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Beschrelbung 

Die _Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel­
lung von formbaren llSsungen von Cellulose in was­

···~ ) serhiltlgen tertiiren Amlnoxlden aus einer Suspensl­
'""t~· on von Cellulose in elnerwlsserlgen L6sung des ter­

.t tliren Aminoxldes durch Wirmezufuhr unter vermin-
dertem Dr.uck. . 

Eln derartlges Verfahren 1st in derPCT-VerMfent~­
, ,. llchung WO 83/04415 beschrieben. Danach wlrd Cel-

. lulose .Jn elner wisserigen Uisung elnes tertlAren 
.. AmlnoXides, die bis zu 40 Maasen% Wasser enthilt, · 
suspendiert und unter Ruhren aufTemperaturen zwi­
schen 90 und 120 °C erwirmt -Glelchzeitig wird der 
Druck auf 80 bis 150 mbar vermindert und so lange 
Wasserabgezogen, bis die Cellul0se in L&ung geht. 

. Auf diese Weise kilnnen spinnfAhige Lasungen mlt 
bis .zu 15 Massen% Cellulose diskontinuierlich, d.h .. 
chargenweise, hergestellt werden. 

Durch Ausformen dieser LOsungen in Wasser 
warden Folien, Fiden oder Formtelle auf Cellulose­
basis erhalten, also GegenstAnde, die heute in gro-
1?.em Urnt:ang nE!ch dem Viskos.ev«rfahren hergestellt 
warden. Sp!nnfihlge L6sungen v~n Cellulose in wis­
serlgen tertliren Aminoxlden_ haben aber bezuglich 
Umweltvertrilgllchkeit gegenuber der Viskose einen 
entscheldenden VorteU: Wihrend belm Verspinnen 
das tertlire Aminoxid Wiecrergewonnt1n und wieder- · 
verwendet werden kanni entsteht beim Zersetzen der 
V1skose H~. COS, CS2 und kolloidaler Schwefel. 
Oi~ stdfe k6nnen nur .aufw.c;H'1dig entsorgt warden; 

· Eln Verfahren der elngangs gftnannten Art ist 
auch aus der FR-A-2 450 293 bekannt. GemiB Bei­
splel 1 dieser Llteratur wlrd Cellulose mit einer wis­
serlgeil Lasung elnes tertiAren ·Aminoxldes In elnem. 
Mischer vermengt und zur Abdampfung von Wasser 

· elnem l'.Jnterdruck ausg_6etzt Die erhaltene L6sung 
• · wird ansehlleBend el.ner Nachbearbeitung zugefiihrt. 

··L; Auch dleses Verfahr-en kann nur diskontlnuierlich 
durchgefiihrt werden. -

. Aus der F~A-2 450 293 lstaus Beisplel 2 welters 
bekannt, Cellulose mlt N-Methylmorpholin-N-oxid 
(NMMO), welches als Hydrat In fester Form vorliegt 
und 9,5 % Wasser enthilt, zu vermengen und dlese 
feste, b'ockene Mischung aufzuschmelzen. Dabei 
geht Cellulose in L6~ung, d' cter Was•rgehalt be­
relts ausrelchend gering isl Der Ver6ffentlichung 
•cellulose-Amine Oxide Systems• In Carbohydrate 
Polymers, Vol. 2 (1982) No. 4, Selte 229, kann ent­
nommen warden, daB zur Aufl&ung von Cellulose 
eln Wassergehalt von 17 % unterschrltten warden 
muB. GemiB Belspiel 2 wird die feste Mlschung in ei­
nem Extruder au~geschmolzen. 

Die genannten Verfahren mit tertiiren Aminoxi­
den als LasungsvermltUer haben slch bis heute nicht 
durchsetzen konnen, da sle noch eine Reihe von 
Nachtellen aufwelsen. 

Verfahren, welche feste Amlnoxide (Hydrate) als 

Ausgangsstoff verwenden, kOnnen ~r In Extrudern 
durchgefiihrt werden, wobei die Aufl&ung der Cellu­
lose durch eln~ches Aufschmelzen des Amlnoxld­
Hydrates in Gang gesetzt wfrd. Dlese Verfahren slnd 

s jedoch teuer, da sie relne Amlnoxlde ben6tigen. War­
den andererseits handelsObliche, wisserlge Amln­
oxldr.l&ungen verwendet, so miissen vorher ent­
sprechend groBe· Mangen Wasser abgezogen war­
den, was In einem Extruder nicht m6gHch 1st, da keine 

10 hohen Verdampfungslaistungen erzielt werden k6n­
nen. Diese Ver.fahren werden in Ruhrkesseln durch-
gefuhrt. ·.:-·-.. 

In elnem l.lilhrkessel kann jedoch aufgrund des 
ung(jnstlgen Verhiltnisses v0n FIOsslgkeltsoberfli-

1 s cha zu ·F1usslgkeitsvolumen nur schlecht Wasser ab­
gezogen warden, was zu langen Verwellzelten im Be­
reich von 2 bis 4·-Stunden Im Rilhrkessel ffihrt. Wih­
rend diese~ Ze1t kommt es zu einem teilweisen Abbau 
der polymeren .Cellulosekette, der durch die erh6hte 

20 Temperatur noch begunstigtwlrd. DieserteHwelseAb­
bau wirkt slch wlederum nachtelllg auf gewisse Ei­
genschaften der Endprodukte nach dem Spinnpro­
ze~ aus, wle z.B. auf ihre Festigkeit, ihre Dehnu11g 
und lhre Schlingenfestlgkeit. Weiteis 1st b~kannt, daB 

25 es insbesondere beim Erhitzen iiber.1300C zu einer 
starken Verfirbung infolge Zersetzung des verwen­
deten Aminoxides kommen kann. Dlese Zersetzung 
kann bel eiAigen Vei'binduni;Jen, wie z.B. N-Methyl­
morpholln-N-oxid, sogar explosionsartig unter hefti-

ao ger Gasentwicklung verlaufen; so daB_ die Im Rilhr­
keQelvorhanden~n Losungen aufgrund lhrer Menge 
ein Sieherheltsrlsiko darstellen. 

B.ei einer groBtechnischen Durchfiihrung des 
Verfahrens muBte daher bei Verwendung von Ruhr-

35 kesselri entsprechend abgeslchert mitHochdruckau-
toklaven gearbeitet·werden, welche aus wirtschaftli­
chen Grundenltlr elnen kontlnuierlichen Betrleb nlcht 

·' In Frage kornm$n. Andererselts 1st lm·Ruhrkessel und 
·· ohne Slcherheitseinrlchtung nur e.lne diskontinuierli-

40 che Arbeltsweise m6gllch, wodurch-die Flexlbllltitdes 
Verfahrens sehr gering 1st,· da Parameter, wle i:.B • 
Temperatur und Abdampfrate, nur schwer veriindert 
werden k6nnen. Dazu kommt noch, dal! lnfolge der 
hohen Vlskosltit der Celluloselosungen vlel Spinn-

45 masse vom Ruhrkess;el zurilckgehalten wlrd, was so­
wohl. die Relnlgung des Kessels erschwert als auch 
die Wirtschaftllchkeit waiter verschlechtert. 

Die Erflndung setzt sich zum Ziel, diese Nachtei­
le zu beseitigen und eln Verfahrei:t zur Herstellung 

50 von Cellulosel6sungen In wasserhiltlgen tertiiren 
Amlnoxiden zur Verfiigung zu stellen, das kontinuler­
lich durchgefOhrtwerden kann. Das bereltzustellende 
Verfahren soil also nlcht feste Amlnoxlde als Aus­
gangsstoff verwenden, sondern eine wisserige Ami-

55 noxid-L6sung. Die Wirmebehandlung der Suspensi­
on soil daruberhinaus wesentlich kilrzer erfolgen, um 

2 

die thermische Belastung der Cellulose und des ter- ... ·· 
tiiren Aminoxides zu minimleren. AuBerdem soll.das 
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dem Stand der Technlk lnhirente Slcherheltsrlslko 
vermleden warden. 

, 

Dlese. Aufgabe wlrd erfindungsgemiB dadurch 
gellSat, daB bel elnerrt Verfahren der elngangs er-
wihntenArt 

- die Suspension kontlnulerllch durch elnen Eln-
~-·. laB In eln evakulerbares, behelzbares GeflB eln-

gebracht Wfrd, 
- die ·elnge,brachte Suspension zur Blldung voii-

.. . ' zwel Oberflichen schlcht- bzw. filmartig mecha~ 
nlsch. ausgebreltet wird, I.:' 

.. - dla·:ausgebreltete Suspension zur Wirmezu-
fuhr-~ber elne Oberfliche mlt einer beheizten In-
nenwand des GefiBes, die als Heizfliche dlent, 
In Kontakt gebracht wlrd, 
- dl&.ausgebreltete Suspension unter lntensivem 
Misch.en uber·die behelzte lnnenwand transpor- . 
tlertwlrd, · .. 
- wihrend des Transportes Ober die Helzfliche 
die der lnnenwand abgewandte, zwelte Oberfli-
che der ausgebrelteten Suspension dem vermin-
derten Druck ausgesetztwird, um Wasserzu ver-
dampfen, bis die suspendlerte Cellulose in La-
sung geht, wobel der Wasserdampf gegen die 
Transportrichtung der Suspension abgefiihrt wird 
und 
- die formbare CellulosellSsung uber einen. Aus-
lall aus _dem Gefil?. kontinuierllch abgezogen 
wlrd. 
Ole schlcht- bzw. tnmartige Ausbreltung der Cel-

lulosesuspenslon Ober die Helzfliche fiihrt zu einer 
groBen AQsslgkeltsoberfliche, die 4en Wass~rab-
. zug erlelchtert. GleiCl'tzeltlg erm6glictit sie eine ra-
sche Erwirinung der Suspension auf die zur Lii- · 
sungsherstellung notwendige-Temperatur.- Durch den 
Transport Ober die Helzfliche wlrd eine stindlge 
Durchmi8chung der Suspension erzlelt, die den Wir- -

· me-und Stoffaustausch welter beschleunlgt 
Die Vlskosltit .der erflndungsgemiB hergestell;. 

ten Cellulose-Ll>sung betrlgt zWlschen . 50 und 
15.000 Pa.s. Zur Elnstellung der Viskosltit. der La-
sung, die im Relativsystem gemessen wird,, und zur 
Beeinflussung des QueHverhaltens der CeHµlose In 
der Suspension kann ein Verdunnungsmtttel, wle z.B. 
Athanol, der Suspension zugegeben werden. 

Elne besonders gute Durchmlschung wird erzielt, 
wenn die Ober die Helzfllche ausgebreltete Schicht 
elne Dicke von maximal 20 mm, vorzugswelse 1,5 bis 
5 mm, aufwelst · 

Vortellhaftwlrd als tertlires Amlonoxld N-Methyl-
morpholln-N-oxld, vorzugswelse In elner wisserlgen 
LlSsung mlt 40 Massen% Wasser, verwendet 

Elne bevorzugte Ausfuhrungsform des erfln-
dungsgemiBen Verfahrens 1st dadurch gekennzeich-
net, daB die Suspension auf eine Temperatur zwl-
schen 50 und 150°C, vorzugswelse zwischen 60 und 

.. 100°C, gebracht und einem Druck von 0,5 mbar bis 
1000 mbar, vorzugswelse 50 mbar bis 150 mbar, aus-
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gesetzt wlrd. 
Als besonders gunstlg hat es slch erwlesen, 

wenn die Suspension wihrend elner Dauer von 1 min 
bis zu 60 min mlt der Heizfliche In Konlakt gehalten 
wlrd. Dlese_Zeitspanne 1st elnerselts ausreichend, um 
e_ine homogene l.Osung heriustellen, und anderer­
se_its ~ kurz, daB elne Zersetzung des tertliren Aml­
noxides uild eln Abbau der Cellulose weltgehend ver­
hlndert werden kann. 

Es hat slch. als zweckmiBig erwle9$n, das erfln­
dungsgemiBe Verfahren, In einem lndlrekt behelz­
ten, mitelner Riihreinrlchtung versehenen und evaku­
_lerbaren GefiB durchzufiihren, welches GefiBals zy­
llnd~scher Behlilter mit elner zenbisch gelagerten 
Riihrwelle und ·daran angeselzten Ruhrschaufeln 
ausgebildet ist, wobel der radiale Abstand der Rilhr­
schaufeln zur lnnenwand:des Behilters maximal 20 

· mm betrigt und in'I oberen Tell des Beh(ilters. eln Eln­
laB fiir die Cetlulosesuspension und Im unteren Ende 
ein AuslaB ffir die for~bare Celluloseltssung vorg~e­
hen ist. 

Eine vorteilhafte Ausffihrungsform der erfln­
dungsgemiB verwendeten Elnrlchtung welst an der 
Ri.ihrwelle elnen Verteilrlng zur schlcht- b~w. fllmar­
tlgen Ausbreitung der Cellulosesuspe~lon an der In• 
nenwand des Behilters auf. 

Zur Steuerung des Transportes der Cellulose­
suspensfon enUang der lnnenwand des Behllters hat .. 
es slch als vorteHhafterwiesen, wenn dleRQhrschau­
feln zur Achse der Ruhrwelle elnen Nelgungswlnkel 
aufwelsen, der In seiner Gr6Be verstellbar 1st. 

Oas mit der erflndungs9emiB ver~ndefen Eln­
. rlchtung durchfilhrbare erflndungsgemlBe Verfahren 
. lst iuBerst flexlbel in bezug auf eine Anderung der 
Betriebsparameter und weist eln· gegenuber dem 
Stand der Technlk wesentllch gei'lngeres Slcherhelts­
rislko auf, da nlcht eine gro6e l.6sungsmlttelmenge 
auf einmal erhilzt wlrd, sondern durch die schlchtar­
tlge AusJjreltung Ober die 'Heizfliche. lmmer nur elne 
vergleichswelse geringe Menge. . . 

Die genannte erflndungsgemiB verwendete Ein .. 
richtung 1st anhand der Fig. 1 und 2 niher veran­
schaullcht, wobel Fig. 1 elnen teHwelsen Lingsschnltt 
der EinrichtUng und· Fig. 2 einen Schnltt enUang der 
Linle 11-11 der Fig. 1 In vergr6Bertem MaBstab zeigen. 

Mit 1 ist die lnnenwand eines vorzugsweise auf­
recht stehenden Rotationsk6rpers bezelchnet, der 
belm dargestellten Ausffihrungsbelsplel nahezu Ober 
die gesamte LAnge als zyllndrlscher Behilter 2 aus­
geblldet 1st. Die lnnenwand 1 1st gr6Btentells von ei­
nem Heizmantel 3 umgeben mit AnschlOssen 4 und 5 
fiir das Helzmedium, wobei der AnschluB 4 der Zufilh­
rung des Helzrnediums und der AnschluB 5 seiner Ab­
fuhrung dient. 

Im BehAlter 2 ist zentrisch elne vom Motor 6 an­
getrlebene Ruhrwelle 7 mit daran angesetzten Ruhr­
schaufeln 8 gelagert. Die Ri.ihrschaufeln 8, die helm ~··,. 

dargestellten Ausfiihrungsbelspiel eben ausgeblldet 

/ 
I 
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slnd; erstrecken slch radlal zur A~se, wobel lhre Ebe-
ne elnen Nelgungswinkef alpha zur Achse 9 der Riihr-
welle 't auf~elst. dessen Gr6Be vorzugswelse .ver­
stellbar 1st. Ober den RQhrschaufeln 8 lstan der RQhr­
·welle 7 eln VerteUrlng 10 angebracht, der die durch 
den ElnlaB 11 eingebrachte Cellulosesuspenslon an 
$1' lnnenwand 1 sc.,lchtartig ausbreltet. Der Vertell-
ring 10 beflndet slch samlt In Hahe des ElnlaBes 11. 
· · Am unteren Ende 1st der Behilter 2 kegelstumpt.:. 

. f6rmfg verjDngtmltelnerilAuslaB 1.'2filrdfe homogene 
Cellulosel6$Ung. Die Ruhrscha~n 8 welsen im ge­
samten Berelch des Behllters 2 elnen konstanten ra­
dlalen Abs~nd 13 zur lnnenwand 1 des Behilters 2 
auf, der maximal 20 mm betrlgt 

5 

10 

"Am oberen TeU des Behllters 2, u.zw. oberhalb · 15 

· der Ebene·des Verteilrmges 10, lst elne Ortnung 14 
zur Evakuietung des Behllters 2 und zum Abziehen . · 
von was.seroampf vorgesehen. 

Die Funktlon der Elnrfchtung 1st fQlgende: 
Die Cellulosesuspenslon wird - gegebenen- 20 

falls in vortemperlertem Zustand - kontlnulerlich 
durch den ElnlaB 11 in den Behllter 2 elngebracht, 
deruntervermindertem Druck steht, dortvom Verteil-
ring 1 O erfaBt, an der lnnenwand 1 a1:1sgebreitet und 

. von d.en Riihrschaufe1!'1 _8 entlang der lndlrekt beheiz- · 25 

ten lnnenwand 1, die als. He1zfliche dlent, zum Aus-
. la& 12 an:i "nteren Ende des Behllters i transportiert. 

Far die lndlrekte Beheaung elgn!Bn sich Wirmetri­
germ~dien, wle Wass~. 01 oder Dampf. : . 

Wihrend des Transportes der Cellulosesuspen- 30 

sion entlang der indirekt behelzten lnnenwand 1. wird 
di. .Suspension erwlrmt.. wobel glelch~itlg. infolge 
des vermlnderten Druckes Wasser verdampft, so · 
daB das tertiire Aminoxld aufkonzentrlert wird, bis 
die Cellulose In Lasung geht. 35 

In Fig. 2 lsHm Detail erslchtllch, wle dl.e Cellulo­
s~spenst\)n im Behilter 2_verarbeltet wird. Oarge­
stellt 1st die RQhrwelle 7· samtRuhrschal,lfeln 8, lnnen­
wand. 1 und Helzma(ltel 3, wobel eine Drehrichtung 
. der Ruhrwelle 7 Im Uhrzelgersinn angenommen wur- 40 

de und .durch den ~eil 7' angezeigt wild. Die schlcht­
artlge Ausbreltung bzw;die Dicke der SchichtderCel­
lulosnuspenslOn lst.durch den radialen Abstand 13 
der Riihr-schaufeln 8 von der behelzten lnnenwand 1 
gewihrlelstel An den Rilhrschaufeln bilden slch auf- 45 

grund der Drehbewegung Bugwellen aus Cellulose­
susp.enslon, die In fig. 2 schematlsch dargestelltslnd. 
In diesen Bugwellen wetden.:. wle In Fig. 2 angedeutet 
- die Cellulosetellchen umgewilzt, wobei slch diese · 
Bewegung auch auf die an der lnnenwand 1 ausge- so 
breltete Suspenslonsschlcht iibertrigt. Dadurch 1st 
eln stetlges Umschichten sowle eln Intensives Ourch­
mlschen der Suspension gewihrleistet, das den Wir-
me- und Stoffaustausch wesentlich begiinstigt. 

Es 1st filr die kontinuierllche Fuhrung des erfln- 55 

dungsgemiBen Verfahrens von entscheldender Be­
deutung, daB der abgeschiedene Wasserdampf Im 
Gegenstrom zum Transport der Suspension abgezo-

4 

··gen wird. AuBe_rdem ls_t es wlchtlg, fOr elnen raschen 
Abzug des Wasserdampfes elnen genugend groBen 
Brudenraum 15 vor:zusehen, der dann gegeben· lst, 
wenn das Verhlltnis der Linge zum Durchmesaer 
des zyllndrlschen Telles des Behilters 2 elnen Wert 
zwlschen 4 und 8 aufwelst 

Die Erflndung gestattet das Herstellen von Cellu­
loselosungen mlt .bis zu 30 Masseri% Cellulose. 

Die· Erfindung · wlrd In den nachfolg&nden Bei-
spielen noch nlher erliuterl ~: 

~ ~-

Beisplel 1:. (.~ 
~t··· 

. Eine Suspension von Vorhydrolysesulfatzellstoff 
(Polymerisationsgrad ca. 1400) In elner wiSserfgen 
Los1:1ng von N-Methyl-morpholln-N-oxld mlt einem 
Wassergehalt von 4.0 Massen% wurde auf 70°C tem- · 
periert und kontlmiiel'tllch In elner Menge von 90 kglh 
durch den ElnlaB 1.1 In die erflndungsgeinlBe Eln­
rfchtung elngebracht. DerGehalt an Vorhydrolysesul­
fatzelistoff in i:fer Suspension wurde so gewlhlt, daB 
nach Abdampfen des uberschusslgen Wassers elne 
Celluloseendkonzentratlon von 10 Massen% erhal-
ten wurde. , 

Die Ruhrwelle 7 wurde rnlt elner Drehzahl von 
450 min-1 betrieben, wobel die Dicke der.Qber der ln­
nenwand 1 au$Qebrelteten SchJcht 1-5 mm aufwles. 
Die indirekt beheizte lnnewand 1 wles elne Fllche . 
von 0,5 m2 auf .und wurde mit Wlrmetriger61 so be­
aufschlagt, daB slch entsprechend der Erwirmung 
der Suspension (im Gegenstrom zum Wirmetri9er­
~I) elne IT'iittlere Temperaturdlfferenz von 83,°C ergab. 
Im Briidenraum 15 wurde ein Druck von 100mbareln­
gestellt 

Am AuslaB 12 konnten pro ·Stunde r-2 kg homo-. 
_g.ene Cellulosel6sung 'erhalten werden, was einer 
Verwetlzeit der SU.pension in der ~lndungsgeml­
Ben Elnrichtung · von 3 min entsprfcht Die Losung 
kormte. in entgaster Form ausgetragen. werden. lhre 
"Vlskos.ltlt betrug 1"500 Pa.s (gemessen·lm Relatlvsy­
stem). Durch mlkroskopi99he Untersuchung der La- · 
sung wurde festgestellt, daB kelne ungel&ten Cellu­
losepartlkel In der Lasung vorhanden waren. 

Die anfallenden Sruden wurden Im Gegenstrom. 
mit einer Temperatur von 70°C abgezogen und an­
schlleBend kondenslert, wobei der Destill.atstrom pro 
Stunde 29 kg betrug. . 

Belsplel 2: 

Elne Suspension von gemahlenem Vorhydroly-
. sesulfatzellstoff (Polymerisationgrad ca. 1400) In el-

ner wisserigen L&ung von N-Methyl-morpholln-N­
oxid mit elnem Wassergehalt von 40 Massen% wurde 
auf 80°C temperiert und kontinuierllch In elner Menge 
von 90 kg/h durch den EinlaP..11 in die erfindungsge­
miBe Einrichtung elngebracht. Der Gehalt an Vorhy- _. -· 
drolysesulfatzellstoffwurde so gewihlt, daB nac.b-Ab-
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dampfen des ilbel'Schussigen Wassers eine Cellulo­
aeendkonzentratlon von 15·Masaen% erhalten wur­
de. 

Die RQhrwelle 7 wurde mlt elner Drehzahl von 
450 mln-1 belrleben, wobel die Dicke der Ober der ln­
nenwand -1 ausgebreiteten Schicht 1,5 mm aufWies. 
DJe lndirekt behelzte. lnnewand 1 wles elne Fliche 
von 0,5 mZ. aur und wurde mlt Wlrnietrlger61 so be­
autSchlagt, daB sich entsprechend der Erwlrmung­
der. S.usp~nslon (Im Gegenstrom ~m Wirinetrlger-
61) elne mlWere Temperaturdlffereoz von 112°C er­
gab. Im Brudenraum 15 wurde eln Druck von 150 
mbar elngestellt. 

Am AuslaB 12 konnten pro Stunde 64 kg homo­
gene LOsung erhalten werden, die in entgaster Form 
anflel. Dleser Massestrom entsprach elnei' Verwell­
zeit von 4 min. 

. Die L6sung wurde als hochvlskose . Masse 
(11.000 Pa.s, gemessen Im Relativsystem) erhalten, 
wobel unter dem Mlkroskop keine ungel6sten Cellu­
loseteilchen festgestellt werden konnten. Die LCSsung 
wurde direkt elner Spinnmaschlne zugefOhrt und zu 
celluloslschen Fasern versponnen. 

Die anfallenden Bruden wurden im Gegenstrom 
ml_t einer Temperatur von eooc abgezogen ul'ld an­
schlieBend kondenslert, wobelder t>estillatstrom pro 
Stunde 26 kg betrug. 

Patentanaprilche 

1. Verfahren zur Herstellung von formbaren L6sun­
gen · von Cellulose · 1n wasserhiitlgen tertliren 
Aminoxlden aus elner Suspension von Cellulose 
In elner wisserigen L6sung des ·tertliren Arnln­
oxides durch·Wirmezufuhr unter vermlndertem 
Druck, dadurch gekennzeichnet, daB 

- die. Suspension kontiiuilerllch durch elnen 
ElnlaB (11) In eln evakulerbares, b&heizbares 
GefiB (2) elngebracht wtrd, 
- di8 elngebrachte Suspension zur Blldung 

· von zwel Oberflichen sehlCht- bzw. fllmartlg 
mechanlsch ausgebreitet wird, . 
- die ausgebreltete Suspension zur Wirme­
iufuhr Ober elne Oberfliche mlt elner beheiz­
ten lnnenwand (1) des GefiBes (2), die als 
Helzfliche dient, in Kontakt gebractit wlrd, 
- die ausgebreitete Suspension unter intensl­
vem Mlschen Ober die behelzte lnnenwand (1) 
transportlert wird, 
- wihrend des Transportes Ober die Heizfla­
che die der lnnenwand (1) abgewandte, zwei­
te Oberfliche der ausgebrelteten Suspension 
dem verminderten Druck ausgesetzt wird, um 
Wasser zu verdampfen, bis die suspendlerte 
Cellulose In Losung geht, wobei der Wasser­
dampf gegen die Transportrichtung der Sus­
pension abgefOhrt wlrd und 
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- die formbare CeHulosellisung Ober elnen 
AuslaB (12) aus dem Gefl& (2) konUnulerllch 
abgeiogen wlrd. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn­
zelchnet, daB die Ober die HelZfliche ausgebrel­
tete ~chlcht elne Dicke. van maximal 20 mm auf­
welsf 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurcil gekenn­
zelchnet, daB die ausgebreltete Schlcht eine Dic­
ke zwischen 1,5.bis 5 mm aufweist. 

4. .Verfahren nae~ elnem oder mehreren der An­
. spruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daBals 
tertlires Amin N•Methyl-morpholln-N-oxld ver­
wendet wird . 

5. · Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn­
zelchnet, daB N-Methyl-morpholln-N-oxld in el­
ner wisserigen Lasung mlt 40 Massen% Wasser 
verwendet wird. 

6. Verfahren nach elnem oder mehreren der An­
spriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Suspension auf elne Temperatur :zWlschen 50 
und 150°C gebracht und elnem Druck von 0,5 
mbar bis 1000 mbar ausgesetzt wlrd. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn­
zelchnet, daB die Suspension aUf elne Tempera­
tur zwischen 60 und 100°C gebracht und elriem 
Druck von 50 mbar bis 150 mbar aUSfi18Setztwlrd. 

8. Verfahren nach . elnem oder mehreren· der An­
. spruche 1 bis 7. dadurch gekennzelchnet, daB 
. die Transportdrtuer, wlhrend der die· Suspension 
·mit der Heizfliche In Kontakt !St, 1 min bis 60 min 
·betrigt. 

9. Verwendung einerVorrlchtung zurDurchfOhrung 
des Verfahrens n$.ch einem der Anspruche 1 bis 
8, mit einem indirekt behelzten, mltelnerRiihreln­
richtung versehenen und evakulei'baren GefiB 
(2), welches als zylindrlscher Behilter mlt einer 
zentrisch gelagerten ROhrwelle (7) und daran an­
gesetzten Ruhrschaufeln (8) ausgeblldet 1st, wo­
bel der radiale Abstand (13) der Ruhrschaufeln 
(8) zur lnnenwand (1) des Behilter8 (2) maximal 
20 mm betrigt und Im oberen Tell des Behilters 
eln ElnlaB (11) fiir die Cellulosesuspension und 
im unteren Ende ein AuslaB (12) tor die formbare 
Celluloselosung vorgesehen ist. 

10. Verwendung nach Anspruch 9, dadurch gekenn­
zelchnet, daP.. die Ruhrwelle (7) elnen Vertellring 
( 1 O) zur schicht- bzw. filmartigen Ausbreitung der _ ./ 
Cellulosesuspension an der lnnenwand (1) .. des 
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dampfen des OberschOsslgen Wassers eine Cellulo­
seendkonzentratlon von 15 Massen% erhalten wur­
de. 

Die ROhrwelle 7 wurde mlt elner Drehzahl von 
450 min-1 bebieben, wobel die Dicke der tiber der ln­
nenwand ·1 ausgebrelteten Schicht 1,S mm aufwies. 
DJe lndlrekt behelzte lnnewand 1 wles eine Fllche 
von O,S mz auf und wurde mlt WirmetrAgerOI so be­
aufschlagt, daB slch entsprechend der Erwlrmung­
der. Suspension (Im Gegenstrom ziJm Wirinetrager-
61) eine mlttlere Temperaturdifferenz von 112"C er­
gab. Im Briidenraum 15 wurde eln Druck von 150 
mbar eingestellt 

Am AuslaB 12 konnten pro Stunde 64 kg homo­
gene Losung erhalten werden, die in entgaster Form 
anflel. Dleser Massestrom entsprach elner Verwell­
zelt von 4 min. 

Die L6sung wurde als hochvlskose . Masse 
(11.000 Pa.s, gemessen im Relativsystem) erhalten, 
wobel unter dem Mlkroskop keine ungelosten Cellu­
loseteilchen festgestellt werden konnten. Die L6sung 
wurde dlrekt einer Spinnmaschlne zugefiihrt und zu 
cellulosischen Fasern versponnen. 

Die anfallenden BrOden·wurden im Gegenstrom 
mit einer Temperarur von 80"C abgezogen und an­
schlleBend kondensiert, wobei·derDestlllatstrom pro 
Stunde 26 kg betrug. . 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von formbaren Losun­
gen . von Cellulose ·in wasserhiitigen tertiiren 
Amlnoxlden aus einer Suspension von Cellulose 
in elner wisserigen Losung des tertiiren Amin­
oxides durch · Wirmezufuhr unter vermlndertem 
Druck, ·dadurch gekennzelchn~t, daB 

- die. Suspension kontfnuierllch dureh elnen 
ElnlaB (11) In ~In evakuierbares, beheizbares 
GefiB (2) elngebracht wlrd, 
- die· eingebrachte Suspension zur Blldung 

· . von zwei Oberflichen schlcht- bzw. filmartig 
mechanisch ausgebreltet wird, 
- die ausgebreitete Suspension zur Wirme­
zufuhr Ober elne 'Oberfliche mit einer behelz­
ten lnnenwand (1) des GefiBes (2), die als 
Heizfliche dlent, In Kontakt gebracht wlrd, 
- die ausgebreltete Suspension unter intensi­
vem Mlschen Oberdie beheizte lnnenwand (1) 
transportlert wird, 
- wahrend des Transportes Ober die Helzfli­
che die der lnnenwand (1) abgewandte, zwei­
te Oberfliche der ausgebrelteten Suspension 
dem verminderten Druck ausgesetzt wird, um 
Wasser zu verdampfen, bis die suspendierte 
Cellulose in Losung geht, wobei der Wasser­
dampf gegen die Transportrlchtung der Sus­
pension abgefuhrt wird und 
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- die formbare Celluloselosung Ober elnen 
AuslaB (12) aus dem GefflB (2) kontinulerllch 
abgezogen w.lrd. . 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zelchnet, daB die Ober die Helzflache ausgebrel-
tete ~hicht elne Dicke. von maximal 20 mm auf-
waist 

Verfahren nach Anspruch 2, daduroi1 gekenn-
zelchnet, da(l die ausgebreltete Schlcht elne Die-
ke zwischen 1,5:bis 5 mm aufwelst. ,,. 
,Verfahren nae~ elnem oder mehreren der An-
. spruche 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, daBals 
tertiires Amin N-Methyl-morpholln-N-oxld ver-
wendet wird. 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB N-Methyl-moi'pholln-N-oxld in el-
nerwisserigen Losung mit 40 Massen% Wasser 
verwendet wird. 

Verfahren nach einem oder mehreren der An-
spruche 1 bis 5, dadurch gekennzelchnet, daB 
die Suspension auf eine Temperatur zwlschen 50 
und 150°C gebracht und eiilem Druck von 0,5 
mbar bis 1000 mbar aLisgesetzt wird. 

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zelchnet, daB die Suspension auf elne Tempera-
tur zwischen 60 und 100°c gebracht und elnem 
Druck von 50 mbar bis 150 mbar aus~esetztwird. 

Verfahren nach .elnem oder mehreren der An-
. spruche 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, daB 
. die Transportdauer, wihrend der die Suspension 
. mitder Helzfliche in Kontakt ist, 1 min bis 60 min 
betragt. 

Verwendung elner Vorrichtung zur Durchfiihrung 
des Verfahrens nach einem der AnsprOche 1 bis 
8, mit einem lndirekt beheizten, mit einer ROhrein-
richtung versehenen und evakulerbaren GefiB 
(2), welches als zylindrischer Beh81ter mlt einer 
zentrisch getagerten Ruhrwelle (7) und daran an-
gesetzten RO.hrschaufeln (8) ausgeblldet 1st, wo-
bei der radlale Abstand (13) der ROhrschaufeln 
(8) zur lnnenwand (1) des Behilters' (2) maximal 
20 mm betragt und im oberen Teil des Behilters 
ein EinlaB (11) rur die Cellulosesuspension und 
im unteren Ende ein AuslaB (12) fOr die formbare 
Celluloselosung vorgesehen ist. 

10. Verwendung nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Ruhrwelle (7) einen Vertellrlng 
(10) zurschicht- bzw. filmartigen Ausbreitung der __ _,,, 
Cellulosesuspension an der lnnenwand (1) .. des,. 
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Behilters (2) aufwelsl to a temperature between 50" and 1500C, and 
subjected to a pressure of0.5mbarto1000 mbar. 

11. Verwendung nach Anepruch 9 oder 10, dadurch 
-·· gekennzelchnet, daB die RQhrschaufeln (8) zur 7. A process according to claim 6, characterized In 

.,. 
'' 
. _,/ Achse (9) der Riihrwelle (7) elnen Nelgungswln- 5 that the suspension is heated to a temperab.lre -~-

kel (alpha) aufweisen, der In seiner GrOBe ver- between 60° and 1 OO"C, and subjected to a pres-
etellbar 1st. sure of ~O mbar to 150 mbar. 

8. A process according to one or more of clalrris 1 to 
Cl alms ~' 10 . 7, characterized In that the duration of ~nsport . during which the suspension Is in contact With the 
1. A process for the preparation of shapeable solu- heating surface is-1 minute ·to 60 minutes. 

tlons of cellulose In aqueous tertiary amine ox- ~~ 

Ides from a suspension of cellulose In an aqueous 9. .Use of an apparatus for the performance of the 
solution of the tertiary amine oxide by the supply 15 . process according to one of claims 1 to 8, having 
of· heat at a reduced pressure, character!zed In an indirectly heated, evacuable vessel (2) having 
that an agitating device,_ the vessel taking the form of 

- the suspension Is fed continuously through a cylindrical tank having a centrally mounted agi-
I 

an Inlet (11) Into an evacuable, heatable ves- tator shaft (7) and agitator vanes (8) attached 
v sel (2), 20 thereto, the radial distance (13) between the agl-

- the fed suspension Is mechanically spread In tator vanes (8) and the Inside wall (1) of the tank 
the form of a layer or film to form two surfaces, (2) being 20 ·mm at the most, and the upper por-
- the spread suspension Is contacted with one tion ofthe tank comprises an Inlet (11) for the eel-
su!'face to a heated inside wall (1). of the ves- lulose suspension and the lower end comprises 
set (2), which is used as heating-surface In or- 25 an outlet (12) for the shapeable cellulose solution. 
der to supply heat, 
- the spread suspension is transported along 10. Use of an apparatus according to claim 9, char-
the heated Inside wall (1) while intensively acterized In that the agitator shaft (7) has a dis-

:.: .. mixing the suspension, tributing ring (10) for spreading the cellulose_ sus-
- the second surface of the spread suspen- 30 pension in a layer or film over the inside wall (1) 
sion opposed to the Inside wall (1) while trans- of the tank (2). 
porting along the heating surface Is subjected 
to reduced pressure to ev~porate water until 11. Use of an apparatus according to claims 9.or 10, 
the suspended cellulose dissolves, steam be- characterized in that the agitator vanes (8) have 
ing removed towards the transporting direc- 35 in relation to the axis (9) of the-agitator shaft (7) 
tlon of the suspension and an angle of lnclina.tion (alpha) whose size Is ad-
- shapeable solution of cellulose Is removed justable. 

~-
continuously from the outlet (12) of the vessel 
(2). 

40 Revendlcatlons 
2. A process· according to claim 1, characterized In 

that the layer spread over the heating surface has 1. Proet§de de preparation de solutions postforma-
a thickness of 20 mm at the most bles de cellulose dans des oxydes d'amlnes ter-

tialres contenant de l'eau A partlr d'une suspen-
3. A process according to claim 2, characterized In 45 sion de cellulose dans une solution aqueuse 

that the spread layer has a thickness between 1.5 d'oxyde d'amine tertlalre, par apport de chaleur 
to5mm. sous presslon reduite, caracterlse en ce que 

- la suspension est introdulte en continu par 
4. A process according to claims 1 to 3, character- un orifice d'entree (11) dans un recipient (2) 

ized In that the terJjary amine used Is N-methyl- 60 chauffable, susceptible d'6tre mis sous vlde, 
morpholine-N-oxide. - la suspension lntroduite est etalee mecani-

quement sous forme de couche ou de fDm 
5. A process according to claim 4, characterized in pour la formation de deux surfaces, 

that N-methyl-morphollne-N-oxide is used in an - la suspension etalee est mise en contact par 
aqueous solution with 40 % by weight water. 56 une surface avec une parol interne chauffee 

(1) du recipient (2), qui sert de surface chauf-
6. A process according to one or more of claims 1 to fante, pour l'apport de chaleur, ,. 

5, characterized in that the suspension Is heated - la suspension etalee est transportee .avec 

6 
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melange intenslf sur la paroi interne chautfee 
(1), 
- au cours du transport sur la surface chauf­
farite, la deuxlitme surface, opposee I\ la parol 
lnterne (1), de la suspension etatee est expo- 5 
see I\ la presslon reduite pour llvaporer l'Eiau 

, jusqu'I\. ce que la. cellulose en suspension 
· passe en solution, la vapeur d'eau etant eva­
cuee en sens Inverse du sens de transport de. 
la suspension, et i:, 10 

- la solution postformable de .. cellulose est 
evacuee eh contlnu du recipient (2) parun ori-
fice de sartle (12). 

2. Procede selon la revendlcatfon 1, caracterlse en . 15 
ce que la couChe etalee sur la surface chauffante 
pr6sente une tllpaisseur de 20 mm au maximum .. 

. 3. Proc6de salon la revendlcatlon 2, caracterise en v ee que la couche etalee presente une _epalsseur 20 
comprise entre 1,5 et 5 mm. 

4. Proeed6 selon une ou plusieurs des revendica­
tlons 1 I\ 3, caract6rise en ce que l'on ub11se 
comrile amine tertiaire le N-oxyde de N-methyl- 25 
morpholine. 

5. Proc6d6 selon la revendlcation 4, caract6rise en· 
ce que l'on utilise le N-oxyde de N•methylmor-
phoUne dans une solution aqueuse coi"ltenant 40 30 
% en poids .d'eau. 

6. Procede selon une ou plusleurs des revendlca~ 
tlons 1 a 5, caract6rise en ce que la suspension 
est i)ort6e I\ ·une temperature comprise entre 50 35 
et 150"C et _est exposee a une presslon de 0,5 
mbar I\ 1 000 mbar. 

7. · Proc6de selon la revendi~tfon 6, CiafSeterlse en 
ce que la suspension est poM'e a une tempera­
ture comprise entre 60 et 100°c et est exposee I\ 
une presslon de 50 mbar i 150 mbar. 

8. Procede selon un., ou plusieurs des revendic!l-

40 

tlons 1 a 7, caracterise en ce que la duree du 45 
transport pendant laquelle la suspension est en 
contact avec la surface chauffante est de 1 min 
a60mln. 

9. Utilisation d'un dlsposltlf pour la mlse en oeuvre 50 
du proc6d6 salon l'une des revendlcatlons 1 I\ 8, · 
comportant un recipient (2) a chauffage Indirect, 
munl d'un dlsposltff d'agltation et susceptible 
d'6tre mis sous vlde, qui est sous forme d'un re-
cipient cyllndrique munl d'un arbre d'agitatlon (7) 55 
monte de mani6re centree et muni de pales d'agi­
tatlon (8), dans lequel la distance radiale (13) en-
tre les pales d'agltation (8) et la paroi lnterne (1) 
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du recipient (2) est de 20 mm au maximum et II 
est prew I\ la partie supllrleure du recipient un 
orifice d'entree (11) pour la suspension de cellu­
lose et a l'extremit6 lnf6rieure un orifice de sortie 
(12) pour la solution postformable de cellulose. 

10. UtRisation,selon la revendication 9, caracterls6e 
en ce que.l'arbre d'agltation (7) prllsente.un an­
neau dlstrlbuteur (10) pour 1'6talement en forme 
de COUChe OU de film de la suspension deicl.llu­
lose sur la parol lnterne (1) du recipient (2). 

11. Utnisatlon:selon la revendlcatlon 9 ou 10, carao­
~eris6e en ce que les pales d'agltatlon (8) torment 

. avec I' axe (9) de l'arbre d'agitatlon (7) un angle 
d'inclinaison (a.) dont la valeur est r6glable. 


