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Regenerefte cellulosefibre, -trader og
liknende av alkaliresistent type og en
fremgangsmite for fremstilling av disse.

Nervzrende oppfinnelse vedrorer nye alkaliresistente, regene;
rerte cellulosefibre fra viskose opplosninger og vedrorer
spesielt nye regenererte celluloseenkeltfibre -fibre, —tréde;
-garn og -filmer av alkaliresistent type som har usedvanlige
og uventede egenskaper, szrlig folgende:

a) en ny fibriller ordning som skiller seg fra den hos andre
kunstige fibre og som karakteriseres ved en "krysset" stilling
av fibrillene som danner enkeltfibrene,

b). .relativt hoy strekkfasthet sammen med relatlvt hoy brudd-
forlengelse - .

c) et usedvanlig energiniva (som kommer tll a deflneres i det
folgende) og -folgelig en meget hoy seighet,
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d) usedvanlig tverrstyrke som uttrykkes ved hoy maskereéi;
stens og som karakteriseres ved héy motstand mot fibrillefi

ring.

Nervaerende oppfinnelse vedrdrer ogsd en fremgangsmidte for frem-
stilling av den angitte, nye, regenererte celluloseenkeltfiber,

hvilken kommer til & bli-n®rmere beskrevet i det fd1gende.

Vanlig regenererte celluloseenkeltfibré av alkaliresistent
type oppnas, slik som det ér‘vélkjent ved spinning av viskose
som har et hdyt y-tall og en hoy viskositet, og som inneholder
‘cellulose av hoy polymerlsaSJonsgrad i kalde bad med lav syre-
konsentrasjon., De dannede fibre kan strekkes i luft og/eller

i det fOrste badet, og de regenereres defetﬁer i et annét,
varmt, fortynnet syrebad. De ifdlge fremgangsmaten av beskre-
vet art oppnddde fibre har fordelaktige egenskaper i sammen-
ligning med cellulosefibre som regenereres pd vanlig mate. De
regenererte cellulosefibrene av alkaliresistent type har
strekkfastheter i tdrr og vat tilstand som ligger langt over
de for vanlige rayons. Forholdet mellom strekkfasthetene i vat
og tOrr tilstand hos nd kjente, regenererte‘celiulosefibre av
denne type gar opp til 75-80%. Disse fibre har hoy elastisi-
tetsmodul i vat tilstand, hvilket gir de tilsvarende stoffer en
usedvanlig dimensjonsstabilitet. Fibrene har dessuten en meget
karakteristisk mikrofibrillar struktur, som bare ubetydelig
pavirkes av 5% natriumhydroksydoppldsninger, mens vanlige
tekstilraybns-og dekktrader av rayon med hby strekkfa:ithet,

som behandles med en 5 % sodaopplosnlng under- samme betingelser,
bllr sterkt beskadlget

Uttrykket "alkaliresistent" anvendes her med henvis ning til
regenererte cellulosefibre med lavere forlengelse i vat til-
'stand enn 8% ved en belastning pad 0,5 g/den. etter at de er
behandlet med en 5 % natrlumhydroksydopplosnlng ved 20°% i 15
minutter. Denne forlengelse madles pd ‘en eneste flber og repre-
senterer i reallteten en elastlsltetsmodul

Uttrykket “fiber" som anvendes her, betyr ikke bare "“fiber",

. men ogsa "enkeltfiber" og andre formede gjenstander som opp-
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nds fra viskose.

Alle de angitté egenskapene gir de ferdige‘gjenstander, som‘
fremstilles fra regenererte cellulosefibre av alkaliresistent
type,'beﬁérﬁelsesvefdigevegenéképer, sariig dimensjonsstabili-
tet ved gjentatt‘vasking, merceriseringsresistens og en bedre
évne enn gjéﬁnomshittlig-til a oppté harpiksappretering.

De sémmenlighbare egénskaper hos regéherte cellulosefibre av
alkaliresistent type,'réyon med hoy strekkfasthet for indu-
striell anvendelse og vanligvtekstilrayon er beskrevet i fle-
re artikler i litteraturen, f.eks. i Reyon Zellwolle 1959,
bind 7, side 431-436 og i Svensk Papperstidning 1962, bind 4,
side 118-121. Disse artikler beskriver forskjeller som skiller
regenererte cellulosefibre av alkaliresistent type fra van-
lige eller ordinzre regenererte cellulosefibre. Regenererte
cellulosefibre av alkaliresistent type stdr i realiteten i

sin struktur nzrmere bomull enn vanlig eller ordiner rayon.

Et stort antall fremgangsmdter er kjent for fremstilling av
regenererte cellulosefibre av alkaliresistent type. Under

den forste utviklingsperiode som strakk seg fra 1943 til 1959 -
ble en rekke pionerpatenter bevilget. Tross sine fordelaktige
egenskaper har fibre som er fremstilt etter kjent teknikk,
imidlertid fremdeles strekkfasthets- og forlengelsesegenska-

- per som er relativt utilstrekkelige for dagens krav i tekstil-
industrien, og de viser ogsd lav maske- og khutestrekkfaéthet.
Spesielt etter 1960 er derfor nye fremgangsmdter blitt utvik-
let, som gjor det mulig & forbedre disse fibres longitudinelle
egenskapér uten & ofre tverregenskapene. Alternativt har disse
fremgangsmater gjort det mulig & oppnd hdyere maskestrekk-
fastheter og storre forlengelse utenme tap av de opprinne-
lige strekkfasthetsegenskaper. a -

De fibre som oppnds ifdlge de siste fremgangsmdter, har van-
ligvis hoyere strekkfasthet, men deres forlendelse er i det
veseéntlige den sammé, og deres tverregenskaper ‘er ikke blitt

vesentlig forbedret. Visse av de siste fremgangsmétéhe:béSe—
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rer seqg pa tilsetning av formaldehyd til viskosen umiddelbart
f6r spinningen eller til det fortynnede. spinnebadet for dan-
nelse av stabile xantatkompleks og for at det skal bli mulig
a4 oke strekningen og orienteringen hos fibrene i gelformet
tilstand. Det er kjent at spinning i n®rvaer av formaldehyd .
medfdrer visse meget alvorlige vanskeligheter, og folgelig
utnyttes disse kjente metoder ikke med hell kommersielt. Dess-
uten innebzrer de kjente metoder ofte en meget hoy aksiell
orientering, og det er nodvendig a anvende svelningsbehand-
linger i mellombad under spinningen eller etter spinningen -
for a forbedre fibrenes tverresistens. Svelhingsbehandlingene
utfoéres med oppldsninger av natriumhydroksyd dler andre alka-
liske midler, og de har den ulempe & gi uregelmessige resul-
tater, hvilket derved alvorlig kompliserer den industrielle
fremstilling av regeneferte cellulosefibre av alkaliresistent

type. .

Hvis de mekaniske egenskapene hos fibre av alkaliresistent
type, som er beskrevet og fremstilt pd& kjent midte, undersdkes,
viser det seg at fibrene kan inndeles i to grupper:

Gruppe I: Fibre med meget hdy strekkfasthet og lav bruddfor-
lengelse.

Disse fibre oppnds vanligvis ved fremgangsmdter ved hvilke
spinningen utfdres i narver av formaldehyd, og de har en
strekkfasthet i t6rr tilstand pa 4-10 g/den. og forlenjelse
i torr tilstand pa 8-4 % (uttrykket "i torr tilstand" eller
"torr", som ofte vil bli anvendt i det folgende, betyr i
kondisjonert tilstand). Fibrene har et overskudd av strekk-
fasthet som ikke tjener noe formdl, men de har pa den annen
side utilstrekkelig forlengelse. De har dessuten lav maske-
strekkfasthet og de fibrilleres lett.

Nir disse fibre understkes med vanlig rontgenteknikk, viser
det seg at de har lav orienteringsvinkel (krystallittene er.
sterkt orientert i forhold til fibrenes akser) og en hoy orga-
niseringsgrad. .
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Grugge II: Flbre som har relativt lav strekkfasthet og rela-
tivt hoy bruddforlengelse.- )

Dlsse flbre har med andre ord en strekkfasthet i torr tilstand
pa 3,5 - 4 5 g/den. og tllsvarende forlengelse pa 13 - 11 %.
den andre gruppe finnes ogsa. sakalte "forbedrete" fibre som har
hoyere strekkfasthetsverdler uten & ha ‘tapt i forlengelse da
disse fibre har en tdrr strekkfasthet pd 5 - 5,5 g/den., og
forlengelsen forblir i det vesentlige den samme. Heie gruppen
omfatter derfor fibre med en tdrr strekkfasthet pd 3,5 - 55 g/
den. og en torr forléngelse pd 13 - 11 %. Deres tverrstrekk-
faéthet er, skjont bedre enn den for fibrene i forste gruppe,
likevel ikke tilfredsstillende for kommersielle tekstilformal
ved fremstilling av tdyer med god totalopptreden med hensyn
til anvendelsesegenskapene.

Nir disse fibre understkes ved vanlig rontgenteknikk, viser
det seg at de har hdyere orienteringsvinkel (krystallittene
er mindre orientert i forhold til fibrenes akser) og en langt
lavere organisasjonsgrad. ’ )

Ifslge den foreliggende, nye fremgangsmite som kommer til &
beskrives i det fdlgende Oppnés nye, regenererte, alkaliresi-
stente cellulosefibre ifolge nzrverende oppfinnelse, hvilke
fibre har usedvanlige og uventede egenskaper som hittil ikke
har kunnet oppnds hosvkjente, regenererte cellulosefibre,

slik som de som er omtalt i gruppene I og II.

Nervarende oppfinnelse vedrorer sdledes en tredje gruppe av
regenererte‘celluldsefibre av alkaliresistent type med en
or1enter1ngsv1nke1 pa 35 - 47° og en organlsaSJonsgrad pa
0,42 ~ 0,48.

Foreliggende regenererte cellulosefibre av alkaliresistent
type har en helt ny struktur som‘kjennétegnes ved en krysset
stilling hos fibrillene i forhold til fiberaksen. En regene-
rert cellulosefiber av alkaliresistent type har ifdlge oppfin-
nelsen en torr strekkfasthet pa 3,5 - 7 g/den.,'en torr for-
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lengelse pa 30 = .14 %, en vat strekkfasthet pa 2,7 - 6 g/den.,
en vat forlengelse pa 40 - 16 %, et arbeldsprodukt 1‘torr‘ﬁff
tilstand pd 70 - 115 og et arbeldsprodukt i vat tilstand pa
70 -~ 115 Forellggende regenererte celluloseflber av alkall-,
zre51stent type. har foruten en torr forlengelse pa 30 - 14 %
©og en vat forlengelse pa 40 -~ .16 %, hen51ktsme551g en torr
maskestrekkfasthet pa 1,2 ‘.2 l g/den._Den er dessuten hen—
31ktsme551g i det vesentllge 1kke flbrillar og har et vann—.,
f;ltrerlngstallﬁpa 3<;N;O IfSlge narvarende oppflnnelse har
en‘fégene;é;;:céllplqégfiber av a;kallreg;stent_type et farg;
ni‘ng:s_ta'l_l Eé’.l .¢¢‘-, l,?]‘S:. - ' o . o ‘ .

Nmrvafende 5ppfinnelsé Qedrérer.oééé énﬂéceﬁylert celluldée—.
fiber med- ensiré&fasthet i torr tllstand pa 3 -5 g/den., eﬁ‘
strekkfasthet i vat tilstand pa 2,3 - 3 6. g/den., en forlen—l
gelse i torr tilstand p& 27 - 14 %, en forlengelse i vat til-
stand pad 38 - .17 %,.en vatmodul pa 1,6 - 0,6 % og en maske-
strekkfasthet i toérr tilstand pi 1,9 - 0,8 g/den.. "

Opﬁfinnelsenlﬁeskfiveg nérmére undef henvisning_;il vedlagté
tegning, hvorved den uventede natur hos ae‘foreliggende nye;
regenererte cellulosefibre anskuellggjores. Fig. 1 - 8 viser
alle.fibre av. gruppe I; II.og III av alkallre51stent type.
Fig. 1 viéer skjemaﬁisk_et flow sheet som. anskuellggJor fore-
liggende fremganésméte for fremstllllng av de nye alkallreSL-
stente fibre. Fig. 2 (A) anskuellggjor strukturen hos en van-
lig, hoyt orientert, regenerert celluloseflber fra gruppe I
(fiber A). Fig. 2 (B) viser strukturen hos en’ forbedret rege-
nerert. cellulosefiber fra gruppe II (fiber C). Fig. 2 (C) wvi-
ser den helt nye strukturen hos en fiber fra gruppe III 1fol-
ge na:varende_oppflpnelsen(flber D). Fig. 2 (C') viser ogsa
den nye stfﬁktdréh hos en annen fiber'ifélge narvérende'opp-_
finnelse, gruppe III (fiber E). Fig. 2 (C'') viser den nyé
struktur hos ytterligere en annen. flber 1folge nzrver ende
oppfinnelse, gruppe III. (flber F). Fig. 2 (D) v1ser strukturen
for .bomull, Flg. 3 viser-et rontgendlagram som anskuellggJo;
dlffrakSJonsbuene hos fiber A i gruppe I (hoyt orlentert

regenerert cellulosefiber), foptflbe; Cj;igruppe II (for—_”;
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bedret, regenerert cellulosefiber) og for fibrene D, k& og:F

i gruppe III (foreliggende nye, regenererte cellulosefibre).
Fig. 4 viser intensitetskurver som oppnds ved forskjellige
vinkler med et rontgengoniometer bg anskueliggjor organisa-
sjonsgraden for fiberen A i gruppe I, fiberen C i gruppe II

og fiberen D i gruppe III. Fig. 5a og 5b viser spennings-
forlengelseskurver i tdrr henholdsvis vdt tilstand og anskue-
liggjor fordelene med de regenererte cellulosefibrene D, E

og ¥ ifolge nzrvzrende oppfinnelse overfor slike regenererte
cellulosefibre A, B og C av alkaliresistent type, som tid-
ligere er fremstilt. Fig. 6 anskueliggjor vatmodulen for fibre
som tidligere er fremstilt (gruppe I og II), av fibrene D,

F og G ifolge nazrverende oppfinnelse (gruppe III) og andre for-
ékjellige typer av regenererte cellulosefibre etter behand-
ling av alle disse fibre med 5 % natriumhydroksydoppldsning.
Fig. 7A og A' viser at ved kjente regenererte cellulosefibre
fra gruppe I dannes tallrike fibriller etter 18 og 36 minut-

- ters kraftig malning i en blander. Fig. 7B og B' viser at med

kjenteé,. regenererte cellulosefibre fra gruppe II dannes frem-

" deles tallrike fibriller etter 18 og 36 minutters kraftig mal-

ning i en blander. Fig 7 (C) og (C') viser begynnende fibrille-
ring hos de regenererte cellulosefibrene D if6lge nerverende
oppfinnelse etter 18 minutters kraftig malning i en blander
samt fibrilleringen av fibrene etter 36 minutters kraftig mal-
ning i en blandeanordnng. Fig. 7 (D) bg (D') og fig. 7 (E) og
(E') viser at det skjer praktisk talt ikke noen fibrillering
med fibrene E og F etter 18 og 36 minutters kraftig malning

i en blandeanordning. Fig. 8 viser et diagram som anskueiig—
gjor de forskjellige egenskaper hos stoffer som er fremstilt
av regenererte cellulosefibre fra gruppene I, II, III og”
bomull, idet de er gitt en vaske- og anvendelsesappreterings-
behandling (wash and wear finishing treatment).

I fig. 2 (A), 2 (B), 2 (C) 2 (C'), 2 (C'') og 2 (D) sammen-
lignes foreliggende nye fibre med kjente fibre. Fig. 2'(A)'vi-
ser at for vanlig, hoyorientert fiber A i gruppe I er fibril-
lene i det vesentlige parallelle og tett passet mot hverandre
og at denne struktur er ansvarlig for lav forlengelse, lav
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elastisitetsmodul, lavt arbeid til brudd, hoy tendens til
fibrillering o.s.v..

Fig 2.(B) viser at for fiberen C i gruppe II er fibrillene
ikke i det vesentlige parallelle og er uregelmessig anordnet
over hele fiberens tverrsnitt,

Fig. 2 (C), 2 (C') og 2 (C'') viser den nye struktur hos
fibrene Dy, E og F i gruppe III ifdlge oppfinnelsen og spesielt
den kryssede stilling hos fibrillene i forhold til fiberaksen.
Denne struktur kjennetegnes ved en samling. av perfekﬁ veldefi-
nerte fibriller, som er regelmessig anordnet over hele fibe-
rens tverrsnitt, men er anordnet i vinkel i forhold til fiber-

aksene.

En slik makrostruktur frembringer en sammenfiltring av fibril-

lene; som sterkt oker de foreliggende fibres kohesjon.

Det er denne nye struktur som er ansvarlig for de overlegne og
uventede egenskapene hos de foreliggende fibre D, E og F og
spesielt for den relativt hoye bruddforlengelse og den relativt
hoye strekkfasthet og derfor det betydelig forbedrete brudd-
arbeid. Denne nye struktur er ogsa arsaken til den hoye trekk-
strekkfasthet i vat tilstand, den hdye elastisitetsmodul i

vat tilstand og den hOye resistens mot fibrillering.

Fig. 2 (D) viser som sammenligning den kjente struktur hos
bomullsfiberen med den skrueformede anordning. av fibrillene
i forhold til aksen. Det fremgdr av fig. 2 (A), 2 (B), 2 (C),
2 (c'), 2 (C'') og 2 (D) at fibrillerstruktur hos fibrene i
gruppe III ligger meget nzrmere strukturen for bomull enn:
strukturen for fibrene i gruppe I og II ligger i forhold til
bomull. . ' ‘ l

Fotografiene i fig. 2 (a), (B), (C), (Cc'), (C'') og (D) er
tatt pd fibre fraygruppgqe I, IT, IIT og bomull, som er svel-
let 1 70 % salpeté:;Yre og deretter ubetydelig spaltet ved
knusning. A :
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If61lge nervarende oppfinnelse har de nye fibrene en middel-

orienteringsvinkel pa 35 - 47°,

Orienteringsvinkelen kan defineres som middelvinkelen som
stammer fra krystallittenes middelorientering i fibrillene og
fra middelorienteringen av fibrillene i forhold til hverandre.
Orienteringsvinkelen bestemmes vanligvis fra rontgendiagram
ved analyse av kurvene som viser fordelingen av energi som
brytes langs kurven 002. Denne orientering kan defineres spe-
sielt av vinkelen 2q, idet ¢ er halv-maksimumsvinkelen, d.v.s.
vinkelen i grader av den mdlte interferensbuen ved halv maksi-
mumsintensitet etter korreksjon for bakgrunnsintensiteten.
Denne metoder er beskrevet f.eks. i "Physical Methods in Chemi-
cal Analysis" av W. G. Berl., bind 1l, 1950, Acadimic Press,
Incorporate Publishers New York.

Fibrene i gruppe III ifdlge oppfinnelsen og fibrene i gruppene
I og II ble undersdkt ifdlge den angitte metode, og rontgen-
diagrammene som ble oppnddd fra fibrene A og C i gruppe I og
II og fibrene D, E og F i gruppe III vises pd fig. 3. Fig. 3
viser at vinkelen for buen 002 Sker i ordning fra fibre i
gruppe I til fibre i gruppe III, idet dpningsvinklene x, vy,
z,z' og z'!' (ikke vist) omtrent tilsvarer vinkel 2.

Forskjellene i apningsvinkler x, y, z, 2' og z'' vises tyde-
ligere nar vinkelen 2x miles fra den fotometriske intensitets-
kurven for buen 002, idet o er vinkelen i grader for interfe-
rensbuen ved halv-maksimumsintensitet, slik som det er beskre-
vet. Intervallet for apningsvinkler for fibrene i gruppene I,
II og III vises i folgende tabell.
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Tabell 1

R}

Regenererte, alkaliresistente

cellulosefibre Orienteringsvinkel
Gruppe. I (inklusive.fiber A) . 20'; 25° -
. Gruppe T ( .o Lo ey 28 - 34°

. Gruppe- III «( - - "- DyE og F) 35 —.470_

De. angitte resultater viser tydelig at de nye fibrene i gruppe
IITI har hoyere orienteringsvinkel enn fibrene i gruppe I og II
og at fibrillenes middelinklinasjon. i forhold til fiberaksene
derfor er hoyere for fibrene i gruppe III. Dette fremgar

klart av fig. .2 (A),(B), (C), (C'), -(C'') og (D) som viser
strukturen og spesielt fibrillinklinasjonen i fibrer. fra grup-
pe I, II, III og bomull.

Foreliggende fibre har foruten en orienteringsvinkel over 35°
ogsd -en organisasjonsgrad pd ca. 0,42 - 0,48.

Organisasjonsgraden stdr i direkte forbindelse med summen av
de krystallinske deler som utgjor fibrene, og den har forbin-
delse med det som ogsa benevnes ordningsgrad. Det finnes ulike
kjente metoder for mdling av organisasjonsgraden hos tekstil-
materiale. Bestemmelsen av organisasjonsgraden for fibrene i
gruppe I, II og III ble utfdrt ifdlge en metode av C. Legrand
i "Bulletin de 1'Institut Textile de France", nr. 125, juli-
august 1966, side 519 - 530.. '

Ved denne metode faller divergerende .rontgenstraler, som frem-
stilles i et rdntgenrdr, pa en prove .av ca. 350 mg komprimerte
fibre (ved romtemperatur og romfuktighet), knyttet til en
lengde pad ca. 30 mikrcnog anbrakt med en tykkelse pa ca. 2
mm pd en rektangular plate 24 x 13 mm pad et roterende plan i
sentrum av et goniometer.

Fokusering frembringes pd en sliss av den goniometriske sirkel,
bak hvilken det er anordnet et malehode, idet bade slissen og
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malehodet beveger Seg‘lahgs den goniometriskéqsirkel med en
vinkelhastighet som er to ganger den for det roterende plan
som bzrer prdven av skarne fibre. '

Organisasjonsgraden beregnes bare i omradet for maksimal in-
tensitet hos de oppnadde kurver, d.v.s. ved vinkelen 2y 14 -
26° tilsvarende de krystallinske soner 1ld og 002. Disse kurver
vises pa fig. 4. Et omtrentlig mal pa organisasjonsgraden opp-

nds fra forholdet idet C er overflaten som tilsvarer

—Cc
C+D

de krystallinske sonene og D overflaten som tilsvarer den

amorfe sonen. Foreliggende nye fibre sammenlignes i tabell 2

med kjente fibre.

Tabell 2

Regenererte, alkaliresistente

cellulosefibre Orienteringsgrad
Gruppe I (inklusive fiber A) 0,42 ~ 0,47
Gruppe II ( " " Q) 0,40 - 0,42
Gruppe III ( " " D,E og F) 0,42 - 0,48

Disse resultater viser at fibrene D, E og F har en organisa-
sjonsgrad som er hdyere enn den for fiberen C og omtrent lik
den for fiberen A, Disse resultater viser dessuten at fibrene
D, E og F til tross for deres lave orientering (og hOyere
orienteringsvinkel) fremdéles har en hoy organisasjonsgrad
som er sammenlignbar med den for fiberen A, Disse resultater
fremgar klarere fra tabell 3, i hvilken madlinger er sammen-
fattet bade av orienteringsvinkelen og av organisasjonsgraden,
som er vist i tabell 1 og tabell 2.
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Tabell 3 . .

'AOrgani—

Orien§erings- sasjons-

_vinkel - grad

Gruppe I (inklusive fiber A) 20 ~ 25°  0,42-0,47
Gruppe II (inklusive fiber ¢) 28 - 34° . 0,40-0,42
Gruppe III (1nklu51ve flbrene D B : :. 4 o  , S .
og F) 35 - 47  0,42-0,48

Alkaliresistentée ‘fibre, som ble fremstilt £6r nervarende opp-
finnelse, hadde enten hoy organisasjonsgrad pa bekostning av
orienteringsvinkelen, slik som det fremgar av fiber A i grup-
pe I, eller hdyere orienteringsvinkel-pé bekostning av orga-
nisasjonsgraden, slik som det fremgar av fiber C i gruppe II.
Fér nzrverende oppfinnelse, d.v.s. uEvikiihgén,av,fibrehe'D,
E og F# Vat:dét.umdiig samtidig a kombineré begge egenskaper
ved deres hdyeste verdier i samme fiber. Alle de betydnings-
fulle egenskapehé hos regenererte cellulosefibre, f.eks,_
strekkfasthet,,forlengel§esquul,_bruddarbeid, fibrillerings-
resistens“ maskesfrekkfasﬁhef resistens mot sterke alkalier,
fargestoffsaffinitet etc. beror i v1rke11gheten enten pa
organisasjonsgraden eller pa or1enter1ngsv1nkelen eller pa
begge deler samtidig. Veldefinerte flbrlller med hoy organl-
saSJonsgrad - som ogsa er sterkt hellende i forhold tll fiber-
aksene, SYnes & vare den’ grunnleggende Arsaken til de hoyere
mekaniske og teknologlske egenskapene hos forellggende nye '
fibre.- ' ' o

Fig. 5a og 5b viser spennlngs forlengelseskurver som anskue-.
liggjor fordelene med forellggende fibre overfor kJente flbre
Fig. 5a angir nzrmere bestemt torrforlengelseskurver. Fig.

5b angir nzrmere bestemt vatforlengelseskurver.

Forliggende fibre som har en trekk-strekkfasthet i térr til-
stand pd minst ca.. 3,5 g/den. og samtidig'en forlengelse i
torr tilstand pa minst 14 %, sammenlignes i tabell 4 med
kjente fibre.
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Tabell 4

Téfr st:ekkfasthet Torr for-

Alkaliresistente fibre ___g/den. ___ lengelse %
Gruppe I

Fibre med meget hdy strekk- '

fasthet og meget lav forlengelse - 4 --10 . 8 - 4
Gruppe II

Fibre med lav strekkfast- . ;

het og hoyere forlengelse .3,5 -5,5 13 - 11
Gruppe II

Fibre ifdlge oppfinnelsen 3,5 - 7 30 - 14

Tabell 4 viser ét foreliggende fibre kan fremstilles i for-
skjellige intervaller év strekkfasthet og forlengelse. TOrr-
strekkfastheten kan stige fra 3,5 tidl 7. g/den., mens den til-
svarende térrforlengelse minsker fra 30 til 14 %. Dette kom-
”binerﬁe niva av tbrrétrekkfésthet_og torrforlengelse for fore-
liggende fibre (gruppe III) er meget hoyere, slik som det vil
bli vist, enn for fibre i gruppene I og II. ' ‘

Med hensyn til den hoye Vététrekkfasthetén og vétforlengeisen
hos fibre som er fremstilt ifdlge nzrverende oppfinnelse,
henvises det til tabell 5, hvor foreliggende fibre sammen-

‘ liénes med kjente;fibre.

Tabell 5

VAt strekkfasthet Vét.forlenf

Alkaliresistente fibre g/den. gelse %
Gruppe I , . ‘ , _

Fibre med meget hdy strekkfast- o ]
het og meget lav forlengelse 3~ 8,6 : 9,6 -5
Gruppe IT I |

Fibre med lavere strekkfasthet

og hoyere forlengelse 2,2 - 4,7 16 -7
Gruppe III

Fibre ifdlge oppfinnelsen 2,7 - 6 40 - 16
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Tabell 5 v1ser at vatstrekkfastheten hos foreliggende fibre
kan stlge fra 2, 7 tll 6 g/den., mens den tilsvarende vat-_ .
forlengelse minsker fra 40 til 16 %. Dette komblnerte niva .
for vatstrekkfasthet og vatforlengelse for foreliggende flbre
(gruppe III) er meget hoyere, slik som det v11 bll v1st enn
for fibre i gruppene I og II. o

"Bruddarbeidet" for tekstilfibre er et ytterst betydningsfullt
parameter fra industrielt synspunkt, og det -er: meget mer. repre—
sentativt enn de enkelte faktorene bruddgrense ‘ellTer brudd-
forlengelse, fordi "bruddarbeidet" betegner det arbeid som kan
utfores av fiberen, de pdkjenninger som den kan motsta under
sin passaSJe gjennom tekstilmaskinen og ‘dens motstand mot &
utmattes og slites,

Bruddarbeidet for tekstllflbre er en funkSJon av omradet som
dekkes av belastnlngs forlengelsesdlagrammet Ettersom $pen-
nlngsforlengelseskurvene har form som en meget utplattet S
eller en utplattet bue, kan nevnte omrade vanllgv1s llkestll—
les med rettvinklete trlangler, og derfor er omradet omtrent
halve produktet av spennlngen multlpllsert med forlengelsen.
Spenningen multiplisert med forlengelsen ‘er “derfor proporSJo-
nelt et omtrentllg mal pa bruddarbeidet. Nar vat- henholdsvis
torrspennlngen i’ g/den. multlpllseres med vat- henholdsv13'
torrforlengelsesprosenten fo; forellggende flb;e, oppnas et
tall som benevnes “"arbeidsprodukt", som strekker seg fra ca.
70 til ca. 115 i omrdder for torr strekkholdfasthet pa ca..
3,5 - 7 g/den. og omradder for torr forlengelse pd ca. 30 -

14 %, som er spesielt verdifullt for kommersiell tekstilan-

vendelse.

I tabell 6 sammenlignes arbeldsproduktverdlene i torr og vat
tilstand for fiberen A i gruppe I, flberen B i gruppe IT (nor-
mal), fiberen C i gruppe II (forbedret) og de nye flbrene D

E og F i gruppe III (1folge oppflnnelsen) ’
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rTabell 6

Arbeids- .Arbeids-

produkt i produkt i
torr til- vat til-
stand stand
Gruppe I. _ ' .
‘Vanligvis 30 - 2 20 - 77
Fiber A ' 42 : 39
Gruppe II
Vanligvis 45 - 75 30 - 70
Fiber B (gruppe II normal) 45,5 39
Fiber C (gruppe II forbedret) 67 58
Gruppe III (fibre ifdlge
narverende oppfinnelse
Vanligvis 70 - 115 70 - 115
Fiber D 102 90,5
Fiber E ' 91 92
Fiber F ‘ 114 112

Det fremgar av fig. Sa og 5b at omrddene som begrenses av
kurvene, av x—aksene og av normaler fra kurvenes ender til
x-aksene er meget storre for fibrene D, E og F ifdlge Oppfln-
- nelsen enn for de kjente fibrene A, B og C. '

Tabell 6 v1ser ogsa at forellggende fibre har et arbeldspro—
dukt som er meget hoyt i sammenligning med kJente alkaliresi-
stente fibre sivel i tdérr som i vat tilstand.

Det bor dessuten fremholdes at foreliggende fibre ogsd i det
allerede kjente intervallet for arbeidsproduktet har strekk-
fasthets- og fbflengelseségehskaper i et helt nytt og meget
mer fordelaktig omrade som er ukjent for kjente fibre.

Fig. 6 viser vatforlengelsen ved en belastning pd 0,5 g/den.
for fibrene D, G og F ifolge oppfinnelsen (gruppe III) etter
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behandling med en 5 % natriumhydroksydopplSsning ved 20°% i
15 minutter. Denne vétfog}engglseapgtpaktes vanligvis som en

"elastisitetsmodul".

Fig. 6 v1ser ogsa vatfonlengelsen ved en belastning pa 0,5 g/
den. for flber A i gruppe I, fiber C i gruppe II og for en
rayonflber ‘for dekk og for en sdkalt fiber med hoy vatmodul
Hw M) etter behandllng med en 5 % natr1umhydroksydopplosn1ng
ved 20°C i 15 minuttér.

Fig. 6 viser en vat elastisitetsmodul (etter behandling med en
5 % natrlumhydroksydopplosnlng) pa 7 for fiberen F, pa 5, 5 for

flberen G og pad 3,2 for flberen D, alle fra gruppe III .og en

vat elastisitetsmodul pa 2 . for ‘en flber fra gruppe I og pa

5 for en fiber fra gruppe II normal )

FSlgelig er det tydelig at alle alkaliresistente fibre fra
gruppene I, II og III har.en relativtAﬁd§ elastiéitetsquul,
som alihid er laveré’enn-B mens en rayonfiber fof dekk,har en
modul pa 20 og en sdkalt HWM - fiber en modul pa ca. 15,
d.v.s. en meget lav elastlsltetsmodul Tilsvarende nodul for
en vanlig rayonfiber er til og med hoyere enn 20.

Andre ﬁsedvanligé_egepsk@per hos foreliggende fib;e_er,maskef
strekkfastheten, som i kondisjonert tilstand er over 1,2 g/
den. og i allminnelighet ca. 1,2 - 2,1 g/den,.

At foreliggende fibre samtidig i kondisjonert tilstand har en.
maskeétrekkfasthgt pa 1,2 -‘211 g/dén, dg;eﬁ.tdyping,pé:IQ -
‘307% er dessutén en:év:de\mesf.ééésielIé,egenskapene fdr fore-

liggende fibre.
Maskestrekkfastheten i g/den.»l kondlsjonert tllstand for
flbrene i gruppene I, II -og IIIL v1ses 1 .folgende tabell
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- Tabell 17

Alkaliresistente fibre  Maskestrekkfasthet

Gruppe I (fiber A) ) 0,8
Gruppe II (fiber C) 0,9 - 1,1

Gruppe III (fiber D) A 1,4

- (fiber E) 1,7

(fiber F) 2,1

Det er derfor i hoy grad uventet at foreliggende fibre kunne
ha en utmerket maskestrekkfasthet og god forlengelse og samti-

dig en hoy organisasjonsgrad.
De her angitte maskestrekkfastheter beregnes fra forholdet:

spenning ved brudd av masken (g)
2 x titer (den.)

og ikke slik som det av og til angis i litteraturen, fra for-
holdet:

spenning ved brudd av masken (q)
titer (den.)

Fibrilleringstendensen ble undersdkt ved at en blanding av 2 g
produkt og 200 cm® vann ble utsatt for kraftig malning i en

" blander, "Knapp Monaich", forsynt med en roterende skovl, som
roterte med 12 000 omdreininger/minutt._lB minutters behand-
ling i blanderen forarsaker en viss begynnende fibrillering

pa foreliggende fiber D, slik som det vises i fig. 7C, og in-
gen fibrillering av fibrene E og F, slik som det vises i fig.

7 D og 7 E, mens kjente alkaliresistente fibre viser tallrike
fibriller, slik som det klart vises i fig. 7 A og 7 B. Hvis
behandlingstiden fordobles, d.v.s. Skes fra 18 til 36 minutter,
fremgdr det av fig; 7 C' at en del av den foreliggende fiber

D oppviser noen lengre fibriller og av fig. 7 D' og 7 E' at
fibrene E og F praktisk talt ikke i det hele tatt er fibril-
lert, mens fibrilleringen pa alkalireistente, kjente fibre er
meget utpreget, slik som det tydelig fremgar av fig. 7A' og 7 B!
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Fibrilleringsresistensen kan vurderes noyaktlgere ved bestem-
melse av “vannflltrerlngstallet" for alkallre51stente fibre,
som er blltt underkastet kraftlg malnlng, 1folge en metode
som beskrives av’ Battlsta “Howsmon og Copplck i “Industrlal
and Engineering Chemistry, bind 45, side Zloz,lseptembe:.“
1953. o .

Ved utforelsen av denne metode flltteres en. dlsperSJon av 4 g
malte fibre i 180 cm? vann under vakuumﬁpahet:slntrert glass-
filter med en diameﬁer pd 32 mm. En kake av melte fibre dannes
pé*overflaten_ay_g;eesﬁilte:et,:quengygte:ligere.mengde av . .
loo cm3\vann“he11eéoner kaken av.malte gibre eg“filtreres .
under vakuum. Vannfiltreringstallet er tiden i sekunder .som .
kreves for disse 100 cm3 vann for & filfrere fuilstendig gjen-
nom kaken.av malte fibre. Vannet filt;ererxlangsqmmere nar fi-
brene er mer fibrillerte. Vannfiltreringstalld som oppnas fra
fibre fra gruppe I, II og IIT, vises 1 tabell 8.

Tabell 8

Alkaliresistente fibre Vannfiltrerihgstall
Gruppe I (fiber'A).; = . i i 70
Gruppe II (fiber ¢y 20
Gruppe III (fiber D) ' ) 8 - 10
" (fiber B) 526"
(fiber F) T e

oo

Fereliggende'regeﬁererte‘celluldsefibrelhar‘feruten en orien;
ter1ngsv1nkel pa over’ 35 og en organlsaSJonsgrad pa O 42 -
O 48 ogsa et fargnlngstall pa ca. l ,15. ' o

Vanllgv1s er fargnlngstallet vektforholdet av’ fargestoff som
Vflkseres pa flbre som er neddyppet 1 ca 30 mlnutter i et bad
t-sorn 1nneholder "Chlorantlne nght Green 5 BLL"‘ (C I Dlrect

Green 27) »under gltte betlngelser som angls 1 det folgende-
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. Forholdet fiber/bad . . 1/75 (vektforholdet mel-

o _ ) lom fiber og bad)
Konsentrasjon av féfgéstéff T, 5 % i forhold til

f1brenes vekt -
Elektrolyttkonsentrasjon T
Na2504 50 % i. forhold til |

fibrenes vekt

Temperatur 80°%

Eargétailet uﬁtrykies'av vektforholdet:

Fargestoff opptatt av flbrene
Fargastoff opprlnnellg tilstede i badet

(uttrykt i %)

Folgende tabell angir prosentandelen av fargestoff som opptas
av fibre fra gruppe I, II og III ved forskjellige tider opp
til 5 timer: e - '

Tabell 9

A_FarggihQstid' - R % Fargestoff fiksert pd fibrene

‘ , - Gruppe I Gruppe II (fngEPge éléq F)
5 minutter ”x"o,él - 0,8 0,9 -1
15 0 ' - 0,36 1 1,1 =152
.30 » - (fargningstall) 0,50 1,10 R 15
1 time . - . ... 0,80 1,18 1,25 - 1,30
2 timer 1,05 1,30 1,30

5 : 1,3 1,38 1,35

‘Tabell 9 viser at- fargningstallet for fibre fra gruppe III er
ﬁ‘meget hoyere enn fargningstallet’ far fibre- fra ‘gruppe I mens
“det er nesten lik fargnihgstallet for: flbre fra gruppe. IT. For
lengre fargningstider blir, slik som det er kjent,- forskjelle=

" ne mindre og forsvinner til slutt nesten fullstendig etter ca.

5 timer. Etter 5 minutters fargningstid, en meget kort tid, er
derimot forskjellene mer utpregete. Etter ca. 30 minutter, som
nzrmer seg fargningstiden i industriell mdlestokk, viser imid-
lertid fibre fra gruppe III et spesifikt hdyere fargningstall
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enn det som oppvlses av fibrene i gruppe “I.°Selvom fibre fra
gruppe; II oppv1ser et fargnlngstall etter 30 mlnutter pa 1,10
“har dlsse flbre lavere orlenterlngsv1nkel lavere organlsa-
SJonsgrad og folgellg darllgere mekaniske egenskaper enn
fibre fra gruppe III Y

Foreliggende fibre kan 6§parbeides til stoffer som har en ﬁsed—
vanlig evne til & gJeanmga vasklngs- og slltaSJebehandllnger
Garn med metrisk nr. 70 og snodd med 830 ondrelnlnger/meter

ble fremstilt fra 1,5 den. flbre fra gruppe I, IT og III (£fi-~
ber D), skdret til en: lengde pa 40 mm, og fra bomull De meka-
niske egenskaper hos de spundne garn som ble oppnadd, gjengis

i tabell 10. '

Tabell 10

Egenskaper hos garn med metrisk nr. 70

Gruppe III
: (nzrverende Bom-
Gruppe II ° oppfinnelse) ulls-

Gruppe I (forbedret) (fiber D) garn

*RKm, kondisjonert . . .. 18,9 . 19,1 27,5 14,1

RKm, vat 14,60 14,8 22,3 17,9
Forlengelse, “ ' L ‘

kondisjonert 7,7 - 8B 9,9 6,8

Forlengelse, v&t 7,8 S 9 12,5 747

Lea-Test . 2900 T 2800- . . 3980 2 220
+oq s a
Slitelengde i km. -

Poplihstoffef ble .vevet av'de beékfévhe spundne garn, og stof-

fene ble. deretter utsatt for en permanentpressbehandllng (Kora- .
- trontype), hvoretter: stoffene oppviste de i tabell ll gJengltte
“~¢genskaper.'=x ' ‘ : ’




Flatevekt, g/m2

Tradantall/cm

Vaskings- og
slitasjetall
Kondisjonert
strekkfascthet:
innslag, kp
Rivstyrke,
innslag, kp
Slitasjesyklef,
Stoll-flex
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Tabell 11

Gruppe IIT
(n®rverende’.-
. Gruppe II oppfinnelse)
Gruppe I (forbedret) (fiber D) " Bomull
112 113 112 . 11
47 x 28 47 x 28 " 47 x 28 47 x 28
3 -4 3-4 3.4 3 -4
28 28 38 18
1,1 1,3 1,9 0,4
130 110 275 180

+Monsanto—metoden - AATCC

- 1965 - nr. B88A 1964Pp.

De i tabll 11 viste resultater, spesielt kondisjonert strekk-

fasthet, rivstyrke og slitasje, betones ytterligere ved anskue-

liggjdrelse av resultatene fra tabell 11 i fig. 8. Det fremgar

av fig. 8 at foreliggende stoff som er fremstilt fra fiber D

fra gruppe III, oppviser en uventet evne til & motsta vaskings-

og slitasjebehandlinger i sammenligning med stoffer som er

fremstilt fra fibre fra gruppene I, II og bomull.

Et garn med metrisk nr. -50 og snodd med 760 omdreininger/meter

ble dessuten fremstilt fra en 3 den. fiber F fra gruppe III,

og skaret til en lengde pd 40 mm.

De mekaniske egenskaper hos de erholdte spundne garn vises i

tabell 12.
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Tabell -12 .

RKm, kondlsJonert 16,1

RKm, vat ... 12,9
ﬂ.Forlengelse kondlsJonertf 12,6
.-Forlengelse, vat "17;6 )

Lea-test * o 2,500
Tabell 12 viser at spundne garn av flberen F har meget verdl—_”i
fulle egenskaper for tekstilomradet, spesielt nar hoy forlen— o

gelse kreves sammen med relatlvt hoy strekkfasthet.

Garn med metrisk nr. 30 ble fremstilt av de 2,2 den. acetylerte’
fibre D' (som skal beskrives senere i ekéempel 17), 6g'skére€
til -‘en lengde pa 40 mm. '

De mekaniske egenskaper hos erholdte. spundne.garn vises i

tabell 13 og sammenlignes med egenskapene hos tilsvarende spund-
ne garn av den likeledes i eksempel - 17 beskrevne triacetat-
fiber.

Tabell: -13 . :

Egenskaper hos garn med metrisk nr. 30 .-

Av fiber D! Av triacetat

RKm, kondisjonert - . | N - 15,1 - R 6,4
RKm, vat . L S 12,4 - 4,1
Forlengelse, kondlSJonert % . 9,4 S 13
Forlengelse, vat % 11,7 21,3
Lea-test - . .. - . - . ... 2.438 ... ... . 928 .

Plane stoffer ble vevet av de beskrevne 30/2 garn, hvorved
stoffene oppviste de i tabell 14 angitte egenskaper
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"Tabell. '14°
ifolge
nzrverende
oppfinnelse, Triacetat-
acetylert fiber
fiber D!
Flatevekt, g/m2 199 193
Tradantall/cm 18 x 13 18 x 12
Kondisjonert strekkfasthet,
innslag, kp 85 31
Kondisjonert forlengelse,
innslag, % 14 17,8
Vaskings- og slitasjetall
(Monsanto-metoden, tabell 11) 4 -5 5
Slitasjesyklus til varpbrudd,
Stoll-flex (under standardvekt) 450 - 500 100

Det fremgdr av tabell 14 at stoffer av foreliggende acetylerte
fibre har overlegne generelle egenskaper i sammenligning med
tilsvarende stoffer fra vanlige triacetatfibre.

En fremgangsmidte kommer nd til & beskrives for fremstilling av

foreliggende alkaliresistente fibre.

Foreliggende fremgangsmate for fremstilling av de alkaliresi-
stente fibre innebzrer at viskose, som inneholder cellulose
hvis DP er minst 400 og har et y-tall mellom 60 og 100 og stor-
re viskositet enn 300 P, spinnes ut i et fortynnet syrespinne-
bad som inheholder mindre enn 25 g/liter svovelsyre, og natrium-
sulfat oévsinksuifat i en mengde pd hoyst 2 g/liter ved en tem-
peratur under 40°% for dannelse av gelfibre med et stdrre y-
tall enn 45, nar fibrene er kommet ut fra det fortynnete spinne-
‘bad.

Fremgangsmaten karakteriseres ved at géifibrene utsettes for
en forste streknihg_pé 30-80 % utenfbr bédet.og'samtidig ut-
settes for en utpreéhingsvirknipg‘fé: é‘fjerne det vedheftende
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syrebad, at gelfibrene deretter utsettes for en andre strek-
ning, for et avspenningstrinn og endelig for en fiksering,
hvorved y-tallet (yl) hos de pad denne mdte strukne og avtrukne
gelfibre er mellom 28 og 40, at_deres svellingstall (G) er
mellom 5 og 8 og at syrekonsentrasjonen (a) hos vasken,som er
trukket av fra geltrddene ved slutten av strekningen og pres-~
ningen, er mellom 6 og 9,5 g/liter, hvorved y-tallet (yl),
svellingstallet (G) og syrekonsentrasjonen (a) har et slikt

gjensidig forhold som fremgdr av formelen

18 (’[yl_a—i%—‘——l-l]<28.

Det fOlgende er typisk for den nye kombinasjon av trinn og
betingelser ved den foreliggende fremgangsmiate:

1. En viskose med et y-tall mellom 60 og 100, storre viskositet
enn 300 P, fortrinnsvis mer enn 500 P, som inneholder en cellu-

lose hvis DP er over 400.

2. Et fortynnet syrebad med en temperatur under 400C som inne-
holder mindre enn 25 g/liter svovelsyre, natriumsulfat og sma
mengder sinksulfat, f.eks. mindre enn 2 g/liter. ved tiden for
spinningen bor badet ikke spalte mer enn 40 % av xantatgrup-
pene, som fra begynnelsen finnes i viskosen.

3. En vertikal eller horisontal spinneanordning med eller
uten rér kan med fordel anvéndes, f.eks. den i det amerikanske
patentskrift nr. 3.139.467 beskrevne anordning, hvorved verti-
kalt spundne fibre som er for svake til & vare selvbzrende,
understottes fra utgangen fra badet av en partielt nedsenket

valse, pad hvilken fibrene innkommer tangensielt.

4. En foranstaltning som er et av de vesentlige kjennetegn
for fremgangsmidten for fremstilling av foreliggende nye, alka-
liresistente fibre, er dannelsen av en gel som samtidig opp-
viser meget ndyaktige fysikalske og kjemiske egenskaper (ut-
trykket "gél“ er her‘tilsiktet & definere nyspunane fibre i
en tilstand av partiell regenerering). -




Disse egenskaper er: "y-tail,'aciditét 6g'évelhing 6g ma ligge
innenfor et spésifikt intervall. Hver og en av disse egenska--
per ma dessuten ha en spesifikk verdi i sitt eget intervall,
slik at de angitte resultater kan oppnas. Det'mé‘med andre

ord finnes en gjensidig avhengighet mellom disse tre parametre,
og en eventuell variasjon av et av parametrene i dets eget
intervall pavirker umiddelbart de andre parametrene. Hvis disse
betingelser ikke iakttas, kommer bare alkadliresistente fibre

av middels kvalitet til & oppnis med et arbeidsprodukt som £.
eks. kan vere 30 % lavere. Gelen oppnds ved at de nyspundne
fibre ved utgangen fra det forste fortynnede badet og mens de
har et y-tall )45, utsettes for en friksjonsstrekning pa faste
styreorganer, som frembringer en hurtig fjerning av syren som
impregnerer fibrene. P4 dette tidspunkt md& fibrene (helt en-

kelt betegnet med uttrykket "gelen") ha folgende egenskaper:

. a) Gelen md& inneholde et cellulosexantat med et spesifikt
y-tall, hvis yl—verdi ligger mellom 28-40, fortrinnsvis mellom
32 og 36, d.v.s.
<
(1) 28 (yl 40

(y-tallet betegner somkjent antallet CS.,-molekyler bundet til

2
100 glukoseenheter).

b) Gelen md8 ha en lav svelningsgrad (n®r grensesvelnings-
graden) for & ha en homogen sammensetning. Den bor ha en svel-
ningsgrad G mellom 5 og 8, fortrinnsvis av stdrrelsesordenen
6, d.v.s.

(2) 5<G {8
(gelsvelningen betegner i virkeligheten forholdet mellom vekten
av sentrifugert gel (G = 300) og vekten av cellulose i gelen).

c) Vesken som impregnerer gelen, bdr ha en syrekonsentrasjon
a i g/liter mellom 6 og 9,5, fortrinnsvis mellom 7,5 og 8, d.v.s.

(3) 6 <a <9,5.
5. . En-.annen ny foranstaltning i fpreliggende?frengangsmété'for

- fremstilling av de nye;, alkaliresistente fibre er. strekning av
de erholdte fibre i luft. Denne strekning som er av storrelses-
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orden 0-100 %, ledsages av mer eller mindre betydningsfull »
oppvarmning av gélen, og det skjer i dette trinn en:spaltning,
av en del av de gjenvarende xantatgruppene under innvirkning
av syren som finnes i vasken som impregnerer gelen.

Denne andre strekning gjor det mulig & fremstille alkaliresi-
stente fibre med mekaniske egenskaper som varierer i stor ut-
strekning og f.eks. strekker seg fra 2,7 til 6 g/den. for
strekkfastheten i vat tilstand og fra 40 til 16% for tilsva-
rend forlengelse.

Men alle de erholdte fibre har uavhengig av betydningen av den
andre strekningen samme strukturtype og holder et hoyt arbeids-
produkt. Dette betoner den langtgéende betydningen av den
foreliggende nye fremgangsmate.

6. Av betydning ved foreliggende fremgangsmdte er dessuten
at fibrene i geltilstand etter strekningen i luft har et gjen-
verende y-tall, y,, mellom 18 og 28, fortrinnsvis mellom 21

og 25, d.v.s.

(4) 18 £y, 28"

Det er betydningsfullt at mengden av fri syre i gelen er util-

strekkelig til a frembringe fullstendig spaltning av cellulose-
xantatet i strekningsdyeblikket.

En stokiometrisk beregning gjor det mulig med en tilstrekkelig
presisjon a fastsla at: ’ '

a(é - 1
(5) vp =1y - MG

Da y, md ligge mellom 18 og 28 ifdlge formel (4), ma

(6) 18 < [y, - 5193:—11] < 28

Formel (6) uttrykker en annen vesentlig betingelse if&lge opp-
finnelsen. Med andre ord ma Yy G og a ikke bare tilfredsstil-
le formlene (1),. (2) og (3), men ogsd formel (6).
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Hvis y; = 35, G = 6 og @ = 7,5, gir sdledes formel (5) yérﬁ
22,5, som:ligger godt innen intervallet 18 - 28. De nodvendige
prosessbetingelser vil bli: oppnddd. ¥ I

Hvis pd den annen side y; = 29, G = 7 og a = 8, gir formel (5)
Yo = 13, Dette oppfyller ikke prosessbetingelsene, fordi formel
(6) ikke oppfylles.

Det er derfor klart at - det md finnes en viss likevekt mellom
Yys Yoy @ OF G hvis formel (6) skal verifiseres. Nar f.eks.:ﬁl
Skes, md a eller G eller bade a og G Skes, slik at y, vil for-
bli ved den Onskede verdi. '

7. En ytterligere foranstaltning ved fremgangsmdten for frem-
stilling av foreliggende nye fibre er avspenningen av fibrene

i et bad, som inneholder mindre enn 2 g/liter svovelsyre.

Denne avspenning utfores i et fortynnet syrebad, hvis tempera-
tur ligger mellom 20 og'SOoc; Denne avspenning forbedrer ytter-
ligere de usedvanlige tverregenskapene hos initialfibrene i
geltilstand med bestemt y-tall, aciditet og svelningsgrad, og
den gir opphav til en hoy maskestrekkfasthet og en usedvanlig’
fibrilleringsresistent hos fibrene. Denne avspenning bdr varie-
res etter de fysisk-mekaniske egenskaper som onskes hos de
ifolge oppfinnelsen fremstilte fibre.

Avspenningen bor vare ca. 8 - 20 %. Etter avspenningen kommer
y-tallet hos fibrene til 4 ligge mellom 14 og 6. Regenerering
av fibrene utfores til slutt i et tredje bad som inneholder en

fortynnet, varm syre.

Oppfinnelsen beskrives nzrmere i de folgende eksempler.
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EKSEMPEL 1

En sulfatmasse med en DP pa 760 - 780.0g som inneholder 98 %
x~-cellulose, ble dyppet ned i en 240 g/liter natriumhydroksyd-
oppldsning ved 18°c i 30 minutter og deretter presset til et
forhold pa 2,87 i relasjon til g-cellulosen. Den pi denne mite
dannete alkalicellulosen ble deretter revet i en Werner-kvern
i 45 minutter og eldet ved 32° i 4 -5 timer., Denne alkali-
cellulose ble deretter xantogenert med 55 % karbondisulfid

(i forhold til a-cellulosen) i en barett ved 22°C i 5 timer,
og det resulterende cellulosexantat ble deretter innfdrt i en
blander med vann og en natriumhydroksydoppldsning for overfd-
ring til en viskose som inneholder 5,5 % cellulose med DP =
600 og 3,4 % natriumhydroksyd, med en viskositet mellom 550

og 600 P og et y-tall pa 76 i den ferdige oppldsning. Denne
viskose inneholdt dessuten 25 ppm glukonsyre (et kompleksdan-
nende middel) og 0,1 % av et skumdempende middel, slik som
isodekanol.

Denne viskose ble spunhet i et forste bad som inneholdt 15 g/
liter svovelsyre, 52 g/liter natriumsulfat, 0,3 g/liter sink-
sulfat og 0,03 g/liter av et anionisk middel (natriumalkylaryl-
sulfonat, som gir en overflatespenning pa 32 dyn/cm2 til ba-
det) ved en temperatur pa 25°C under anvendelse av et spinne-
munnstykke med 6 600 huller med diameter 0,07 mm. Fibrene ble
spunnet vertikalt uten ror, brakt til a passere gjennom badet

i en lengde pd 20 cm og ble opptatt ved utgangspunktet, mens
de fremdeles ikke kunne bzre seg selv, tangensielt av en valse,
som var halvveis nedsenket i badet, og som bar'fibrene langsomt
ut av badet. Nar de hadde passert et visst stykke pd valsens
ytre del, hadde koaguleringen skredet tilstrekkelig langt frem
og fibrene hadde da tilstrekkelig strekkfasthet til & bzre seg
selv i luften og til & kunne utsettes for den faste streknin-
gen. Den anvendte vertikale spinneanordning var i det vesent-
lige den som beskrives i det amerikanske patert skrift nr.
3.139.467. Firebnes y-tall ndr de kom opp fra badet, var av
storrelsesordenen 50. '
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Fibrene ble deretter bragt £il & pasééré pd faste styveorganer
gJennom en rekke skarpe v1nkler og langs en med apninger for-
synt (louvered) vei, mens de ble utsatt for en forste strek-
ning ‘pd 60.%, som hadde den virkning & presse ut vedheftende,
sur‘vaske, hvorved den medfdrte bad-vesken ble totalt fjernet.
Den fra fibrene deretter utpressede vaske stammet sdledes
praktisk talt fra fibrenes indre. Ved det siste styreorganet
hadde vasken et syreinnhold pa 7,5 g/liter. PA samme mate
hadde fibrene i geltilstand et y-tall pa 34 og en gelsvelning
pa 6.

Fibrene uten vedheftende vaske, d.v.s. utpressede gelfibre,
ble deretter i luft og uten innvirkning av noen ytre vaske ut-
satt for en annen 80% strekning, som brakte totalstrekningen
til 188%. Ettér strekningen var det gjenstéende y-tall fremde-
les 22 pa grunn av aciditeten og den beskrevne gelsvelningen,
slik at betingelsene for formlene (1), (2) (3) og (6) ble opp-
fylt. Fibrene ble deretter avspent mellom to oppsetninger av
valser 1 et bad ved 20°C som inneholdt 0,5 g/liter svovelsyre,
slik at de under denne behandllng trakk seg sammen 12 %. Ved
utgangen fra avspenningsbadet var y-tallet 12. Til slutt ble
regenereringen fullbyrdet i et bad ved 95°C som inneholdt 10 g
svovelsyre og 20 g natriumsulfat pr. liter. Fiberhastigheten

ved slutten av spinnemaskinen var 20 m/min.

Etter vanlig ferdigbehandling viste de erholdte fibre de i
tabell 15 angitte egenskapene.

Som sammenligning vises i tabell 15 egenskapene hos en fiber
fra gruppe I (hoy strekkfasthet og meget lav fdrlengelse -
fiber A), for en fiber fra gruppe II normal (lav strekkfast-'
het og hoy forlengelse - fiber B), for en fiber fra gruppe II
forbedret (fiber C) og for en fiber ifdlge oppfiﬁnelsen, som
er oppnadd ifdlge eksempel 1 (fiber D - gruppe III). ‘
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Tabell 15

Gruppe I Gruppe II Gruppe II Gruppe III

normal for- Fiber ifdlge
bedret nzrverende
oppfinnelse
fiber A fiber B fiber C fiber D
Titer, den. 1,5 1,5 1,5 1,5
Strekkfasthet,
g/den. (torr) 70 3,5 5,3 6,2
Forlengelse, % (torr) 6,0 13,0 12,8 16,6
Strekkfasthet, ;
g/den. (vat) 6,0 2,6 4,2 5,0
Forlengelse, % (vat) 6,5 15,0 13,9 18,2
Arbeidsprodukt:
(Strekkfasthet
x forlengelse)
Kondisjonert 42,0 45,5 67,0 - 102,0
Vit ' 39,0 39,0 64,0 - 90,0
Maskestrekkfast- : . .
het, g/den. 0,83 0,7 0,9 1,4

Vatmodul (forlen-

.gelse i % under en
belastning pa 0,5

g/den.) 1,0 2,8 2,4 2,2
vidtmodul etter

innvirkning av

5 % NaOH (forlen-

gelse i % under

en belastning pa

0,5 g/den.) 1,6 4 - 3,7 3,1
Orienteringsvinkel 22 30 32 42
Oorganisasjonsgrad 0,47 0,40 0,42 0,48
Vannfiltreringstall 70 20 20 10

Fargningstall 0,5 1,2 1,1 1,15

Alle egenskaper vedrorende bruddstrekkfasthet og bruddforlen-
gelse i tabell 15 od i hele denne beskrivelse er bestemt etter
velkjente regler fra B.I.S5.F.A. (Bureau International pour la
Standardisation des Fibres Artificielles). Spennings- og for-
lengelsesprdvene ble med andre ord utfért pd prover (fiber
eller enkelfiber) med lengden 10 mm under standardiserte be-
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tingelser,(2ooc, 65 % relativ fuktighet) og med slik forlen-
gelseshastighet at brudd inntraff i lopet av 20 : 2 sekunder.

Det fremgar dessuten allerede tydelig av tabell 10 at forelig-
gende nye, alkaliresistente fibre gjor det mulig & fremstille
garh som ikke bare i torr tilstand, men ogsa i vat tilstand
har strekkfasthets- og forlengelsesegenskaper som er overlegne
dem for tilsvarende kjemmede, amerikanske bomullsgarn:

De usedvanlige generelle egenskapene hos foreliggende fibre
er ogsd penbart i alle trinn etter spinning, spesielt ved

klistring, vevning, blekning, appretering etc..

Disse fibres evne til & anta "wash and wear"-behandlinger av
"Koratron"-type er f.eks. usedvanlig. Etter denne behandling
er bruddbelastning og slitasjeresistens betydelig hoyere for
stoffer fremstilt fra de beskrevne fibre enn for stoffer som
er fremstilt fra fibre fra gruppe I, gruppe II og bomull,
slik som det vises nzrmere i fig. 8. Disse resultater viser
at fiberen D er spesielt egnet for blanding med bomull.

EKSEMPEL 2

Noyaktig samme viskose ble anvendt som den i eksempel 1, og
spinningen ble utfért i et bad som inneholdt 17,5 g/liter
svovelsyre, 50 g-liter natriumsulfat, 0,3 g/liter sinksulfat
og 0,03 g/liter av et anionisk middel, f.eks. natriumalkyl-
arylsulfonat (som ga badet en overflatespenning pa 32 dyn/cmz)
ved en temperatur pd 24° under anvendelse av et spinnemunn-
stykke med 6 600 huller med diameter 0,07 mm. Fibrene ble
spunnet vertikalt uten ror, passerte gjennom badet over en
badlengde pa 20 cm og ble opptatt ved utgangspunktet tangen-
sielt av en halvveis nedsenket valse, som bar fibrene ut fra
badet,'slik som i eksempel 1. Etterat fibrene hadde passert en-
viss avstand pa den ?tre del av valsen, ble de utsatt for en
"férste~45%-strekning,=men de ble ikke brakt til & passere pa
faste styfeorganer langs en med apninger forsynt vei, slik
som i eksempel 1. Under disse betingelser frembrakte den for-
ste strekningen en meget mindre reduksjon av vaskeinnholdet
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enn i eksempel 1, og av denne grunn hadde vasken som ble eks-
trahert fra flbrene, og som ble samlet -0pp . umlddelbart etter:
den forste strekning, et syrelnnhold pa 10 g/llter Ved dette
punkt hadde fibrene et yftall’p§,3o og eg_gelsvg;;lng pa 7.

De ubetydellg utpressede gelflbrene ble deretter utsatt for en
kompletterende streknlng pa 70A i luft uten a underga 1nnv1rk—‘
ning av noen ytre v&ske hv1lket brakte totalstrekningen opp.
til 146 %. Etter streknlngen hadde fibrene et gjenvaerende y-
tall pa lo. Flbrene ble deretter avspent uten noen. spenning i
et bad ved 20 C som 1nneholdt 0,5 g/llter svovelsyre. Under
denne behandllng underglkk flbrene en. mak51mal sammentrekning
pa 6%. Ved uttagningen fra avspennlngsbadet var y-tallet 3.
Fibrene ble til slutt brakt tll a passere inn i et regenere—
rlngsbad som hadde samme sammensetnlng og temperatur som i
eksempel 1. Flberbuntens hastighet ved slutten av spinnemaski-
nen var 20 meter/mln.

Etter vanlig ferdiébehandling ble en fiberbunt oppnadd, som
hadde fblgende‘egenskaper:

Totalt deniertall 9 900
Fiberens deniertall 1,5
Strékkfasthet (térr), g/den. 5
Forlengelse (torr) ' 11
Strekkfasthet (vat) g/den ' 4
Forlengelse (vat), % N 12,5
‘Maskestrekkfasthet, g/den. : 0,9
Arbeldsprodukt (tort) o 55
Arbeldsprodukt (vatt) ‘ ' 50
‘ orlenterlngsv1nkel . .. 28
‘4OrganlsaSJonsgrad ' o ‘,‘: 6,47
Vannf;ltrerlnqstall‘_h' ) y _35;“
Q_Fafgﬁiﬁgstall  ' ” :;0;6 

De relatlvt darllge kvallteter av, de i eksempel 2. erholdte o
fibre beror tydellgv1s pa at verdlen av a 0g. .y, - 1kke tllfreds_A
stilte grensekravene for formlene (3) (4{ og (6).
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EKSEMPEL 3 - 8

Den samme viskosen ble spunnet i det samme badet under noyak-

tig samme tekniske betingelser som beskrevet i eksempel 1, men
med varierende grader av. forste og andre strekning og fdlgelig
total strekning.

Fibrene ble spunnet vertikalt uten rér, passerte gjennom et
bad -med en badlengde pa 20 cm dg ble opptatt tangensielt av en
i badet halvveis nedsenket valse ved punktet for utgangen av
badet, mens de fremdeles ikke hadde evne til & bzre seg selv,
hvilken valse bar fibrene langsomt ut av badet. Nar de hadde
paséert en viss avstand pa valsens ytre del, hadde koagulerin-
gen skredet tilstrekkelig frem, og fibrene hadde deretter til-
strekkelig strekkfasthet til a bazre seg selv i luften og til &
kunne utsettes for den forste strekningen. Den anvendte verti-
kale spinneanordning var i det vesentlige den som er beskrevet
i det amerikanske patentskrift nr. 3.139.467. Fibrenes y-tall
ndr de kom opp fra badet, var av stdrrelsesorden 50.

Fibrene passerte deretter pd faste styreorganer gjennom en
rekke skarpe vinkler og langs en med apninger forsynt vei, mens
de ble utsatt for en forste strekning pa 45, 50, 60, 60, 65,

45 %, som hadde virkningen av 3 presse ut den vedheftende,

sure vaske, hvorved den medfdrte bad-vaske ble totalt fjernet.
Den fra vibrene deretter utpressede vaske stammet sdledes prak-
tisk talt fra fibrenes indre. Ved det siste styreorganet hadde
vesken et syreinnhold pa 7 - 7,5 g/liter. Ved samme punkt had-
de fibrene i geltilstand et y-tall pa 33-35 og en gelsvelling
pa 6 - 6,5.

Fibrene uten vedheftende veske, d.v.s. utpressede gelfibre,
ble deretter i luft og uten innvirkning av noen ytre vaske ut-
satt for en andre strekning pa o, 7, 11,2, 38, 60 og 90 %,
slik at totalstrekningen var 45, 60, B0, 120, 165 og 175 %.
Etter denne andre strekning 13 fibrenes y-tall, Yo melom 18
og 22.
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Etter denne andre strekning ble fibrene avspent 11 - 12 % i

et bad ved 20°C som inneholdt 0,5 g/liter svoveléy;e5 ogfféée-l
nereringen ble deretter fullfért i et bad ved 95°C, som inne-
holdt 10 g svovelsyre og 20 g natriumsulfat pr:'iiiéf. Fibrenes
slutthastighet véd slutten av spinnemaskinen var lo, 11,1,
12,5, 15,2, 18,4 og 19 meter/min.. o

Etter vanlig ferdigbehandling viste de ertioldte fibre egenska-
per som angis i tabell 16, inklusive egenskapene for fiber D,

som vises til sammenligning.
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Tabell .- 16

Gruppe III: Fibre ifdlge oppfihnelsen

Eksempel 4 5 3 6 7 1 8
Fiber F G H E I D J
Forste strekning . 45 50 60 60 65 60 45
Andre strekning (o) 7 11,2 38 " 60 BO 90
Total strekning = 45 60 80 120 165 188 175
Titer, denier 3 2,7 2,4 2 1,6 1,5 1,5
Strekkfasthet, : '

g/den. (torr 3,8 4,2 4,7 5,1 5,8 6,2 6,5
Forlengelse,

% (torr) 30 26 21 18 17,5 16,6 14,5
Strekkfasthet,

g/den. (vat) 2,8 3,2 3,6 4,2 4,6 5 5,5
Forlengelse, . - -

% (vat) 40 33 27 22 19 18,2 16
Arbeidsprodukt

(strekkfasthet

x forlengelse)

Kondisjonert 114 109 98 91 101 102 94
vat 112 105 97 - 92 87 90 88
Maskestrekkfast-~ - ‘ ‘

het, g/den. 2,1 1,8 1,7 1,7 1,6 1,4 1,2

Vatmodul (forlen~
gelse i % under
en belastning pa
0,5 g/den.) 4,5 3,7 3,2 2

vatmodul etter
innvirkning av
5% NaOH (forlen-
gelse i % under
en belastning pa

0,5 g/den.) 7 5,5 4,7 3,9 3,4 3,1 2,9
Orienterings- ’ . '

vinkel 47 - 45 43 - 42 37
Organisasjonsgrad 0,42 - .0,43 0,46 - 0,48 ° 0,48
Vannfiltrerings- . ) i : "
tall ' 3 4 4 6 10 10 10

fargningstall 1,2 1,15 1,i5 1,1 1,15 1,1 1,1

\
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Tabell 16 viser tydelig det sto re intervallet for egenskaper,
spesielt forlengelse og mackestrekkfasthet hos de foreliggende
alkaliresistente fibre, son alle likevel hs: et hiyt arbeids-
produkt, relativt hoy vdtmodul og en usedvaniig fibrillerings-

resistent.

Det fremgdr like klart fra tabell 16 at foreliggende fibre D,
E, F, G, H, I og J 1 hoy grad er egnet for blandinger enten
med en rekke syntetiske fibre eller ull eller bomull, da de har
strekkfasthets~ og forlengelsesegenskaper som er spredd over et

" meget stort omrade, hvorved maskestrekkfastheten alltid forblir
ved et hoyt niva.

EKSEMPEL, 9 - 12 _
En sulfatmasse med en DP pa 760 - 780 og som inneholdt 98% -

cellulose, ble dyppet ned i 240 g/liter natriumhydroksydopplds-
ning ved 18°C i 30 minutter og ble deretter presset til et for-
hold pa 2,87 i relasjon til g-cellulosen. Den pd denne mite
dannede alkalicellulosen ble revet i en varme-kvern i 45 minut-
ter og deretter aldret ved 329C i 4 - 5 timer. Denne alkali-
cellulose ble deretter xantogensvt med 55% karbondisulfid (i
forhold til g-cellulosen) i en barett ved 22°C i 5 timer og .
deretter innfdrt i en blandeanordning sammen med vann og en
natriumhydroksydoppldsning for overfdring til en viskose som
inneholdt 6,2 % cellulose med DP = 600 og 3,5 % natriuthdrok-
syd med en viskositet pd 900 P og et y-tall pa 77 i den ferdige
oppldsningen. Denne viskose inneholdt dessuten 25 ppm glukon-
syre (et kompleksdannende middel) og 0,1 % av et skumdempende
middel, slik som isodekanol.

Denne Qiskose ble spunnet iet féréte bad som inneholdt 15,8
g/liter svovelsyre, 53 g/liter natriumsulfat, 0,3 g/liter sink-
sulfat og 0,03 g/liter av et anionisk middel (natriumalkylaryl-
sulfonat som ga badet en overflatespenning pa 32 dyn/cm2) ved
en temperatur p& 25°C under anvendelse av den samme tekniske
anordning som i eksempel 1, bortsett fra at flbrene passerte
gjennom badet i en badlengde pa 22 cm.




Fibrene passerte deretter pa faste styreorganer gjennom en

. rekke skarpe vinkler og langs. en med -dpninger forsynt vei,
mens de ble utsatt for en forste strekning pa 54, 60, 60, 65A,
som hadde den virkning & presse ut vedheftende, sur vaske,
hvorved den medférte badvasken ble fullstendig fjernet. ved
det siste styreorganet hadde vasken et syreinnhold pa 7 - 7,8 .
g/liﬁer. Ved det samme punkt hadde fibrene i geltilstand i v-
tall pa 32 - 35 og en gelsvelling pa 6 - 6,5,

Fibrene uten vedheftende vaske, d.v.s. utpressede gelfibre,
ble deretter i luft og uten innvirkning av noen ytre vaske ut---
satt for en andre strekning pa O, 11,2, 38 og 60%, hvilket ga ..
en totalstrekning pa 54, 80, 120 og 165 %. Ved slutten av den
andre strekningen var y-tallet, Y5, mellom 19 og 23. Fibrene
ble deretter avspent i en utstrekning pa 11 - 12,5 % i .samme
bad som i eksempel 1 og ble deretter regenerert under sarme
betingelser som i eksempel 1. Ved oppsamlingspunktet hadde fi-
brene en hastighet pa 15, 17,5, 21 og 26 meter/min..

Etter vanlig ferdibehandling oppviste de erholdte fibre de i
tabell 17 angitte egenskaper,
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abell

17

Gruppe III: Fibre iftlge rnervzrende

oppfinnalse

Eksempel 9
‘Fiber K
Forste strekning 54
 Andre strekning 0
Totalstrekning 54
Titer, denier 2,8
Strekkfasthet, g/den. (torr) 3,6
Forlengelse, % (torr) 21
V&t strekkfasthet, g/den. 2,7
V&t forlengelse, % : 30
Arbeidsprodukt
(strekkfasthet x forlengelsa)
Kondisjonert 75
vat 81
Maskestrekkfasthet, g/den. 1,7
vétmodul (forlengelse i %
under en belastning pa
0,5 g/den.) 3,6
vétmodul etter innvirkning
av 5 % Na OH (forlengelse i
% under en belastning pa
0,5 g/den.) 5,5
Orienteringsvinkel -
. Organisasjonsgrad -
Vannfiltreringstall 5
Fargningstall 1,1

10
L
60
11,2
80
2,4
4
18
2,9
25

4,5

a3
0,43
;
1,1

11 12
R s
60 65
38 60
120 165
2 1,6
4,6 5,4
16 14,2
3,5 4,3
22 16
73 76
77 69
1,4 1,3
2,7 1,9
3,8 3
- 42
- 0,47
8 9
1,1 1,1

Fibrene K, L, R og S i tabell 17 viser generelle egenskaper som

er noe_lavere enn dem for fibrene i tabell 16, spesielt pa grunn

av den hdyere spinnehastigheten-i eksemplene 9 - 12.
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EKSEMPEL 13

Noyaktig samme viskose som ble anvendt i eksempel 1, og samme
spinning ble utfort i et bad som inneholdt 14 g/liter svovel-
syre, 50 g/liter natriumsulfat, 0,3 g/liter sinksulfat og 0,03
g/liter av et anionisk middel, natriumalkylarylsulfonat (som
ga badet en overflatespenning pa 32 dyn/cmz) ved en temperatur
pa 25°C under anvendelse av et spinnemunnstykke med 200 huller
med diameter 0,008 mm. Fibrene passerte horisontalt under 250
mm i badet og ble deretter trukket ut fra badet, passerte over
en valse og deretter pa faste styreorganer over en med apninger
forsynt vei, mens de samtidig ble utsatt for en strekning pa
60 %. Passasjen pa styreorganene i en rekke skarpe vinkler og
den forste strekningen hadde den virkning a redusere fibrenes
vaskeinnhold og fjerne fra dem en stor mengde av den impregne-
rende badevaske. Den fra fibrene ekstraherte vaske, som ble
oppsamlet pd det i passasjeretningen siste styreorganet, hadde
et syreinnhold pa 8 g/liter. Ved det siste styreorganet hadde
fibrene et y-tall pd 33 o en gelsvelling pd 7.

De utpressede gelfibrene ble deretter utsatt for en komplette-
rende 80 % strekning i luft uten & undergd innvirkning av noen
ytre vaske, hvilket ga en totalstrekning pa 188%. Ved slutten
av strekningen hadde fibrene et gjenverende y-tall pa 17. Det
er siledes tydelig at i eksempel 13 var yz-verdien ved grensen
for sitt intervall. Fibrene ble deretter avspent i et bad ved
20°C, som inneholdt 0,5 g/liter svovelsyre. Under denne behand-
ling ble fibrene avspent 9%, og da de kom opp fra avspennings-
badet, oppviste fibrene et y-tall pa 10. Fibrene ble til slutt
brakt til & passere ned i et regenereringsbad, som hadde samme
sammensetning og temperatur som badet i eksempel 1, og garnet
ble oppsamlet pda en spole. Hastigheten ved slutten av spinne-
maskinen var 30 meter/min.

Etter vanlig ferdigbehandling ble en fiberbunt med folgende
egenskaper oppnadd.

\
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Fiber T
Totaldenier’ >.300.
Fiberens deniertall 1
Strekkfasthet, g/den. (t&rr) 6
Forlengelse, % (torr: ‘ 15
Strekkfasthet, g/den. (vat) 4,8
Forlengelse, % (vat) 17
Maskestrekkfasthet, (/den. 1,3
Arbeidsprodukt (tort) 90
Arbeidsprodukt (vatt) ' 81
" Orienteringsvinkel 41
Oorganisasjonsgrad 0,48
Vannfiltreringstall 9
Férgningstall 1,1

EKSEMPEL 14
En viskose nOyaktig lik de: i-eksempel 1 ble spunnet i et bad
som inneholdt 13 g/liter svovelsyre, 50 g/liter natriumsulfat

og 0,03 g/liter av et anionisk middel, natriumalkylarylsulfo-
nat (som ga en overflatespenning pa 32 dyn/cmz)‘ved en tempe-
ratur pa 25°C under anvendelse av et spinnemunnstykke med 1 100
huller med diameter 0,07 mm. Fibrene ble spunnet vertikalt
uten ror,- og etter en-passasje pa 350 mm ble de opptatt tangen-
sielt ved utgangspunktet av en halvveis nedsenket valse, som
langsomt bar dem ut av badet., Nar fibrene hadde passert langé“
en viss bue pa valsen, hadde koaguleringen skredet tilstrekke-
lig frem, slik at fibrene hadde tilstrekkelig strekkfasthet

til & .bxre seg selv i luften og til & undergd@ strekning. Den
anvendte vertikalspinneanordningen var i det vesentlige iden-~
tisk med den som er beskrevet i.det amerikanske patentskrift
nr., 3.139.467. Fibrenes y-tall da de kom opp fra badet, var

av storrelsesorden 50.

Fibrene passerte deretter over faste styreorganer i en rekkél‘
skarpe vinkler, slik som i eksempel 1, mens de samtidig ble
utsatt for en 64 % preliminz:r strekning. Vasken som ble sam-
let opp pa det siste styreorganet, hadde et syreinnhold pa
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7 g/liter. Ved dette punkt hadde fibrene et y-tall pd 36 og
en gelsvelling pa 7.

De utpressede gelfibrene ble deretter utsatt for en 84 % strek-
ning i luft uten innvirkning av noen ytre vaske, hvilket brak-
te totalstrekningen opp til 201 %. Ved slutten av strekningen
hadde fibrene et gjenvarende +y-tall pa 22. De ble deretter
brakt til a passere gjennom et avspenningsbad som besto av en
0,5 % svovelsyreoppldsning ved ZOOC, hvor de trakk seg sammen
11 %. Fibrene ble til slutt brakt til & passere inn i et rege-
nereringsbad som hadde samme sammensetning og temperatur som

regenereringsbadet i eksempel 1.

Etter den vanlige ferdigbehandling ble en fiberbunt oppnadd,

som oppviste fO0lgende egenskaper:

Fiber U

Totalt deniertall 1 900,0
Fiberantall 1l 100,0
Torr strekkfasthet, g/den. 6,2
Torr forlengelse, % 16 ,0
vat strekkfasthet, g/den. 4,8
Vit forlengelse, % 18,0
Maskestrekkfasthet, g/den. 1,3
Arbeidsprodukt (tort) 99,0
Arbeidsprodukt (vatt) 86,0
Orienteringsvinkel 40
Organisasjonsgrad 0,47
vVannfiltreringstall 10
Fargningstall 1,1

Hvis dette garn ble utsatt for en 15 % strekning mens det
fremdeles var vatt, ble til slutt et garn med hdy strekkfast-
het oppnddd, som oppviste folgende egenskaper:



129467 2

Titer, denier 1 650
Torr strekkfarthet, g/den. 7,2
Vit forlengelse, % ‘ '9,0"

‘Arbeidsprodukt (t3rt) : 64,0

Det viser seqg sdledées at men oppndr et garn med meget hdy
strekkfasthet for industriell anvendelse uten anvendelse av
formaldehyd i spinneoppl&sringen, til tross for det tap av
energi som frembringes ved trekningen.

EKSEMPEL 15

Noyaktig samme viskose ble spunnet i samme bad og under ndyak-

tig samme tekniske betingelser som i eksempel 1, med unntak

av at fibrene ble avspent 13% i avspenningsbadet i stedet for
12%, slik som det er beskrevset i eksempel 1., Fibrene ble der-
etter brakt til & passere inn i regenereringsbadet og ble ut-
satt for vanlig ferdigoehanc¢ *ing, hvoretter de viste fdlgende

egenskaper:
Fiber ‘ v
Titer, denier © 1,45
Strekkfasthet, kondisjonert, g/den. 5,4
Forlengelse, kondisjonert, % 20
vat strekkfasthet, g/den. ' 4
Vat forlengelse, % ' 26 |
Arbeidsprodukt (strekkfasthet x
forlengelse), kondisjonert . los
Arbeidsprodukt, vatt 104
Maskestrekkfasthet, g/den. 2
vatmodul (forlengelse i % under en
belastning pd 0,5 g/den. 3

Vatmodul etter innvirkning av
5 % Na OH (forlengelse i % under

en belastning pa 0,5 g/den.). 4,5
,Orienteringsvinkel 45
Organisasjonsgrad 0,45
Vannfiltreringstall 8

Fargningstall 1,15
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EKSEMPEL 16 ,

Noyaktig samme viskose ble spunnet i samme bad under ndyaktig
samme betingelser som i eksempel'l, med den unntagelse at fi-
berbunten ble skdret til fibre etter den andre strekningen og
at de erholdte fibre ble mottatt pd en bevegelig vire, pd hvil-
ken de ble behandlet i ca. 20 sekunder med et avépenningsbad
med samme sammensetning og temperatur som det i eksempel 1 og
som falt som regn pd viren. De ble deretter behandlet med
samme regenereringsbad som i eksempel 1. Etter ferdibehandlin-

gen viste fibrene folgende egenskaper:

Fiber W
Titer, denier 1,5
Strekkfasthet, kondisjonert, g/den. 3,8
Forlengelse, kondisjonert, % 23
vat strekkfasthet, g/den. 2,8
vat forlengelse, % 31
Arbeidsprodukt (strekkfasthet x
forlengelse), kondisjonert 87
vat 87
Maskestrekkfasthet, g/den. 2
Vatmodul (forlengelse i % under

en belastning pd 0,5 g/den.) 3,7
vatmodul etter innvirkning av

5 % NaOH (forlengelse i % under

en belastning pa 0,5 g/den.) 5,3
Orienteringsvinkel 47
Organisas jonsgrad 0,43
vannfiltreringstall 8
Fargningstall 1,1

EKSEMPEL 17
De i eksemplene 1 og 4 beskrevne fibre D og F ble acetylert
ifclge en 1 litteraturen velkjent metode.

En bunt av 6 600 kontinuerlige fibre ble i en tilstand av den
andre sveiling brakt til & passere inn i en vandig oppldsning
som inneholdt 500 g/liter kaliumacetat (katalysator), hvor-
'etter fiberbunten ble ekstrahert, torret ved 80°C og brakt
til 4 passere gjennom et acetyleringskammer med en hastighet
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pd 15 cm/min. En acetyleriigsblanding av luft og eddiksyre—‘.
anhydrid i gassfase ble santidig ved en temperatur pé 125 -
130°C fért inn i kammeret - en mengde pa ca. 3 liter/min..
Etterat fiberbunten forlot acetyleringskammeret, ble den skylt'
i varmt vann, oljet og torret ved 80°%.

De fra fibrene D og F erholdte, acetylerte fibrene D', D'!' og
F' oppviste de i tabell 18 angitte egenskaper, i hvilken tabell
de sammenlignes med eﬁ van. ig triacetatfiber. (Fiberen D' ble
acetylert ved en diskontimerlig fremgangsmidte og D'' ved en

" kontinucrlig fremgangsmite.).

Tabell 18

. . Tri-
Fiber . Fiber Fiber acetat-

, D! D! F! fiber
Acetyleringsforholdet (¢ ddik-
syre % / acetylert fiber) 53 53 53 61
Svelling i vann, % 18 19 18 13
Titer, denier 2,2 2,2 4 2,8
Kondisjonert strekkfasthet,
g/den. 4,1 5 3 1,3
vat strekkfasthet, g/den. 3,1 3,6 2,3 0,7
Kondisjonert forlengelse, % 15 14 27 40
vat forlengelse, % 19,6 17 38 43
vatmodul (forlengelse i % under '
en belastning pa 0,5 g/den.) 0,9 0,6 1,6 25
Maskestrekkfasthet, kondisjo-
nert g/den. 1,2 0,8 1,9 0,5

Det fremgdr dessuten allerede av tabell 13 at foreliggende'nye,
acetylerte fibre gjor det mulig & fremstille garn som har
strekkfasthets-, forlengelses-, modul- og maskeegenskaper,
hvilke som en helhet er overlegne dem for tilsvarende spundne "
triacetatgarn. - ' ) ' o

De gode denerelle egenskaper hos'de foreliggende acetylerte
fibre fremgir ogsd ved alle trinn etter spinning, klistring
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og vevning og i totalopptreden, slik som det er vist i tabell
14.

Patentkrav

1. Alkaliresistent fiber av regenerert cellulose,
karakterisert ved at den har en orienterings-

vinkel pa 35 - 47° og en organisasjonsgrad pa 0,42 - 0,48.

2. Regenerert cellulosefiber i henhold til krav 1,
karakterisert ved at den for en behandling
med et alkalisk svellingsmiddel har en tdrr maskestrekkfasthet
pa 1,2 - 2,1 g/den.

3. Fiber etter krav 1 eller 2, karakter i-
sert ved at den har en forlengelse i torr tilstand pa

14 - 30 % og en forlengelse i vat tilstand pa’ 16 - 40 %.
4. Fiber etter noen av kravene 1 - 3, karakt e-

risert v ed at den har en strekkfasthet i torr til-
stand pd 3,5 - 7 g/denier, en strekkfasthet i vat tilstand pa
2,7 - 6 g/denier og et arbeidsprodukt sdvel i torr som i vat
tilstand pa 70 - 115.

5. Fremgangsmate for fremstilling av fibre av regenerert
cellulose med alkaliresistens ifdlge krav 1, hvorved viskose,
som inneholder cellulose hvis DP er minst 400 og har et y-tall
mellom 60 og 100 og stérre viskositet enn 300 P, spinnes ut i
et fortynnet syrespinnebad som inneholder mindre enn 25 g/liter
svovelsyre, og natriumsulfat og sinksu'fat i en mengde pa

hoyst 2 g/liter ved en temperatur unde:: 40°c for dannelse av
éelfibre med stdrre y-tall enn 45 etter at fibrene er kommet
ut av det fortynnede spinnebadet, karakterisert
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v e d  at gelfibrene utse:tes for en forste strekning pa 30
- 80 % utenfor badet og santidig utsaeites for en utpresnings-
virkning for & fjerne det redheftende syret:d, at gelfibrene
deretter utsettes for en aidre strekning, for et avspennings-
trinn og endelig for en fit<sering, hvorved y-tallet (yl) hos
de pad denne mdte strukne oj avtrukne gelfibre er mellom 28

og 40, at deres svellingstill (G) er mellom 5 og 8,0g at syre-
konsentrasjonen (a) hos vasken, som er trukket av fra geltra-
dene ved slutten av étrekningen og presningen, er mellom 6 og
9,5 g/liter, hvorved y-taliet (y,), svellingstallet (G) og
syrekon...atrasjonen (a) har ‘et slikt gjensidig .forhold som
fremgdr av formelen

18<;('Y1"a_$§3;];)-]<28'

6. : Fremgangsmdte ifJlge krav 5, kar ak t er i-
s ert ved at presningsvirkningen pd fibrene for &
fjerne syre fra fibrene un ier den fdrste strekningen pa 30 -
80 utfores ved friksjonsst:rekning av fibrene pa faste eller
bevegelige styreorganer eller valser, '

7. Fremgangsmate ifdlge krav 5 eller 6, kar ak-
terisert ved at den andre strekningen utfdores i
luft til O - 100 %, hvilket férer til fibre med en geltilstand
med et gjenverende y-tall (72) mellom 18 og 28.

8. Fremgangsmété ifélge noen av kravene 5 - 7,
karakterisert ved at avspenningen utfores

i et fortynnet syrebad som inneholder mindre enn 2 g/liter
svovelsyre ved en temperatur mellom 20 og 80°C, hvorved av-
spenningen er mellom 8 og 20 %, og y-tallet hos fibrene etter

avspenningen er mellom 6 og 14.
9.  ° Fremgangsmite ifdlge noen av kravene 5 - 8, N
karakterisert 'ved at regenereringen skjer

i varmt, ‘fortynnet syrebad.

10. Fremgangsmite ifélge noen av kravene 5 og 7 - 9,
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karakterisert ved at fibrene etter den
andre strekningen skjazres til stapelfibre, som deretter ut-
settes for avspenning og fiksering.

(56) Anfgrte publikasjoner:

Norsk patent nr. 102507 (29-3/20)

Fransk patent nr. 1449738, 1457700

U.S. patent nr. 3139467 (264-198), 3324216 (264-197)
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