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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung von Faden aus regenerierter
Cellulose i

Anwendungsgebiet der Erindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstsllung
von Viskosefasern mit hoher Festigkeit und hohem NaB-
modul. Diese Fasern sind, als Endlosgarn gesponnen,

in Rein- oder Mischverarbeitung, vorzugsweise mit Poly-
esterfasern, an Stelle von Baumwolle oder in Mischung
zusammen mit Baumwolle unter Anwendung hocheffektiver
Tabhﬁblogien in der Téxfilindustrie in einem weiten
Spektrum von Einsatzgebieten von Untertrikotagen bis
technlschen Geweben verwendbar.

Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen

Es sind Verfahren zur Herstellung von Faden aus rege-
nerierter Cellulose mit hoher Festigkeit und . hohen.
NéBmodul bekannt, die gekennzeichnet sind durch Ver-
spinnen einer Viskose mit einem Gehalt von 5 bis 7
Masse¥ Cellulose, 5 bis'7 Masse} Natriumhydoxid sowie
34 bis 40 Masse¥ (bezogen auf Alpha-Cellulose) Schwe-
felkohlenstoff und 1 bis 4 Masse% (bezogen auf Alpha-
Cellulose) eines Modifizisrungsmittels in ein’ auBsr -
90 bis 120 g/l Natriumsulfat noch 70 bis 80 g/1
Schwefelssure und 40 bis 70 g/l Zinksulfat enthalten-
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des Spinnbad, Abziehen der koagulierten Faden und
Strecken der Féden um 120 - 140 % in einem bei einer
Temperatur von 80 bis 95 °c gehaltenen Streckbad. |

Mit diesen Verfahren werden Viskosefasern verbesser-
ter Qualitat, insbesondere erhdhter Festigkeit, NaB-
“festigkeit, mittlerer Dehnung und hohem NaBmodul bei
ausreichender SchlingenreiBkraft, erhalten. |

Bei der Herstellung solcher Viskosefasern wird wihrend
des Verspinnens der Viskose ein Verstrecken der teil-
weise regenerierten Cellulose vorgenommen, um ein Pro-
dukt mit erhdhter Molekularorientisrung zu erzielen.
‘Dabei ist es iiblich, der Viskose und dem Spinnbad ein
Modlflzlerungsmlttel zuzusetzen, welches den Regene-
rierungsvorgang verzdgert und dadurch einen héheren
Reckgrad erméglicht, wodurch der resultisrenden Faser
die verbesserten mechanischen Eigenschaften ‘verliehen
werden. ' |

Gewohnlich werden diese Fasern nach einem Zweibad-
Verfahren unter anschlieBender Relaxierung mit bzw.
.ohne nachgeschaltetenﬂdritten Bad hergestellt.

Unter den zahlrelchen Faktoren, die die Strukturbil-
dung beeinflussen, spielen der verwendete Zellstoff
und die Anwendung spezifischer Modifikatoren, insbe=-
sondere Modlfzkatorengemzsche neben der Zusammenset-
zung der Viskose, des Spinnbades und den Reckbedingun-
gen eine entscheidende Rolle. Bei allen entsprechenden
bekannten Verfahren werden an die Viskose hohe Rein=-
heitsanforderungen gestellt' normalerweise wird ein
Ausgangszellstoff mit einem Alpha-Cellulosegehalt von
mehr als 95 Masse% eingesetzt.



Weiterhin ist bekannt, daR auch Zellstoffe mit einem
Alpha-Cellulosegehalt von weniger als 95 Masse% eings-
setzt werden kdnnen. (AT-PS 287 905) Diess Zsllstoffe
sind vorzugsweiss Nadelholz=-Zsllstoffe mit einer engen
Kattegléngenverteilung als Voraussetzung flr ein hohés
Niveau der Faserparametef. Die Wahl der Modifizisrungs-~
mittel bei diesen Verfahren erfolgt in Abhéngigkeit

von den technoiogischen Bedingungen; (DE-0OS 1 948 335,
AT-PS 201 226, DE-0S 1 494 598, SE-PS 181 152)

In der Mehrzahl werden entsprechend ihrer unterschied-
lich modifizierenden Wirkung wadhrend des Regenerations-
prozesses des Viskosefadens Zweiergemische bestehend aus
ethoxylierten Aminen mit Polyethylenglykolen, ethoxy=-
lierten Fettsauren oder Fettalkoholen mit Polyethylen=-
glykolen oder Aminen und/oder Polyaminen mit Polyethy-
lenglykolen eingesetzt. Bei Verwendung von Dreierge-
mischen sind solche aus Dimethylamin, Polyethylenglykol
und Zinkverbindungen bekannt. (AT-PS 318 125)

Obwohl es nach den genannten Verfahren gelungen ist,
Fasern mit guten Festigkeitseigenschaften herzustellen,
jst dies bei Einsatz geringer veredelter Buchensulfjt-
sellstoffe mit einem Alpha-Cellulosegshalt von weniger
als 93 % nicht gegeben. Es hat sich als schwierig her-
ausgestellt, mit den bekannten Modifikatorgemischen
bei Einsatz eines solchen Buchensulfitzellstoffes
Fasern mit hoher Festigkeit, mittlerer Dehnung und
hohem NaBmodul bei guter SchlingenreiBkraft zu erhal-
ten. Ein besonderes Problem ist dabei die ungeniagende
Verstreckbarkeit und das Auftreten von verklebungen -
sowie Viskosebatzen wihrend des Spinnprozesses.



Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ohne groBen Aufwand bei Ein-
satz eines Buchsnzellstoffes mit einen Al@ha~0511ulosem
gehalt von wsniger als 93 % und einen Kurzkettenanteil
von grdBer als 12 % im groRtechnischen MaBstab die Er-
reichung eines NaBmoduls von mindestens 1100 mN/tex

und einer Sch;ingenreiﬁkraft von mindestens 65 mN/tex
der Viskosefasern in einem reibungslosen SpinnprozeB

zu gewahrleisten.,

Darlequng des Wesens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist es, durch den Einsatz einer
" entsprechenden Modifikatorkombination bei wenig ver=

" edeltem Buchenzellstoff die Regenerierung des koagu-
lierten Viskosefadens so hinauszuzdgern, daB eine ma-
ximale Verstreckbarkeit im Verstreckbad erreicht wird
und dadurch das Niveau der Festigkeitswerte und des
NaBmoduls bei mittlerer Dehnung und ausreichender
Schlingenreifkraft der viskosefaser gehoben werden

kann.

Die Aufgabe wird geldst durch ein Verfahren zur Her-
steilung von Faden aus régeherierter Cellulose mit
hoher»Festigkeit und hohem NaBmodul sowie fir die Ver~
arbeitung ausreichendér SchlingenreiBkraft, bei dem
eine Viskose mit einem Gehalt von 5 = 7 Masse% Alpha-
Cellulose und 5 - 7 Massedk Natriumhydroxid sowie,be-
zogen auf Alpha-Cellulose‘31 - 38 Masse% Schwefelkoh-
lenstoff und 2 - 6 Masse% einer Modifikatormischung
-in ein'neben der tblichen Menge Natriumsulfat und
Schwefelsdure, 50 - 65 g/l 7inksulfat sowie 0,3 bis
0,5 g/l Spinnbadhilfsmittel enthaltendes Spinnbad
versponnen wird. Die koagulierten F&den werden abge-
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zogen, um 108 = .140 % in einem bei S0 - 96 °c gehalte=~
nen Reckbad gereckt und vorzugsweise spannungslos in
einem nachgeschaltenen Fixierbad bei 80 - 96 °c relé-
xiert. ErfindungsgemdR werden ein Buchenzellstoff und/
oder sin Zellstoffgemisch, wobei der Buchenzellstoff
Anteile von groBer als 12 Masse% im niedermolekularen
Bereich bis 500 und einen Alpha-Céllulosegehalt'von
mindestens 90 Masse% besitzt, sowie eine Modifikater-
kombination verwendet, die aus einem aliphatischen
Monoamin, einem ethoxylierten Monoalkylamin, bei dem
der Alkylrest 10 - 22 Kohlenstoffatome enthidlt, und
einenm Polyethylengl?kol besteht. ‘

Zwegkmésig wird ein Buchenzellstoff und/oder ein Zell=-
stoffgemisch mit mindestens 80 Masse% Buchenzellstoff=-
anteil angewendet, wobei der Durchschnittspolymerisa-
tionsgrad des Zellstoffs bei 550 - 800 liegt.

Die Modifikatorkombination sollte bei 1,0 - 2,5 Masse%
Dimethylamin, 1,0 - 2,5 Masse} ethoxyliertem Amin und
1,0 - 2,5 Masse%,Polyethylenglykol mit einer Molmasse
von 1000 - 1500, jewsils bezogen auf Alpha-Cellulose,

~ liegen. ' :

Der Gammawert der Spinnviskose betrégt vorzugsweise
40 - 55 und der des versponnenen Kabels vor dem Ein-
tritt in das Reckbad 50 - 70 % des Ausgangswertes. '

Das Spinnbad sollte eine Schwefelsaurekonzentration
von 75 g/1, eine Natriumsulfatkonzentration von 110
g/l, eine Zinksulfatkonzentration von 60 g/l und eine
Temperatur von 38 - 40 °C besitzen.

_UOberraschenderweise wurde festgestellt, daB bei einem

Ausgangsgammawert der Viskose’von 46 - 55 der Gamma=-
wert des Viskosefadens vor Eintritt in das Verstreck-
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bad mit dem erfindungsgem&Ben Dreiergemisch als Modi-
fikator bei 28 = 30 liegt und eine Vsrstrackbarkeit
bis 140 % mdglich ist, wéhrend die bekanhten Verfahren
(Zweiermodifikatorgemische) CGammawsrte um maximal 20
und eine um 20 bis 4Q % verringerte Verstreckbarkeit

: ergeben. Die erfindungsgémés vorgeschlagene Kombina-
tion von Modifikatoren in Verbindung mit der Verarbei-
tung von Buchenzellstoff bewirkt eine wesentliche Er-
héhung der Faserparameter gegeniber den bereits be-
kannten Verfahren.

Die Zugabe des Modifizierungsmittels kann nach denm Lése-
prozeB der Viskose im Chargenmischer oder kurz vor dem
Verspinnen der Viskose erfolgen.

Ausfiuhrungsbeispiel

Das erfindungsgem&Be Verfahren wird in den folgenden
Beispielen naher aerlauterts

Beisgiel 1

Buchenzellstoff mit einem Alpha=-Cellulcsegehalt von
92,5 Masse% wird durch Umrihren in 19,75 %iger Natron-
lauge bei einer Temperatur von 45 Oc alkalisiert. Die
Maische wird zu eineh Alkalicellulosevlies mit 32,5
Masse% Cellulose und 17 Masse¥ Atznatron abgepreBt.
AnschlieBend wird das Alkalicellulosevlies zerfasert

" und bei einer Starttemperatur von 28 %c 105 Minuten
~vorgersift. Der Durchschnittspol?mérisationsgrad (OP)
der Alkalicellulose betragt danach ©640. '

Durch Zugabe von 36 Masse% Schwefelkohlenstoff (be-
zogen auf Alpha=Cellulose), wird unter Umwélzen in
giner Baratte bei 28 Oc 2 stunden sulfidiert. Das
Xanthogenat wird mit verddnnter Natronlauge bei einer
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Temperatur von 12 . °C zu einer Viskose mit 6 Masse% Cel-
lulose und 6,3 Masse% Natriumhydroxyd sowie 35 Masseé
{bezogen auf Alpha-Cellulose) Schwefelkohlenstoff ge-
16st. 15 Minuten vor Loseende wird der Viskose, bezo-
gen auf Alpha-Cellulose, ein Gemisch von 1,5 Masse%
Dimethylamin (als 40 %ige Lésung in Wasser), 1,5 Masse%
eines ethoxylierten Amins mit einem Alkylrest von 10 -
52 Kohlenstoffatomen und durchschnittlich 9 Mol Ethylen-
‘oxid pro Mol Amin sowie 1,5 Massem eines Polyethylen-
glyikols (Molmasse 1500) zugesetzt. Der DP der so her-
gestellten Rohviskose liegt bei 450. Sie wird dreimal
filtriert, entlaftet und auf einen Spinngammawert von
46 nachgereift. Die Viskositat betragt 75 Kugelfallse-
kdnden.

Die Viskose wird in einem Spinnbad mit der Zusammen=-
setzung 75 g/1 H SO 110 g/1 Na und 60 g/1 ZnSO,

bei einer Badtemperatur von 38 C verSponnen. Die Spinn-
badstrecke wird so gewahlt, daB der Gammawert des koagu=-
lierten und teilweise regenerierten plastischen Faden=-
stranges nach der Abzugsgalette vor dem Eintritt in

das Zweitbad noch 60 % des Ausgangsgammawertes betragt.
Das Spinnkabel wird >wischen der ersten Galette und
einer zweiten Galette um 138 % bei einer Temperatur

von 96 °C in einem Bad der Zusammensetzung von 15 g/1
HZSO4; 30 g/l NaZSO-4 und 10 g/1 ZnSO4 verstreckt. Der
Endabzug betragt 27,5 m/min..

AnschlieBend wird das Spinnkabel zu Stapeln mit einer
Schnittlange von 40 mm geschnitten, in verdinnter
Schwefelsaure regeneriert, mit heiBem Wasser saurefrei
gewaschen, mit verdinnter Natronlauge entschwefelt,

mit Wasser neutral gewaschen, mit verdinnter Natrium-
hypochloritlésung bei maximal 40 °C gebleicht, abermals
gewaschen, aviviert, abgepreBt und getrocknet.
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Folgende textile Kennwerte werden erhalten:

Feinheitsbezogene ReiBkraft trocken:'_ 370 mN/tex

Feinheitsbezogene ReiBkraft naB: 275 i/ tex
Dehnung trocken: 15 %
Dehnung naB: | 18 %
Feinheitsbezogene SchlingenreiBkraft: 65 mN/tex
NaBmodul: . 1140 mN/tex
Beispiel 2

Die Viskoseherstellung, der SpinnprozeB und die Nachbe-
handlung er?olgen wie in Beispiel 1, aber statt einss
Buchenzellstoffes mit 92,5 Masse¥ Alpha-Cellulosege-
halt wird ein Buchenzellstoff mit einem Alpha=-Cellulo-
segehalt von 80,4 Masse} eingesetzt,

‘Folgende textile Kennwerte werden erhalten:

Feinheitsbezogene ReiBkraft trocken: 367 mN/tex

Feinheitsbezogene ReiBkraft naB: 265 mN/tex
Dehnung trocken: _ « 15 %
Dehnung nal: - 18 %
Feinheitsbezogene Schllngenreiﬁkraft- 65,1 mN/tex

NaBmodul: 1104 mN/tex

Beisgiel 3

Die Vlskoseherstellung, der SpinnprozeB und die Nach-
behandlung erfolgen wie in Belspiel 1, aber statt des
dort genannten Buchenzellstoffs wird ein Zellstoffge-
misch aus 80 Masse¥ Buchenzellstoff mit einem Alpha-
,Cellulosegehalt von 92,5 Masse% und 20 Masse} Nadel-
holzzellstoff mit einem Alpha-Cellulosegehalt von
95,3 Masse% eingesetzt. o
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Folgende textile Kennwerte werden erhalten:

Feinheitsbezogene ReiBkraft trocken: 380 mN/tex

Feinhsitsbezogene ReiBkraft naB: 272 mN/tex
Dehnung naB: 18 %
Dehnung trocken: 16 %
Feinheitsbezogene SchlingenreiBkraft: 70,5 mN/tex
NaBmodul: . : 1064 mN/tex
Beispiel 4

Die Viskoseherstellung und der Spinnérozes erfblgen

wie in Beispiel 1. Die Nachbehandlung wird in der Weise

variiert, daB das Kabel nach Verlassen des Zweitbades

nochmals in einem dritten Bad bei 95 °c unter schwach

schwefelsauren Bedingungen spannungslos behandelt und
in der unter Beispiel 1 beschriebenen Nachbehandlungs=~

weise weiterbehandelt wird.
Folgende tektilé Kennwerte werden erhalten:

Feinheitsbezogene ReiBkraft trocken: 378 mN/tex

Feinheitsbezogene ReiBkraft naB: 264 mN/tex
Dehnung trocken: 14 %
Dehnung naB: - . 17 %
Feinheitsbezogene SchlingenreiBkraft: 65,1 mN/tex
NaBmodul: . 1144 mN/tex
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Erfihdungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung von Faden aus 'regenerier=
ter Cellulose mit hoher Festigkeit und hohem NaB-
modul sowie far. die Verarbeitung .ausreichender

- SchlingenreiBkraft durch Vsrspinnen einer Viskose
mit einem Gehalt von 5 bis 7 Masse} Alpha-Cellulose
und 5 bis 7 Masse% Natriumhydroxid sowie, bezogen
auf Alpha-Cellulose, 31 bis 38 Masse¥ Schwefelkoh=-
lenstoff und 2 bis 6 Masse% einer Modifikatormi-
schung in ein neben Natriumsulfat” und Schwefelséure
50 bis 65 g/1 Zinksulfat sowie 0,3 bis 0,5 g/1 |
Spinnbadhilfsmittel enthaltendes Spinnbad, Abzlehen

~der koagulierten Faden, Recken der Faden um 108 bis

140 % in einen bei einer Temperatur von S0 bis 96 o
gehaltenen Reckbad und vorzugsweise spannungsloses
Relaxieren in einem nachgeschaltenan Fixierbad bei
90 bis 96 °C, gekennzeichnet dadurch, dah bei An-

: wendung eines Buchenzellstoffes und/oder eines Zell-
stoffgemisches mit einem Buchenzellstoff mit Antei-

“len von gréBer als 12 Masse% im niedermolekularen
Bereich bis 500 und mit einem Alpha=-Cellulosegehalt
von mindestens 90 Masse¥ eine ‘Modifikatorkombination
verwendet wird, die aus einem aliphatischen Mono-
amin, einem ethoxylierten Monoalkylamin, bei dem
der Alkylrest 10 bis 22 Kohlenstoffatome enthalt,
und einem Polyethylenglykol besteht.

- 11 -



- 11 =

2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB

3.

ein Buchenzellstoff und/oder ein Zellstoffgemisch

mit mindestens 80 Masse% Buchenzellstoffanteil ver-
wendet wird, wobei der.Durchschnittspolymerisations-'
grad (DP) des Zellstoffes bei 550 - 800 liegt.,

Verfahren nach den Punkten 1 und 2, gekennzeiéhnet
dadurch, daB die Modifikatorkombination aus 1,0 bis
2,5 Masse), Dimethylamin, 1,0 bis 2,5 Masse% ethoxy=-
liertem Amin _

sowie 1,0 bis 2,5 Masse¥% Polyethylenglykol mit einer
Molmasse von 1000 - 1500, jeweils bezogen auf Alpha-
cellulose, besteht,

Verfahren nach den Punkten 1 bis 3, gekennzeichnet
dadurch, daB der Gammawert der Spinnviskose 40 bis
55 und der des versponnenen Kabels vor dem Eintritt
in das Reckbad 50 bis 70 % des Ausgangswertes be-
tragt.

Verfahren nach den Punkten 1 bis 4, gekennzeichnet
dadurch, daB das Spinnbad eine Schwefelsiurekonzen-
tration von 75 g/1, eine Natriumsulfatkonzentration

. von 110 g/1, eine Zinksulfatkonzentration von 60 o/l

und eine Temperatur von 38 bis 40 °C besitzt.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

