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@ Bei dem Verfahren wird eine Losung von Cellulose in
DMA und/oder 1-Methyl-2-pyrrolidinon und LiCl durch
Spinndisen in ein Falibad gepresst und die dabei gebildeten
Faden werden nach Durchzug durch das Féllbad verstreckt.
Um Fasern von guter Reissfestigkeit und gleichzeitig ausrei-
chender Dehnung unter Verwendung auch wésseriger Fall-
bader zur Koagulation und Rekonstitution der Cellulose her-
zustellen, wird im Fallbad eine entlang der Durchzugsstrek-
ke der Faden ansteigende Konzentration an Falimittel vorge-
N sehen und die aus dem Fallbad abgezogenen Faden werden
< im Anschluss an ihre Verstreckung einer Nachbehandlung in ’ \
einem Laugenbad unterworfen. Zur Durchfithrung des Ver- 8
fahrens ist an einer in das Fallbad (2) eintauchenden, Spinn-
n diisen aufweisenden Spinnpfeife (3) ein die Spinndiusen um-
gebendes Rohr (6) angesetzt, welches lediglich zur Fallbad-
Q\ seite hin offen ist.
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Verfahren zur Herstellung von Cellulosefaden bzw. -fasern

sowie Einrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Cellulosefdden bzw. -fasern aus einer LOsung von Cellulose
in Dimethylacetamid (DMA) und/oder l1-Methyl-2-pyrrolidinon
und Lithiumchlorid durch Nafispinnen, wobei die Cellulose-
1dsung durch Spinndiisen geprefit, die dabei gebildeten
Fdden durch ein Fdllbad gezogen und anschliefend ver-
streckt werden, sowie eine Einrichtung zum Nafispinnen von

Celluloseldsungen zur Durchfilhrung des Verfahrens.

Ein Verfahren dieser Art ist in der AT-B - 372.412 be-
schrieben. Beim Losen von Cellulose in dem angegebenen
System findet keine Derivatisierung statt, sondern bei-
spielsweise in DMA wird das Vorliegen des folgenden Sol-
vatkomplexes angenommen:
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Es hat sich herausgestellt, daB die textilen Eigenschaften
von aus solchen Losungen hergestellten Faden bzw. Fasern -
insbesondere beim Verspinnen der Ldsungen in wasserige
Fallbadder - im Vergleich zu den Eigenschaften von bei-
spielsweise nach dem herk6émmlichen ViskoseprozeB erhalte-

nen cellulosischen Faden keineswegs befriedigend sind.

Der ViskoseprozeBl weist zwar die Vorteile eines ausgereif-
ten Verfahrens, naémlich derzeit noch relativ billige Aus-

gangschemikalien und Flexibilitadt, d.h. die Mdglichkeit,
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mit geringen Anderungen de.s Verluahrensparameter eine
breite Palette von Faserqual.tacen fir verschiedene Anwen-
dungen 2zu erzeugen, Jjedoch auch gravierende Nachteile,
welche zunehmend schwerer ins Gewicht fallen, auf. So ist
die Herstellung der Spinnldsungen vielstufig und aufwen-
dig, weiters ergeben sich Probleme bei der Chemikalien- .

rickgewinnung sowie hinsichtiich des Umweltschutzes.

Aus diesen Griinden ist die Forschung schon seit geraumer
Zeit bemiiht, dkonomische und umweltschonende Alternativme-~
thoden zur Herstellung von cellulosischen Fasern zu ent-

wickeln.

Die Erfindung stellt sich daher die Aufgabe, die mit dem
eingangs definierten Verfahren verbundenen Nachteile hin-
sichtlich der erzielbaren Fasereigenschaften zu beseitigen
und ein betriebssicheres Verfahren sowie eine dafir geeig-
nete NaBspinneinrichtung zu schaffen, womit Faden bazw.
Fasern von guter ReiBfestigkeit und gleichzeitig ausrei-
chender Dehnung hergestellt werden kdnnen.

Eine weitere wichtige Zielsetzung der Erfindung besteht
darin, auch wasserige Fallbader zur Koagulation und Rekon-

stitution der Cellulose verwenden zu konnen.

Das erfindungsgemédflie Verfahren ist dadurch gekennzeichnet,
daB im FAllbad eine entlang der Durchzugsstrecke der Faden
ansteigende Konzentration an Fallmittel vorgesehen wird
und die aus dem Fallbad abgezogenen Faden im AnschluBf an

ihre Verstreckung einer Nachbehandlung in einem Laugenbad
unterworfen werden.

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, daf die Eigen-
schaften der Faden bzw. Fasern umso besser ausfallen, Jje
langsamer ‘die Fadenbildung - d.h. die Koagulation und
Rekonstitution der Cellulose - erfolgt.
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Als Fallmittel kommen.beispielsweise organische Losungs-
mittel, wie niedrige Alkohole, Pyridin, Acetonitril, Te-
trahydrofuran oder - gegebenenfalls auch Wasser enthalten-
de - Mischungen derselben in Frage. ‘

Durch das F&llbad wird gleichzeitig mit der Koagulation
eine Rekonstitution der Cellulose bewirkt, u.zw. umso
schneller, Je polarer das Fadllmittel ist. Nach dem ilibli-
chen Nafspinnverfahren unter Verwendung eines wasserigen
Fdllbades aus der Celluloseldsung ersponnene Faden weisen
deswegen schlechtere textile Daten als z.B. mit Acetoni-
tril- oder Alkoholbadern erhaltene Fdden, namlich maBige
Reiflfestigkeit kond., sehr geringe Bruchdehnung und
schlechte Nafifestigkeit, auf. AuBerdem ist das Faserkabel
nach Koagulation der Cellulose mit Wasser auf herkdmmliche
Weise maximal um 10 % verstreckbar, wahrend bei Einsatz
von BaAdern mit organischen Losungsmitteln das Faserkabel

viel starker verstreckt werden kann.

Infolge des relativ schlechten Ldsevermdgens der organi-
schen Lésungsmittel fiir Lithiumchlorid ist allerdings der
Losungsmittelbedarf zur Auswaschung des Salzes aus den
Fadden sehr hoch. Dariiber hinaus muB8 zur Riickgewinnung der
Losungsmittel eine vollst&ndige Kreislauffilhrung des Fall-

bzw. Spinnbades vorgesehen sein.

Nach dem erfindungsgemdBfen Verfahren wird als Fallmittel
vorzugsweise Wasser eingesetzt, wobei Produkte mit texti-
len Daten resultieren, die zumindest gleich gut sind wie
jene von Fasern, welche nach der AT-B - 372.412 durch
Verspinnen einer DMA-LiCl-Cellulose-LOosung in Acetonitril
chne Vorsehen eines Konzentrationsgradienten erhalten

wurden.

Textile Fasern, die beispielsweise nach dem 3-Zylinder-

spinnverfahren verarbeitet werden sollen, miissen namlich
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eine Mindestdehnung von 10 % aufweisen, auflerdem ist eine

ReiRfestigkeit liber 25 cN/tex wilinschenswert.

Der Einsatz von Wasser als Fallmittel bietet den zus&dtzli-
chen Vorteil, daf das anfallende, DMA und/oder 1-Methyl-2-
pyrrolidinon sowie LiCl geldst enthaltende Fdllbad direkt
wieder zur notwendigen Aktivierung der Cellulose verwendet
werden kann. Ohne vorherige Aktivierung 1&st sich Cellu-
lose in den Lithiumchlorid-haltigen Systemen erst bei
Temperaturen ab etwa 1500C, wobei allerdings bereits ein
starker Abbau der Cellulose erfolgt und dementsprechend
der Durchschnittspolymerisationsgrad (DP) der Cellulose
drastisch reduziert wird. Dariber hinaus sind so erhaltene
Losungen stark verfadrbt und zur Weiterverarbeitung =zu
geformten Produkten ungeeignet. Zur Aktivierung der Cellu-
lose werden in der AT-B - 372.412 verschiedene Methoden
angefithrt, u.zw.:

~ Erhitzen von Cellulose in DMA oder l1-Methyl-2-pyrrolidi-
non unter RiickfluB, wobei das Amid einen ausreichend
hohen Dampfdruck besitzt, in die Faserkapillaren einzu-
dringen. Die Lithiumchloridzugabe erfolgt dann bei Tem-
peraturen, bei denen keine merkliche DP-Verringerung
stattfindet,

- Aktivierung mit Wasser, worauf das Wasser durch Dime-
thylacetamid bzw. l1-Methyl-2-pyrrolidinon verdrangt wird
(Losungsmittelaustausch); diese Aktivierung kann auch
durch Einsatz von Wasserdampf erfolgen, worauf gleich-
falls Losungsmittelaustausch stattfindet,

- Aktivierung in einem Gemisch aus DMA, Wasser und LiCl,
worauf die Entfernung des Wassers durch fraktionierte
Destillation erfolgt,

- Impragnierung der Cellulose mit fliissigem Ammoniak und

nachfolgende Verdrangung des Ammoniaks durch das Amid.

Die Aufarbeitung des Fallbades erfolgt durch Rektifika-



10

15

20

25

30

35

- 5... !
0178293
tion, wobei das Wasser abgetrennt wird. LiCl kann aus dem
Sumpfprodukt durch Kristallisation gewonnen werden oder
die Lbsung von LiCl in DMA und/oder l1-Methyl-2-pyrrolidi-

non kann unmittelbar wieder zur Bereitung der Spinnldsung
verwendet werden.

Das Fallbad kann zur BeeinfluBung der Fasereigenschaften
schon von vornherein einen gewissen Anteil an DMA oder 1-
Methyl-2-pyrrolidinon sowie LiCl enthalten. Wollte man bei
der {Ublichen Fallbadfihrung eine langsamere Fadenbildung
durch Erhdhung des Gehaltes des Fallbades an diesen Kompo-
nenten erzwingen, so scheitert ein solcher Versuch daran,
daB bei 2zu hohen Konzentrationen an Amid und LiCl die
Wirkung des Fallmittels nicht mehr ausreicht und eine
Verschlechterung des Spinnbildes durch Faserrisse und

Verklebungen des Faserkabels mit dem Abzugsorgan eintritt.

Die hochstmdégliche Konzentration an Amid und LiCl im
Fdllbad ist bei herk&bmmlicher Fallbadfithrung abhangig von
der Cellulosekonzentration in der Spinnldsung und der
Temperatur des Fdllbades. Eine Abkiithlung des F&allbades
fihrt ebenfalls zu einer Verzdgerung der Rekonstitution
der Cellulose und damit zu einer Verminderung der maximal
anwendbaren Amid-Konzentration im F&llbad. Bei Spinnldsun-
gen mit hoher Cellulosekonzentration kann ein hoherer
Amid-Gehalt im Spinnbad eingestellt werden, da die Cellu-
lose aus Losungen mit Cellulosegehalten von ca. 10 % Masse
leichter ausgefdallt wird. Die maximale DMA-Konzentration
im Fallbad flir das Verspinnen einer 8 massentigen Cellulo-
seldsung (7 Massen% LiCl, 85 Massen% DMA) bei 20°C F3ill-
badtemperatur betrdgt ca. 70 Massent.

Auch eine Hintereinanderschaltung von Fallbaddern mit ab-
nehmender Konzentration an Amid ist wegen der geschil-
derten Konsistenz der hochgequollenen Gelfaden, wie sie in
Bddern mit hohen Amid- und LiCl-Gehalten anfallen, nicht
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zielfihrend.

Wird erfindungsgemdf eine ansteigende Konzentration an
Fallmittel entlang der Durchzugsstrecke der Fadden durch
das Fallbad vorgesehen, so erhdht sich die Verstreckbar-
keit der Fadden nach dem Verspinnen in ein wasseriges
Fdllbad auf {ber 40 % gegeniiber weniger als 10 % bei
iblicher F&llbadflihrung. Damit ist vor allem eine Verbes-
serung der ReiBfestigkeit der Faden, sowohl im konditio-

nierten als auch im naflen Zustand, verbunden.

Die Verstreckung der F&aden erfolgt in einem Zweitbad
(Luft, HeiBwasser, Mischung Amid/Wasser). Die Dehnung
kond. der erhaltenen Faden betradgt allerdings nur 5 und
7 %. Ohne Verstreckung im Zweitbad und nur {ber Verzug im
Fdllbad sind zwar hdhere Dehnungen » 10 % mdglich, aller-
dings auf Kosten der Faserfestigkeit. Wie bereits erlau-
tert, sind Dehnungswerte unter 10 % fiir textile Anwendun-
gen zu gering. Eine Anhebung der Dehnung ohne nennenswer-
ten Verlust an Faserfestigkeit kond. wird durch die erfin-

dungsgemédfie Nachbehandlung der Faden in einem Laugenbad
erreicht.

Die ansteigende Konzentration an Fallmittel wird besonders
zweckmdfig durch ein die Spinndiisen umgebendes, f&llbad-
seitig offenes Rohr eingestellt.

Unmittelbar nach Verlassen der Spinndiisen fihrt das aus
der Spinnldsung freigesetzte Amid und LiCl zu einer star-
ken Anreicherung des innerhalb des Rohres befindlichen
Fallbadanteiles mit diesen Komponenten, wobeli sich {iber
die Rohrlénge ein Konzentrationsgradient ausbildet. Die
Konzentration des Bades an Fallmittel nimmt zum offenen
Rohrende hin zu und gleicht dort nahezu der im umgebenden
Fallbad herrschenden Konzentration. Bei der idblichen

Spinnbadfiihrung wird im Gegensatz dazu getrachtet, die in
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der Spinnldsung enthaltenen L&sungskomponenten mdglichst

schnell abzufiihren und dementsprechend rasche Fadenbildung
zu bewirken.

Im Bereich unmittelbar nach den Spinndlisen kd&nnen erfin-
dungsgemal weit hdhere Amid-Konzentrationen als 70 Massen$%
eingestellt werden, ohne daB EinbuBen an Spinnsicherheit
festgestellt werden. In den darauffolgenden Zonen und nach
ihrem Austritt durch das offene Rohrende in das umgebende
Fallbad konnen sich die zunachst hochgequollenen Gelf&den
bei zunehmend hdéheren Konzentrationen an Fadllmittel konti-
nuierlich verfestigen, so daB es zu keinem Festkleben an

den Abzugsorganen kommt.

Bei gleicher Fédllbadzusammensetzung wird die Faserfestig-
keit sowohl kond. als auch naBl durch den erfindungsgemaf
eingestellten Konzentrationsgradienten um 10 bis 20 %
gegenliber der {iblichen Spinnbadfiihrung angehoben. Bei
Einsatz von reinem Wasser als Fallbad ist sogar eine

Erhohung der Reiffestigkeit kond. um ca. 35 % mdglich.

Die Nachbehandlung der verstreckten Faden wird vorteilhaft
in einer wédsserigen LOsung von Alkalimetallhydroxid oder

in flissigem Ammoniak vorgenommen.

Besonders bevorzugt wird die Nachbehandlung in einer L&~
sung mit einer Konzentration von 2 bis 8 Massen$% an Alka-
limetallhydroxid bei Temperaturen zwischen 10 und 100°C

und einer Verweilzeit bis 20 min durchgefiihrt.

Behandlungen von cellulosischen Faden und Geweben mit
konzentrierten L&sungen von Alkalimetallhydroxid oder mit
organischen Basen - meist unter Spannung - sind als Merce-
risierung zum Hervorbringen permanenter Veredelungseffek-
te, wie Glanz und erhdhte Farbstoffaufnahme bekannt. Dabei

gelangt jedoch im allgemeinen Natronlauge in Konzentratio-
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nen von 26 bis 30 Massen% NaOH zum Einsatz. Werden bei-
spielsweise Viskosef#dden einer solchen Behandlung unterzo-
gen, so nimmt deren Festigkeit kond. und deren NaBRfestig-
keit deutlich ab, ihr NaBmodul wird vermindert; nur die

Schlingenfestigkeit nimmt zu.

Bei der erfindungsgemd@fen Nachbehandlung von aus dem LO&-
sungsmittelsystem DMA und/oder l1-Methyl-2-pyrrolidinon und
LiCl ersponnenen Faden hat sich liberraschenderweise her-
ausgestellt, daB deren Dehnung um bis zu 100 % bei nur
sehr geringen FestigkeitseinbufBen zunimmt. Je hdher die
Konzentration an Alkalimetallhydroxid ist, desto gréBer
wird der Gewichtsverlust der Fadden als Folge herausgel®-
ster niedermolekularer Celluloseanteile. Das Ldsevermdgen
von wasseriger NaOH erreicht bei 12,5 Massen% ein Maximum.
Darliber hinaus verursachen hoherkonzentrierte wasserige

Laugen auch unnotig grofie Festigkeitsverluste der Fasern.

Wird anstelle von Natronlauge Kalilauge verwendet, kann
der Gewichtsverlust der Faden durch die geringere Lése-

kraft der Kalilauge noch kleiner gehalten werden.

Wesantlich ist auch eine gute Wasche der Fadden vor der
Nachbehandlung, da insbesondiere in einem hdher temperier-
ten wasserigen Laugenbad noch an den Fdden haftendes DMA
oder 1-Methyl-2-pyrrolidinon gespalten wird und somit fiir

die Riickgewinnung verloren geht.

Im Anschluf an die Nachbehandlung werden die Faden abge-
preflit, gewaschen, gegebenenfalls geschnitten, mit einer

bekannten Ausristung aviviert und getrocknet.

Die erfindungsgemdfie Einrichtung zum Nafspinnen mit einer
in ein F&llbad eintauchenden, Spinndiisen aufweisenden
Spinnpeife ist dadurch gekennzeichnet, daf an die Spinn-

pfeife ein die Spinndlisen umgebendes Rohr angesetzt ist,
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welches lediglich zur Fédllbadseite hin offen ist.

Der Konzentrationsverlauf der Spinnldsungskomponenten bzw.
des Fdllmittels entlang der Durchzugsstrecke der Fidden im
Inneren des Rohres kann durch Variation der Lange und/oder
des Querschnittes des Rohres und der Zusammensetzung des
im Kreis gefiihrten, =zugespeisten Fallbades veradndert wer-
den. Je langer das Rohr ausgelegt ist und Jje geringer
dessen Querschnitt ist, desto hdher stellt sich der Gehalt
des Fdllbades im Rohr an Amid und LiCl ein. Im Bereich
unmittelbar nach den Spinndiisen ist dieser Gehalt immer am

hdochsten.

Die Querschnittsform des Rohres ist beliebig wund wird
durch  die Verteilung und Zahl der Spinndlisen auf der
Spinnpfeife bestimmt. In den meisten Fdllen gelangen Rohre

mit kreisfdOrmigem Querschnitt zum Einsatz.

Nach einer vorteilhaften Ausfiihrungsform weist das an die
Spinnpfeife angesetzte Rohr an der Innenseite periphere
bzw. ringfdérmige Einbauten zur Bildung einer Anzahl von

hintereinander liegenden Kammerabschnitten auf.

Diese Einbauten behindern den freien Durchzug der Fiaden
durch das F&llbad in keiner Weise, verhindern jedoch noch
wirksamer eine zu schnelle Vermischung des innerhalb des
Rohres befindlichen F&llbadteiles durch das offene Ende
des Rohres mit dem umgebenden Fadllbad und gewdhrleisten so
die Ausbildung und Aufrechterhaltung eines bestimmten
Konzentrationsgradienten wadhrend des gesamten Spinnvorgan-
ges.

Zur Bildung von F&den mit abgeflachtem Querschnitt - soge-
nannten Bandchen - sind die Spinndiisen nach einer weiteren

zweckmdBRigen Ausfliihrungsform schlitzfdrmig ausgebildet.
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Die Erfindung wird im folgenden anhand der Zeichnung und
der Beispiele noch ndher erl8utert. Soweit nicht anders

definiert, bedeuten alle Prozentangaben Massen%.

Fig. 1 zeigt schematisch eine Ausfiihrungsform einer erfin-
dungsgemdfien Einrichtung 2zum Nafispinnen mit einem die
Spinndiisen umgebenden Rohr. In Fig. 2 ist ein mit Einbau-
ten ausgestattetes Rohr, welches Bestandteil einer erfin-

dungsgemdfien Einrichtung ist, vergrdéfert und im Schnitt
dargestellt.

Nach Fig. 1 befindet sich in einer Spinnwanne 1 das F&ali-
bad 2. Die Fallmittel-haltige Fliissigkeit tritt hinter der
Spinnpfeife 3 durch eine Lochplatte 4 in die Spinnwanne 1
ein und verliBt die Spinnwanne 1 durch den Uberlauf 5. 1In
die Diisenverschraubung der Spinnpfeife 3 sind nicht darge-
stellte Diisenhlitchen mit Spinndlisen eingesetzt. An die
Spinnpfeife ist ein die Spinndiisen umgebendes, fdllbadsei-
tig offenes Rohr 6 mit variabler La&nge angesetzt. Die
Spinnldsung gelangt aus der Spinnpfeife 3 durch die Spinn-
diisen zundchst in die vom Rohr 6 umgebene Zone des Fall-
bades 2, wobei Faden 7 gebildet werden, welche zu einem
Fadenkabel zusammengefaBt iliber einen Fadenfiithrer 8 von der
Galette 9 abgezogen werden. Von der Galette 9 wird das
Fadenkabel einem nicht gezeigten Gas- oder Fliissigkeitsbad
zugefiihrt, wo die Verstreckung stattfindet..

Der Abzug des Fadenkabels darf durch das Rohr 6 selbstver-
stdndlich nicht behindert werden.

Mit dem Eintrag von DMA und/oder 1-Methyl-2-pyrrolidinon
sowie LiCl durch die Spinnldsung wird die Konzentration
dieser LOsungskomponenten im Rohr 6 angehoben, es kommt
zur Ausbildung eines Konzentrationsgradienten von den
Diisen zum offenen Ende 10 des Rohres 6, da erst dort eine

griindlichere Vermischung mit dem in der Wanne befindlichen



10

15

20

25

30

35

- 11 -~

0178293

Hauptteil des Fadllbades 2 stattfindet.

Das Rohr 6 gemdaB Fig. 2 ist im wesentlichen =zylindrisch
und weist an seiner Innenseite periphere bzw. ringfdrmige
Einbauten 11 auf. Zusatzlich zur L&nge und zum Durchmesser
des Rohres 6 kann bei dieser Ausgestaltung auch die Anzahl
und der Innendurchmesser der Einbauten 11 variiert werden.
Es hat sich als besonders zweckmdfiig erwiesen, die loch-
blendenartigen Einbauten 11 mit kontinuierlich zum offenen
Ende 10 des Rohres 6 hin abnehmendem Innendurchmesser
vorzusehen, so daB das meist steil kegelfdrmig zum Faden-
fihrer 8 hin verlaufende Fadenkabel mdglichst eng von den
Einbauten 11 wumgeben ist. Auch das offene Ende 10 des
Rohres 6 hat einen entsprechend dem Verlauf des Fadenka-
bels geringeren Durchmesser als der zylindrische Hauptteil
des Rohres 6. Durch die Einbauten 11 werden Kammerab-
schnitte gebildet, in denen die Konzentration an Fallmit-
tel von den Spinndlisen in Richtung des offenen Rohrendes
10 ansteigt. Ein schneller Konzentrationsausgleich im
Inneren des Rohres 6 durch Stromungsvorgange ist durch
diese Abschnittsbildung weitestgehend unterbunden.

Beispiel 1:

Eine L6sung von Sulfitzellstoff in LiCl und DMA wurde nach
dem Wasser/Losungsmittelaustausch-Aktivierverfahren herge-
stellt. Die Zusammensetzung der L&sung in Gewichtsteilen
Cellulose/DMA/LiCl betrug 7/86/7. Der DPcyen der Cellulose
betrug 440, die Viskositdt der L&sung wurde mit einem
Haake-Viscotester-Viskosimeter (VT 24, MeBsystem E 500,
Drehzahlstufe 1) bestimmt, sie betrug 300 Pa.s bei 20°cC.
Die Spinnldsung wurde liber eine Metallvliesfilterkerze (20
jm Porenweite) filtriert, in einem Dinnschichterhitzer auf
1059C erhitzt und lber eine Spinnpfeife waagrecht in ein
Fidllbad versponnen. Die Spinnpfeife war mit vier Gold/Pla-
tin-Diisenhiitchen & 1053 Loch und 0,06 mm Diisendurchmesser
bestlickt. Das F&allbad wurde hinter der Spinnpfeife aus
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einer Lochplatte in einer Menge von 15 1/min mit einer
Temperatur von 20°C zugespeist. An die Spinnpfeife konnten
verschiedene Glaszylinder, Nennweite 6 cm, mit variabler
Zylinderlidnge nach der im Zusammenhang mit Fig. 1 be-
schriebenen Art angesetzt werden.

Der nach Erreichen des Gleichgewichtszustandes im Rohr
ausgebildete Konzentrationsgradient war abhdngig von der
Zusammensetzung der Spinnldsung und von der Zusammen-
setzung des im Kreis gefiihrten Fallbades.

Das Fadenkabel wurde mittels einer ersten Galette aus dem
Fallbad abgezogen, mit einer zweiten Galette durch ein
Verstreckbad geflihrt und auf einer Spulstelle aufge-
wickelt. Als Verstreckbad wurde Wasser von 92°C verwendet.
Die Tauchstrecken betrugen im Fadllbad 90 cm, im Ver-
streckbad 70 cm.

Das auf der Spule aufgewickelte Kabel wurde einmal durch-
geschnitten, mit einem Bindfaden zusammengebunden, in
Strangform gewaschen und nachbehandelt. Die Wasche und
Nachbehandlung wurde auch an Filamenten unter Spannung,
jedoch ohne Verstrecken, durchgefiihrt. Die Wasche erfolgte
bei 65°C mit Wasser, dann wurde aviviert, der UberschuB an
Ausriistung durch Abquetschen oder Zentrifugieren entfernt

und die Filamente wurden getrocknet.

Spinnbedingungen sowie Daten der jeweils erhaltenen Fasern

sind in Tabelle I zusammengefaBt.
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Fallbadzu-
sammen-

setzung

H7O

H»O

40 3 DMA/
60 % H70

40 % DMA/
60 % HpO

70 % DMA/
30 % H20

Rohrléange

[en]

20

30

20

Austritts-
geschw.d.
Spinnlsg.
aus d.Di-

sen

/m/min/

4,50

4,50

4,50

l.Galette
[m/min7

Verzug

2.Galette
[m/min/

maximale

Verstreckung

-10% /%7

14,3

18,5

16,4

25,5

20,8

Gesamtver-

zug

1,42

1,42

1,42

1,42

1,42

1,42

Titer

[dtex/

1,88

1,82

1,79
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Fillbadzu~-|| Hp0 |Ho0 |Hp0 || 40 % DMA/| 40 % DMA/| 70 % DMA/
sammen- 60 % HyO0 60 % Hp0 | 30 % HZ0
setzung

FFr

/cN/tex/ 19,8} 24,0{26,5 25,7 29,2 27,2
FDg

[%/ 6,8 6,6f 6,3 6,3 6,1 6,0
FFN

[cN/tex/ 7,9{13,0}13,6 12,6 16,3 14,4
FDy

%/ 10,8{12,0{11,6 11,9 9,9 11,2
FFg: Faserfestigkeit konditioniert

FDg: Faserdehnung konditioniert

FFy: Faserfestigkeit naB

FDy: Faserdehnung naR

Die Nachbehandlung der Faden im Laugenbad

wdsserigem Alkalimetallhydroxid verschiedener

tion und bei verschiedenen Temperaturen bzw.

Ammoniak bei -339°C.

Die

Behandlung wurde in Strangform

vorgenommen,

erfolgte mit
Konzentra-

in flissigem

danach

wurde mit HeiBwasser gewaschen, aviviert und getrocknet.

Nachbehandlungsbedingungen sowie Faserdaten nach der

genbehandlung in Tabelle II

sind

zusammengestellt.

Lau-

Zum

Vergleich sind die Daten einer nicht nachbehandelten Faser

(Spinnbedingungen siehe Tabelle I,

40 % DMA, 60 % H90) angegeben.

Fadllbadzusammensetzung
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Tabelle II zeigt, daB durch eine geeignete Nachbehandlung
im Laugenbad die fiir textile Anwendungen zu geringen Fa-
serdehnungen kond. von 5 bis 7 % ohne grofien Festigkeits-

verlust auf lber 12 % angehoben werden k&nnen.

Beispiel 2:

Fasern, hergestellt nach Beispiel 1, wurden kontinuierlich
mit wasserigem Alkalimetallhydroxid unter Spannung, jedoch
ohne Verstreckung, nachbehandelt.

Danach wurde das Faserkabel in Strangform gewaschen, avi-
viert und getrocknet.

Behandlungsbedingungen sowie die erzielten Werte von Fa-
serfestigkeit und —-dehnung sind in Tabelle III zusammenge-
stellt. Zum Vergleich sind wieder die Daten einer nicht
nachbehandelten Faser (vgl. Tabelle II) eingetragen.
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Patentanspriiche:

Verfahren zur Herstellung von Cellulosefdden bzw. -
fasern aus einer Ldsung von Cellulose in Dimethyl-
acetamid (DMA) und/oder 1-Methyl-2-pyrrolidinon wund
Lithiumchlorid durch NaBRspinnen, wobei die Celluloseld-
sung durch Spinndiisen gepreBt, die dabei gebildeten
Fadden durch ein Fadllbad gezogen und anschlieBend ver-
streckt werden, dadurch gekennzeichnet, daB im Fallbad
eine entlang der Durchzugsstrecke der Faden ansteigende
Konzentration an Fallmittel vorgesehen wird und die aus
dem Fallbad abgezogenen Fdden im Anschluf an ihre Ver-
streckung einer Nachbehandlung in einem Laugenbad un-
terworfen werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
die ansteigende Konzentration an Fallmittel durch ein
die Spinndisen umgebendes, fallbadseitig offenes Rohr
eingestellt wird.

Verfahren nach einem oder beiden der Anspriiche 1 und 2,

dadurch gekennzeichnet, daB als Fallmittel Wasser ein-
gesetzt wird.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis
3, dadurch gekennzeichnet, dafl die Nachbehandlung in
einer wiasserigen LOosung von Alkalimetallhydroxid oder

in fliissigem Ammoniak vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dafB
die Nachbehandlung in einer LOsung mit einer Konzentra-
tion von 2 bis 8 Massen% an Alkalimetallhydroxid bei
Temperaturen zwischen 10 und 1009C und einer Ver-

weilzeit bis 20 min durchgefiihrt wird.

Einrichtung 2zum NaBspinnen von Cellulosel®sungen zur
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Durchfithrung des Verfanrens nach einem oder mehreren
der fnspruche 1 ois 3, mic elner in ein Fallbad (2)
eintaucnenden, Spinndlisen aufweisenden Spinnpfeife (3),
dadurch gekennzeichnet, daffi an die Spinnpfeife (3) ein
die Spinndiisen umgebendes Rohr (6) angesetzt ist, wel-

ches lediglich zur F&dllbadseite hin offen ist.

Einrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet,
daB das an die Spinnpfeife (3) angesetzte Rohr (6) an
der Innenseite periphere bzw. ringférmige Einbauten
(11) =zur Bildung einer Anzahl von hintereinander lie-

genden Kammerabschnitten aufweist.

Einrichtung nach einem oder beiden der Anspriiche 6 und
7 zur Bildung von Fdden mit abgeflachtem Querschnitt,

dadurch gekennzeichnet, daB die Spinndiisen schlitzfoér-

- mig ausgebildet sind.
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