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(57) Abstract

mould body in which a solution containing cellulose and a tertiary
amine-N-oxide is extruded through a die (1) consisting of at least
one die channel (7) with an inlet area, an outlet area and a die
channel port (8). The extrudate is then led through an air gap, 9
drawn in it, and finally coagulated in a regenerating bath (3). The
die channel (7) (of which there is at least one) has a first conical
area (9) facing the inlet area with a diameter which diminishes
in the direction of the die channel port (8). The die channel )
(of which there is at least one) has at least a second conical area
(10) facing the outlet area with a diameter which diminishes in

This invention concerns a process for producing a cellulose /

the direction of the die channel port (8). The first conical area 9 11

is connected to the second conical area ( 10) by a rounded area ! f
(11), and it has a larger aperture angle than the second conical 10 — ;

area (10). The second conical area (10) has a length-to-diameter

(L/D) relationship of the diameter D of the die channel port (8)
between 1 and 15.

(57) Zusammenfassung 12

Verfahren zur  Herstellung  eines  cellulosischen 8

Formkarpers, bei dem eine Cellulose und tertidres Amin-N-oxid

enthaltende Losung durch eine Diise (1), enthaltend mindestens einen Ditsenkanal (7), mit einem Einstrdmbereich, einem Ausstréombereich
und einem Dilsenkanalaustritt (8), extrudiert, anschlieBend durch einen Luftspalt gefiihrt, in diesem gegebenenfalls verstreckt und
schlieBlich in einem Fillbad (3) koaguliert wird, wobei der mindestens eine Ditsenkanal (7) einen dem Einstrombereich zugewandten ersten
kegelformigen Bereich (9) mit in Richtung auf den Diisenkanalaustritt (8) abnehmendem Durchmesser aufweist, dadurch gekennzeichnet,
daB der mindestens eine Diisenkanal einen zweiten, dem Ausstrémbereich zugewandten kegelfdrmigen Bereich (10) mit in Richtung auf
den Diisenkanalaustritt (8) abnehmendem Durchmesser aufweist, daB der erste kegelférmige Bereich (9) durch einen abgerundeten Bereich
(11) mit dem zweiten kegelfdrmigen Bereich (10) verbunden ist, daB der erste kegelférmige Bereich (9) einen groBeren éffnungswinkel
als der zweite kegelfdrmige Bereich (10) besitzt und daB der zweite kegelformige Bereich ( 10) ein auf den Durchmesser D des
Diisenkanalaustritts (8) bezogenes Léngen-zu-Durchmesser (L/D)-Verhiltnis zwischen 1 und 15 aufweist.
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Verfahren zur Herstellung cellulosischer FormkGrper

Beschreibung:

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung eines cellulosischen Formkérpers, bei dem eine Cellu-
lose und tertidre Amin-N-oxide enthaltende L6sung durch eine
Diise, enthaltend mindestens einen Disenkanal mit einem Ein-
strombereich, einem Ausstrémbereich und einem Diisenkanal -
austritt, extrudiert, anschlieBend durch einen Luftspalt ge-
fihrt, in diesem gegebenenfalls verstreckt und schlieBlich in
einem Fédllbad koaguliert wird, wobei der mindestens eine Dii-
senkanal einen dem Einstrémbereich zugewandten kegelférmigen
Bereich mit in Richtung auf den Diisenkanalaustritt abnehmendem
Durchmesser aufweist.

L&sungen von Cellulose als einem hochpolymeren Material in ter-
tidren Amin-N-oxiden weisen neben viskosen Eigenschaften auch
elastische Eigenschaften auf. Das FlieBververhalten solcher L&-
sungen wird von der Gesamtheit dieser Eigenschaften, den soge-
nannten viskoelastischen Eigenschaften beeinflufit. Dies hat zur
Folge, daB es z.B. bei der Stromung derartiger Loésungen durch
Diusen nach Austritt der LOsung aus den Diisen zu einer Strahl-
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aufweitung kommt, d.h. der Durchmesser des den Diisenkanal ver-
lassenden Losungsstrahls ist groBer als der Austrittsdurchmes-
ser des Diisenkanals. Das Ausmall der Strahlaufweitung wird z.B.
durch den Durchsatz durch die Diise oder die Form des Diisenka-

nals beeinfluBt.

Bei der Herstellung von z.B. Faden durch Extrusion der ge-
nannten Cellulosel&sungen durch Diisen muB zur Erzielung eines
gewiinschten geringen Durchmessers des fertigen Fadens der Faden
verstreckt werden, um von dem maximalen Fadendurchmesser im Be-
reich der Strahlaufweitung zu dem endgiiltigen Fadendurchmesser
zu gelangen. Derartige Verstreckungen fiithren zu einer Orientie-
rung der Cellulosemolekiile im Faden. Eine zu hohe Orientierung
wirkt sich jedoch nachteilig im Sinne einer zu geringen Dehnung
der fertigen Faden aus. Geringe Dehnungen sind in den meisten
Fdllen aber unerwiinscht.

Desweiteren kann es bei der Strdmung der genannten Celluloseld-
sungen durch Diisen bei gréBeren Durchsdtzen durch die Diise zu
Strémungsinstabilitdten kommen, die zu einen unregelmdfiigen Er-
scheinungsbild z.B. von ersponnenen Cellulosefdden, zur Beein-
trdachtigung der Eigenschaften dieser Fdden und zu Stdrungen des
Spinnablaufs fiihren. Derartige Stromungsinstabilitdten lassen
sich leicht durch Beobachtung des die Diise verlassenden Fliis-
sigkeitsstrahls feststellen und &duflern sich im Auftreten von
Unregelmdfligkeiten in der Strahloberfldche in Form von
"Sagezahnen" ("shark skin"). Beispiele hierfiir sind z.B. dem
Buch von D.V. Boger, K. Walters, "Rheological Phenomena in
Focus", S. 27, Elsevier, Amsterdam-London-New York-Tokio, 1993,
zu entnehmen.

Das Einsetzen und die Ausprédgung dieser Stromungsinstabilitdten
werden z.B. durch die Ausgestaltung des Diisenkanaleinlaufs und
durch den Durchsatz durch den Diisenkanal beeinfluBt und h&ngen.

bei zylinderfdrmigen Diisenkandlen von Durchmesser und vom L&n-



WO 97/41284 PCT/EP97/01986

gen-zu-Durchmesserverhdltnis des Diisenkanals ab. (J.P. Tordel-
la, Rheol. Acta (1), Nr. 2-3 (1958), s. 216-221). So kann eine
Vergr&Berung des Diisenkanaldurchmessers bei gleichem Durchsatz
zu befriedigendem Erscheinungsbild und ruhigem Spinnverlauf
fiihren. Jedoch ist dann zur Herstellung z.B. von Fiden mit fei-
nem Titer eine starke Verstreckung der Fdden erforderlich, um
den Fadendurchmesser von dem im Bereich der Diise vorliegenden
Durchmesser auf den gewiinschten Enddurchmesser zu reduzieren.
Dies wirkt sich aber - wie ausgefiihrt - in der Regel nachteilig
auf die Eigenschaften der fertigen Faden aus.

Aus der EP-A-494 852 ist ein Verfahren zur Herstellung cellulo-
sischer Formkdrper, insbesondere cellulosischer Faden bekannt,
bei dem eine cellulosische Amin-N-oxidl8sung durch eine Diise
geprefit, anschliefend durch einen Luftspalt gefiihrt, in diesem
gegebenenfalls verstreckt und schlieBlich in einem Fdllbad koa-
guliert wird. Bei den gemdB dieser Schrift eingesetzten Diisen
handelt es sich um Langkanaldiisen, die in einer bevorzugten
Ausfiihrungsform eine Kanalldnge von etwa 1500 um und einen mi-
nimalen Durchmesser von h&chstens 70 um aufweisen. Die Kanal-
kontur dieser Diisen ist so ausgefiihrt, daB auf der Aus-
trittsseite ein zylinderfdrmiger Bereich mit einer Lange von
mindestens 1/4, vorzugsweise 1/3 der Gesamtldnge des Diisen-
kanals vorliegt, der sich zur Eintrittsseite hin kegelfdrmig
erweitert.

Diisen mit einem derartig langen zylinderfSrmigen Bereich auf
der Austrittsseite, verbunden mit den in der EP-A-494 852 ange-
gebenen geringen Durchmessern, bergen den Nachteil in sich, daB
bereits bei relativ niedrigen Durchsidtzen der cellulosischen
Losungen durch die Diise Stromungsinstabilititen auftreten. Da-
durch kénnen bei Verwendung dieser Diisen - auch unter Beriick-
sichtigung der durch die Ausfiihrung und Linge des Diisenkanals
bedingten hohen Druckaufbau ~ hohe Prozefligeschwindigkeiten
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nicht realisiert werden. Dariiberhinaus ist auch eine sichere
und genaue Fertigung solcher Diisen schwierig.

In der DE-A-44 09 609 wird ein Verfahren zum Erspinnen von Cel-
lulosefasern und -filamentgarnen aus Lésungen von Cellulose in
wasserhaltigen Amin-N-oxiden nach einem Trocken-
Naflextrusionsverfahren durch Extrusion der L&sungen durch Dii-
senkandle offenbart, bei dem die L6sung nach Verlassen der Dii-
senkandle z.B. durch einen Luftspalt gefiihrt, dort verstreckt
und anschlieflend in einem F&llbad koaguliert wird. Die Diisenka-
ndle mit einer Gesamtldnge zwischen 200 um bis 800 pm besitzen
auf der Eintrittsseite einen ersten zylindrischen Bereich, der
in Richtung der Austrittsseite in einen zweiten zylindrischen
Bereich mit kleinerem Durchmesser, der zwischen 40 um und 100
um liegt, und einer Ldnge zwischen 40 pm und 180 um iibergeht.
Zwischen dem ersten und dem zweiten zylindrischen Bereich be-

findet sich ein kegelfdrmiger Ubergangsbereich.

Die so aufgebauten Kurzkanaldiisen gemdB der DE-A-44 09 609 wei-
sen gegeniiber den Langkanaldiisen der EP-A-494 852 einen gerin-
geren Druckaufbau auf und kdnnen wegen der geringen Lange des
Austrittskanals mit geringem Durchmesser einfacher gefertigt
werden. Jedoch haben auch die Diisen gemdB der DE-A-44 09 609
den Nachteil, daB durch die Ausgestaltung des Diisenkanals rela-
tiv friih Stromungsinstabilitdten auftreten und somit hohe Pro-
zeflgeschwindigkeiten ebenfalls nicht realisiert werden k&nnen.

In der DE-A-39 23 139 wird ein Verfahren zum Gelspinnen von ul-
trahochmolekularem Polyethylen beschrieben, bei dem Diisen mit
Diisenkandlen eingesetzt werden, deren Querschnitt trom-
petenférmig, trichterfdrmig oder pseudo-hyperbolisch zur Aus-
trittsseite kleiner wird. Die Kandle dieser Diisen k&énnen auch
einen trichterférmigen Offnungsteil aufweisen, der kegelf&rmig
sein kann, der dann entweder abrupt oder nach einem {ibergang in

einen kegelfdrmigen Verlauf iibergeht, bei dem der Kegel einen
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spitzeren Offnungswinkel aufweist als der Kegel des Ein-
laBteils.

Die bei Gelspinnprozessen eingesetzten Spinnldsungen unter-
scheiden sich jedoch in rheologischer Hinsicht deutlich von den
cellulosischen L8sungen der vorliegenden Erfindung. Die gemahn
DE-A-39 23 139 eingesetzten Polyethylenl8sungen weisen Konzen-
trationen bis maximal 6 Gew.% auf und sind damit niedrig kon-
zentriert. Dies ist fiir einen Gelspinnproze wie in der DE-A-39
23 139 beschrieben, typischerweise erforderlich, damit die Po-
lymermolekiile dispers geldst sind und hierdurch im Spinnprozes
eine ausgeprédgte Orientierung und Streckung der Molekiile errei-
cht werden kann. Demgegeniiber liegen die Konzentrationen der
CelluloselSsungen gemdB der vorliegenden Erfindung im Bereich
von mindestens 10 Gew.%. Unterschiedliches rheologisches Ver-
halten zieht jedoch auch unterschiedliche Anforderungen an die
Ausfiihrung der Diisen nach sich, durch die die jeweiligen Spinn-
18sungen extrudiert werden.

Es ist daher Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Her-
stellung eines cellulosischen Formkdrpers zur Verfiligung zu
stellen, bei dem eine Cellulose und tertidre Amin-N-oxide ent-
haltende L8sung durch speziell ausgeformte Diisenkandle extru-
diert wird, die die Realisierung hoher Prozeflgeschwindigkeiten
erlaubt, wobei die gewiinschten Eigenschaften des Formkdrpers
erhalten bleiben.

Diese Aufgabe wird bei einem gattungsgemdfen Verfahren dadurch
geltst, daB der mindestens eine Diisenkanal einen zweiten, dem
Ausstrdmbereich zugewandten kegelf6rmigen Bereich mit in Rich-
tung auf den Diisenkanalaustritt abnehmendem Durchmesser auf-
weist, daB der erste kegelférmige Bereich durch einen ab-
gerundeten Bereich mit dem zweiten kegelférmigen Bereich ver-
bunden ist, daB der erste kegelfdérmige Bereich einen grofleren
Offnungswinkel als der zweite kegelfdrmige Bereich besitzt und
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dafB der zweite kegelfdrmige Bereich ein auf den Durchmesser D
des Diisenkanalaustritts bezogenes Langen-zu-Durchmesser(L/D)-
Verhdltnis zwischen 1 und 15 aufweist.

Unter "abgerundet" im Sinne der vorliegenden Erfindung wird ei-
ne Ausgestaltung des tibergangs vom ersten zum zweiten ke-
gelfdrmigen Bereich verstanden, der keine Kanten, Knicke oder
sonstige Unstetigkeiten aufweist, d.h. also, daB der Ubergang
zwischen den kegelfdrmigen Bereichen in Form einer stetigen
Kurve erfolgt. In der Regel wird also der obengenannte Uber-
gangsbereich tangential in die angrenzenden kegelfdrmigen Be-
reiche einmiinden.

Ulberraschenderweise wurde festgestellt, daf es zur L&sung der
erfindungsgemédfen Aufgabe entscheidend darauf ankommt, dafB der
Ubergang vom ersten in den zweiten kegelfdrmigen Bereich des
Diisenkanals abgerundet ausgefiihrt und das L/D-Verhdltnis des
zweiten kegelfdrmigen Bereichs in den gemdfB Anspruch 1 gefor-
derten Grenzen eingestellt wird. Bei Einhaltung dieser Bedin-
gungen wurde gefunden, daB bei der Extrusion besagter Cellulo-
seltsungen durch die im erfindungsgemdfien Verfahren verwendeten
Diisen das Einsetzen von Strﬁﬁungsinstabilitéten zu héheren
Durchsdtzen der L&sungen durch die Diise verschoben wird und so-
mit hohere Prozefgeschwindigkeiten realisiert werden kénnen,
ohne daB die Eigenschaften der so hergestellten cellulosischen
Formkdrper beeintrdchtigt werden oder der Verfahrensablauf ge-
stort wird. Gleichzeitig ist die Herstellung solcher Diisen auf
einfache Weise méglich.

Wie ausgefiihrt, ist bei einer zylinderfdérmigen Ausgestaltung
des Diisenkanals mit einem relativ friihzeitigen Einsetzen von
Strémungsinstabilitdten zu rechnen. Auf der anderen Seite hat
es sich gezeigt, daB es bei kegelférmiger Ausfiihrung des Aus-
trittsbereiches mit zunehmendem Offnungswinkel des Kegels zu
einer VergréBerung der Strahlaufweitung des die Diise verlas-

senden Lésungsstrahls kommt. Um die Strahlaufweitung gering zu
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halten und gleichzeitig ein frithzeitiges Einsetzen von Stré-
mungsinstabilitéten zu vermeiden, weist daher der zweite kegel-
féormige Bereich der im erfindungsgemidfen Verfahren verwendeten .
Diisen vorteilhafterweise einen Of fnungswinkel B zwischen 3° und
20°, besonders vorteilhaft einen Offnungs-

winkel B zwischen 6° und 12° auf. Hervorragende Erfahrungen
werden mit Diisen gemacht, deren zweiter kegelférmiger Bereich
einen Offnungswinkel B von B° oder 10° besitzt. Hierbei ist un-
ter dem Offnungswinkel der kegelformigen Bereiche das Doppelte
des Winkels zwischen der Diisenkanalachse und der Kegelwandung
zu verstehen.

Zur Herstellung der gewiinschten cellulosischen Formkdrper hat
sich bestens bewdhrt, Diisen mit einem Durchmesser D des Diisen-
kanalaustritts im Bereich zwischen 20 um und 300 pm einzu-
setzen. Bevorzugt sind jedoch Disen, deren Diisenkanal-Aus-
trittsdurchmesser D zwischen 50 mm und 220 pum liegen, besonders
bevorzugt solche Diisen mit einem Diisenkanal-Austrittsdurch-
messer D zwischen 70 um und 150 um. Ausgezeichnete Ergebnisse
liefern Diisen mit einem Austrittsdurchmesser D von 100 um sowie
solche mit 130 um. Dabei hat sich als vorteilhaft erwiesen,
wenn das auf den Durchmesser D des Disenkanalaustritts bezogene
Lédngen-zu-Durchmesser (L/D)-Verhiltnis des zweiten kegelférmigen
Bereichs zwischen 1 und 15 liegt, vorzugsweise 5 bis 10 be-
tragt.

Das Einsetzen von Stromungsinstabilitdten wird in starkem MafBe
durch die Ausgestaltung des vor dem Austrittsbereich liegenden
Bereichs des Diisenkanals beeinfluft. Dieser Bereich des Diisen-
kanals liegt fiir die im erfindungsgemidfen Verfahren eingesetz-
ten Diisen vor dem zweiten kegelférmigen Bereich und umfafft zum
einen den ersten kegelformigen Bereich sowie den Bereich, der

den ersten kegelfdrmigen Bereich mit dem zweiten kegelfdrmigen
Bereich verbindet.
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Es hat sich herausgestellt, daf das Einsetzen von Strémungs-
instabilitdten desweiteren zu hdheren Durchsidtzen durch die Dii-
se verschoben werden kann, wenn gemédf einer bevorzugten Ausfiih-
rung des Verfahrens der erste kegelfdrmige Bereich der verwen-
deten Diisen mit einem Offnungswinkel o von weniger als 120°
ausgefiihrt wird, wobei dieser Offnungswinkel o aber stets die
Bedingung, gréfier als der Offnungswinkel P des zweiten kegel-
formigen Bereichs zu sein, erfiillen muB. Hierbei ist es von
Vorteil, wenn der Offnungswinkel o des ersten kegelférmigen
Bereichs um 40° bis 60° grdfer als derjenige des zweiten kegel-

formigen Bereichs ist.

Besonders bevorzugt sind Offnungswinkel o des ersten kegelfdr-
migen Bereichs zwischen 40° und 90°. Winkel a mit 50°, 60° und

75° haben sich als besonders giinstig herausgestellt.

In gleicher Weise ist auch die Ausfiihrung der Verbindung des
ersten kegelfdérmigen Bereiches des Diisenkanals mit dem zweiten
kegelfdmigen Bereich fiir das Einsetzen von Strdmungsinstabi-
litdten von Bedeutung. GemdB der vorliegenden Erfindung wird
diese Verbindung als abgerundeter Bereich ausgefiihrt, wobei
verschiedenste Ausfiihrungsformen der Abrundung méglich sind.
Bevorzugt wird jedoch, daB der abgerundete Bereich eine Kreis-
bogenkontur aufweist, die im wesentlichen tangential in die an-
grenzenden kegelfdrmigen Bereiche iibergeht. In einer ebenfalls
bevorzugten Ausfiihrungsform weist der abgerundete Bereich eine
hyperbelférmige Kontur auf, die im wesentlichen tangential in

die angrenzenden kegelfdrmigen Bereich iibergeht.

Die im erfindungsgemdfBen Verfahren verwendeten Diisen zeigen al-
s0 im Hinblick auf das Einsetzen von Strdmungsinstabilitdten
ein verbessertes Eigenschaftsprofil und fiihren aufgrund der
Kontur des Diisenkanals dariiberhinaus zu vergleichsweise gerin-

gem Druckaufbau bei hohen Durchsédtzen. Demzufolge 1&Bt sich
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mittels des erfindungsgemdBen Verfahrens eine deutliche Steige-
rung der Prozefigeschwindigkeit erzielen.

Die im erfindungsgem#dBen Verfahren eingesetzten Diisen lassen
sich z.B. im Vergleich zu Diisen mit langen, zylinderfdrmigen
Kandlen kleinen Durchmessers einfacher und genauer fertigen,
insbesondere wenn sich entsprechend einer bevorzugten Aus-
fiihrungsform der Diisen gemif der Erfindung an den zweiten ke-
gelfdérmigen Bereich in Richtung auf den Diisenkanalaustritt ein
- moéglichst kurzer - zylinderfdrmiger Ausstrémbereich an-
schliefit. Durch diesen zylinderférmigen Ausstrémbereich ldant
sich die Genauigkeit des Austrittsdurchmessers D des Diisenka-
nals erhShen und die Schwankungsbreite des Austrittsdurch-
messers D von Diisenkanal zu Diisenkanal verringern, ohne daf be-~
ziiglich der Eindringtiefe des zweiten kegelfdrmigen Bereiches
in den Diisenkdrper erhdhte Anforderungen an die Fertigungsge-
nauigkeit der Diisen gestellt werden missen. Hierbei hat es sich
herausgestellt, daB dieser zylinderférmige Ausstrémbereich die
durch die erfindungsgemiBe Ausfithrung der in Richtung auf den
Diisenkanaleintritt vor dem zylinderférmigen Ausstrémbereich
liegenden Bereiche erzielten Vorteile nicht schmilert.

Der genannte zylinderférmige Ausstrdmbereich weist vorteil-
hafterweise einen Durchmesser auf, der gleich dem kleinsten
Durchmesser des angrenzenden kegelférmigen Bereichs ist. In ei-
ner bevorzugten Ausfiihrungsform besitzt der zylinderférmige
Ausstrémbereich eine Ldnge 1 zwischen 2 um und 40 um, in einer
besonders bevorzugten Ausfiihrungsform eine Lidnge 1 zwischen 5
um und 20 um. Hervorragende Erfahrungen wurden bei Verwendung
von Diisen mit einer Linge 1 des zylinderférmigen Ausstrémbe-
reichs von 10 pum gemacht.

Die Gesamtlinge des Diisenkanals der im erfindungsgemidfien Ver-
fahren verwendeten Diisen vom Eintritt in den ersten ke-
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gelférmigen Bereich bis zum Diisenkanalaustritt liegt vor-
teilhafterweise im Bereich zwischen 1000 pum und 4000 um.

Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Figuren und Bei-

spiele ndher erldutert. Es zeigen in schematischer Darstellung:

Fig. 1: den prinzipiellen Aufbau einer Apparatur zur Durch-
filhrung des erfindungsgemdBen Verfahrens

Fig. 2: einen Teilschnitt einer Diise zur Durchfiihrung des er-

findungsgemédfien Verfahrens

Entsprechend Figur 1 werden bei dem erfindungsgemidfen Verfahren
aus einer Diise 1 mit mehreren Diisenkandlen eine Vielzahl von
Einzelfilamenten 2 ersponnen. Die frisch ersponnenen Filamente
2 durchlaufen einen Luftspalt der H6he H, bevor sie in ein
Fdllbad 3 eintauchen, in dem sie koaguliert werden. Die koagu-
lierten Filamente werden zu einem Garn 5 zusammengefafBt, das
iiber ein im Fdllbad eingetauchtes Umlenkorgan 4 abgezogen wird.
Das fertig ausgefdllte Garn 5 wird mittels eines Umlenkorgans 6

der weiteren Verarbeitung zugefiihrt.

Figur 2 zeigt einen Langsschnitt durch den Diisenkanal 7 einer
Diise 1 gemdB der vorliegenden Erfindung. Der Diisenkanal 7 miin-
det im Diisenkanalaustritt 8 und weist dort den Durchmesser D
auf. In seinem Einstrdmbereich besitzt der Diisenkanal einen er-
sten kegelfdérmigen Bereich 9, dem in Richtung auf den Dii-
senkanalaustritt ein zweiter kegelfdrmiger Bereich 10 mit der
Lange L folgt und der mit dem ersten kegelfdrmigen Bereich iiber
einen abgerundeten Bereich 11 verbunden ist. Der Durchmesser
des ersten kegelfdrmigen Bereichs 9 wie auch der des zweiten
kegelformigen Bereichs 10 nimmt in Richtung auf den Diisenka-
nalaustritt 8 ab. Der Offnungswinkel o des ersten kegelfdr-
migen Bereichs ist dabei grdfer als der Offnungswinkel B des

zweiten kegelfdrmigen Bereichs. Zur Erhéhung der Genauigkeit
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des Durchmessers D des Diisenkanalaustritts 8 schlieBt sich an
den zweiten kegelfdrmigen Bereich 10 in Richtung auf den Diisen-
kanalaustritt 8 ein kurzer zylinderférmiger Bereich 12 der Lin-
ge 1 an.

Die in den nachfolgenden Beispielen verwendeten Diisen wurden
hinsichtlich des maximal m&glichen Durchsatzes vor Einsetzen
von Stromungsinstabilitdten beurteilt, der in direkter Be-
ziehung zu den maximal méglichen Prozegeschwindigkeiten steht.
Dabei wurde der die Diisen verlassende Losungsstrahl auf Unre-
gelméfigkeiten hin beobachtet. Der Durchsatz durch die Diisen
beim ersten Auftreten von Unregelmdfigkeiten in der Strahlober-

flache wurde als maximaler Massenstrom angenommen.

Beispiel 1, Vergleichsbeispiel C1:

Ein Weichholz-Zellstoff mit einem DP von 800 (DP = mittlerer
Polymerisationsgrad) wurde zur Herstellung einer Cellulose-
lésung in N-Methyl—morpholintN-oxid (NMMO) und Wasser geldst.
Die Konzentrationsangaben sowie die Viskositit der Losung, an-
gegeben als Betrag der komplexen Viskositdt bei einer Tem-
peratur von 90°C und einer Freguenz von 1 Hz, sind in der Tab.
1 aufgefiihrt.

Die Losung wurde durch eine Diise gemiB der Erfindung mit einem
einzelnen Diisenkanal extrudiert, der einen ersten, eintritts-
seitigen, kegelfdrmigen Bereich mit einem Offnungswinkel o von
60° und einen zweiten, austrittsseitigen, kegelf6rmigen Bereich
mit einem Offnungswinkel B von 8° aufwies und dessen {ibergang
vom ersten in den zweiten kegelfdrmigen Bereich eine abgerunde-
te, im wesentlichen hyperbelférmige Kontur aufwies. Als Ver-
gleich dazu wurde die L6sung durch eine Diise extrudiert, deren
Diisenkanal ebenfalls einen ersten, dem Einstrdmbereich des Dii-
senkanals zugewandten sowie einen zweiten, dem Ausstrémbereich
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des Diisenkanals zugewandten kegelfdrmigen Bereich aufwies, bei
der jedoch der tibergang vom ersten in den zweiten kegelfdrmigen
Bereich scharfkantig ausgefiihrt war (Vergleichsdiise 1). Die An-
gaben zur Geometrie der Diisenkandle sind in Tab. 2 zu finden.

Die ermittelten maximalen Durchsdtze durch die Diisen bei einer
Diisentemperatur von 95°C sind in Tab. 2 aufgefiihrt. Es ist eine
deutliche Zunahme des maximalen Massenstroms bei Verwendung der

erfindungsgemédfen Diise (Beispiel 1) gegeniiber der Vergleichsdii-
se 1 (Vergleichsbeispiel Cl) festzustellen.

Beispiel 2, Vergleichsbeispiel C2:

Es wurde eine Celluloseldsung in wasserhaltigem NMMO unter Ver-
wendung des Zellstoffs V65 (Fa. Buckeye) hergestellt
(Konzentrationsangaben und Viskositdt siehe Tab. 1). Diese Cel-
luloseldsung wurde bei einer Diisentemperatur von 95°C durch die
gleichen Diisen extrudiert wie im Beispiel 1 bzw. im Ver-
gleichsbeispiel Cl. Die Ergebnisse sind wiederum in Tab. 2 zu
finden.

Auch fiir diese Celluloseldsung wurde eine Steigerung des ma-

ximalen Massestroms durch Verwendung der erfindungsgemdBen Diise
erreicht.

Beispiel 3, Vergleichsbeispiel C3:

Eine den Zellstoff Kecell 25 (Bayerische Zellstoffwerke) enhal-
tende Celluloseldsung in wasserhaltigem NMMO (Konzentrationen
und Viskositdt dieser Ldsung siehe Tab. 1) wurde bei einer Dii-
sentemperatur von 95°C zum einen durch die erfindungsgemidfie Dii-
se des Beispiels 1 extrudiert, zum anderen durch eine Ver-

gleichsdiise, die einen Diisenkanal mit einem eintrittsseitigen
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kegelférmigen Bereich, nicht jedoch einem zweiten, dem Diisen-
austritt zugewandten kegelfdrmigen Bereich hatte
(Vergleichsdiise 2). Der Austrittsbereich der Vergleichsdiise 2
war zylinderfdrmig ausgefiihrt mit einer Lédnge L von 2000 um und
einem Durchmesser D von 200 um. Der ibergang vom eintrittssei-
tigen kegelférmigen Bereich in den zylinderférmigen Austritts-
bereich war abgerundet mit einer im wesentlichen hyperbelf&rmi-
gen Kontur.

Den Ergebnissen in Tab. 2 ist zu entnehmen, daB fiir die erfin-
dungsgemdfe Diise relativ zur Vergleichsdiise 2 deutlich h&here
Durchsédtze bis zum Auftreten von Stromungsinstabilitdten er-
reicht werden.
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Tab. 1: Konzentrationen und Viskositidten der verwendeten

Celluloselésungen

TABELVLE 1
Beispiel 1 C1 2 Cc2 3 C3
Zellstoff-
konzentration 15 15 15 15 10 10
(%)
wasser-
konzentration 10 10 10 10 12 12
(%]
NMMO-
Konzentration 75 75 75 75 78 78
(%]
Viskositdt 1200 1200 1050 1050 1300 1300
[Pa s]

Viskositdt = Betrag der komplexen Viskositdt bei einer Tempera-

tur von 90°C und einer Frequenz von 1 Hz
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Tab. 2: Geometrie der in den Beispielen 1 bis 3 und Cl bis C3
verwendeten Diisen sowie erzielte maximale Massenstrome

TABELLE 2

Beispiel 1 Cc1 2 c2 3 c3

a 60 60 60 60 60 60
(° 1

B 8 8 8 8 8 0
(° 1

D 200 200 200 200 200 200
(um]
L/D 10 10 10 10 10 10
[ -]
Form des abge- scharf- abge- scharf- abge- abge-
Ubergangs rundet kantig rundet kantig rundet rundet
maximaler
Massenstrom 0,291 0,181 2,830 0,623 0,830 0,321
[g/min)
D Durchmesser des Diisenkanalaustritts

e
It n

Lange des zweiten, austrittsseitigen, kegelfdérmigen Be-
reichs
a = Offnungswinkel des ersten, eintrittsseitigen, kegel f6rmi-

gen Bereichs

B = Offnungswinkel des zweiten, austrittsseitigen, kegelf&rmi-
gen Bereichs
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Beispiel 4, Vergleichsbeispiele 4 und 5:

Es wurde eine Celluloseltsung aus Hartholz-Zellstoff mit einem
DP von 750 hergestellt. Diese L6sung wies eine Zell-
stoffkonzentration von 14%, eine Wasserkonzentration von 10%
und eine NMMO-Konzentration von 76% auf. Ihre Viskositdt als
Betrag der komplexen Viskositadt, gemessen bei einer Temperatur

von 90°C und einer Frequenz von 1 Hz, betrug 870 Pa s.

Die L6sung wurde im Beispiel 4 durch eine erfindungsgem&dfBe Diise
mit einem Durchmesser des Diisenkanalaustritts von 100 um bei
einer Diisentemperatur von 95°C extrudiert. Die weiteren geome-
trischen GréBen dieser erfindungsgemdfen Diise sind in der Ta-
belle 3 zu finden.

Die gleiche Celluloseldsung wurde zum einen gemdB Vergleichs-
beispiel 4 durch eine Diise mit einem scharfkantigen Ubergang
zwischen dem ersten und dem zweiten kegelfdrmigen Bereich ex-
trudiert. Zum anderen wurde die L&sung gemd@B Vergleichsbeispiel
5 durch eine Diise extrudiert, die anstelle des zweiten, dem Di-
senaustritt zugewandten kegelfdrmigen Bereichs einen zylinder-
formigen Bereich mit einem Durchmesser D von 100 pm und einer
Lange L von 500 um aufwies und deren Ubergang von dem dem Ein-
strémbereich der Diise zugewandten kegelfdrmigen Bereich in den
zylinderférmigen Bereich scharfkantig ausgefiihrt war. Die iibri-
gen geometrischen Gréfen der in diesen Vergleichsbeispielen
eingesetzten Diisen stimmen mit denjenigen der in Beispiel 4
verwendeten, erfindungsgemdBen Diise iliberein, wie der Tabelle 3

zu entnehmen ist.
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Die Ergebnisse dieser Versuche, d.h. die jeweils erzielbaren
maximale Massenstrome durch die Disen, sind ebenfalls in der
Tabelle 3 aufgefiihrt. Es zeigt sich deutlich die Bedeutung_des
zweiten kegelfdrmigen Bereichs und der abgerundeten Ausfiihrung
des Ulbergangsbereichs zwischen erstem und zweitem kegelfdSrmigen

Bereich.
Beispiel 5, Vergleichsbeispiele 6 und 7

Es wurde die gleiche Cellulosel®sung wie in Beispiel 4 einge-
setzt. Die im Beispiel 5 und den Vergleichsbeispielen C 6 und C
7 verwendeten Diisen entsprachen den im Beispiel 4 und den Ver-
gleichsbeispielen C 4 und C 5 mit den Ausnahmen, daf der Durch-
messer des Diisenkanalaustritts 130 um betrug und das L/D-
Verhdltnis des kegelfdrmigen bzw. zylinderfdrmigen Austrittsbe-
reichs 6 betrug. Die geometrischen Gréfen sind in der Tabelle 3
aufgefiihrt.

Die ebenfalls der Tabelle 3 zu entnehmenden Ergebnisse spiegeln
wiederum den EinfluB des zweiten kegelférmigen Bereichs und der
abgerundeten Ausgestaltung des ﬁbergangsbereichs auf die maxi-

malen Massenstroéme durch die Diisen wider.
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Tab. 3: Geometrie der in den Beispielen 4 und 5 sowie C4 bis
C7 verwendeten Diisen sowie erzielte maximale Massen-
strome

TABELLE 3
Beispiel 4 Cc4 C5 5 cé c7
o 60 60 60 60 60 60

(° 1

B 8 8 0 8 8 0

(°

D 100 100 100 130 130 130

{um]

L/D 5 5 5 6 6 6

(-1

Form des abge- scharf- scharf- abge- scharf- scharf-

Ulbergangs rundet kantig kantig rundet kantig kantig

maximaler

Massenstrom 0,128 0,064 0,007 0,314 0,184 0,026
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Verfahren zur Herstellung cellulosischer Formkérper

Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung eines cellulosischen Formké&rpers,
bei dem eine Cellulose und tertiires Amin-N-oxid enthalten-
de Losung durch eine Diise (1), enthaltend mindestens einen
Disenkanal (7) mit einem Einstrdmbereich, einem Ausstrémbe-
reich und einem Diisenkanalaustritt (8), extrudiert, an-
schlieflend durch einen Luftspalt gefiihrt, in diesem gegebe-
nenfalls verstreckt und schlieBlich in einem Fillbad (3)
koaguliert wird, wobei der mindestens eine Diisenkanal (7)
einen dem Einstrémbereich zugewandten ersten kegelformigen
Bereich (9) mit in Richtung auf den Diisenkanalaustritt (8)
abnehmendem Durchmesser aufweist, dadurch gekennzeichnet,
daB der mindestens eine Diisenkanal einen zweiten, dem Aus-
strombereich zugewandten kegelfdrmigen Bereich (10) mit in
Richtung auf den Diisenkanalaustritt (8) abnehmendem Durch-
messer aufweist, daB der erste kegelfdérmige Bereich (9)
durch einen abgerundeten Bereich (11) mit dem zweiten ke-

gelférmigen Bereich (10) verbunden ist, daB der erste ke-
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gelférmige Bereich (9) einen gréBeren Offnungswinkel als
der zweite kegelfdrmige Bereich (10) besitzt und daB der
zweite kegelfdrmige Bereich (10) ein auf den Durchmesser D
des Diisenkanalaustritts (8) bezogenes Langen-zu-Durchmeser-
(L/D)-Verhdltnis zwischen 1 und 15 aufweist.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der
zweite kegelfdrmige Bereich (10) einen Offnungs-

winkel B zwischen 3° und 20° aufweist.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, daB der zweite kegelfdrmige Bereich

(10) einen Offnungswinkel P zwischen 6° und 12° aufweist.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 2 oder 3,
dadurch gekennzeichnet, daB der erste kegelfdrmige Bereich
(9) einen Offnungswinkel o von kleiner als 120° besitzt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspiiche 2 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB der erste kegelfdrmige Bereich
(9) einen Offnungswinkel o zwischen 40° und 90° besitzt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB der Offnungswinkel o des er-
sten kegelfGrmigen Bereiches (9) um 40° bis 60° gréBer als
der Offnungswinkel f} des zweiten kegelfémigen Bereiches
(10) ist.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB der Diisenkanalaustritt (8) ei-
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nen Durchmesser D im Bereich zwischen 20 am und 300 pum be-
sitzt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, daf der Durchmesser D des Diisen-
kanalaustritts (8) im Bereich zwischen 50 um und 220 um
liegt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, dafB der Durchmesser D des Diisen-
kanalaustritts (8) im Bereich zwischen 70 um und 150 pum
liegt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, daB das Léngen-zu-Durchmesser(L/D)-
Verhdltnis des zweiten kegelfdrmigen Bereichs (10) S bis 10
betragt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB der abgerundete Bereich (11)
eine Kreisbogenkontur aufweist, die im wesentlichen tangen-
tial in die angrenzenden kegelférmigen Bereiche (9), (10)
iibergeht.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB der abgerundete Bereich (11)
eine hyperbelférmige Kontur aufweist, die im wesentlichen
tangential in die angrenzenden kegelférmigen Bereiche (%),
(10) ilibergeht.
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Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 12,
dadurch gekennzeichnet, daB sich an den zweiten ke-
gelformigen Bereich (10) in Richtung auf den Diisenkanal-
austritt (8) ein zylinderfdrmiger Ausstrombereich (12f-an;
schlieft.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB der
zylinderfdrmige Ausstrdmbereich (12) einen Durchmesser auf-
weist, der gleich dem kleinsten Durchmesser des angrenzen-

den kegelfdrmigen Bereichs (10) ist.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 13 oder

14, dadurch gekennzeichnet, daf3 der zylinderformige Aus-

strémbereich (12) eine Lange zwischen 2 um und 40 um auf-
weist.

Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB der
zylinderf6rmige AusstOmbereich (12) eine Lange zwischen 5
pm und 20 pum aufweist.
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