokappaleiden valmistamiseksi selluloosan liuok-
sesta N-metyylimorfoliini-N-oksidissa (NMMO) ja vedessd
siten, ettd muodostetaan liuos ja saostetaan sitten sellu-
loosa saostushauteesta, joka sis#ltd8 vettd ja NMMO:ta.

Esim. US-patenttijulkaisusta 4 196 282 on tunnettua
valmistaa selluloosaliuos N-metyylimorfoliini-N-oksidissa
(seuraavassa lyhennettynd NMMO) ja vedessd. Selluloosa-
liuoksia tarvitaan esim. valmistettaessa selluloosakuituja

. tai muita selluloosaan pohjautuvia muotokappaleita. T&l~

1l6in liuos ekstrudoidaan kehruusuulakkeiden kautta saos-
tushauteeseen. NMMO:n ja veden seoksen kdyttddn liuvottime-
na liittyy erilaisia etuja; ensisijaisesti on t&hdennettéd-
v sitd, ettd voidaan kéyttd& (ldhes) suljettua liuvotin-
kiertoa, jolloin ymp#ristdkuormitus voidaan pitdd erittéin
pienend.

NMMO-prosessissa koaguloidaan NMMO:hon ja veteen
liuvotettu selluloosa NMMO~pitoisessa saostushauteessa.
Sitten kuidut pestdin, pesuvesi palautetaan saostushautee-
seen ja saostushaude haihdutetaan kuiviin. Tisle kdytetdén
kuitujen pesuun (ks. yll&) ja NMMO-konsentraatti kéytet&in
uuden liuoksen valmistukseen.

NMMO-konsentraatio saostushauteessa rajoitettiin
aikaisemmin n. 20 - 25 $:iin, koska suuremmat konsentraa-
tiot huonontavat kuitujen tekstiilimekaanisia ominaisuuk-~
sia. On kuitenkin toivottu voitavan lis#t3 saostushauteen
NMMO-konSentraatibta'vahentémaénlmydhemmin saostushautees-
ta haihdutettavan veden maardi.

 Kisiteltavand olevan keksinndn teht#véns onkin tar-
jota alussa mainitunlaatuinen menetelm# siten, ettd saos-
tushauteen suurillakin NMMO konsentraatiollla voidaan s&i-
lyttaa hyvat kuituominaisuudet.
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T8m8 tehtdvd on keksinndnmukaisesti ratkaistu si-
ten, ettd saostushauteen l&mpStila on korkeintaan 0 °C.

On nimittdin ylléttden havaittu, ettd saostushau-
teessa voidaan kdytt#dd NMMO-konsentraatioita yli 40 % las-

kemalla saostushauteen l&mp8tila alle 0 °C.
Y1ll8 esitettyjen viditteiden tukemiseksi keksintdd

verrataan seuraavissa esimerkeissd tekniikan tasoon.

Esimerkit 1 - 6

2 276 g selluloosaa (kiintoaine- eli kuiva-ainepi-
toisuus 94 %, DP = 750 (DP = kgskimaarainen polymerointi-
aste), alfa = 98 %) ja 0,02 % gallushappopropyyliesteril
suspendoitiin 2 6139 g:aan N-metyylimorfoliini-N-oksidin
60-prosenttista vesiliuosta ja sitten poistettiin 9 415 g
vettd tislaamalla 2 tuntia 100 °C:ssa ja vakuumissa 50 -
300 mbar. T4113 tavoin syntyneen kehruuliuoksen koostumus
oli seuraava: selluloosaa: 10 %, vettd: 12 %, NMMO:ta
78 %. Liuos puristettiin suulakkeen 1l4pi, jossa oli
589 reikdd (suulakereikien l&pimitta 130 pm). Kehruul#mpd-
tila oli t&1186in 75 °C. Kun muodostuneet kuidut oli veny-
tetty ilmaraossa, ne saostettiin NMMO-pitoisesta saostus-
hauteesta. Lankanumero, saostushauteen NMMO-konsentraatio
ja saostushauteen l#mp8tila yksittdisiss8 esimerkeissi
ilmenevdt taulukosta 1. T#std taulukosta ilmenevdt myds
kulloisetkin kuituominaisuudet. T&lld%in FFk on kuitulujuus
(ilmastoituna), FDk on kuituvenym# (ilmastoituna) ja SF on
lenkkilujuus.

Taulukko 1

Esimerkki Lankanumero dtex Konsentraatio Saostus- FFk FOk SF

saostushauteessa haude- cN/tex % cN/tex
% lémptt.
0¢

1 1,62 0 15 47,8 10,9 18,1
2 1,65 21 1t - 46,4 11,4 17,8

1,62 - 40 14 41,4 8,6 12
4 1,63 19,5 0 49 12,4 19,5
5 1,68 30 -2,1 47,1 11,8 19,5
6 1,85 40 -1,3 45,5 12,2 21,9
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Esimerkit 1 ja 2 vastaavat tekniikan tasoa; saos-
tushauteessa k#ytettiin puhdasta vettd (esimerkki 1) tai
vetts, jossa oli n. 20 % NMMO:ta (esimerkki 2); saostus-
haudel&mpdtilat olivat suhteellisen korkeita (15 °C ja
vastaavasti 11 °C). N#istd saostushauteista saostettujen
selluloosakuitujen ominaisuudet olivat tyydyttavid. Esi-
merkissd 3 yritettiin lisidtd saostushauteen NMMO-konsent-
raatio 40 $:iin, mutta t&m3d huononsi selvésti kuidun omi-

naisuukeia.
Esimerkit 4 - 6 ovat keksinndnmukaisia esimerkkejéa

eli lampsttilat olivat korkeintaan 0 °C. Kuten ndistd esi-
merkeistd wvol havaita, NMMO-konsentraation lis#&minen
saostushauteessa vaikuttaa ndissd lampdtiloissa olennai-
sesti vihemmin kuidun ominaisuuksiin; niinpd esim. kuidut
esimerkissd 5 ovat td8ysin yhtd8 hyvid kuin kuidut esimer-
kisssd 1.
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Patenttivaatimus:

Menetelms selluloosamuotokappaleiden valmistamisek-~
si selluloosan liuoksesta N-metyylimorfoliini-N-oksidissa
(NMMO) ja vedessd siten, ettd muodostetaan liuos ja saos-
tetaan sitten selluloosa vettd ja NMMO:ta sisdltavistd
saostushauteesta, tunnettu siitd, ettd saostus-
hauteen lampdtila on korkeintaan 0 °C.
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