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(57) Abstract 1 r

The invention concems an integrated cellulose foil and fibre manufacturing
works according to the amine oxide process. The works substantially comprise
a cellulose production plant, a mixer (B, B’) for producing a low-consistency
cellulose suspension in an aqueous amine oxide solution, and a device (C)
for concentrating the Jow-consistency cellulose suspension. In device (C), the : =) .
cetlulose suspension is mechanically spread into a layer on a heating surface, is e
heated and conveyed on said heating surface while being intensively mixed and
evaporated, until a predetermined amount of water evaporates and & concentrated
cellulose suspension is obtained. In a device (D), the concentrated cellulose N Famd
suspension obtained in device (C) is converted into a mouldable cellulose solution )
and in a moulding device connected to device (D), the moulding cellulose solution -
is transformed into celtulose foils or fibres, s

(57) men;enlhuung K -

Die Erfindung betrifft ein integriertes Folien- und Faserwerk zur Herstel- 5
lung cellulosischer Folien und Fasern nach dem Aminoxidverfahren, weiches ;
Werk im wesentlichen sufweist: eine Anlage zur Erzeugung von Zellstoff; eine e I »
Mischvorrichtung (B, B’) zur Herstellung einer niedrigkonsistenten Suspension ‘ v ]
von Zellstoff in ciner wissrigen Aminoxididsung; eine Vorrichtung (C) zur .
Aufkonzentrierung der niedrigkonsisienten Zellstoffsuspension, in welcher Vor-
richtung die Zellstoffsuspension auf einer Heizfliche mechanisch schichtartig aus-
gebreitet, erwlirmt und unter intensivem Mischen und unter Abdampfung von
Wasser Ober diese Heizfiiche transportiert wird, bis eine vorbestimmte Menge o
Wasser abgedampft und eine konzentrierte Zelistoffsuspension gebildet ist; cine’ N\
Vorrichtung (D), in welcher die in der Vorrichtung (C) hergestelite konzentri-
ene Zellstoffsuspension in eine formbare Lisung von Cellulose (bergefithrt wird,
und eine mit dieser Varrichtung (D) verbundene Formvorrichtung, in welcher die
formbare Celluloseldsung zu cellulosischen Follen oder Fasem verarbeitet wind.
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are capabl e of dissolving cellulose and that fromthese solutions cellul ose
moul ded bodi es nay be produced by precipitation in an aqueous nedi um For
the purposes of the present specification and clains, such a process is
referred to as "am ne-oxi de process". From US- A - 4,246, 221, an

am ne- oxi de process for the production of noul dable cellul ose sol utions
using as starting material, anong other substances, a m xture of cellul ose
i n aqueous N- net hyl nor phol i ne-N-oxi de (NVMD) is known. The known process is
carried out discontinuously, presenting the follow ng 4 steps for obtaining
t he noul dabl e sol uti on: 1. processing a m xture of pulp containing
approxi matel y 6% by mass of water in an aqueous solution of NMMOin a
m Xi ng vessel by subjecting the m xture to reduced
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pressure and el evated tenperature, a first solution bei ng produced, 2.
internediately storing the first solutiondin a tank 3 ¢ntm¢mﬂuﬂﬁly
filtering said solution and 4. processing said first solution in an
extruder to obtain t he noul dabl e sol uti on. According to this
process, cellul ose may be di ssol ved only discontinuously, which noreover is
very tine-wos@dOhg. The first step already takes 1 hour BRHATRSOMAutes. In
this period of tine, the pulp is expo§ed to the am ne-oxide solution at a

t enper at ur e_ of mor & than 100Le r L O Q9633302
PCT/ AT96/ 8a8%= = w2 . '

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Anlage sowie ein
integriertes Folien- und Faserwerk zur Herstellung: -
cellulosischer Folien, Fasern, Membranen oder anderer
FormkSrper nach dem Aminoxidverfahren. Die vorliegende
Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung
cellulosischer Folien, Fasern, Membranen etc. nach dem
Aminoxidverfahren.

Aus der US-PS 2,179,181 ist bekannt, daB tertiire Aminoxide
Cellulose zu ldsen vermSgen und daf aus diesen L¥sungen durch
Fdllung in einem wiSrigen Medium cellulosische FormkSrper
hergestellt werden kdnnen. Ein derartiges Verfahren wird fiir

- die Zwecke der vorliegenden Beschreibung und Patentanspriiche
als "Aminoxidverfahren" bezeichnet.

In der US-A - 4,246,221 ist ein Aminoxidverfahren zur

Herstellung spinnbarer Cellulosel&sungen beschrieben, welches

als Ausgangsmaterial u.a. eine Mischung von Cellulose in

wdBrigem N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet. Das

vorbekannte Verfahren wird diskontinuierlich durchgefihrt und
' weist bis zur spinnbaren L¥sung folgende 4 schritte'aufféﬁ;

1. Behandeln einer Mischung von Zellstoff, der etwa 6 Masse#%
Wasser enthilt, in einer wdSrigen L&sung von NMMO in
einem MischgefiB, indem die Mischung einem Vakuum und
erh8hter Temperatur ausgesetzt und wobei eine erste
L¥sung gebildet wird,

2. . Zwischenlagern der ersten Ldsung in einem Tank,
3. 2wischenfiltrieren der L#sung, und
4, Nachbearbeiten der ersten Lisung in einem Extruder, um

die spinnbare L¥sung zu erhalten.
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-2-° a significant degradation of the cellulose and the am ne- oxide and
to undesired by-products, deteriorating the pioperties of the produced

f4 bres. Mreover, the big anobunt of am ne-oxide processed per batch
inplies the risk of explosions, due to the thermal instability of the

am ne- oxi de yw@gbghagd@ar adat i on of the polynerisation degree ebripssdeddsl ul ose
may occur. On the other hand, EP-A -0 356 419 published in 1990

descri bes a techni que whereby it was possible to overcone the nulti-step
extruder técemiBgdéesen VerfahremkenndCellilwsk inuxr dSskertmfi @Al chand

Lransfor m gelB8BCHErddn OfvdldotuBatnifadd v:‘?é?l“%‘i% 2! el Alimt.
am ne- OX|dS&hnto g noul qukytlon contlnuous one single
step. Acco ga0; §e¥ 1 ¢&S e SC ritt nimmt 1 Stunde un 20 Minuten in
Anspruch. In dieser Zeitspanne wird der Zellstoff bei einer
Temperatur von fiber 100°C der Aminoxidl¥sung ausgesetzt. Dies
fiihrt zu einem betrichtlichen Abbau der Cellulose und des
Aminoxids und zu unerwilnschten Nebenprodukten, worunter die
Eigenschaften der hergestellten Fasern leiden. AuBerdem birgt
die groBe Menge Aminoxid, die pro Charge verarbeitet wird,
eine Explosionsgefahr, die in der thermischen Instabilitdt des
Aminoxids und in einem miglichen Abbau des Polymerisations-
grades der Cellulose begriilndet ist.

Demgegen(lber ist mit der im Jahre 1990 verBffentlichten EP-A -
0 356 419 eine Technik bekannt geworden, mit der die
mehrstufige Extrudertechnik, wie sie beispielsweise in der
US-A-4,246,221 beschrieben ist, iiberwunden werden konnte und
eine Suspension von Cellulose in einer wéBrigen Ldsung eines
Aminoxides kontinuierlich und sogar in einem einzigen Schritt
in eine spinnbare L#sung lbergefilhrt werden kann. Gem#B dieser
Technik wird zunichst die Suspension unter intensivem Mischen
schichtartig auf einer Heizfldche ausgebreitet und behandelt,
indem sie unter intensivem Mischen iber die Heizfldche
transportiert wird, wobei sich die Schicht erwdrmt.
Gleichzeitig wird die Schicht wihrend der Behandlung einem
Unterdruck derart ausgesetzt, daB Wasser verdampft und jene
Konzentrationsverhéltnisse eingestellt werden, die es gemidn
dem Zustandsdiagramm fiir das terndire Stoffgemisch
Cellulose/Aminoxid/Wasser (siehe z.B. W094/28212) gestatten,
da8 die Aufldsung der Cellulose stattfindet.

Das oben beschriebéne Diinnschichtbehandlungsverfahren wird
zweckmifigerweise in einem Apparat durchgefiihrt, wie er in der
EP-A - 0 356 419 beschrieben ist. Dieser Apparat wird als
Diinnschichtbehandlungsapparat bezeichnet. Eine Ausfithrungsform
eines Diinnschichtbehandlungsapparates ist beispielsweise ein



techni que, first the suspension is spread like a layer on a heating
—sur face—white—belrg—rtensi vely—-mxed-and-treated by transporting.it,

while intensively mxing it, across the heating surface, the |layer heating s

up. Sinultaneously, the |layer is subjected during the treatnent to a

reduced pressure in such a way that water evaporates and those

concent r ¥ ¥3B¥Rondi ti ons are adj usted whi ch accor di ng RFATRESse di agr am

for the ternary substance m xture cé€l | ul ose/ am ne-oxi de/water (see e.g.

br ocess s iondhntllt IUInLIARE, WIS WnCuEs Yiths Bush B0 (SO oTas
, venl RY | ut i u

i | | ust r.ﬁf‘é'ig{’#ﬁ 2 l?"-r"o §88 E@H@W"&Bﬁ%‘ﬁ%‘!‘lﬂ?‘ﬂ‘iaﬁ i85 SH 1 m

treat nedd depREQ8,2 023 ¢fddeesahiniebena thin-filmtreatnent apparatus is

for instance a so-called Filntruder, as manufactured by the conpany Buss

AG (S bl | anenrd (ol b PRAEACIRY wo BRA IS Hedulke afe g Pod 11
der EP-A - 0 356 419 vorbekannte Diinnschichttechnik, um aus
einer Mischung von Cellulose in einer wiBrigen L8sung eines
‘tertidiren Aminoxides zu einer formbaren L8sung zu gelangen.
Das Verfahren wird analog einer in der EP-aA - 0 356 419
vorbeschriebenen Ausftihrungsform in einem Filmtruder
durchgefiihrt. Das Verfahren der WO 94/06530 stellt sich die
Aufgabe, Energie zu sparen und schligt zur L¥sung dieser
Aufgabe vor, den Rotor langsamer zu drehen.

Die vorliegende EBrfindung stellt sich zur Aufgabe, eine Anlage
und ein Verfahren zur Herstellung cellulosischer Folien und
Fasern zur Verfilgung zu stellen, wobei als Ausgangsprodukt
eine Suspension von Zellstoff in einer wiBrigen Aminoxidlﬁsuhg
eingesetzt wird, welche Suspension eine Trockenstoffdichte von
nicht tiber 10 Masse% Trockenzellstoff aufweist. Diese Art
Ausgangsmaterial besitzt einen hohen Wassergehalt und daher
eine niedrige Konsistenz.

Die erfindungsgemliBe Anlage zur Herstellung cellulosischer .
Folien und Fasern nach dem Aminoxidverfahren weist im
wesentlichen folgende Komponenten auf:

- eine Mischvorrichtung zur Herstellung einer ersten
Suspension von Zellstoff in einer wéBrigen
Aminoxidl8sung, welche Suspension eine Trockenstoffdichte

" von nicht mehr als 10 Masse$ Trockenzellstoff aufweist;

- =~ eine Vorrichtung zur Aufkonzentrierung der in der
Mischvorrichtung hergestellten ersten
Zellstoffsuspension, in welcher Vorrichtung die
Zellstoffsuspension auf einer Heizfldche mechanisch
schichtartig ausgebreitet, erwérmt und unter intensivem
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WO 94/ 06530 published in 1994 uses the thin-filmtechni que known from EP-A

- .0 356 419 to obtain a noul dable solution froma m xture of cellulose in o
an aqueous solution of a tertiary am ne-oxide. The process is carried out

in a Filnmruder, analogously to an enbodi ment described in EP-A - 0 356

419. The proumsmnmmzvm>94/06530 has as |ts object to MO/ OB6BGES 2

PCT/ AT96/ 00065 -3- save energy and proposes

for this purpos%ugghggtgag &ﬂ%@f(gﬁyimpgﬂﬁs §£Rwﬁgéser ber diese
Heizfldche transportiert wird, bis eine vorbestimmte
Menge Wasser abgedampft und eine konzentrierte
Zellstotfsuspension gebildet ist;

- eine weitere Vorrichtung, vorzugsweise ein Diinnschichtbe-
handlungsapparat, in welchem die gebildete konzentrierte
Zellstoffsuspension in eine formbare L&sung von Cellulose
bergefiihrt wird, und

- eine mit dieser Vorrichtung bzw. dem Dlnnschichtbe-
handlungsapparat verbundene zus#tzliche Vorrichtung, in
welcher die formbare Celluloseldsung zu cellulosischen
Folien, Fasern etc. verarbeitet wird.

Es hat sich gezeigt, daB es bei Verarbeitung einer Suspension
von sehr feuchtem Zellstoff, das ist Zellstoff mit einem
Wassergehalt von {lber 10 Masse%, in einer widfrigen
Aminoxidl8sung, oder bei Verarbeitung einer Ssuspension von
Zellstoff in einer Aminoxidlésung mit einem sehr hohen
Wassergehalt, zweckmiifig ist, den Zellstoff zuerst in der
wéfBrigen Aminoxidl$sung unter Verwendung einer
Mischvorrichtung homogen zu suspendieren, wobei das
Suspendieren ohne Abdampfen von Wasser vorgenommen wird, die
homogene Suspension dann in eine weitere Vorrichtung
{iberzufithren, um sie mit Hilfe der Schichttechnik,
insbesondere der Diinnschichttechnik, aufzukonzentrieren, um
eine konzentrierte Suspension herzustellen, und dann die
konzentrierte Suspension einer dritten Vorrichtung zuzufiihren,
in welcher sie in eine L&sung Ubergefiihrt wird.

Eine bevorzugte Ausgestaltung der erfindungsgemi#fen Anlage ist
dadurch gekennzeichnet, daf die Vorrichtung zur
Aufkonzentrierung der ersten Zellstoffsuspension als
Diinnschichtbehandlungsapparat ausgebildet ist.

Falls in der erfindungsgeméifien Anlage eine diskontinuierlich
arbeitende Mischvorrichtung eingesetzt wird, sollten
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It is the object of the present invention to provide a plant and a process
for t he—produet+on—et—eetrdl ose—f-tE—and—i4-fes-Lisi Nng as a starting

material a suspension of pulp in an aqueous amn ne-oxide solution, said .
suspensi on exhibiting a dry substance density of not nore than 10% by nass

of dry pulp. This kind of starting material has a high matﬁr cantent and
thus a | WP tency. The plant_according to the i or the
production of cellulose films and 3 bres according to the am ne-oxide

PrOCess piaRstBhk Avds GYHNEIGR Il Ecld Ahindd forgesenen 2 M X1 NG device
for the production of a firs susgen5|on of pulplin.an agueous
anine-o%ﬁﬁ@egolﬂ?fﬁﬁﬁ ahyeqhselnd den kontinuierlich arbeitende
Dlinnschichtbehandlunsgapparat speisen. Auf diese Weise kann
ein kontinuierlicher Gesamtbetrieb des Werkes sichergestellt

werden.

Eine weitere bevorzugte Ausgestaltung der erfindungsgeméfen
Anlage ist dadurch gekennzeichnet, daB als Mischvorrichtung
eine Vorrichtung vorgesehen ist, welche Zellstoff zerfasern
und/oder mahlen kann. Derartige Maschinen sind z.B. Holl&nder,
Kegelstoffmiihlen, Refiner, Scheibenmiihlen, Stoffldser und
Pulper. Bei der Mahlung wird der Zellstoff zwischen einem
bewegten und einem feststehenden Machinenteil bearbeitet.

Die Erfindung betrifft ferner ein integriertes Folien- und
Faserwerk zur Herstellung'cellulqsische:_Folien und Fasern
nach dem Aminoxidverfahren, welches Werk im wesentlichen
aufweist:

- eine Anlage zur Erzeugung von Zellstoff; und

- eine erfindungsgemifie Anlage zur Herstellung
cellulosischer Folien und Fasern, wie sie hier
beschrieben ist, welche der Anlage zur Erzeugung von
Zellstoff nachgeschaltet ist.

Die Anlage zur Erzeugung von 2ellstoff geht iiblicherweise von
cellulosehdltigen Rohstoffen, insbesondere Holz, aus. Zur
Herstellung des Zellstoffes wird der cellulosehdltige Rohstoff
zumeist einem chemischen Aufschluf unterworfen, wobei
Begleitsubstanzen, wie Lignin und Hemicellulosen, hérausgelast
werden. Der resultierende Zellstoff wird anschlieBend noch
gereinigt und gebleicht.

Eine bevorzugte Ausgestaltung des erfindungsqenasen
integrierten Folien- und Faserwerkes besteht darin, daB die
Anlage zur Erzeugung von Zellstoff so gestaltet ist, daB sie
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suspension has a dry substance density of not nore than 10% by mass of

dey pul p; - a device for the concentration of "the first pufp

suspensi on produced in the m xing device, wherein the pul p suspensi on
is mechanically spread |like a | ayer on a heating surface, heated and
transported wenasssosai d heating surface while intensi valcgAlogbdogs | t and
evaporating water, until a predeterm neg anount of water has evapor at ed
and a concentrated pul p suspension is produced; - a further device,

pref er abl y zart Braengungt vemifaichtem ZeppatoflispitieinemnWarsergehnided
concent r at énPwiRdestens SPE Mdsyey Wakkar s KézBfbrd AT AeHDRELEMESESOl Ui ON

of cel Ll oge d,s an, . addi i qnal device gonhect ed sal.d .further

devi ce or dﬂ"’“?ai gﬂt ﬁf‘?ﬁ?* Ir}msﬁc'jegglnﬁ% .gagﬁﬁrﬁﬁﬁfmpﬁg?ﬂgﬁm%abl e

cel | ul ose ¥adkrdtden Zellstett sar dercWeiterversrheitung zuri Suspension
nicht getrocknet, wodurch die Zellulose im w¥Brigen Aminoxid
auf schonende Weise gemahlen und spdter leichter gel®dst werden
kann.

Die Erfindung betrifft dariiberhinaus ein Verfahren zur
Herstellung cellulosischer Folien und Fasern nach dem
Aminoxidverfahren, welches gekennzeichnet ist durch die
Kombination der MafRnahmen:

- Suspendieren von Zellstoff in einer wiégrigen
Aminoxidl&sung, um eine erste Suspension herzustellen,
welche eine Trockenstoffdichte von nicht mehr als 10
Masse% Trockenzellstoff aufweist;

- Rufkonzentrieren dieser ersten Zellstoffsuspension, indem
die Zellstoffsuspension auf einer Heizfldche mechanisch
schichtartig ausgebreitet, erwdrmt und unter intensivem
Mischen und unter Abdampfung von Wasser {iber diese
Heizfldche transportiert wird, bis eine konzentrierte
Zellstoffsuspension gebildet ist;

- Herstellen einer formbaren Celluloseldsung, indem die
konzentrierte Zellstoffsuspension erwdérmt und unter
Abdampfung von Wasser in eine formbare Celluloseldsung
ibergeffihrt wird; und

- Verarbeiten der formbaren Celluloseldsung in an sich
bekannter Weise zu Fasern, Folien bzw. anderen
Formkdrpern;

mit der Mafgabe, daB das Aufkonzentrieren der ersten
Zellstoffsuspension und die Herstellung der formbaren
Celluloseldisung in verschiedenen Vorrichtungen durchgefilhrt
werden.



It has been shown that when processing a suspension of very hum d pul p,

avi-ng a water contentof nmore than 10% . WD 96/.33302
PCT/ AT96/ 00065 -4- by mass, in an aqueous

am ne- oxi de solution or when processing a suspension of pulp in an

am ne-oxi de solution having a very high water content, it is convenient to
first sWpMM%2he pul p honpgeneously in the aqueous arRGTATIONMES sol Ut i on
by using a m xing device, said suspgndlng being carried out without

it urEiRs Wicusiee shiS il Gos LS RMRAEUBKISSPnSIon Lo 2
Veriahrens besteht darfi, daB die konzentrierte

Zellstoffsuspension in eine Cellulosellsung ibergefiihrt wird,

indem die Suspension auf einer Heizfliche mechanisch

schichtartig ausgebreitet, erwirmt und unter intensivem

Mischen und unter Abdampfung von Wasser Uber diese Heizfldche

transportiert wird, bis die formbare Celluloseldsung gebildet

ist.

Im erfindungsgemffen Verfahren wird zur Herstellung der ersten
suspension bevorzugt ein feuchter Zellstoff eingesetzt, der
einen Wassergehalt von mindestens 20 Masse% aufweist.

Eine weitere bevorzugte Ausgestaltung des erfindungsgemifen
Verfahrens besteht darin, dag das Suspendieren des Zellstoffs
in der wéBrigen Aminoxidl$sung durch Mahlen von

~ vorzerkleinertem Zellstoff in der wdBArigen Aminoxidldsung
vorgenommen wird. Bs hat sich gezeigt, daf eine nasse Mahlung
in Anwesenheit des Aminoxides den Zellstoff derart gut
aufschlieBSt bzw. aktiviert, das8 die nachfolgende
Ldsungsherstellung erleichtert wird.

Die nasse Mahlung der Cellulose ist als solche aus der CA-PS
914674 bekannt. Sie dient dazu, Zellstoff, der fiir eine
nachfolgende Umsetzung zu Celluloseacetat bestimmt ist, fiir
die chemische Reaktion besser aufzuschlieSen.

Bei der nassen Mahlung werden die Cellulosefasern geschnitten,
fibrilliert und gequollen. Unter Fibrillierung versteht der
Fachmann das Aufspalten der Fasern parallel'zur Faserachse.
Ein groBer Teil der Fibrillen bleibt nach dem Mahlen
fransenartig an den Fasern hingen.

‘Bevorzugt weist die konzentrierte suspension eine
Trockenstoffdichte von nicht weniger als 12 Masse$
Trockenzellstoff auf.



It by means of the filmtechnique, particularly the thin-film technique,
to produce a concentrated suspension, and thento transfer the
concentrated suspension to a third device, wherein it is transformed into
a sol ution. A preferred enbodi nent of the plant according to the

i nvention isygahsdeserized in that the device for the concrewamsoedsof the
first pulp suspension is a thin-film tBeatnent apparatus. If in the

pl ant according to the invention a discontinuously operating m xing_device

I's used, timas exfindungegemibiie dﬁffé@r%ésﬂcmtsﬁm padureh | ays ¢ 288 eedi ng
the continuuloatigRseeliel ditdhddfunrtr @akdentkampar at us al ternativel y.

Thus a continuous overall operation of the plant can be assured.
Im erfindungsgem#Ben Verfahren zur Herstellung cellulosischer
Folien und Fasern wird als Aminoxid am besten
N-Methylmorpholin-N-oxid eingesetzt.

Im folgenden wird an Hand der beigefligten Zeichnung eine
Ausfiihrungsform der erfindungsgem#fen Anlage (Figur 1) und
eine Ausfithrungsform des erfindungsgemiifen integrierten
Folien- und Faserwverkes (Figur 2) schematisch gezeigt.

In der Figur 1 sind mit B bzw. B’ zwei sogenannte Stoffldser
bezeichnet, wie sie in der Papierherstellung verwendet werden.
Stoffldser dienen bei der Papierherstellung dazu, aus
zellstoff und Wasser einen Faserbrei herzustellen, aus welchem
schlieBlich Papier hergestellt wird. Stoffldser, die in der
erfindungsgemiBen Anlage verwendet werden kdnnen, sind z.B.
von der Firma Cellwood Grubbens AB unter der
Produktbezeichnung Flachpulper Type W oder Vertikalpulper Type
SRM erh&ltlich. In der dargestellten Ausflihrungsform der
erfindungsgemifen Anlage dienen die Stoffldser B, B’ dazu, aus
Zellstoff und wdfriger Aminoxidl&sung die erste Suspension
herzustellen, die im Dilnnschichtbehandlungsapparat C
aufkonzentriert und dann im Dilnnschichtbehandlungsapparat D in
die formbare Ldésung {ibergefilhrt wird. Aus dem
Dilnnschichtbehandlungsapparat D wird die formbare LSsung
abgezogen und auf bekannte Weise 2u Folien, Fasern oder
anderen Formk&rpern verarbeitet. Diese Verarbeitung ist in der
Figur 1 nicht dargestellt.

Die Funktion dieser Anlage ist nun folgende:
Zundchst wird eine vorbestimmte Menge an wlfrigem Aminoxid im

stofflser B vorgelegt. AnschlieBend wird liber eine Bandwaage
1 Zellstoff, im vorliegenden Fall als Blattzellstoff, dem



Anot her preferred enbodi nent of the plant according to the inventionis
—characterizedin-that as a nixing device a device capable of defibrating
and/or grinding pulp is prOV|ded Such machi nes incl ude machi nes of the
hol  ander type, Jordan mlls, refiners, disk mlls and pul pers. G nding

consists in the processing of pulp betmeen one noving and one fixed
machi ne cW@ISABHAZ Further, the invention is concer nBCT/MAI008
integrated film and fibre plant for % he production of ceIIquse fi:rs and
fibres Lo Ia tantially
conpr st e Liicker B biE FEpPgadin, gkt EiSu e plefe GeMEnats

ockensto fdlchte erreicht ist. Bevorzugte

Trockenstoffdichten sind 4 bis 10 Masse% Zellstoff. Dann wird
der Zellstoff noch etwa 15-30 Minuten bei laufendem Rotor im
Stoffldser bearbeitet, um eine homogene, erste Suspension
herzustellen. - |

Diese homogene, erste Suspension wird dem
DﬂnnschichtbehandlungSApparat c, z'B. ein Filmtruder der Type
HS/HSG der Firma Buss AG, Schweiz, zugefﬁhrt Die flir die
Zeichnung gewdhlte Darstellung ist fir einen Filmtruder
typisch (siehe z.B. Erich Heimgartner, "Devolatilisation of
Plastics", in Ingenieurwissen, Seiten 69-97, Diisseldorf 1980,
VDI-Verlag GmbH). Die Figur 1 zeigt einen teilweisen
Lingsschnitt des Apparates. Mit 2 ist die Innenwand eines
vorzugsweise aufrecht stehenden Rotationskﬁtpérs bezeichnet,
der in der Darstellung nahezu {lber die gesamte Linge als
zylindrischer Behlilter ausgebildet ist. Die Innenwand 2 ist
grdBtenteils von einem Heizmantel 3, 4 umgeben, mit
Anschliissen 5, 6, 7 und 8 f(r das Heizmedium, wobei die
Anschliisse 6 und 8 der Zuflthrung des Heizmediums (Sattdampf)
und die Anschlllsse 5 und 7 seiner Abfiihrung dienen.

. Mit 9 ist ein vom Motor 10 angetriebener Rotor mit daran
angesetzten Rotorbldttern 11 bezeichnet. Die Rotorblitter 11,
die beim dargestellten Ausfhrungsbeispiel eben ausgebildet
sind, erstrecken sich radial zur Achse, wobei ihre Ebene einen
Neigungswinkel a zur Achse des Rotors 9 aufweist, dessen Gréfe
vorzugsweise verstellbar ist. Bei einem Teil der Rotorblitter
11 kann dieser Winkel auch 0° sein.

Uber den Rotorbléttern 11 ist am Rotor 9 ein Verteilring 12
angebracht, der die durch den Einlag 13, 13’ eingebradhte
Cellulosesuspension an der Innenwand 2 schichtartig
ausbreitet. Der Verteilrxng 12 betindet sich somit in Hahe des
Einlasses 13, 13’.
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-5- a plant according to the invention for the production of o
cellulose filns and fibres as described herein, said pl ant bei ng
provi ded downstreamto the plant for the production of pulp. The

plant for t{@deasy@siction of pulp usually starts from cel |rdTosrsomes ai ni ng
raw materials, particularly wood. To @Ooduce pul p, the

cellulose-containin raw material is first subjected tp a_c ) cal
di si nt egr abi@rRO%AR %t@?f%ﬁ% in, gesamten; éﬂ?‘?ﬂe&hﬁf?%@ﬁ?@g}tﬁfose
goi ng i nt Og$wénttadialBneAbstand zur Innenwand 2 des Beh#lters auf, der

maximal 20 mm betrigt und {lber die Linge des Behdlters 2
konstant oder variabel sein kann.

Am unteren Ende ist der Behdlter kegelstumpfférmig erweitert
und milndet in einen Aufnahmeraum 14 fiir die aufkonzentrierte
Zellstoffsuspension 15. Eine Vorrichtung zum Riihren der
konzentrierten Suspension im Aufnahmeraum 14 kann vorgesehen
werden, indem z.B. ein Riihrer mit dem Rotor verbunden wird,
welcher Rithrer in die Suspension im Aufnahmeraum 14 hineinragt
(nicht dargestellt). Der Pegel der Suspension im Aufnahmeraum
14 kann mittels radiocaktiver F{illstandsmessung {iberwacht
werden.

Ferner ist eine 8ffnung 16 zur Evakuierung des Beh#lters und
zum Abziehen von Wasserdampf vorgesehen. Die konzentrierte
Zellstoffsuspension wird lber eine Austragspumpe 17
ausgetragen und in den Dilnnschichtbehandlungsapparat D
iibergefilhrt, der beispielsweise ein Filmtruder der Type HS
0200, Hersteller Buss AG, Schweiz, sein kann.

Die Funktion des Dinmnschichtbehandlungsapparates C ist
folgende:

Die erste Zellstoffsuspension wird kontinuierlich durch den
EinlaB 13 in den Beh#lter eingebracht, der unter vermindertem
Druck steht, dort vom Verteilring 12 erfast, an der Innenwand
2 ausgebreitet und von den Rotorbldttern 11 entlang der
indirekt geheizten Innenwand 2, die als Heizfldche dient, zum
AuslaB am unteren Ende des Beh¥lters transportiert. Fir die
indirekte Beheizung eignen sich Wirmetrdgermedien, wie Wasser,
81 oder Dampf.

Wwihrend des Transportes der Zellstoffsuspension entlang der
indirekt beheizten Innenwand 2 wird die Suspension erwdrmt,



the resulting pulp is purified and bl eached. A preferred enbodi nent of

—t he—+ntegrated—++tmandtfibre plant

that th
it is a
by mass
accordi
to a su
gr ound

the inv
films a

e plant for the production of pulp is designed in such a way that
ble to produce humid pulp having a water content of at |east 20%
of water, based on the pulp. In this enbodi nent of the plant

ngWP86B3H2 | nvention, the pul Hlll s not dried befoPEH/AEPSHr ocessed
spension, and thus the cellu

wabai! §_§§icl?w!t;§§ 1arbige deé afeﬁuiaaam:gw&qeaaher Mor eover ,
ThpRApkE. S o'y .

die stindige Umwélzung der Cellulosesuspension in der diinnen

Schicht kann in sehr kurzer Zeit Wasser abgédampft werden. Der
Wasserdampf wird vorzugsweise in Transportrichtung der
Zellstoffsuspension abgezogen.

Da der Dilnnschichtbehandlungsapparat C kontinuierlich und der
Stoffléser diskontinuierlich arbeitet, ist ein zweiter
Stoffléser B’ vorgesehen, der im Gegentakt zum Stoffl&ser B
Zellstoffsuspension bildet, so daB der Apparat C ohne
Unterbrechung betrieben werden kann.

Die aus dem Diinnschichtbehandlungsapparat C ausgetragene
konzentrierte Zellstoffsuspension wird in den Filmtruder D
ibergefiihrt und in an sich bekannter Weise zu einer 1L8sung
verarbeitet. Die Herstellung der L®sung ist in der EP-A - 0
356 419 beschrieben. Zur L&suanherstéllung'wird die
Suspension durch den EinlaB 18 in den Filmtruder eingebracht.
Der Filmtruder D ist prinzipiell gieich'autgébaut wie der
Filmtruder C: die eingebrachte Suspension wird von einem
Verteilring erfafit und von den Rotorbl&ttern entlang einer
Heizfliche transportiert und erwirmt, wobei gleichzeitig unter
Vakuum weiteres Wasser abgedampft wird, bis gemif dem terniren
Zustandsdiagramm Cellulose/Aminoxid/Wasser (siehe z.B.
W094/28212) der Zellstoff in L8sung geht. Der Wasserdampf wird
gegen die Transportrichtung der Suspension abgezogen. Die'
Absaugedffnung fiir den Wasserdampf ist mit 19 dargestellt.

Die fertige formbare Celluloseldsung wird aus dem Filmtruder D
mittels einer Austragspumpe (nicht dargestellt) ausgetragen
und- in an sich bekannter Weise z.B. einer Spinnmaschine
zugefiihrt und zu Fasern verarbeitet. ZweckmiéBige Verfahren zur
Herstellung von Fasern und Folien sind beispielsweise aus der
WO 93/19230 bzw. der WO 95/07811 der Anmelderin bekannt.

according to the invention consists in

ose in the aqueous am ne-oxi de may be -

benthélel MidsoReentrinth witto Bhrch g,
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- suspendi ng pulp in an aqueous anine-oxide solution to produce a
first suspension with a dry substance density of not nore than 10% by
rass of dry pul p; - concentrating this first pulp suspension by

mechani cal |y spreading the pulp suspension |ike a |layer on a heating
surface, heawiosg/3asa2l transporting it across said heating pcEAwstomes Whil e
intensively mxing it and evaporating 12 yater, until a concentrated pul p

suspensi on dn.% Eﬁ'@q&"cgd%ra?te ,&F&%@g hle ERH'E@HC}EF%%J##L%e gl ution by

heati ng the oncen 5F§en3|on an ormng it jnto a
noul dabl e @éﬂqWQSQW?%rF%%Q‘? poF&SPRYeTkaSyr WoRRd mit A\ging/ 33302
PCT/ AT96/ Oilage zur Herstellung von vorzugsweise feuchtem Zellstoff

bezeichnet ist. Mit B, B/, C und D sind die in der Figur 1
dargestellten Stoffl8ser und Filmtruder bezeichnet. E
symbolisiert an sich bekannte Vorrichtungen zur Herstellung
von Fasern, Folien oder anderen Formkérpern.

Mit dem nachfolgenden Beispiel wird die Herstellung einer
formbaren Celluloseldsung beschrieben.

Beispiel

100 kg Feuchtzellstoff der Type "Lenzing BKZ EM 9 feucht”,
welcher 50% Wasser enthélt, wurde in einem Pulper der Firma
Cellwood Grubbens AB {Vertikalpulper) in 600 kg einer im
Handel erh#ltlichen L8sung von N-Methylmorpholin-N-oxid mit
einem NMMO-Gehalt von ca. 58 Masse% etwa 5 Minuten lang
suspendiert. Es wurde eine homogene Zellstoffsuspension mit
einer Trockenstoffdichte von 8,33 Masset% Zellstoff erhalten.

Diese Suspension {58°C) wurde mit einer Geschwihdigkeit von
600 kg/h in einen Filmtruder der Type Buss HS5/HSG 0200
eingespeist und dort auf eine Trockenstoffdichte von 12,38
Masset Zellstoff aufkonzentriert. Die Heizfl¥che des
Filmtruders wurde mit Sattdampf von 160°C beheizt. Die
Umfangsgeschwindigkeit des Rotors betrug 4 m/s. Es konnten pro
Stunde etwa 404 kg konzentrierte Suspension mit einer
Temperatur von 85°C aus dem Filmtruder abgezogen werden.

Die konzentrierte Suspension wurde mit einer Temperatur von
80 C in den Filmtruder der Type Buss HS 0200 mit einer
Geschwindigkeit von etwa 404 kg/h eingespeist und dort weiter
konzentriert und schlieflich in eine formbare Ldsung mit einer
Cellulosekonzentration von 15,0% {ibergefilhrt. Die Heizfliche
des Filmtruders wurde mit Sattdampf von 142°C beheizt. Die



- 6- processing said noul dabl e cellulose solution in a known way to
ul ded—boedi-es——p+owi-ded -t hat t-he concentration of
the first pul p suspensi on and the production of the noul dable cellul ose v
solution are carried out in different devices. A preferred enbodi nent of

t he process according to the invention is to transform on e trated

pul p susp¥@dAR2 nt o a cel | ul ose solqéion by mechani cal ng t he
suspension like a Iayer on a heating“Surface, heating it and transporting

'ttacrosexl..&{a& | Epﬁ&ﬁﬁf‘d 'do%oh.—gtstaehygew nr}rsX' BS kém?ﬂéh PPor ating
Water. UStunde eetwrgméssa gefgl?mbareoséeeﬁui:u:slefgs ?ni% einer .
Temperatur von 105°C aus dem Filmtruder abgezogen werden.




In the process according to the invention, a hum d pulp having a water
content of at least 20% by nmass is preferably used for the production of
tthe first suspension. Anot her preferred enbodi ment of the process
according to the invention is to suspend the pulp in the aqueous

am ne- oxi de vembastssazn by neans of grind;gg previ ousl y shredeenamsegooésn t he
aqueous am ne-oxide solution. It has b shown that a wet grinding in the

presence o h L 0e: Qxide di sintegrates or activates the pulp in such an
appropri at ubsequent production of the solution is achieved
nore readily. The wet grinding of cellulose as such is known from CA-PS

1. Anlage zur Herstellung cellulosischer Folien, Fasern und
anderer Formk&rper nach dem Aminoxidverfahren, welche Anlage
im wesentlichen aufweist:

- eine Mischvorrichtung (B, B’} zur Herstellung einer
ersten Suspension von Zellstoff in einer wdBrigen
Aminoxidldsung, welche Suspension eine Trockenstoffdichte
von nicht mehr als 10 Masse$ Trockenzellstoff aufweist:;

- eine Vorrichtung (C) zur Aufkonzentrierung der in der
Mischvorrichtung (B, B’) hergestellten ersten
Zellstoffsuspension, in welcher Vorrichtung (C) die
Zellstoffsuspension auf einer Heizfldche mechanisch
schichtartig ausgebreitet, erwdrmt und unter intensivem
Mischen und unter Abdampfung von Wasser {iber diese
Heizfldche transportiert wird, bis eine vorbestimmte
Menge Wasser abgedampft und eine konzentrierte
2ellstoffsuspension gebildet ist;

- eine Vorrichtung (D), in welcher die in der Vorrichtung
{C) hergestellte konzentrierte Zellstoffsuspension in
eine formbare L8sung von Cellulose {ibergefithrt wird, und

- eine mit der Vorrichtung (D) verbundene Vorrichtung (E),
in welcher die formbare Cellulosel8sung zu cellulosischen
Folien, Fasern und anderen Formkfrpern verarbeitet wird.

2. Anlage nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die
Vorrichtung (D) als Diinnschichtbehandlungsapparat ausgebildet
ist‘.

-

3. Anlage nach Anspruch 1 oder 2, daduréh gekennzeichnet,
daB die Vorrichtung (C) als Diinnschichtbehandlungsapparat
ausgebildet ist.

g



914674. 1ts object is to inprove the disintegration of pulp which
subsequently is to be+t+ansfo ' -for the _chem cal
reacti on. The wet grinding consists in cutting, fibrillating and swelling +
the cellulose fibres. By fibrillation, those skilled in the art nean the

splicing of the fibres parallelly to the fibre axis. A&&ﬁ{ grinding, a

subst ant MR %3%i on of the fibrils giicks to the fibre nges.
WO 96/ 33302 PCT/ AT96/ 00065
-7- 4. Anlage nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet,

dan mindestens zwei Mischvorrichtungen (B, B’) vorgesehen
sind, die mit der Vorrichtung (C) leitungsmifig verbunden
sind. ' - '

5. Anlage nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, daB als Mischvorrichtung (B, B’) eine
Vorrichtung vorgesehen ist, welche Zellstoff zerfasern
und/oder mahlen kann.

6. Integriertes Folien- und Faserwerk zur Herstellung
cellulosischer Folien, Fasern und anderer Formkdrper dem
Aminoxidverfahren, welches Werk im wesentlichen aufweist:

- ' eine Anlage (A) zur Erzeugung von Zellstoff; und

- eine Anlage zur Herstellung'celiulbsiscner Folien, Fasern -
und anderen Formkdrpern gemiS einem oder mehreren der
Anspriiche 1 bis 5, welche der Anlage (A) zur Erzeugung
von Zellstoff nachgeschaltet ist.

7. Integriertes Folien- und E;setﬂerk nach'Anspruch 6,
dadurch gekennzeichnet, dag die Anlage (A) so gestaltet ist,
das sie zur Erzeugung von feuchtem Zellstoff mit einem
Wassergehalt von mindestens 20 Masse% Wasser, bezogen auf den
Zellstoff, dient.

8. ~Verfahren zur Herstellung cellulosischer Folien, Fasern
und -anderer FormkSrper nach dem Aminoxidverfahren,
gekennzeichnet durch die Kombination der MaBnahmen:

- Suspendieren von Zellstoff in einer wifrigen
Aminoxidldsung, um eine erste Suspension herzustellen,

_—

T



Preferably, the concentrated suspension has a dry substance density of not
|.ess than 12% by mass of dry pul p. The process according to the invention
may be carried out continuously. In the process according to the
invention for the production of cellulose filnms and fibres, as an

am ne- oxi de w09e3382xf er abl y N- net hyl rmrghol I ne- N-oxi de i s UPSE/ATI6/00D68 t he
fol | owi ng an enmbodi ment of the plant ac&8rding to the invention (Figure 1)

A ent i onPO! Tee1ghe! Bnd MAMARR A LILARY Yo i Bl Bon2®EPE 419 1O the
Masse% Trockenzellstoff aufweist;

- Aufkonzentrieren dieser ersten Zellstoffsuspension, indem
die Zellstoffsuspension auf einer Heizfliche mechanisch
schichtartig ausgebreitet, erwdirmt und unter intensivem
Mischen und unter Abdampfung von Wasser i{iber diese
Heizfl¥che transportiert wird, bis eine konzentrierte
Zellstoffsuspension gebildet ist;

- Herstellen einer formbaren Celluloseldsung, indem die
konzentrierte Zellstoffsuspension erwdrmt und unter
Abdampfung von Wasser in eine formbare Celluloseldsung
ibergefiihrt wird; und

- Verarbeiten der formbaren Celluloseldsung in an sich
bekannter Weise zu Fasern, Folien bzw. Formk&rpern;

mit der MaBgabe, dafi das Aufkonzentrieren der ersten
Zellstoffsuspension und die Herstellung der formbaren
Celluloseldsung in verschiedenen Vorrichtungen durchgefiihrt
werden.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daf
die formbare Celluloseldsung hergestellt wird, indem die
konzentrierte Zellstoffsuspension auf einer Heizfliche
mechanisch schichtartig ausgebreitet, erwdirmt und unter
intensivem Mischen und unter Abdampfung von Wasser {iber diese
Heizfléche transportiert wird, bis eine formbare
Celluloseldsung gebildet ist.

10.- Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet,
daf zur Herstellung der ersten Suspension ein feuchter
Zellstoff eingesetzt wird, der einen Wassergehalt von
mindestens 20 Masse% aufweist.

L



schematically illustrated by neans of the attached draw ngs In Figure 1,

B-and B respectively denote two so-called pulpers as used for paper

production. In paper production, pulpers are used to prepare a fibre paste .
frompulp and water, fromwhich fibre paste finally paper is nade. Pul pers
whi ch may be used in the plant according to the invention are available for

i nst ance WP 8@ conpany Cel | wood Grubbens AB under thRCHATHONO6S nane f| at

pul per of the Wtype or verti cal pulb r of the SRNItype In the illustrated

iacd 10 repyssthnbef Hadf lulel ek idlichi®R bER 100 SR8 B 07

sol ut i omemn@nlsbgsenﬁ% q°§ Syspendiexen 4% Fﬁﬂaﬁ?ﬁﬁ tifeA@¥ent appar at us
C and t w#BRrigens Aminoxidldsuny davchaperfasenn nad/odet Mahlfen wolnr eat nent

t fdd t I | ut
R e R Y R

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 8 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, das die konzentfierte'Suspensibn eine
Trockenstoffdichte von nicht weniger als 12 Masse$
Trockenzellstoff aufweist.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, daB es kontinuierlich durchgefiihrt wird.

14. Verfahren zur Herstellung callulosischer Folien, Fasern
und anderer Formkﬁrper nach einem der Anspriiche 7 bis 11,
dadurch gekennzezchnet, daB8 als Aminoxid
N-Methylmorpholin-N-oxid eingesetzt wird.

* [ L M S *



known way. This processing is not illustrated in Figure 1. The node of
operation of this planf~is as folTows: First, a predetermn ned anmount of
aqueous amne-oxide is placed in pulper B. Then pulp, in the present case
as sheet pulp, is added to the pul per B by neans of a belt weigher 1

WO 96/ 33302y0 96733302 PCT/ AT96/r@AXS6/00065

-8- while operating the rotor until the desired dry substance density is
reached. Preferred dry substance dengjgies are
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from4 to 10%by nass of pul p. _Subsequently, the pulp is processed in the

pul per for sone 15 - 30 mnutes while operating the rotor to produce a
honogeneous first suspension. Thi s honogeneous first suspension is fed to
the thin-filmtreatnent apparatus C, for instance a Filmruder of the

HS/ HSG t ypeve96/33ee conpany Buss AG Switzerland. The il uBCTATIN06Shosen
for the drawing is typical of a Filntruder (see e.g. Erich Heingartner
"Devol atilisation of Plastics", in_|ngenieurw ssen, pages 69-97, Dussel dorf
1980, VDI -Verlag GrH). Figure 1 sh a partial |ongitudinal section of

t he apparatus. 2 denotes the internal wall of a preferably upright
rotational body, which in_the exenplary enbodinent illustrated is designed
as a cylindrical containef alnost over its gntire length. For the major
part, the internal wall 2}is surrozpded by heating jacket 3,4 having

-
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cénnect i on Wea6333026, 7 and 8 for heating nedium the conneglr/arvereonss 6
and 8 serving to supply the heating nmedi um (saturated vapor) and the .
cgnnection nmeans 5 and 7 serving to withdraw it. 9 denotes a rotor having
rot or bl adeSEANT cBAR cBHR (PRORYCEEONI (OF GELLULARGD FIIMS FND RIBRES) adws 11,
whi ch are pIRFRCRATERF XM ANREIRREH ARt il lustrated, extend radially to
the axis, their plane enclosing an angl e of inclinationb[err] &glatigf toI
th i s of tor 9 he size of the |latter preferably being adjustable. In
pa?t a)éf theTlE‘%t%Fe%?'é%e’smﬁr}t’t‘?ﬂ slsarﬁj?”é:erW‘gé“”@[ rar]PlantAtfg’Gfetthﬁe r ot or

bl ades 11, prodsctidomtodrcelngldsd ifilaid aditkds, m@bzinds Sr w?%@&_rlng
Spreads t hepsel dad A5 84S PRNRLAI A L WP SN d MR A, 13 L0

| ayers on the 1nter

integrated film and fibre plant. Further, the present
invention is concerned with a process for the production of
cellulose films, fibres, membranes etc. according to the
amine-oxide process.

From US-PS 2,179,181 it is known that tertiary amine-oxides
are capable of dissolving cellulose and that from these
solutions cellulose moulded bodies may be produced by
precipitation in an aqueous medium. For the purposes of the
present specification and claims, such a process is referred

to as "amine-oxide process”.

From US-A - 4,246,221, an amine-oxide process for the
production of mouldable cellulose solutions using as starting
material, among other substances, a mixture of cellulose in
aqueous N-methylmorpholine-N-oxide (NMMO) is known. The known
process is carried out discontinuously, presenting the
following 4 steps for obtaining the mouldable solution:

1. processing a mixture of pulp containing approximately
6% by mass of water in an aqueous solution of NMMO in a
mixing vessel by subjecting the mixture to reduced
pressure and elevated temperature, a first solution
being produced,

2. intermediately storing the first solution in a tank,

3. intermediately filtering said solution and

4. processing said first solution in an extruder to obtain
the mouldable solution.

According to this process, cellulose may be dissolved only
discontinuously, which moreover is very time-consuming. The
first step already takes 1 hour and 20 minutes. In this
period of time, the pulp is exposed to the amine-oxide
solution at a temperature of more than 100°C, which leads to



wal | 2 . Thudd 196433802t ri but i on ring 12 is provided at the | eveeT/afr96/00065

i nt ake 13, 13'. WO 96/ 33302
PCT/ AT96/ 00065 -9- The rotor blades 11 have a

radi al clearance fromthe internal wal 727 of the container over the total
ext ensi on & igniddmagitndlegradiathionl efr 4hee cied 1200w andmehe amdngmy be

nd,  The Con e e e AT p oot e Bl br i ing hbecept aci o 14
for the COﬁE@ﬁFF§F§ﬁ|ﬁﬁ ﬁhe produced fibres. Moreover, the big amount
of amine-oxide processed per batch implies the risk of
explosions, due to the thermal instability of the amine-oxide
and degradation of the polymerisation degree of the cellulose

may occur.

On the other hand, EP-A - 0 356 419 published in 1990
describes a technique whereby it was possible to overcome the
multi-step extruder technique, as for instance described in
US-A-4,246,221, and transform a suspension of cellulose in an
aqueous solution of an amine-oxide into a mouldable solution
continuously and even in one single step. According to this
technique, first the suspension is spread like a layer on a
heating surface while being intensively mixed and treated by
transporting it, while intensively mixing it, across the
heating surface, the layer heating up. Simultaneously, the
layer is subjected during the treatment to a reduced pressure
in such a way that water evaporates and those concentration
conditions are adjusted which according to the phase diagram
for the ternary substance mixture cellulose/amine-oxide/water
(see e.g. W094/28212) allow for the cellulose to dissolve.

The thin-film treatment process described above conveniently
is carried out in an apparatus as illustrated in EP-A - 0 356
419. This apparatus is called a thin-film treatment
apparatus. An embodiment of a thin-film treatment apparatus
is for instance a so-called Filmtruder, as manufactured by
the company Buss AG (Switzerland). A thin-film treatment
apparatus is also described in DE-0S 2 011 493.

WO 94/06530 published in 1994 uses the thin-film technique
known from EP-A - 0 356 419 to obtain a mouldable solution
from a mixture of cellulose in an aqueous solution of a
tertiary amine-oxide. The process is carried out in a
Filmtruder, analogously to an embodiment described in EP-A -
0 356 419. The process of WO 94/06530 has as its object to
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receptacle 14 may be provided by e.g. joining a stirrer to the rotor, which
stirrer protrudes into the suspension i _receptacle 14 (not shown). The

| evel of the suspension in receptacle 14 may be supervised by means of a
radi oact i v nengy @mdopropopest lfer, thisopumprgel8oi sopabei thd fotor
evécuatingxﬁiggtgmawmyqer and for drawing off water vapor. The concentrated
pul p suspension is discharged by neans of a discharge punp 17 and

i ntroduced into the thin-filmtreatnent apparatus D, which nay be e.g. a
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fibres using as a starting material a suspension of pulp in
an aqueous amine-oxide solution, said suspension exhibiting a
dry substance density of not more than 10% by mass of dry
pulp. This kind of starting material has a high water content
and thus a low consistency.

The plant according to the invention for the production of
cellulose films and fibres according to the amine-oxide
process substantially comprises the following parts:

- a mixing device for the production of a first suspension
of pulp in an aqueous amine-oxide solution, which
suspension has a dry substance density of not more than
10% by mass of dry pulp;

- a device for the concentration of the first pulp
suspension produced in the mixing device, wherein the
pulp suspension is mechanically spread like a layer on a
heating surface, heated and transported across said
heating surface while intensively mixing it and
evaporating water, until a predetermined amount of water
has evaporated and a concentrated pulp suspension is
produced;

- a further device, preferably a thin-film treatment
apparatus, wherein the produced concentrated pulp
suspension is transformed into a mouldable solution of
cellulose and

- an additional device connected to said further device or
said thin-film treatment apparatus, wherein the mouldable
cellulose solution is processed to cellulose films,

fibres etc.

It has been shown that when processing a suspension of very

humid pulp, i.e. pulp having a water content of more than 10%
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the container being under a reduced pressure, is seized there by the
diistribution ring 12, is spread on the internal wall 2 and is transported
by the rotor blades 11 along the indirectly heated internal wall 2 serving
as heating BYirmage, in amagiadus aminereiislersedutism tdre whent ai ner. Heat
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carried out without evaporating any water, then to transfer
the homogeneous suspension to a further device to concentrate
it by means of the film technique, particularly the thin-film
technique, to produce a concentrated suspension, and then to
transfer the concentrated suspension to a third device,

wherein it is transformed into a solution.

A preferred embodiment of the plant according to the
invention is characterized in that the device for the
concentration of the first pulp suspension is a thin-film
treatment apparatus.

If in the plant according to the invention a discontinuously
operating mixing device is used, there should be provided at
least two such mixing devices feeding the continuously
operating thin-film treatment apparatus alternatively. Thus a
continuous overall operation of the plant can be assured.

Another preferred embodiment of the plant according to the
invention is characterized in that as a mixing device a
device capable of defibrating and/or grinding pulp is
provided. Such machines include machines of the hollander
type, Jordan mills, refiners, disk mills and pulpers.
Grinding consists in the processing of pulp between one

moving and one fixed machine component.

Further, the invention is concerned with an integrated film
and fibre plant for the production of cellulose films and
fibres according to the amine-oxide process, said plant

substantially comprising:

— a plant for the production of pulp; and
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production of pulp.

The plant for the production of pulp usually starts from
cellulose-containing raw materials, particularly wood. To
produce pulp, the cellulose-containing raw material is first
subjected to a chemical disintegration, attendant materials
such as lignine and hemicellulose going into solution. Then
the resulting pulp is purified and bleached.

A preferred embodiment of the integrated film and fibre plant
according to the invention consists in that the plant for the
production of pulp is designed in such a way that it is able
to produce humid pulp having a water content of at least 20%
by mass of water, based on the pulp. In this embodiment of
the plant according to the invention, the pulp is not dried
before being processed to a suspension, and thus the
cellulose in the aqueous amine-oxide may be ground in a less

aggresive way, later dissolving more easily.

Moreover, the invention is concerned with a process for the
production of cellulose films and fibres according to the

amine-oxide process, comprising:

- suspending pulp in an aqueous amine-oxide solution to
produce a first suspension with a dry substance density
of not more than 10% by mass of dry pulp;

- concentrating this first pulp suspension by mechanically
spreading the pulp suspension like a layer on a heating
surface, heating and transporting it across said heating
surface while intensively mixing it and evaporating
water, until a concentrated pulp suspension is produced;

- producing a mouldable cellulose solution by heating the
concentrated pulp suspension and transforming it into a
mouldable cellulose solution while evaporating water; and
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A preferred embodiment of the process according to the
invention is to transform the concentrated pulp suspension
into a cellulose solution by mechanically spreading the
suspension like a layer on a heating surface, heating it and
transporting it across this heating surface while intensively
mixing it and evaporating water, until the mouldable
cellulose solution is produced.

In the process according to the invention, a humid pulp
having a water content of at least 20% by mass is preferably
used for the production of the first suspension.

Another preferred embodiment of the process according to the
invention is to suspend the pulp in the aqueous amine-oxide
solution by means of grinding previously shredded pulp in the
aqueous amine-oxide solution. It has been shown that a wet
grinding in the presence of the amine-oxide disintegrates or
activates the pulp in such an appropriate way that the
subsequent production of the solution is achieved more

readily.

The wet grinding of cellulose as such is known from CA-PS
914674. Its object is to improve the disintegration of pulp
which subsequently is to be transformed into cellulose

acetate for the chemical reaction.

The wet grinding consists in cutting, fibrillating and
swelling the cellulose fibres. By fibrillation, those skilled
in the art mean the splicing of the fibres parallelly to the
fibre axis. After grinding, a substantial portion of the
fibrils sticks to the fibres like fringes.
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The process according to the invention may be carried out
continuously.

In the process according to the invention for the production
of cellulose films and fibres, as an amine-oxide most
preferably N-methylmorpholine-N-oxide is used.

In the following an embodiment of the plant according to the
invention (Figure 1) and an embodiment of the integrated film
and fibre plant according to the invention (Figure 2) will be
schematically illustrated by means of the attached drawings

In Figure 1, B and B' respectively denote two so-called
pulpers as used for paper production. In paper production,
pulpers are used to prepare a fibre paste from pulp and
water, from which fibre paste finally paper is made. Pulpers
which may be used in the plant according to the invention are
available for instance from the compény Cellwood Grubbens AB
under the product name flat pulper of the W type or vertical
pulper of the SRM type. In the illustrated embodiment of the
plant according to the invention, the pulpers B, B' are used
to prepare the first suspension from pulp and aqueous amine-
oxide solution, which suspension is concentrated in thin-film
treatment apparatus C and then transformed into a mouldable
solution in thin-film treatment apparatus D. From thin-film
treatment apparatus D, the mouldable solution is withdrawn
and processed to films, fibres or other moulded bodies in a

known way. This processing is not illustrated in Figure 1.
The mode of operation of this plant is as follows:
First, a predetermined amount of aqueous amine-oxide is

placed in pulper B. Then pulp, in the present case as sheet
pulp, is added to the pulper B by means of a belt weigher 1



-11- i ndi cat gs deyawspadevi ces for the production of fibres, fi OB/ 4206 00065
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processed in the pulper for some 15 - 30 minutes while
operating the rotor to produce a homogeneous first
suspension.

This homogeneous first suspension is fed to the thin-film
treatment apparatus C, for instance a Filmtruder of the
HS/HSG type of the company Buss AG, Switzerland. The
illustration chosen for the drawing is typical of a
Filmtruder (see e.g. Erich Heimgartner, "Devolatilisation of
Plastics”, in Ingenieurwissen, pages 69-97, Diisseldorf 1980,
VDI-Verlag GmbH). Fiqure 1 shows a partial longitudinal
section of the apparatus. 2 denotes the internal wall of a
preferably upright rotational body, which in the exemplary
embodiment illustrated is designed as a cylindrical container
almost over its entire length. For the major part, the
internal wall 2 is surrounded by a heating jacket 3,4 having
connection means 5, 6, 7 and 8 for heating medium, the
connection means 6 and 8 serving to supply the heating medium
(saturated vapor) and the connection means 5 and 7 serving to

withdraw it.

9 denotes a rotor having rotor blades 11 connected thereto
driven by motor 10. The rotor blades 11, which are plain in
the exemplary embodiment illustrated, extend radially to the
axis, their plane enclosing an angle of inclination «
relative to the axis of rotor 9, the size of the latter
preferably being adjustable. In part of the rotor blades 11,
this angle may be 0°.

Above the rotor blades 11, a distribution ring 12 is attached
to the rotor 9, which ring spreads the cellulose suspension
introduced through intake 13, 13' in layers on the internal
wall 2 . Thus the distribution ring 12 is provided at the
level of the intake 13, 13'.
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0200 type at a rate of 600 kg/h and the%eln concentrated to a dry substance
denS|ty of 12,38% by mass of pul p. The heating surface of the Fil ntruder
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i nto a noul dabl e sol ution having a cellul ose
At its lower end, the container is frustoconically tapered,

leading into a receptacle 14 for the concentrated pulp
suspension 15. A device for stirring the concentrated
suspension in receptacle 14 may be provided by e.g. joining a
stirrer to the rotor, which stirrer protrudes into the
suspension in receptacle 14 (not shown). The level of the
suspension in receptacle 14 may be supervised by means of a
radicactive level indicator.

Further, an opening 16 is provided for evacuating the
container and for drawing off water vapor. The concentrated
pulp suspension is discharged by means of a discharge pump 17
and introduced into the thin-film treatment apparatus D,
which may be e.g. a Filmtruder of the HS 0200 type
manufactured by Buss AG, Switzerland.

The thin-film treatment apparatus C.functions in the

following manner:

The first pulp suspension is continuously fed through the
intake 13 into the container being under a reduced pressure,
is seized there by the distribution ring 12, is spread on the
internal wall 2 and is transported by the rotor blades 11
along the indirectly heated internal wall 2 serving as
heating surface, to the outlet at the lower end of the
container. Heat carrier media such as water, oil or vapor are

suited for indirect heating.

The suspension is heated during its transportation along the
indirectly heated internal wall 2, and simultaneocusly water
evaporates due to the reduced pressure, so that the

suspension becomes concentrated. Due to constant circulation

and mixing of the cellulose suspension within the thin film,
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Since the thin-film treatment apparatus C is operating
continuously and the pulper is operating discontinuously, a
second pulper B' is provided producing pulp suspension in
counteroperation to pulper B, so that the apparatus C may be

operated without interruption.

The concentrated pulp suspension discharged from thin-film
treatment apparatus C is fed into Filmtruder D and processed
to a solution in a known way. The production of the solution
is described in EP-A - 0 356 419. To produce the solution,
the suspension is introduced through intake 18 into the
Filmtruder. Filmtruder D is designed essentially the same way
as Filmtruder C: the fed suspension is seized by a
distribution ring and transported along a heating surface by
the rotor blades and heated, while simultaneously further
water is evaporated under reduced pressure, until according
to the ternary phase diagram cellulose/amine-oxide/water (see
e.g. WO94/28212) the pulp dissolves. The water vapor is
withdrawn in opposite direction to the transportation
direction of the suspension. The withdrawing openiﬁg for the
water vapor is indicated by 19.

The final mouldable cellulose solution is discharged from the
Filmtruder D by means of a discharge pump (not shown), fed
e.g. to a spinning machine in a known way and processed to
fibres. Appropiate processes for the production of fibres and
films are known for instance from WO 93/19230 and WO 95/07811
respectively of the applicant.

Figure 2 schematically shows an embodiment of the film and
fibre plant according to the invention, A denoting a plant
for the production of preferably humid pulp. B, B', C and D
denote the pulpers and Filmtruders represented in Figure 1. E
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device (D) whereln e concentra Spensron roduced in said
device (C) is transfornmed into a noul dabl e sol ution of cellul ose and
Example

100 kg of humid pulp of the "Lenzing BKZ EM 9 feucht" type
containing 50% of water was suspended for about 5 minutes in
a pulper of the company Cellwood Grubbens AB (vertical
pulper) in 600 kg of a commercially available solution of N~
methylmorpholine-N-oxide having an NMMO content of
approximately 58% by mass. A homogeneous pulp suspension
having a dry substance density of 8,33% by mass of pulp was
obtained.

This suspension (58°C) was fed into a Filmtruder of the Buss
HS/HSG 0200 type at a rate of 600 kg/h and therein
concentrated to a dry substance density of 12,38% by mass of
pulp. The heating surface of the Filmtruder was heated by
means of saturated vapor at 160°C. The circumferential rate
of the rotor was 4 m/s. Approximately 404 kg of concentrated
suspension per hour having a temperature of 85°C could be
withdrawn from the Filmtruder.

The concentrated suspension was fed into the Filmtruder of
the Buss HS 0200 type at a temperature of 80°C at a rate of
about 404 kg/h, therein further concentrated and finally
transformed into a mouldable solution having a cellulose
concentration of 15,0%. The heating surface of the Filmtruder
was heated by means of saturated vapor at 142°C. The
circumferential rate of the rotor was 4 m/s. Approximately
333 kg of mouldable cellulose solution per hour having a
temperature of 105°C could be withdrawn from the Filmtruder.
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mpul ded bodi es. 2. A plant accordirmlﬁgg_CIain11, characterized in that
sai d device (D) is a thin-filmtreatTent apparatus. 3. A plant

accordi ng C&AIMSi:m 1 or 2, characterized in that said device (C) is a
thin-filmtreat nent apparatus. 4. A plant according to Caim1l1, 2 or 3,
characterized in that at |east two m xing devices (B, B') are provided

whi ch are donn®cPant ofemittheiRreduqtdom e inagldudose filamgndfiibres and

other moulded bodies according to the amine-oxide

process, said plant substantially comprising:

- a mixing device (B, B') for the production of a
first suspension of pulp in an aqueous amine-oxide
solution, which suspension has a dry substance density
of not more than 10% by mass of dry pulp;

—a device (C) for the concentration of the first
pulp suspension produced in said mixing device (B,

B'), in said device (C) the pulp suspension being
mechanically spread like a layer on a heating surface,
heated and transported across said heating surface while
intensively mixing it and evaporating water, until a
predetermined amount of water has evaporated and a
concentrated pulp suspension is produced;

- a device (D) wherein the concentrated pulp suspension
produced in said device (C) is transformed into a
mouldable solution of cellulose and

- a device (E) connected to said device (D), wherein the
mouldable cellulose solution is processed to cellulose
films, fibres and other moulded bodies.

2. A plant according to Claim 1, characterized in that said
device (D) is a thin-film treatment apparatus.

3. A plant according to Claim 1 or 2, characterized in that
said device (C) is a thin-film treatment apparatus.

4. A plant according to Claim 1, 2 or 3, characterized in
that at least two mixing devices (B, B'} are provided
which are connected to said device (C) by means of a

conduit.

5. A plant according to one of the Claims 1 to 4,

characterized in that as said mixing device (B, B'} a

L
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moul ded bodi esprovidegQrding to the am ne-oxide process, said plant

6. An integrated film and fibre plant for the production of
cellulose films, fibres and other moulded bodies
according to the amine-oxide process, said plant
substantially comprising:

—a plant (A) for the production of pulp; and

—-a plant for the production of cellulose films, fibres
and other moulded bodies according to one or more of the
claims 1 to 5, provided downstream to said plant (a) for
the production of pulp.

7. RAn integrated film and fibre plant according to Claim 6,
characterized in that said plant (A) is designed such
that it is capable of producing humid pulp having a water
content of at least 20% by mass of water, based on the

pulp.

8. A process for the production of cellulose films, fibres
and other moulded bodies according to the amine-oxide

process, comprising:

- suspending pulp in an aqueous amine-oxide solution to
produce a first suspension with a dry substance density
of not more than 10% by mass of dry pulp;

— concentrating said first pulp suspension by mechanically
spreading the pulp suspension like a layer on a heating
surface, heating and transporting it across said heating
surface while intensively mixing it and evaporating
water, until a concentrated pulp suspension is produced;

- producing a mouldable cellulose solution by heating the
concentrated pulp suspension and transforming it into a
mouldable cellulose solution while evaporating water;
and '

— processing said mouldable cellulose solution in a known
way to fibres, films or other moulded bodies;

L
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films, fibres cellulose solution are carried out in different devices.

9. A process according to Claim 8, characterized in that
said mouldable cellulose solution is produced by
mechanically spreading the concentrated pulp suspension
like a layer on a heating surface, heating and
transporting it across said heating surface while
intensively mixing it and evaporating water, until a
mouldable cellulose solution is produced.

10. A process according to Claim 8 or 9, characterized in
that for the production of said first suspension a humid
pulp having a water content of at least 20% by mass is
used.

11. A process according to one of the Claims 8 to 10,
characterized in that said suspending of the pulp in the
aqueous amine-oxide solution is achieved by defibrating
and/or grinding previously shredded pulp in said aqueous

amine-oxide solution.

12. A process according to one of the Claims 8 to 11,
characterized in that said concentrated suspension has a
dry substance density of not less than 12% by mass of dry

pulp.

13. A process according to one of the Claims 7 to 10,
characterized in that it is carried out continuously.

14. A process for the production of cellulose films, fibres
and other moulded bodies according to one of the Claims 7
to 11, characterized in that as the amine-oxide N-
methylmorpholine~N-oxide is used. o
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processi ng saj [ el'l'ulose™s ron in”a way to fibres,
filnms or OtﬁgPSﬁﬁgFH§H15069@gglslng: a plant for the production of pulp;

a mixing device for the production of a suspension of pulp in
an aqueous amine-oxide solution, said suspension having low
consistency; a device for the concentration of the pulp
suspension having low consistency, wherein the pulp
suspension is mechanically spread like a layer on a heating
surface, heated and transported across said heating surface
while intensively mixing it and evaporating water, until a
predetermined amount of water has evaporated and a
concentrated pulp suspension is produced; a device wherein
the concentrated cellulose suspension produced in the former
device is transformed into a mouldable solution of cellulose,
and a forming device connected to said device, wherein the
mouldable cellulose solution is processed to cellulose films
or fibres (Figure 1).
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- 14- provi ded that said concentration of said first pulp

suspensi on and said production of said noul dabl e cellul ose solution are
carried out in different devices. 91 /A process according to daim S8,
characterized in that sai d noul dabl e cellul ose solution is produced by
mechani cal | y spreadin onc?ntrated pul p suspepsi
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li’ke a layer on a heating surface, heating and transporting it across
said heating surface while intensively mxing it and evapor at i{pg & er ,
until a noul dabl e cel l ul ose solution is produced. 10. A process
according to Caim8 or 9, characterized in that for the production of
said first suspension a humd pulp2 ving a water content of at | east
20% by nmass is used. 11. A process according to one of the Cains 8 to

10, characterized in that $aid suspending of the pulp in the aqueous

am ne-oxi de sol ution is achigvet—by—detibiati-rg and/ or grinding

previ ously shredded pulp in Jjsaid aqueous am pe-oxi de sol ution.

A

[v4
%

[

[

Im

Fig.2




. REPLAUEBMENT G051
12. Aprjpcess accordirngito one of the Cains 8 to 11, char Bﬁgk i T
that shid gept ey ed quspensi on has a dry substance densﬁg ﬁﬁ@@'gﬂEE
| ess thah 12% by mass joff dry pul p. _;43. A process according to one of
the d 4i 7—tT0 10, characterized in that it is carried out _
conti ngiousl y. 14. A cess for the production of cellulose filnms, fibres

and ot A& noul @Edvli.déldeshatce&ﬁi&neohéeﬁﬁﬁaeiohhQfCIsQLLHBerst Qlﬁl g
oxide is

ﬁggaacterlzed sBsbBaki3R LAg ggkgepgéhuctibn o£ELTY' FRLRASL, he

cellulose solution are carried out in different devices.

9. A process according to Claim 8, characterized in that
said mouldable cellulose solution is produced by
mechanically spreading the concentrated pulp suspension
like a layer on a heating surface, heating and
transporting it across said heating surface while
intensively mixing it and evaporating water, until a
mouldable cellulose solution is produced.

10. A process according to Claim 8 or 9, characterized in
that for the production of said first suspension a humid
pulp having a water content of at least 20% by mass is
used.

1l1. A process according to one of the Claims 8 to 10,
characterized in that said suspending of the pulp in the
aqueous amine-oxide solution is achieved by defibrating
and/or grinding previously shredded pulp in said aqueous
amine-oxide solution. '

12. A process according to one of the Claims 8 to 11,
characterized in that said concentrated suspension has a
dry substance density of not less than 12% by mass of dry

pulp.

13. A process according to one of the Claims 8 to 10,
characterized in that it is carried out continuously.

14. A process for the production of cellulose films, fibres
and other moulded bodies according to one of the Claimst
to 11, characterized in that as the amine-oxide N-
methylmorpholine-N-oxide is used.
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