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Es hat sich gezeigt, daB die bekannten Cellulosefasern der Gattung Lyocell hinsichtlich Fibrillationsneigung noch
85  zuwiinschen librig lassen, und die vorliegende Erfindung stellt sich somit die Aufgabe, eine Cellulosefaser der Gattung
Lyocell zur Verfligung zu stellen, die eine weiter verringerte Fibrillationsneigung besitzt.
Dieses Ziel wird bei einem Verfahren der eingangs beschriebenen Art dadurch erreicht, daB Verfahren so durch-
gefiihrt wird, daB der mathematlsche Ausdruck

51,4 + 0,033xD + 1937xM? - 7,18XT - 0,094xL - 2,50xF + 0,045xF2

worin D der Spinnlochdurchmesser in um, M der Spinnmasseaussto3 pro Loch in g/min, T der Titer des einzelnen
Filamentes in dtex, L die Breite des Luftspaltes in mm und F die Feuchte der Luft im Luftspalt in g Wasser/kgLuft ist,
maximal die Zahl 10 ergibt, mit der MaBgabe, daB die Breite des Luftspaltes gréBer als 30 mm vorgesehen wird.
Die Erfindung beruht aufder Erkenntnis, daB Giber die Einstellung der Spinnparameter die Struktur der Cellulosefaser
45  derart gilinstig beeinfluBt werden kann, daB eine wenig fibrillierende Faser gebildet wird.
Eine bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgeméBen Verfahrens besteht darin, da das Verfahren so durch-
gefahrt wird, daB der mathematische Ausdruck maximal die Zahl 5 ergibt,
Die sich in Summe ergebenden Parameter Titer, SpinnmasseausstoB pro Diisenloch, Luftspaltbreite und Feuch-
tigkeit im Luftspalt sind hinsichtlich ihrer Auswirkung auf das Fibrillationsverhalten der Fasern Ober den obigen mathe-
50  matischen Ausdruck verbunden, das heiBt, eine sich auf die Fibrillation negativ auswirkende Anderung eines Parameters
kann durch zweckméBige Anpassung eines oder mehrerer anderer Parameter kompensiert werden. Dabei ergeben
sich naturgemaB Grenzen durch wirtschaftliche oder technische Gegebenheiten, z.B. bietet ein Spinnmassedurchsatz
von 0,01 g/Loch/min zwar hervorragende Voraussetzungen zum Erspinnen einer fibrillationsarmen Faser, ist aber aus
wirtschaftlichen Uberlegungen ungiinstig. Es wird deshalb ein Spinnmassedurchsatz von 0,025 bis 0,05 g/Loch/min
85  bevorzugt.
Es hat sich weiters gezeigt, daB sich groBe Luftspaltbreiten positiv auf das Fibrillationsverhalten auswirken, daf
dies jedoch bei den bei Stapelfaserdiisen verwendeten kleinen Loch/Loch-Absténden relativ schnell zum Auftreten von
Spinnfehlem fiihrt. Bevorzugt ist daher eine Luftspaitbreite von kleiner als 100 mm:.
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‘the invention is that the process is carried out in such a way that the
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_ in the V|sco odal, cupro, lyocell acetat and triacetate staple fibres and tows Ausgabe 1993 geprft.
Beispiele 1-29
35 Es wurde eine 12 %ige Spinnidsung von Sulfit- und SulfatZellstoff (12 % Wasser, 76 % NNMO) mit einer Temperatur

von 115°C versponnen. Als Spinnapparat wurde ein in der Kunststoffverarbeitung gebrauchliches Schmeilzindexgerat
der Firma Davenport verwendet. Dieses Gerét besteht aus einem beheizten temperaturregelbaren Zylinder, in den die
Spinnmasse eingefilit wird. Mittels eines Kolbens, der mit einem Gewicht belastet wird, wird die Spinnmasse durch die
an der Unterseite des Zylinders angsbrachte Spinndiise extrudiert. Dieses Verfahren wird als Trocken/NaB-Spinnver-
40  fahren bezeichnet, da das extrudierte Filament nach Durchlaufen eines Luftspaltes ein Spinnbad eintaucht.
"\J Es wurden insgesamt 29 Exirusionsversuche durchgefiihrt, wobei der Diisendurchmesser, der Spinnmasseaus-
stoB, der Titer des extrudierten Filamentes, die Breite des Luftspaltes und die Feuchte variiert wurden. Die Ergebnisse
'sind in der Tabelle 1 angegeben. In der Spalte "Fibrillen® ist die durchschnittliche Anzahl der Fibrillen auf einer Faserlénge
von 276 um angegeben.
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are linked in regard to.their effect on the fibrillation behaviour of the
fibres hy means of the above mat hem&Pi0.658219BXpression, that is to say a
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wat er/ kg of air is p Qerred for ﬂf%ﬁ%r th oﬁﬁhpu?% or 89 the nD9e3eaS|Iy
sEinnabIe aozzleﬁ int3de range froppdD to 2303[ergd. Thpotenperagpge in
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deM/p0|ntaB e. thatf% wat er conﬁeﬁg%s P?ﬂg alﬁsgap aﬂ@, on P Bt her
hanqh/splnhOng diffit3@ties do nod,0&2ur a2,%25cons@quenckd of excessively

hi gh™t enpeg pt ure. ues bet wee and ] be sg§. tenp ures
bet ween 20 and [err] being preferdrs]e%99 % %éknomn cellulosic sgégélng

mat erdsal s E8hVbe prot¥sed by the°p16%ess 2c3brdiMPto t%b i nveni8on. Thus,
t hese spinni naterial s may contaip be % cel | ul ose. wever,
cel | ul ose coﬁ@ws of b#ween 10 anQi'JiQi%o arezp?%‘f ergg b or sof* wood
can be used ¢ v w natgggal for pule, pe@duct2p23 anﬂsthe dBgree of22
polynerlzatl t he | p or pulps be i ge he i ndugtgially
A1 < A3 houclir. (nad 32

commofl come |aI pr o It has D€ fou if the™’
nmol ecul ar weight of thsopulp is faio)}g4di gh,2;2@ spl&nlng b8havi our 0y 8

better. Depefging on tg@ degree of @PﬁygﬁfiZf;ifn Ofot he pghp or 0,6

35 18 50 0,042 2,25 85 40 0,0
19 50 0,041 2,88 85 18 0,0
20(V) 250 0,040 1,32 8% 20 14
o 21 250 0,041 2,35 130 18 2,7
U 22(V) 250 0,041 2,18 40 22 14
23 250 0,040 2,93 85 19 0,8
24 200 0,017 2,00 85 21 0,0
€ - 25(V) 200 0,041 1,30 85 20 8,0
26 200 0,041 2,17 130 18 0,8
27(V) 200 0,040 2,14 40 19 10
50 28 200 0,041 2,90 85 20 0,6
29(V) 200 0,100 2,16 85 22 19

In der Tabelle ist der Durchmesser des Spinnloches in um, der AusstoB in g Spinnmasse/Loch/min, der Titer in dtex,

der Luftspalt in mm und die Feuchte in g H,O/kg Luft angegeben. Die unter "Fibrillen* angebene Zahl ist ein Mittelwert

55 aus mehreren Ergebnissen. Die Beispiele 4, 12, 13, 14, 20, 22, 25, 27 und 29 sind Vergleichsbeispiele. Alle anderen

Beispiele sind erfindungsgemaB und ergeben beim Einsetzen der entsprechenden Parameter in den empirisch gefun-

denen, mathematischen Ausdruck eine Zahl kleiner als 10. Der Tabelle ist zu entnshmen, daB die erfindungsgeméaBen
Collulosefasern beim Test auffallend weniger Fibrillen aufweisen als die Vergleichsfasem.
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‘Wi th a weddghdien Vergleicksbpisplatecriag DerJalyeld istizn eninchmeragaBaiiopd Fasern sipe evimihtedriopileoaneatsaut-

sSi nce t hweiggn{mehr als 10 Fibrillen pro 276 um Faserlénge).
In der Tabelle 3 sind fiir die in der Tabslle 2 angebenen Fasern charakteristische Faserdaten zusammengestelit.

30 " Tabelle 3
Bsp. Nr. Faserfestigkeit kond. | Faserdehnung kond. % Faserfestigkeit naB Faserdehnung naB %
cN/itex cN#iex
30(V) 46,1 10,5 338 14,2
35 31(V) 50 11,3 41,4 14
32 31,9 17,7 27,5 245
33(V) 34,3 15,2 29,1 23,5
34 28,8 16,5 24,5 21,8
35(V) 34,1 14,8 29,3 19,8
A KN 33,3 16,3 0,5 188
— | 29,4 17,2 23,9 21,3
38(V) 30,4 1,8 22,5 14,3
39 25,6 15,6 19,6 22,5
4 40 24,6 148 18,2 21,4
41 28,5 15,8 24,2 20,9
Beispiele 42 bis 54
&0 Es wurde analog den Bedingungen der Beispiele 1-29 gearbeitet, wobei die Parameter wie angegeben abgeéndert
wurden. In der Spalte "Fibrillen® der nachfolgenden Tabelle 4 ist die durchschnittiiche Anzahl der Fibrillen auf einer
Faserlange von 276 1um angegeben.
85



truded filament is inmmersed in a spinni ng bath after passing through an air
gap. A total of 29 extrusion experi FBESO R Bl carried out in which the
nozzl e diameter, the output of spinning mater- ial, the titre of the

ext ruded filarrent, the wwdth of the air gap and the huni dity were vari ed.
The results are reported in Table 1.Tabﬁlgﬁe4col um headed "fibrils", the
average nunber of fibrils over a fibre length of 276 [err] S reported

O amt or 1BeYsiel Ihpchdurcho  duasto 1giteRs EpgyE ' Feuchte) Finiillen

%Bg?“ 40 ng, 0L zm“seré?’g( c:)1 ° 130 043 041 1323 8 > 815
38 5 42@&0 1005 043 2. 9202555 147 1o 0.13 6 18,0 130
0.043° 2.a3(V)85 200 105025 1,7 13020 33042 2409 85
20 8 130 0414 92.034% 85 4 9
130 46?8@9 1188 &5 19°'°2g 170 1023 %%o 9% 012
2.95 40 45(V) 100 0.8 11 ©0,025130 1,7 @8%039 3309 856¢010
3.5 12(0) 6 %30 100 0.102 3. 3ds 13(1 21 60 183 7 136C5

130 3oM0ET 5. 3%% g5 14(C 13 Qo1Q0
2.23 g5 478¥) 100 5> 15 0,025 17 é95 2.g? 85 91&

3.2 16 50 0.043 2.28 130 18 0.0 17 50
0.045 2. 40 8 50, 042 2,2

40 2 %‘ 30 19 180 50 6, 62% 041}72. 8829 g5 g% 55

20( O) éé‘d‘” 80840 1.32 0,825 01,7 25 14 2113

0.041, 2.38(V)130 180 8, 6’232(0)1 7 25@0 3041 21%8

22 - I(JS% 23 o 250 0. 8,940 5 03 19 8 24
200 G817 2.389 g5 21 9/ 1970 25?%) %) 140 041
1.30% 85 521W) 100 8.0 26 0,025 2001 7 10041 Fp17 1@p 18
0.8 27(C) 53(v§00 0. 040 9 28 200
0. 041 gg( f 190 2?)1?39 1'71- 20tP 100 Lo

22 19. I n t'ﬂg t abl e the°d9%§ret erlo? t he6%pi nni AP or i fi ced it

reporjed i e[se ‘i‘\ i: out %ﬂ Lng m;terred/orr- fice/mn, the
pinpgarameter sind in ﬁig r]ié:ge enen Einheiten angeflh
titreind ?exl'abﬂ E emgé&ltllclﬂ §dz ahl der Fibrillen, sobald ein Luftspalt von etwa 25-30 mm

Qberschritten wird.

3  Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern, indem eine Lésung von Cellulose in einem tertiéren Aminoxid durch
Spinnlécher einer Spinndiise extrudiert und die extrudierten Filamente ber einen Luftspalt unter Verzug in ein
Fallbad gefithrt werden mit der MaBgabe, daB die Breite des Luftspaltes gréBer als 30 mm vorgesshen wird, dadurch

40 gekennzeichnet, da das Verfahren so durchgefiihrt wird, daB der mathematische Ausdruck
—/ 51,4 +0,033xD + 1937xM" - 7,18XT - 0,094xL - 2,50xF + 0,045xF>
worin D der Spinnlochdurchmesser in pm, M der SpinnmasseausstoB pro Loch in g/min, T der Titer des einzelnen
Filamentes in dtex, L die Breite des Luftspaltes in mm und F die Feuchte der Luft im Luftspalt i ing Wasser/kg Luft
45 ist, maximal die Zahl 10 ergibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Verfahren so durchgefihrt wird, daB der mathema-
tische Ausdruck maximal die Zahl 5 ergibt.

s0 3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB der SpinnmasseausstoB pro Loch
zwischen 0,025 und 0,05 g/min betragt.

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet daB eins Luftspaltbreite von
kleiner als 100 mm vorgesehen wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB bei einer Spinndilse mit Spinnléchern, deren
Durchmesser zwischen 70 und 130 um betragen, die Feuchte der Luft im Luftspalt zwischen 20 und 30 g Wasser/kg
Luft eingestellt wird.



hum dity in g of H20/ kg of air. The nunber re orted under "fibrils" is an
averageyof several results. The exan‘EPé’s6 921981 13 14, 20, ﬂm mlu'n Hmj
29 are conparison exanples. All the other exarrpl es are acco l”",
i nventi on and, when the cor r'espondlngagar ameter is substituted-i

enpirically found mathenatical expreFabeilde 4t hey yield a nunber Iess than
10. Fromthe table it can be seen that the cellulosic flbres according to

the imvention, have cons éuously less fibrils in the ten]t? %’T t he,

conpari son BeisRiel £y reh-, 1 ARRELERL I TitENs SPadEa te Fikrillen
enpl oyed, Wi, the parmessers were nodified as stated. In the col um headed

"fibri'ls" verag unber of fibrlLs over 72 flg ngth
[err] is re{)%ﬁg 2 Exanpl eb'BaBific L?t T|tr1 %dlty

Fi brif% No.43(V) d| a]JQOer 30(CQ 0,0280 1,7 0.0@5 1.a3 12 145..16)0

27 31(C) 0.045 1. 450 o5 43

0.026 1. 744‘]6@0 408 68°§§( C) 17100 01.33(2)25 1.%% 45
13. 4 436VB4 100 100 . 0,02825 1377 3% 2518 6302
35(C) v 90@25 1.7 0,895 13137 60 15.1 39O 509
0.025" 1. %00( ) 12, 19 37 00 0.0233 1. 719' 60
24. 4 47¢Vh 38(C}°° 100  9,02§ g491/71 7 1099 ¢ 1%, 39
100 0. 049 3.2 90 19.0 0 40. - 100 0 Ogé 0
1.8 90 48pv co 0.9 41 5130 025 _ :
3.2 The spi A 9 para%re‘t’ers are quofe% I n thé-"unltgostat edi?n TabI e 935
Exanpl es 30% gq 389 36 and 3890d82%i0t fLITil t®® mathekdtical 3,5
expre§S| on s.e(avl) accorﬁbmg to the (gyepsion gn-;l ar eggonpari ggn exarrp{,1 ﬁb
Fromthe t |t cafl,pe seen t ha 61£se fib res have an increased Tlnber
of fibrils r than fibrils pet9%%6 [ebe] of Qbre Ieb3 gth). 1,0

Charafteris vaflbre I a are sumey62®d i mTable Bofor thegfibres;gtated

in Table 2.53(vf 100 - 0,025 1,7 10 20 11,0
54 100 0,025 1,7 60 20 4,0
30 Die Spinnparameter sind irt den in der Tabelle 1 angegebenen Einheiten angefiihrt.

Die Tabelle 4 zeigt eine deutliche Absenkung der Anzahl der Fibrillen, sobald ein Luftspalt von etwa 25-30 mm
Uberschritten wird.

35  Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern, indem eine Lésung von Cellulose in einem tertidren Aminoxid durch
Spinniécher einer Spinndiise extrudiert und die extrudierten Filamente @iber einen Luftspalt unter Verzug in ein
Fallbad gefihrt werden mit der MaBgabe, daB die Breite des Luftspaltes groBer als 30 mm vorgesshen wird, dadurch
gekennzeichnet, daf3 das Verfahren so durchgefilhrt wird, daB der mathematische Ausdruck

51,4 +0,033xD + 1937xM - 7,18T - 0,094xL - 2,50xF + 0,045xF2

worin D der Spinniochdurchmesser in um, M der Spinnmasseausstof8 pro Loch in g/min, T der Titer des einzelnen
Filamentes in diex, L die Breite des Luftspaltes in mm und F die Feuchte der Luft im Luftspalt i ing Wasser/kg Luft
45 ist, maximal die Zahl 10 ergibt.

-

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Verfahren so durchgeftihrt wird, daB der mathema-
tische Ausdruck maximal die Zahl 5 ergibt.

80 3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzelchnet dafl der SpinnmasseausstoB pro Loch
zwischen 0,025 und 0,05 g/min betragt.

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB eine Luftspaitbreite von
kleiner als 100 mm vorgesehen wird.

§. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB bei einer Spinndiise mit Spinnléchern, deren

Durchmesser zwischen 70 und 130 um betragen, die Feuchte der Luft im Luftspalt zwischen 20 und 30 g Wasser/kg
Luft eingestelit wird. .
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11. 3 6. Cellulosef: ird&rGattung Lyoiﬂl Zerrlngerleéﬁ_br@atlonsnelgung, er ﬁ!t hm?ach einem Verfahren ng:ru-
24.5 33(C) “MepPiep 15. 2 29.1 23.5 34 28. 8
16.5 24. 5 21.8 35(C) 34.1 14. 8 29.3
19. 8 36( Ghime33. 3 16. 3 30.5 18.8 37 29.4

-17. 2 23.9 21.3 38(C) 30.4 11.8 - 22.5
14. 3 39 1. Prodsssor the preparation o @ellfiiose fibres in which a sofltidh of celluiose A tétiaf(amine-oxidetis Bxtruded
14. 8 through orifideB ind spinneret ahdl thé exdrlided filamehts 2fe led under tension h&ros3 an air gap into a precigiiétion

. 20. 9 Exanplbets, watht prodisb thAfthdkwithia! the aif §ap@schreatat thaii'se mogaeradtsrisécin thit the pODEE b capiies!
of Exanpl esutin &gh a Waytthat hemabansticat expressiser e nodi fied as stated. In the col um

{Tbre length of 276 [orr P g%%%%”rﬂ%%?éﬂ%qg§°%%§?f§%° Progif o2 *G puy

Titre Gap whesgiRP g th |an'|a}eb9f megplrpq@g orifice in umjyl p@put af% gmatenq[eg orifice in g/mlr@Tg
1.7 1 10 the]pge of the individual fl n@ lnm(é)ls the WIdtTevhe airgap in g is thethTIdlty of 516 airin irg
14. 0 "84(C) 2o newaterkas 0 025 17 25 13 9.0 45(C)

100 gs ppgimumyalje ot 10.55 43 _ 6.0 46(C) 100 0.025
17 6 é%‘%&e% h3h QPR in subh d way that £} tﬂ!?
accorda ith Claim 1 ised i tthe process is carri t in such & way th m

IR 3 e o - A € y ey
100 4 3.5 50(0Q) 100 0. 025
1 7 303 Rlogess in accordance w]th &e%ﬂélgﬂws 1 or 2, chBfcterised in th& 13 3lput oflspifining nfitsrial pdrrifice is

55/2( ) betwe&(odbzs azng 005@mik5 1.7 10 20 °© - 14 53(C 100

7 1 11.0 54 100 0. 025 1.7 60

2 0 4. Procdss(h abtredaseiwith bne@r pare oirbizingsr 190 & ckaragtedded éh thatithe Wigth aithe air ga istesadhann

Tabl e251. TaBdemd4d shows a marked drop in the nunber of fibrils as soon as an

air gap of about 25-30 [err] is exceeded.
5. Process in accordance with Claims 1 or 2, characterised in that when using a spinneret with orifices whose diameter

is between 70 and 130 pm, the humidity of the air in the air gap is maintained between 20 and 30 g water/kg air.

30 6. Cellulose fibres of the Lyocell type with reduced tendency to fibrillation obtained in accordance with a process as
claimed in Claims 1 to 5.

Revendications

1. Procédé de fabrication de fibres cellulosiques par extrusion d'une solution de cellulose dans un oxyde d'amine
tertiaire par les orifices de filage d'une filidre et amenée des filaments extrudés par un interstice sous étirage dans
un bain de précipitation, pour autant que la largeur de l'interstice prévu soit supérieure & 30 mm, caractérisé en ce
que le procédé est mis en oeuvre de fagon telle que l'expression mathématique

40 '

51,4 + 0,033xD = 1937xM? - 7,18xt - 0,094xL - 2,50xF + 0,045xF°

ol D est le diamétre des orifices de filage en pm, N le débit de masse de filage par orifice en g/min, T le titre d'un

filament individuel en dtex, L la largeur de l'interstice en mm et F 'humidité de I'air dans l'interstice en g d'eau par

kg d'air, donne au maximum le chiffre de 10.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que le procédé est mis en oeuvre de telle sorte que I'sxpression
mathématique donne au maximum le chiffre de 5.

3. Procédé selon une des revendications 1 et 2, caractérisé en ce que le débit de masse de filage par orifice est
50 compris entre 0,025 et 0,05 g/min.

4. Procédé selon une ou plusieurs des revendications 1 & 3, caractérisé en ce que la largeur de [l'interstice prévu est
inférieure & 100 mm.

6 5. Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que, dans le cas d'une filidre ayant des orifices de filage
dont le diamatre est compris entre 70 et 130 um, on régle humidité de l'air dans l'interstice & un chiffre compris
entre 20 et 30 g d'eau par kg d'air.



11 CLAIMS 1. Process for the preparatlon of cellulosic fibres by
extrudi ng a sol ution of ceI I ul ose i ap‘i5@r2t?§ﬂy am ne OXI de thr ough

Spi ANi nggor, in ret | ament s under
t ensi on acr':?;:'ret.,g'%(ffﬁ”§°s I fs' ;(Z‘fﬁg? d'Eﬁ"‘e‘@F b"l"%&ﬁ '8?1"‘?)%???"’""%‘? H“HP%P??F'UW%WW’H%&
the width o e alr gap prOV|de is greater than 30 mm characterized in
‘that the process is carried out in such a way that the nathemati cal
expression 51.4 + 0.033xD + [err] - 7.18xT - 0.094xL - 2.50xF + [err],
wherein Dis the dianmeter of the spinning orifice in [err], Mis the output
of spi:nning material per orifice in g/mn, Tis the titre of the individual
filaments in dtex, L is the wwdth of the air gap in mm and F is the

hum dity of the air in the air gap in g of water/kg air, has a maxi num

val ud?of 10. 2. Process in accordance with Claim1l, characterized in that
the process is carried out in such a way that the mathemati cal expression
has a nmaxi mum val ue of 5. 3. Process in accordance with one of Cains 1
or 2, characterized in that the output of spinning nmaterial per orifice is
betweggn 0.025 and 0.05 g/ mn. 4. Process in accordance with one or nore
of Claims 1 to 3, characterized in that the wwdth of the air-gap is |ess
than 100 mm 5. Process in accordance with Clains 1 or 2, character- ized

in that in the case of a spinneret having spinning orifices whose di aneter
is between 70 and 130 [err], the humdity of the air in the air gap is

adj usted to between 12 20 and 30 g of water/kg air. 6. Cel lul osic
fibres of the |yocell type with reduced tendency to fibrillation obtainable
in@ccordance with a process as clained in Clains 1 to 5.
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