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Konstfiber av cellulosa - utvecklingshistoria

1846 - C.F Schonbein utvecklade:
Cellulosa + salpetersyra = Nitrocellulosa
1857 - M.E. Schweitzer |6ste:

Cellulosa + kopparoxid + ammoniak = Cupro
\_1892 - Cross, Bevan, Beadle patenterade:

Cellulosa + natronlut + koldisulfid = Viskosprocessen
904 - G. Miles utvecklade:

1969 - Eastman Kodak och American Enka patenterar:
Cellulosa + N-Metylmorfolinoxid = LYOCELL
1982 - Neste utvecklar:
Cellulosa + urea + ammoniak = Carbamat processen
2003 - EU 6:e ramprogrammet utvecklar:
Cellulosa + enzym + natronlut = BIOCELSOL
2006 — BASF utvecklar:
Cellulosa + joniska ldsningsmedel = Basil
2011 — Sddra utvecklar:
Cellulosa + urea/enzym/hydrotermisk + NaOH = CelluNova
2019 - StoraEnso, IKEA, H&M, Kiram utvecklar:
Cellulosa + aktivering + kall NaOH =TTT




Produktionskapacitet for cellulosa konstfibrer 2010
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World Producers of Viscose Staple Fibres year 2005
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For att tillverka 1 kg viskosfiber atgar:

— Cellulosa 1.034 kg Viskosldsning

— NaOH 0,633 kg Viskoslosning

— CS, 0,174 kg Viskoslosning

— Hjalpkemikalier 0,1 kg Viskos + spinnbad
— H,SO, 0,837 kg Spinnbad

— Vatten ca 600 | Tvatt- och kylvatten
— Anga 9,2 kg Indunstning, tork

— El 1,75 kWh  Process

— Olja 0,95 kg Angtillverkning

Som biprodukt erhalles Na,SO, som kalcinerat salt
eller glaubersalt. Utbyte ca 50-55%



Cellulosa som ravara

40 000 Milj. ton/ &r

- Arlig &tervéaxt av cellulosa

« Cellulosa som ravara

(massa + 50% returfiber)

400 Milj. ton/ar

J4 Cellulosa anvant som

fiber och derivat 7 Milj. ton/ar
— Viskos 65 %
— Acetat 13 %
— CMC 7%
— MCC 5%
— Nitro 5%
— C")vrigt 5%

« Varfor sa lite cellulosa?

— Inga smaltprocesser

— Problem med l6sningsmedel

— Laga cellulosakoncentrationer

— Oljebaserade syntetiska produkter
billigare &n cellulosamassa

— Pris / egenskaper ar battre for
syntetiska polymerer an cellulosa

 Softwood
— Norway spruce
— Scots pine
— Larch
— White & black spruce
— Jack & lodgepole pine
— Balsam fir
— Douglas fir
— Southern pines
— Hemlocks

« Hardwood
— Aspen
— Birch
— Oak
— Maple
— Beech
— Eucalyptus
— Tropical Mix
— Acacia
* Non wood
— Cereal straws
— Sugar cane bagasse
— Bamboo
— Cotton linters
— Bast (Flax, jute, ramie)

— Leaf (Hemp, Abaca,
Sisal)

— Grass




Krav pa dissolvingcellulosa

 Parametrar (Minimum krav.) ¢« HOg renhet
— Askhalt lag, lagt metallinnehall
— a-cellulose, % >88 — Hartser lag andel ,extraheras och
— R18,% >90 tvattas ur
— R10.% >85 — Smuts lagt antal smutspartiklar
— Pentosan, % <6 — Vithet hog
— Extrakt (EtOH),% <0,06 °* Cellulosa/hemicellulosa
— Extrakt DCM,% <0,4 — HOg alfa-cellulosa halt
— Aska, % <0,1 — Sma hemiférluster, R10, R18
— Si02, ppm <60 °* Molekylara egenskaper
— Fe, ppm <12 — Medel kedjelangd DP anpassas for
~ Mn. ppm P Snav molekylvikisfordelning Mw (DP
— Ca, ppm <250 spr)]reil(;/nrirr]](g):j)e ylviktsfordelning Mw (
~ Mg, ppm =0 — Polydispersivitet (Mw / Mn) 1ag
— Ljushet. 1SO, % >90

— Kiristallinitet och amorfa regioner
HOg reaktivitet
— Utbyte % (Fock’s metod) hogt
— Filtrerbarhet Kw (Treibers metod)
laga varden

— Viskositet, TAPPI, cP  12-20-60
— Viskositet, | CED, ml/g < 650



Some Dissolving Pulp producers

on the world market

PRODUCERS CA'EETY
Buckeye (southern pine sulphate) - 150
Rayonier (southern pine sulphate) * 150
Neucel (90% hemlock + fir + spruce ECF sulphite) « 100
Bacell (TCF eucalyptus sulphate) * 360
Saiccor (eucalyptus (+ acacia) ECF sulphite) + 600
Borregaard (spruce sulphite) « 140
Domsjoe (TCF spruce + pine sulphite) © 240
StoraEnso (ECF birch sulphate) + 400
Sédra Mérrum  (ECF birch sulphate) - 170
Tembec (spruce, fir,hemlock, hardwood (aspen) sulphitey 390
AV Cell (spruce, fir, hemlock, hardwood sulphite) » 120

(TCF eucalyptus sulphite) » /0
Toba Pulp (mixed hardwoods sulphate) + 180
Kotlas (spruce sulphite) * 70
Baykalsk (larch sulphate) * S0

(TCF beech sulphite) - 220
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VISKOSPROCESSEN

Tillverkning av viskosldsning Spinning av viskosfiber

VISKOSPROCESSEN
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PULP SHEET FEEDER
(vertical or horizontal type)

A— @ Mercerisering pProcessen startar
med att ark av
dissolvingmassan
matas till en
slurrytank med

18%-ig NaOH.
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Rivning

Efter avpressning av dverskottslut sa rives alkalicellulosan AC i
speciella pinn-rivare. Detta gors for att Oka reaktionsytan pa AC
for jamnare O, fordelning | formogning och battre upptagning av
CS, vid sulfideringen

Rivare Riven
alkalicellulosa

P e
0




FOrmogning

Efter slurrypressarna paborjas en kemisk nedbrytning av cellulosan genom
att den far passera genom en roterande trumma. Det som hander i trumman
ar att luft (syre) reagerar med alkalicellulosan (sa kallad oxidation). Under
reaktionen med syre delas varje cellulosakedja upp i ungefar 4 delar - d.v.s.
genomsnittslangden pa en cellulosakedja blir fyra ganger kortare.

Normalt tar denna process ca. 5 timmar | en temperatur av 40 grader.

AC

Spjéll reglerar
uppehallstid i
trumman eller
nedbrytning av AC
dvs viskositeten




SULFIDERING eller XANTHOGENERING

R R 3
H-C-ONa +CS, ;, H-C-O-C-S-Na 75%
- -

Alkalicellulosa Cellulosa xanthatogenat
Ester av en svag och obestandig syra

3 CS,+6 NaOH = 2 Na,CS; + Na,CO; + 3H,0 25%
Natrium trithiocarbonate
Na,CS; + 6 NaOH -3 Na,S + Na,CO; + 3 H,O

Dessa biprodukter ger den oranga fargen I viskosen



Sulfidering

Kolsvavlan reagerar
med cellulosan och
bildar nagot som kallas
natriumcellulosa-
celluosaxantogenat.
Reaktionen sker i ett
tryckkarl (wetchurn) med
kvavgas atmosfar.
Kvavgasen anvands for
att minska risken for
explosion.



LOosning och blandning

Viktiga parametrar:

NaOH konc. ca 1-3% beroende pa AC.

Lag temperatur vid 16sning. Xantatet har
storre l6lighet i kall lut.

NaOH vid start 0-5 °C, vd I6sning 8-12 °C.
Malning av xantatet vid passage till Idsning

Anvandning av homogenisatorer som mal
till finare partiklar. Underlattar
|6sningsforloppet och spar energi.

Losning sker batchvis, viskos fran losare
blandas for utjdmning av viskosen.

Viskosens sammansattning (stapelfiber):

— Cellulosa 9-10%

— NaOH 5-6%
- CS, 3%
- H,O ca 80%

> cs2-konde

vagning

Blandare

=




Filtrering

Filtrering gors for att avlagsna oldsta
fiberrester, xantogenat-gel och
smutspartiklar. Ju finare titer eller
starkare fiber, ju battre maste
filtreringen vara. Partiklar storre
an 15-20 my filtreras bort. |
viskosfabriker finns vanligen 2-3
system med filterpressar. Rejekt
frAn backspolning upparbetas och
returneras till viskossystemet.

Apparatur:

— Ramfilterpressar m
utan backspolnj

Filtrerad viskos ut

| Constan ’
F'f_’}i"’ | Reject Piston
“Flitrate | (Bﬂkwming

End Position |
Initiator

- och Maurerfilter med
sintrad metallduk

— Paspinnmaskiner som Rejekt ut e . (=M

ljusfilter ; Am—]
/ /AreaP2 "~ | | o
I { L
/ | Support device |

— | spinndysor som textilfilter e aw
Ofiltrerad viskos in GCa—

(in Filtration




Analys av VISKOS till spinning

Sammansattning:

 Cellulosahalt, % 9,9-10,1
« NaOH, % 5,7-5,9

« CS, %, pacellulosai viskos 27 - 31

« Gamma-tal (antal x-grupper) 35-44
 Totalsvavel, % 1,9-25
Tillsatser:

* Modifier, kg/ton viskos 1,0-15

« TiO,,% 0-1,0
Egenskaper:

» Viskositet, SKF (sek kulfall) 45 - 55 (M 65-75)
« cPeller DP 2,9 - 3,5 (250 - 320)
* Filtrerbarhet, Kw (gelpartiklar) 3-10

« Saltpunkt, (NaCl eller NH,CI) 3,5-4,5

(Koagulerbarhet vid spinning)
« OBS! Viskosen innehaller ca 10% cellulosa, 6%NaOH,
3% CS2, 1% tillsatser och 80% vatten



Tillverkningsdata for nagra typiska

viskosprodukter

Stapel- | Modal- | Textil- | Super
fiber fiber |filament ||l cord |Cellofan
Viskos
Cell % 9 6...7,5 8,5 7 8...9
NaOH % 5,6 6...7 5,5 5,8 5...9,5
CS2 % pa cell 33 40 33 40 30
gamma tal 40 <58 39 A7 25...30
Viskositet Kulfall ek 40-60 | 80-100| 40-60 | 80-100| 40-60
Spinnbad

H2S04 g/l 120 75 140 70 130..140
Na2S04 g/l 320 150 240 150 |190..250
Znso4 g/l 16 50 10 70




Spinning och efterbehandling av
viskosfiber

Teknik anvand pa Svenska Rayon AB

* Spinning
— Spinnutrustning, dysor
— Spinningens kemiska reaktioner

— Processvariablers inverkan pa
filberegenskaper

« Strackning

« Skarning

« CS,-atervinning
e Tvattning

* Finishing

» Torkning

« Balning



VISKOSPROCESSEN

Tillverkning av viskoslésning Spinning av viskosfiber

VISKOSPROCESSEN




SPINNMASKIN

SRA
Sateri

spinningen regenereras
(tillbakabildas) den l6sta
cellulosan till cellulosa i
fiberform. FOr att en
fullstandig regenerering
ska ske sa maste ett
spinnbad anvandas.
Spinnbadet bestar av
svavelsyra (ca. 10%),
natriumsulfat,
zinksulfat, vatten och
spinnbads-tillsatser.



Clusterdysa for spinning av
stapelfiber

Clusterdysa med 19 spinndysor Spinndysa med 1560 hal/ 50 p
30050hal / 50 u

Retarded regen on

I = Liquid
Il = Gel
e - i =Fibre




varsnitt pe
Iskosfiber




SPINBATH CIRCULATION FOR A VISCOSE STAPLE FIBRE PLANT

H20O in spinbath is removed

e / Conc. Na2S04 to crystallization
——> EVAPORATOR *

T
CRYSTALLIZER >

DEGASSING

FILTRATION

gl OB R ety HZSO \
ZnS0O 4

BOTTOM TANK BOTTOM TANK

DEGASSING.  FILTRATION EVAPORATOR - FILTRATION DRAIN SPINNING
RETURN TANK ~ PUMPS FEEDPUMPS ~RETURNTANK ~ PUMP SUPPLY PUMPS



Skarning

Beroende pa applikationer skars
viskosfiber i olika langder. Efter

spinning samlas filamenternatill e
grov kabel som skars. FOr korta till |-z
langa fibrer anvands olika f
skarteknik:

Giljotinskarmaskiner 0,5-5(
mm Flockfiber

Lummus skarhjul 5-20 mm

Kortfiber

Maurer + Lenzing typ 20-150 mrf}
Stapelfiber a

Gru-Gru maskiner 30- 120mm o idl ‘
Stapelfiber Efter att fibern ar strackt och

skuren i forutbestdmda langder
pa spinnmaskinerna sa skall den
tvattas ren fran slaggrester.



CS2 atervinninog

Vid spinning | H2SO4 bad
koaguleras oh regenereras
cellulosan till viskosfiber

varvid CS2 frigdors.

| CS2-atervinningen tillférs anga
varvid CS2 lamnar fibern och
kondenseras. Ca 40-60% av
tillsatt CS2 kan atervinnas.

CS, CONDENSATION

% d 4 cold circulation water 5 °C

VAPOUR : REFRIGERAT!

CONDENSER AIR
SEPARATOR

HEAT
EXCHANGER

VAPOUR + CS2 to acid water

circulation
CcS2
FIBRE TO SETTLER

| AFTERTREATMENT

CS; to viscose production (‘\
N N/




TVATT N I N G Water + acetic acid
—— Vatten —<— Vatten o

Acid was |
Desulphuration ‘ Bleacning N Finishing
Il lﬂll Lmn iR iNy
s ".”“‘ 6 8l I 9 [ 10 O 11 12 @8
N AT I
Lr”j T'/ LT
& —a

‘ T ‘ """ }* ©
A et s [
Clean waler to H20z +NaCH Finish
heat exh. vatten ¥ P
Water to Zn- recovery ~ Clean water |

to heat exh—el—+—+ Waldr to drain

Fororeningar i fiber som skall tvattas Tvattsekvens
bort: Motstromstvatt pa vira eller lameller

Na,SO, . Sur tvatt

H,SO, . Avsvavling
ZnSo, — Na,S / NaOH
S . Vattentvatt

7nS . Blekning

Svavelféreningar — H,0, eller NaCIO
Modifiers 5 Sur tvatt

Spinnbadsmedel 6. Vattentvatt
CS,, H,S




Torkning

~ Torken &r ca 25 m lang.
16 roterande trummor
torkar fibern. Ca 5 ton
anga forbrukas / timme.

Efter att fibern har torkats och
konditionerats gar den igenom
en slutdppning varefter den ar
Klar for paketeringen

P

Torrfiber



BALNING

Balning 1 helautomatisk bal-
press

Vanlig balvikt ar 200-300
kg/bal.

Balar emballeras med polyeten
plast. Varje bal forses med
slutligen med en etikett som
anger sort, fukt, vikt och
Individuellt balnummer.

Fore leverans testas fibern pa
kemiska- och textila
parametrar. Certifikat for tester
pa mikrobiologiska parametrar
utfardas.



Viskosprodukter

FIBRER

Filament
— Textilfilament
» Textil, (vavning, stickning)
— Cord
» Bildack
» Teknisk textil
— Kabel
* Flockfiber
« Kortfiber

Stapel fiber

 Textilfiber

— Bomulistyp

— Ulltyp

— Modal (hogstark textilfiber)

— Polynosic (hogstark textilfiber)
» Hygienfiber

— Nonwoven

— Short Cut

« CELLOFAN

« KORVSKINN

— Viskos pa nonwovens
— 100% viskos

« SVAMPAR

— Armerad viskos
— Wettex typ




Fiberegenskaper
Vikt 1 g for 10 000 meter av fiber.

-Textil: 1 -3 dtex; -Ull: 3-6 Dtex; -Vadd Tampong: 2-3 Dtex;
-Nonwoven:1-5 Dtex; - Flockfibre: 0.6 — 20 Dtex: - Short cut 1,0 — 6 Dtex

Styrka (cN/Dtex) vs. Tojning (%)

Regenerated cellulose fibres

Tencel

Cotton

Viscose

10 15
Extension (%)




Styrkatorr, cNitex
Styrka vat, cN/itex
TOjning torr, %
Tojning vat, %
Svallning, %
Vatmodul cN/tex/59
DP

Kristallinitet, %

FIBEREGENSKAPER

VISKOS

22

12

20

22

90

3

300

35

MODAL

35

20

14

14

60

6

450

45

LYOCELL

42

36

15

17

59

550

65

BOMULL

22

28

8

13

48

3000

68




5 _Svenska Rayon

STANDARD RANGE

SWELAN VISCOSE STAPLE FIBRE, SHORT-CUT AND TOW

003=spundyed black

050, 051 and 052=bright bleached
950, 951, 961, 964, 965, 981, 982 and 983=matt bleached
999=matt unbleached
E=Chlorine-free (TCF)
*Conforms to European Pharmacopoeia, 2nd Edition, Part [T

FIBRE FOR SPINNING

White Bright, bleached
dtex length mm code
1,0 40 052
1,3 40 052
1,7 32/40 052
33 98/120 051/951
39 98 051
5,0 98/120 051
7.8 70 999

NONWOVEN FIBRES

White Matt, bleached
dtex length mm code
13 40 965E*
1,7 40/50 961/96SE*
3,1 40 965*
31 60 964*
42 60 961
TOW

(for flock products and wet-laid nonwovens)
dtex length mm code
0,6-20,0 w0 050E/950E/003
EXPLANATION OF CODES

WADDING TYPES

White Matt, bleached
dtex length mm code
2,9 31 981E*
29 31 982E*
2,9 31 983*

SHORT CUT
(for wet-laid nonwovens)
White Bright, matt, bleached

dtex length mm code
1,0 5 051
1.7 5/6 051
1,7 5 051E
L7 8/10 9S1E

Standard range 3

Svenska Rayon AB, 5-66050 Valberg, Sweden
Phone int. +46 54141000, Fax int. +46 54141175,

Telex 66086 RAYON S.




BOMULLSTY

\HYGIEN

SPINNGARN
/TEXTIL BLANDGARN
MALFLOCK

SWELAN PRODUKTTRAD

ELASTISK BINDA
GASVAV
STERILGARN

:VADD
ALTEKNIK FIBERTYG

FILTAR
FILTER

/
TEXTL =

S

SPINNGARN

BLANDGAR

VECKAD VADD

BINDOR

TAMPONGER
KOSMETIKABOLLAR
ABSORPTIONSPRODUKTER

YTBELAGGNING

FLOCKFIBER 4 PRYDNAD-LYXFORPACKN
VATLAGD
KABEL KORTSKUREN <
TORRFORMAD
TOPS

STRETCH-BREAK <
ULLSPINNFIBER

TEPASAR
TORKDUKAR

\

VATFORMAD OPERATIONSTEXTIL
\ ENGANGSPRODUKTER

FILTER

KORTFIBER BLOJOMSLAG

Swelan

NONWOVE

VATSERVETTER

SERVETTER
TORRFORMAD BORDSDUKAR

ABSORBTIONSPROD.

OPERATIONSTEXTIL
TORKDUKAR
VATSERVETTER

KEMISK BINDNING <

TERMOPLASTISK <BLOJOMSLAG

BINDNING OPERATIONSTEXTIL
VATSERVETTER
TORKDUKAR
ABSORPTIONSPRODUKTE
MEDICINSK TEXTIL

VATTENSTRALE
BINDNING

MEKANISK SE NALTEKNIK ULLTYP



_» SRA Cord Spinning Plant (Courtaulds type)
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SRA Cord filament
Spinning

RAYONCORD The manufacturing process for rayon tyre cord up to the time the cord enters the spinning
machines does not essentially differ in principle from the production of rayon staple. The mercerizing plant in the
cord factory has, however, press mercerization instead of slurry mercerization,

The spinning machines in the cord factory differ from the machines used in the production of rayon staple fibre.
Immersed in the spinning baths is a nozzle which contains up to 1,500 holes. The cord yarn strand which leaves
the spinning bed and the nozzle is thinner than the fibre strands which leave the nozzles in the rayon staple
factory. After stretching, which takes place directly in a steam tub, the filament passes over a number of reels,
on which chemical baths are sprayed. On the first reel, the filaments are fixed and then continue to run from reel
to reel for washing, until a pure and very strong cord yarn is obtained. Before drying, which takes place on

the final reel, the cord yarn is given a suitable lubricant. With a low twist, the cord yarn is finally wound on
spinning bobbins

Bl The picture, top upper left, shows a point on a spinning B The picture, right, shows the passage taken by the tyre
machine used for manufacturing rayon tyre cord. cord over a sequence of reels.

Aftertreatment of filaments




VISCOSE FIBRE CONSUMPTION BY

END USE 2005

_ _ Viscose industrial
Viscose textile

) filament
filament

3%

Viscose staple in
nonwoven use
15%

Viscose staple in
textile use
70%






