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(57) Abstract: The invention relates to a method for the production of molded bodies from a base substance, wherein the base
substance is mixed with a solution for producing a molding solution, and said solution subsequently is at least partially removed
from the mixture, and the molding solution is fed to a unit for molding, wherein the molding solution is diluted before molding.

(57) Zusammenfassung: Vertahren zur Herstellung von Formkdrpern aus einer Grundsubstanz wobei die Grundsubstanz zum
Herstellen einer FormlSsung mit einem Lésungsmittel vermischt und anschliessend dieses Losungsmittel zumindest teilweise aus
der Mischung entfernt und die Formlsung einer Einrichtung zum Formen zugefithrt wird, soll die Formlosung vor dem Formen
verdiinnt werden.
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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Formkorpern

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Formkérpern aus einer Grundsubstanz, wobei die Grundsubstanz zur
Herstellung einer Formlésung mit einem L&sungsmittel vermischt und
anschliessend dieses Lésungsmittel zumindest teilweise aus der Mischung
entfernt und die Formlésung einer Einrichtung zum Formen zugefiihrt wird,

sowie eine Vorrichtung hierfir.

STAND DER TECHNIK

Im vorliegenden Fall werden unter dem Begriff ,Formkérper” alle mdglichen
Kérper subsumiert, die aus einer naturlichen oder kiinstlichen Grundsubstanz

hergestellt werden. Dies geschieht in der Regel mit Hilfe eines Formwerkzeugs,

mit dem die Grundsubstanz in eine Form fiir die Formké&rper gebracht wird. Als

BESTATIGUNGSKOPIE
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Beispiel, jedoch keineswegs einschrankend oder abschliessend, soll die

Viskosefaser erwahnt werden.

Viskosefasern sind Fasern, die aus dem Grundmaterial Zellulose bestehen und
Uber das Viskoseverfahren industriell hergestellt werden. Die chemische Natur

der Viskosefasern gleicht der von Baumwollfasern.

Ein ahnliches Produkt wie Viskosefasern sind Modalfasern. Sie bestehen
ebenfalls zu 100% aus Zellulose und werden, so wie Viskosefasern, aus
natirlichem Zellstoff hergestelit. Durch einen etwas unterschiedlichen Prozess

wird jedoch eine héhere Faserfestigkeit und verbesserte Fasereigenschaften

‘erreicht.

Ebenfalls in die Klasse der zellulosischen Fasern sind die Tencel- und
Lyocellfasern einzuordnen. Bei den Lyocellfasern wird der Zellstoff durch das
ungiftige Ldsungsmittel NMMO (N-Methylmorpholin-N-Oxid) ohne vorherige
Reaktion mit Natronlauge und Derivatisierung zum Xanthogenat direkt und
unverdndert aufgeldst. Das Verspinnen der Lyocellfasern erfolgt in einem
verdiinnten, wassrigen NMMO-Bad, wobei die Léslichkeitsgrenze der Zellulose
unterschritten und dadurch ein Faden gebildet wird. Zu diesem Zweck wird die
entsprechende Spinnlésung durch Spinndisen gedriickt. Dieses Lyocell-
Verfahren wird beispielsweise in der DE 1 713 486, US-A-3 447 939 oder GB 8
216 566 beschrieben. Die Herstellung der geeigneten'Spinnlésung erfolgt
beispielsweise in einem horizontal arbeitenden Knetreaktor, wie dies in der DE
198 37 210 oder der WO02/20885 A1 aufgezeigt ist.

In diesen Vorrichtungen und nach den bekannten Verfahren wird die
Spinnlésung in der fir den Spinnprozess notwendigen weiter verarbeitbaren
Viskositat und der dazugehérigen Zellulosekonzentration hergestellt. Die
entsprechenden Einrichtungen zum Verspinnen kdénnen aber nur eine
Spinnlésung mit niedriger Viskositat verarbeiten, was aber die Effektivitat des

Prozesses der Herstellung der Spinnlésung wesentlich reduziert. Fiir spezielle
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Anwendungen sind sehr niedrige Viskositaten und damit niedrige
Zellulosegehalte notwendig, wobei diese Spinnlésung dann mit der bekannten

Technologie nicht mehr effektiv hergestellt werden kann.
AUFGABE

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Effektivitat der
Forml&sungsherstellung und der Herstellung der Formkérper wesentlich zu

verbessern.
LOSUNG DER AUFGABE

Zur Lésung der Aufgabe fuhrt, dass die Formlésung vor dem Formvorgang

verdinnt wird.

Der Grundsatz der Idee liegt darin, die Herstellung der Formlésung = z. B.
Spinnlésung und das Formen = Verspinnen voneinander zu trennen und jeweils
mit der optimalen Viskositat bzw. Zellulosekonzentration zu arbeiten. Da die
bekannten Knetreaktoren prinzipiell bei hohen Viskositdten deutlich effizienter
arbeiten, wird diese Stufe bei héherer Zellulosekonzentration betrieben und erst
nach der Spinnlésungsherstellung auf das Niveau der fur die Spinnanlage
benétigten Viskositat bzw. Zellulosekonzentration mit dem entsprechenden

aufkonzentrierten Aminoxid-Monohydrat verdiinnt.

Anlagentechnisch ist die Trennung der Herstellung der Formlésung von dem
Formen vor allem dadurch gekennzeichnet, dass zwischen dem eigentlichen
Knetreaktor und der Einrichtung zum Formen ein Mischer eingeschaltet ist, in
welchem die hochviskose Formiésung verdinnt wird. Ferner wird die Trennung
dieser beiden Verfahrensstufen durch entsprechende zwischengeschaltete

Pufferbehalter deutlich gemacht.
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Welcher Formkoérper hergestellt wird, ist von untergeordneter Bedeutung.
Vorzugsweise werden Filamente, Fliesse bzw. Filamentgarn hergestellt. Es
kénnen aber auch Filme, Hohlfasern, Membranen od. dgl. hergeSteIIt werden.
Die Formung der Ldsung zu einem gewinschten zellulosischen Formkdrper
kann mit bekannten Spinndusen zur Herstellung von Fasern, Schlitzdiisen oder
Hohifadenspinndiisen erfolgen. Im Anschluss an die Formung, d.h. vor dem
Einbringen der geformten Lésung in das Koagulationsbad, kann diese auch

verstreckt werden.

Als Lésungsmittel wird bevorzugt ein tertidres Aminoxid, insbesondere ein
Aminoxid-Monohydrat verwendet. Jedoch soll darauf die Erfindung nicht
beschrankt sein. Auch ist die Erfindung nicht auf Zellulose beschrankt, umfasst
werden auch Stoffe, wie Proteine, Polylaktide oder Stiarke oder ein Gemisch

dieser Stoffe.

Der zu l6sende Stoff soll bei Beginn des Verfahrens einen signifikanten
Wasseranteil von 1% bis 80% aufweisen. Er wird dann mit dem L&sungsmittel
aufgeldst. Der Wassergehalt wird im Verfahren auf die Konzentration des

Lésefensters reduziert.

Am Ende der ersten Stufe des Verfahrens soll z. B. eine Spinnlésung mit einer
Konzentration des zu l6senden Stoffes von 12% bis 28% in Aminoxid-
Monohydrat hergestellt werden. Diese Spinnlésung wird nun aber nicht
zwingend in einem Pufferbehélter zwischengelagert. Soll sie dann fir das
Verspinnen bereitgestellt werden, wird sie, bevorzugt wieder mit Aminoxid-
Monohydrat, auf eine L&sung verdinnt, die in den Spinnanlagen leicht
versponnen werden kann. Hierzu wird nach einem Vorschiag der vorliegenden
Erfindung die Spinnlésung mittels einer volumetrischen Pumpe unter Uberdruck
geférdert, wahrend mittels einer zweiten volumetrischen Pumpe Aminoxid-
Monohydrat in den Stoffstrom dosiert wird. Dabei sind die beiden Pumpen so
aufeinander abgestimmt, dass die Spinniésung mit einer gewiinschten

niedrigen Konzentration von 4% bis 14% des gelésten Stoffes in Aminoxid-
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Monohydrat entsteht. Dabei wird die verdiinnte Spinnlésung in einem Mischer
behandelt, der eine beliebige Ausgestaltung haben kann. Dieser Mischer dient

ggf. zusatzlich der Pufferung.

Gegebenenfalls wird die homogenisierte Spinnidsung nach dem Mischer mit
oder ohne Druckerhéhungspumpe durch einen Spinnlésungsfilter gedrtickt und
dabei nochmals homogenisiert. Der Filter hat bevorzugt eine Maschenweite von
1 bis 500 my.

Zur Kontrolle der Spinnlésung wird der optische Index (Brechungsindex) und
die Temperatur der Spinnlésung sowie des Aminoxid-Monohydrats vor dem
Mischer und nach dem Mischer kontrolliert. Der optische Index sollte zwischen
1.48 und 1.49 liegen.

Um eine Anderung der Konsistenz der Spinnlésung zu verhindern, sollen alle
Rohrleitungen, Pumpen, Mischer, d.h., méglichst alle Anlagenteile, mit denen
die Spinnlésung, gleich in welchem Aggregatszustand, in Verbindung kommt
und auch die Leitungen des Aminoxid-Monohydrats beheizt werden. Als

Temperatur wird ein Bereich von 80°C bis 120°C gewahit.

Des weiteren sollen alle Anlagenteile, die Spinnlésung, Aminoxid-Monohydrat
und/oder verdinnte  Spinnlosung  beinhalten, durch  Druck- und

Temperatursensoren {berwacht werden und gegen einen unzuldssigen

Uberdruck abgesichert sein. Dies kann beispielsweise durch Berstscheiben

geschehen.

Bei der Zwischenlagerung in Pufferbehaltern ist darauf zu achten, dass auch
diese beheizt sind und die Spinnlésung blasenfrei ein- und ausgetragen wird.
Das Austragen geschieht bevorzugt unter einem Vordruck, der beispielsweise
durch Beaufschlagung mit Stickstoff auf der Produktflache erzeugt wird. Dieser

Stickstoff sollte zusatzlich noch leicht angefeuchtet werden.
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FIGURENBESCHREIBUNG

Weitere Vorteile, Merkmale und Einzelheiten der Erfindung ergeben sich aus
der nachfolgenden Beschreibung bevorzugter Ausfiihrungsbeispiele sowie
anhand der Zeichnung; Diese zeigt in ihrer einzigen Figur ein
blockschaltbildliches Schema fur das erfindungsgemasse Verfahren zur

Herstellung von Formkoérpern aus nachwachsenden Rohstoffen.

Die hierfiir notwendige Zellulose wird lber die Zuleitung 1 einem Knetreaktor 2
zugefiuhrt. Derartige Knetreaktoren sind beispielsweise aus der DE 199 40 521
A1 oder der DE 41 18 884 bekannt. Auf diese Knetreaktoren ist jedoch nicht die
Erfindung beschrankt. Von der Erfindung werden alle
Behandlungseinrichtungen umfasst, in denen nachwachsende Rohstoffe einer

Behandlung zu einem spateren Verspinnen unterzogen werden kénnen.

Im vorliegenden  Ausfiihrungsbeispiel erfolgt die Behandlung des
nachwachsenden Rohstoffs mittels einem Lésungsmittel, bevorzugt Aminoxid-
Monohydrat, welches lber eine weitere Zuleitung 3 dem Knetreaktor zugefihrt

wird.

In dem Knetreaktor 2 erfolgt unter Warmezugabe ein intensives Durchmischen
des Rohstoffs mit dem L&sungsmittel und auch ein Verdampfen des
Lésungsmittels, so dass eine relativ hochviskose Spinnlésung entsteht. Diese
Spinniésung wird dann Uber eine Austragseinrichtung 4 einem Pufferbehalter 5
zugefihrt. Dort wird sie ggf. unter Warmezugabe zwischengelagert. Sobald
Spinnlésung gebraucht wird, erfolgt eine Entnahme der relativ hochviskosen
Spinnlésung aus dem Pufferbehélter 5 durch eine volumetrische Pumpe 6,
wobei die Pumpe 6 die Spinnlésung in einen Mischer 7 férdert. Auf dem Weg
dorthin oder direkt in den Mischer wird in den Stoffstrom ebenfalls Uber eine
volumetrische Pumpe 8 ein Ldsungsmittel, bevorzugt Aminoxid-Monohydrat,

zugegeben. Diese geschieht Gber die Zuleitung 9.
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In dem Mischer 7 erfolgt nun durch das zugegebene Aminoxid-Monohydrat eine
Verdinnung der Spinnidsung, wobei die Art des Mischens und der Mischer

selbst von untergeordneter Bedeutung sind.

Aus dem Mischer 7 wird dann eine verdinnte Spinnlésung ausgetragen und
mittels einer Pumpe 13 durch einen Spinnlésungsfilter 10 gedruckt. Hierdurch
erfolgt nochmals eine Homogenisierung der Spinnlésung. Danach kann die
Spinnlésung in einem weiteren Pufferbehélter 11 zwischengelagert werden,
sofern dies notwendig ist. Das eigentliche Verspinnen erfolgt dann in einer

Einrichtung 12.
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung von Formkérpern aus einer Grundsubstanz wobei
die Grundsubstanz zum Herstellen einer Formlésung mit einem Lésungsmittel
vermischt und anschliessend dieses Losungsmittel zumindest teilweise aus der
Mischung entfernt und die Formiésung einer Einrichtung zum Formen zugefiihrt

wird,
dadurch gekennzeichnet,
dass die Formlésung vor dem Formen verdiinnt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als

Lésungsmittel ein tertidres Aminoxid verwendet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass als

Losungsmittel Aminoxid-Monohydrat verwendet wird.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass
die zu lésenden Stoffe aus Cellulose, Proteine, Polylactide oder Starke oder

einem Gemisch dieser Stoffe bestehen.

5. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass der zu I6sende Stoff bei Beginn des Verfahrens einen
signifikanten Wasseranteil von 1 bis 80% hat und mit dem L&sungsmittel

aufgeldst wird.

6. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass die Formk‘jsung als Spinnlésung 12 bis 28% des

Rohstoffes in Aminoxid-Monohydrat enthalt.
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7. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dass die Formlésung als Spinnlésung vor dem Verspinnen

wieder mit Aminoxid-Monohydrat verdinnt wird.

8. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dass die Formlésung nach der L&sungsherstellung mittels
einer volumetrischen Pumpe (6) unter Uberdruck geférdert wird und mit einer
zweiten volumetrischen Pumpe (8) Aminoxid-Monohydrat in den Stoffstrom

dosiert wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die beiden
volumetrisch férdernden Pumpen (6,8) so aufeinander abgestimmt sind, dass
eine Formldsung mit der gewiinschten niedrigen Konzentrationen von 4 bis

14% zu lésender Stoff in Aminoxid-Monohydrat entsteht.

10. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch
gekennzeichnet, dass die verdinnte Formiésung in einem statischen oder
dynamischen geriihrten Mischer (7) behandelt wird, der entweder direkt online
in eine nachfolgende Verteilungsleitung eingebaut oder davon getrennt
angeordnet wird, wobei dieser Mischer (7) gegebenenfalls zuséatzlich der

Pufferung dient.

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die
homogenisierte Formlésung nach dem Mischer (7) mit oder ohne
Druckerh6hungspumpe durch einen Formitsungsfilter (10) gedriickt wird und
dabei nochmals homogenisiert wird, wobei der Filter (10) einer Maschenweite
von 1 bis 500 pm hat.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass der optische

Index (Brechungsindex) und die Temperatur der Formidésung sowie des
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Aminoxid-Monohydrats vor dem Mischer (7) und nach dem Mischer online

kontrolliert wird.

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass der optische

Index zwischen 1.48 und 1.49 liegt.

14. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch
gekennzeichnet, dass zumindest ein Teil der Rohrleitungen, Pumpen, Mischer
etc., welche konzentrierte Formiésung, Aminoxid-Monohydrat oder verdunnte

Formldsungen beinhalten, auf zirka 80 bis 120°C beheizt werden.

15. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriche 1 bis 14, dadurch
gekennzeichnet, dass zumindest ein Teil der Anlagenteile, welche Formlésung,
Aminoxid-Monohydrat oder verdiinnte Formlésungen beinhalten, durch Druck-
und Temperatursensoren iberwacht wird und/oder durch Berstscheiben gegen

unzulassigen Uberdruck abgesichert werden.

16. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch
gekennzeichnet, dass die konzentrierte Formlésung in einem Pufferbehalter (5)

gelagert wird, oder direkt tber eine Pumpe (6) dem Mischer zugefiihrt wird.

17. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch
gekennzeichnet, dass die verdiinnte Formlésung in einem Pufferbehalter (11)

gelagert Wird, oder direkt der Einrichtung (12) zum Formen zugefiihrt wird.

18. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass die

Formldésung in dem Pufferbehélter (11) beheizt wird.

19. Verfahren nach Anspruch 16, 17 oder 18, dadurch gekennzeichnet, dass
die verdinnte Formiésung in den Pufferbehalter (5,11) _blasenfrei von unten,
seitlich oder von oben eingetragen wird und nach unten blasenfrei ausgetragen

wird.
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20. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 16 bis 19, dadurch
gekennzeichnet, dass der Fiullstand im Pufferbehilter (5,11) online,

vorzugsweise mit einer Radarsonde gemessen wird.

21. Verfahren nach wenigstens einem der Anspriiche 16 bis 19, dadurch
gekennzeichnet, dass die Formldsung im Pufferbehalter (5,11) unter einen

Vordruck auf ihre Produktflache gesetzt wird.

22. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, dass der Vordruck
durch Stickstoff erzeugt wird.

23. Verfahren nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, dass der Stickstoff

leicht angefeuchtet wird.

24. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach wenigstens einem der
Anspriche 1 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass zwischen einem
Knetreaktor (2) und der Einrichtung (12) zum Formen der Formidsung ein

Mischer (7) zur Verringerung der Viskositat der Formidsung eingeschaltet ist.

25. Vorrichtung nach Anspruch 24, dadurch gekennzeichnet, dass zwischen
Knetreaktor (2) und/oder Mischer (7) und Einrichtung (12) zum Formen der

Formlésung ein Pufferbehélter (6,8) vorgesehen ist.

26. Vorrichtung nach Anspruch 24 oder 25, dadurch gekennzeichnet, dass dem

Mischer (7) ein Formlésungsfilter (10) nachgeordnet ist.
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