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------------------------------------------ intermolekulare hydrophobierende H-Briickenbindung
intramolekulare versteifende H-Brlickenbindung

steifes fadenfc'jérmiges Cellulosemakromolekiil
(1,4-B-ag-ag-Verknupfung aus B-D-Glucose in 4C,-Konformation)
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Lyocell-Prozess (ALCERU)
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Vergleich der Onset-Temperaturen von NMMO und
verschieden modifizierten Lyocell-Spinnldsungen
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Quelle: F.Wendler, ,Prediction of the thermal stability of lyocell solutions using statistical methods (PLS
degression), Vortrag zum 7. Internationalen ALCERU-Symposium, Rudolstadt, 06. und 07.09.2006 9

_ Thiringisches Institut fur Textil- und Kunststoff-Forschung Dr. Frank Meister



26. Osnabrticker Umweltgesprach , lonische Flussigkeiten*

Cellulose-NMMO-Wechselwirkungsmodell

Cellul osekette

O—y /H-“—O\N—"‘/\O NMMO-MH

Cellul osekette

Quelle: M.Michels und B.Kosan; ,Beitrag zum Ldszustand von Cellulose und Cellulosederivaten®,
Vortrag zum 6. Internationalen ALCERU-Symposium, Rudolstadt, 01. Und 02.09.2004 1
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Umweltfreundliche Cellulosedirektlosemittel

/CH3 /CH3 /CH3 /CH3 /CH3
~_2C, i . i _ i
O— N @ """" Cl @ """" Ac @ """" Cl @ """" Ac @'CH?, """ Cl
cHy|| N N N N N
e H,0 C4Hog C4aHog CoHs CoHs C4Hog
NMMNO |[[BMIM][CI]  [BMIM][Ac] || [EMIM][CI] [EMIM][Ac] || [BDMIM][CI]
M =135 M =175 g/mol 198 g/mol || M =147 g/mol 170 g/mol || M =189 g/mol
T =72°C|[T, =70°C =<-20°C||T, =78°C =< -20°C|| T.=80°C
n0,(85°C) |[MR=1:59 =1:6,0 |[[MR=1:59 =1:6,1 || MR=1:58
= 20.700" 47.540 Pas 12.610 Pag| 24.900 Pas 2.281 Pasg| 188.400 Pas
C=14,4% ||Coyon=136% =132% ||Coyon=15.8% =13,5% || Coyon= 12,8 %
*MR=1:7,1
1
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Ergebnisse der DSC-Untersuchungen von BMIMCI (griine
Kurve) und BMIMCI-Celluloselosungen (rote Kurve)
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Zeitlicher Verlauf der Auflosung von Cellulose
iIn NMMNO sowie lonischen Fluiden

Maische lAquc‘jsung l Nachldsen BM|MCI 115°C|15 mbar
j VR(4042 13.4 % CL
D\D/D\D/:'\n/”’n\tlfﬂ—ﬂ—ﬂ’n\n
L —0—@—p—0—0
NMMQ-MH 90°C 70/200 mbayf
? VR04048 13.2% dL
25 50 75 100 125 150 175 200
Zeit [min] 1
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Eingesetzter Zellstoff: Holzzellstoff, Cuoxam-DP: 569

Versuch VK050022 | VR050081 | VR050412 | VR050421 | VR050381 | VR060011
Cellulosekonz. % 13,5 13,6 15,8 13,2 18,9 19,6
LM NMMNO | BMIM-CI | EMIM-CI | BMIM-Ac | BMIM-Ac | EMIM-Ac
Molverhéaltnis 1/7,7 1/5,9 1/5,9 1/54 1/3,5 1/3,9
Nullscherviskositat (85°C) Pas 9914 47540 24900 9690 63630 30560
Dusenlochdurchmesser Hm 90 100 90 90 90 90
Luftspalt mm 40 80 55 60 70 40
Feinheit dtex 1,49 1,46 1,84 1,67 1,64 1,76
Reil3spannung, tr. cN/tex 43,6 53,4 53,1 44,1 48,6 45,6
rel. ReiRkraftverhaltnis % 84,4 85,4 86,8 75,1 86 89
Reidehnung, tr. % 16,7 13,1 12,9 15,5 12,9 11,2
Schlingenreil3kraft cN/tex 20,3 33,1 29,5 22,1 25,1 19,9
E-Modul (0,5-0,7%) cN/tex 942 682 903 712 715 682
Nassmodul cN/tex 193 313 307 188 277 271
Nassscheueranzabhl T 23 61 37 17 22 24
WRV % 70,1 64,6 68,2 79,3 71,4 68,1
Faser-DP 520 514 493 486 479 515
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Cellulose/PAN-Mischungen
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Ergebnisse bei der Auflosung und Verspinnung von

Versuch VR060021| VR050481 | VR060091 | VR060101|VR060131| VR060151
Masse-% Cellulose / PAN 100/ 0 90/ 10 80/ 20 70/ 30 60 / 40 50/50
Volumen-% Cellulose / PAN 100/0 87 /13 751/ 25 64 / 36 53/ 47 43 | 57
Feststoffgehalt 11.2 12.1 13.9 15.2 17.2 19.2
Cellulosegehalt 11.2 10.9 11.1 10.6 10.3 0.6
Nullscherviskositat
bei 95°C Pas| 6813 7063 [ 23440 [ 18230 [ 21370 [ 19600
Feinheit dtex 1.7 1.7 1.7 1.7 1.7 1.7
Reil3spannung, tr. cN/tex 50.3 44.6 35.1 30.4 23.9 19.4
rel. Reil3kraftverhaltnis %| 86.9 84.1 97.4 92.1 111.7 100.5
Reilddehnung, tr. %| 11.7 10.6 9.2 15.5 10.3 12.9
Reilddehnung, nass %| 12.8 12.2 12.9 18.2 16.9 28.9
Schlingenreil3kraft cN/tex 22.2 19.5 18.6 16.6 11 13.1
E-Modul (0,5 - 0,7%) cN/tex 887 868 787 617 572 544
Nassmodul cN/tex 310 263 252 148 140 92
Nassscheueranzahl T 28 36 59 114 618 4466
WRV %| 65.9 64.4 61.3 57.3 45.3 37.5
T
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Nassscheuerbestandigkeit (WAT) als Funktion des
Wasserruckhaltevermogens (WRV)
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Lichtmikroskopische Aufnahme (polarisiertes Licht)
einer Mehrkomponentenfaser
nach Herausl6sen der Cellulose mit Cuoxam

Cellulose : PAN =65 : 35

DI:)Cellulose =569
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REM-Aufnahmen von Cellulose-PAN-Fasern

Cellulose / PAN — Faser (60:40) nach Herauslésen der Cellulose

1
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Zusammenfassung:

- auf Grund der Uberstruktur der Cellulose bedarf es fir eine
Verformbarkeit zu Fasern und anderen Formkdrpern der Uberfiihrung
In l8sliche bzw. schmelzbare Derivate bzw. Cellulosedirektldsemitteln

- die bekannten und grof3technisch genutzten Cellulosederivate
bedingen den Einsatz von umweltgefahrdenden Lésungsmitteln

- durch den Einsatz von NMMO als Direktlosemittel wird eine
signifikante Verbesserung der Umweltfreundlichkeit der alternativen
Celluloseverformung erreicht

- Losungen von Cellulose in NMMO besitzen jedoch als erheblichen
Nachteil eine nur geringe thermische Bestandigkeit (Gefahr einer
autokatalytisch beschleunigten thermischen Zersetzung)

- lonische Fluide als Direktldsungsmittel fir die Celluloseverformung
bieten bei einer vergleichbaren Ldsekraft eine deutlich verbesserte
thermische Stabilitdt, Wirtschaftlichkeit und Umweltfreundlichkeit
sowie neue Mdglichkeiten zur physikalischen Funktionalisierung von

Cellulose
1
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Ausblick

DBU-Vorhaben:
.Innovative Losemittelkonzepte flr technische Anwendungen -
Cellulosefunktionswerkstoffe*

» Cellulosefunktionsfaserstoffe
> Innovative Cellulosederivate
» Yerbesserung der Verformungstechnologie
(Losemittelrecycling)

2
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