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(54) Verfahren zur Herstellung homogener, konzentrierter Polymeriésungen

(57) Die Erfindung dient zur Herstellung homogener, konzentrierter Polymertdsungen aus Cellulose,
N-Methylmorpholin-N-oxid (MMNO) und Wasser fir die Erzeugung von Folien und Faserstoffen. Ziel und Aufgabe
bestehen darin, bei niederen Temperaturen, ohne Destillation homogene, konzentrierte Celluloseldsungen in guter
Reproduzierbarkeit hinsichtlich der Zusammensetzung energiesparend mit geringem Arbeitsaufwand herzustelien.
ErfindungsgemaR wird Cellulose in eine etwa 70 Masse%ige wassrige MMNO-LSsung im Flottenverhaltnis von 1:40
bis 1:120 zwischen 20 und 70°C eingetragen und die Suspension im Scherfeld homogenisiert. Durch Zentrifugieren
oder Abpressen wird das Flottenverhiltnis auf 1:2,5 bis 1:7 reduziert und die Suspension in einem Extruder mit
Entgasungszone bei 75 bis 120°C in eine klare Losung iberfiihrt.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung homogener, konzentrierter
Polymerlésungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
homogener, konzentrierter Polymerlésungen aus Cellulose,
N=Methylmorpholin-N-oxid (MMNO) und Wasser und dient

in der Chemiefaser- und Plastindustrie zur Erzeugung
von Faserstoffen und Folien. '

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Es ist bekannt, Cellulose in Schmelzen von MMNO-Mono-
hydrat bei 85 - 110 °C zu suspendieren und zu lésen.
AuBerdem wird Cellulose bei Temperaturen unter 85 °c

in eine Lésung, bestehend aus MMNO und einer Zweit-
komponente, die fir MMNO ein Lésungsmittel und fir Cel=-
lulose ein Nichtldsungsmittel darstellt, eingetragen.
Die Zweitkomponente wird dann bei erhéhter Temperatur
unter Vakuum abdestilliert. (FR-PS 2 398 788)

Weiterhin ist bekannt, Cellulose in verdinnten, wéss-
rigen MMNO-L&sungen bei Raumtemperatur zu suspendieren
und anschlieBend oberhalb 85 Oc unter Vakuum das iber=-
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schﬁssige Wasser unter gleichzeitiger Auflésung der
Cellulose abzudestillieren. (GB-PS 8 216 566, SU=PS
994 587)

‘Diese Verfahren verwenden Cellulosekonzentrationen von

5 bis 15 Masse% bezogen auf die Lésung. Ihnen ist ge-
meinsam, daB das Verhadltnis von Cellulose und MMNO in
der Suspension und Lésung identisch ist und zwischen

1 : 5und 1 : 30 liegt. Das hat zur Folge, daB der Zell-
stoff aufbereitet_und in feiner Verteilung eingetrégen
werden muB, damit eine homogene Suspension und Ldsung
entsteht. ’

Die Verdinnung des MMNO durch Wasser oder eine Zweit-
komponente gestattet zwar eine Eintragung von Zellstoff
ohne vorherige Zerkleinerung, verlangt aber die Ent-
fernung des Wassers bzw. der Zweitkomponente aus der
hochviskosen Suspension bzw. Lésung durch aufwendige
Vakuumdestillation,

Mit der angestrebten steigenden Celluloéekonzentra—
tion in der Lésung wirden diese Nachteile der bekann-

ten Verfahren verstarkt hervortreten.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht in einem Verfahren
zur Herstellung konzentrierter Polymerlosungen aus
Cellulose, MMNO und Wasser, das sich hinsichtlich
Homogenit&dt der Ldsung, Reproduzierbarkeit der Zusam-
mensetzung sowie,geringerem'Energie-_und Arbeitsauf=-

wand auszeichnet.
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Darlequng des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein Verfahren
zu erarbeiten, das bei niederen Temperaturen und ohne
Vakuumdestillation die Herstellung homogener, konzen-
trierter Polymerldsungen aus Cellulose, MMNO und Wasser
gestattet.

ErfindungsgemaB wird das erreicht, indem man Cellulose
in eine 65 - 75 Masse%ige wassrige MMNO-Ldsung im Flot-
tenverhiltnis 1 : 40 bis 1 : 120 bei Temperaturen zwi-
schen 20 und 70 °C eintragt und die Suspension im Scher=-
feld homogenisiert. Die Temperatur richtet sich dabei
nach.der.verwendeten MMNO- und das Flottenverh&ltnis
nach der gewiinschten Cellulosekonzentration. Temperatur
und Flottenverhiltnis bestimmen die Viskositat der Sus=-
pension.

AnschlieBend wird durch Zentrifugieren oder Abpressen
das Flottenverhaltnis der Suspension auf 1 : 2,5 bis

1 : 7 reduziert und diese direkt oder nach Trocknung
auf einen Wassergehalt von 10 - 15 Masse% (bezogen auf
MMNO) in einem Extruder mit Entgasungszone bei Tempe-
raturen zwischen 75 und 120 OC in eine klare L&sung
iberfihrt.

Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung soll nachstehend an Ausfihrungsbeispielen

erlsutert werden.

Beisgiel 1

In einem Doppelmantelrﬁhrgefé% werden 9300 g 70 Masse=-
%jge wassrige MMNO-Losung vorgelegt, auf 45 °C erwarnmt
und 100 g Blattzellstoff mit 6 Masse% Feuchtegehalt
eingetragen. Nach einer Quellzeit von ca. 10 Minuten
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und einer Rihrzeit von ca., 15 Minuten entsteht eine
homogene Suspension.\Die Cellulose ist bis zur Einzel-
faser aufgeschlagen. Durch Zentrifugieren wird das
Flottenverhiltnis der Suspension von 1 : 93 auf 1 : 3,72
reduziert. Durch eine anschlieBende Vakuumtrocknung

bei 100 °C wihrend 1 Stunde vermindert sich der Wasser-
gehalt der Suspension von 23,6 auf 13 Masse%. Die
Trocknung ist mit einer Zerkleinerung des Materials ver=-
bunden. Die Suspension wird einem Doppelschneckenextru=
der mit Entgasungszone zugefihrt und im Scherfeld deg-
selben bei 80 bis 110 °C in eine klare L&sung umgewan-
delt.

Die Lésung hat eine Zusammensetzung von 24,8 Masse)

Cellulose, 65,2 Massel MMNO und 10,0'Masse% HZO'

Beisgiel 2

Im Doppelmantelrihrgef&B analog Beispiel 1 werden
12000 g 75 MasseXige wassrige MMNO-L&sung vorgelegt,
auf 60 °C erwarmt, 100 g trockener Blattzellstoff ein=-
getragen und nach einer Quellzeit von 10 Minuten ca.
20 Minuten geruhrt. Es entsteht eine homogens Suspen=
sion, deren Flottenverh&altnis durch Abpressen von

4 : 120 auf 1 : 3,1 reduziert wird. Die entstehends
Masse der stammensefzung 24,4 Masse% Cellulose, 56,7
Masse% MMNO und 18,9 Masse% Wasser wird zerkleinert
und direkt einem Doppelschneckenextruder mit Entga-
sungszone zugefihrt, der bei Temperaturen von 80 -
115 °C die Suspension in eine Losung umwandelt,

Die Lésung hat eine Zusammensetzung von 29 Masse%
Cellulose, 62 Masse% MMNO und 9 Massej; Wasser und
bildet mesomorphe Phasen.



Beisgiel 3

Im Doppelmantelriihrgef&B analog Beispiel 1 werden 20 kg
65 Masse%%ige wassrige MMNO-L&sung vorgeleét, auf 30 °c
temperiert, 425 g Zellstoff mit 6 Masse% Feuchtegehalt
eingetragen und nach einer Quellzeit von 10 Minuten ca.
25 Minuten aufgeschlagen. Die homogene Suspension ge-
langt in eine Zentrifuge, die das Flottenverhdltnis von
1 : 47 auf 1 : 6,15 reduziert. Nach Vakuumtrocknung bei
100 °c wihrend 1,5 Stunden betragt der Wassergehalt der
Suspension 16,6 Massej. Im Scherfeld eines Doppelschnek=
- kenextruders mit Entgasungszone wird bei Temperaturen
von 80 - 110 °C die Suspension in eine klare Losung um-

gewandelt.

Die L&ésung hat eine Zusammensetzung von 17,8 Masse%
Cellulose, 71,1 Masse% MMNO und 11,1 Masse% Wasser.

Die in den Beispielen 1 - 3 beim Zentrifugieren bzw.,
Abpressen anfallende MMNO-LOsung wird in das Doppel=-
mantelrihrgefaB zurickgefihrt und wiederverwendet.

Die Celluloseldsungen lassen sich direkt zu Faden oder
Film verformen. Die Regenerierung der Cellulose erfolgt

durch Wasserbehandlung.



Erfindungsanspruch

Verfahren zur Herstellung homogener, konzentrierter
Polymerldsungen aus Cellulose, N-Methylmorpholin-N=-
oxid (MMNO) und Wasser, gekennzeichnet dadurch, daB
‘man Cellulose in eine 65 = 75 Masse%ige wassrige
MMNO-LGsung im Flottenverh&ltnis 1 : 40 bis 1 : 120
bei Temperaturen zwischen 20 und 70 %c eintragt, die
Suspension im Scherfeld homogenisiert, durch Zentri-
fugieren oder Abpressen das Flottenverhaltnis auf

1 : 2,5 bis 1 : 7 reduziert und die Suspension direkt
oder nach Trocknung auf einen Wassergehalt von 10 =~
15 Masse% (bezogen auf MMNO) in einem Extruder mit
Entgasungszone bei Temperaturen zwischen 75 und 120 °c
in eine Loésung uberfihrt.
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