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(54) Title: METHOD FOR THE PRODUCTION OF OXIDIZED CELLULOSE FIBERS, OXIDIZED CELLULOSE FIBER
SHEET MATERIALS OR OXIDIZED CELLULOSE NONWOVENS, AND USE THEREOF

(54) Bezeichnung : VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON OXIDIERTEN CELLULOSE-FASERN, OXIDIERTEN CEL-
LULOSE-FASERFLACHENGEBILDEN ODER OXIDIERTEN CELLULOSE-VLIESSTOFFEN SOWIE DEREN VERWEN-
DUNG

(57) Abstract: The aim of the invention is to devise an improved method for producing oxidized cellulose tibers, oxidized cellu-
lose fiber sheet materials, or oxidized cellulose nonwovens which is particularly simple or efficient and environmentally friendly.
Furthermore, the oxidized cellulose fibers, oxidized cellulose fiber sheet materials, or oxidized cellulose nonwovens produced ac-
cording to said method should absorb a particularly large amount of aqueous.9% sodium chloride solution (physiological salt so-
lution), be water-insoluble, and be suited for multiple purposes, in particular medical uses, preferably for dressing wounds. Accor-
ding to the invention, the method for producing oxidized cellulose fibers, oxidized cellulose fiber sheet materials, or oxidized cel-
lulose nonwovens, especially oxidized cellulose wound dressing, in particular having a degree of oxidation ranging from 1 to 50
percent, preferably from 5 to 35 percent, comprises the following steps: a) using cellulose fibers, cellulose sheet materials, or cel-
lulose nonwovens; b) bringing the temperature within a range of 25 to 80°C, preferably 30 to 60°C; ¢) introducing gaseous nitro-
gen dioxide; d) bringing the temperature within a range of 20 to less than 160°C, preferably up to 100°C; and d) neutralizing the
oxidized cellulose fibers, oxidized cellulose fiber sheet materials, or oxidized cellulose nonwovens with bases, in particular ga-
seous ammonia.

(57) Zusammenfassung: Es soll ein verbessertes Verfahren zur Herstellung von oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulo-
se-Fagerflichengebilden oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffen bereitgestellt werden, das besonders einfach bzw. effizient und
umweltfreundlich ist. Des Weiteren sollen die nach dem Vertahren hergestellten oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulo-
se-Faserfldchengebilde oder - Vliesstoffe eine besonders hohe Aufhahme an 0,9%iger, wéssriger Natriumchloridlésung (physiolo-
gische Kochsalzldsung) aufweisen, wasserunldslich sein und fiir eine vielfache Verwendung geeignet sein, insbesondere in medi-
zinischen Anwendungen, bevorzugt zur Wundversorgung. Erfindungsgemill umfasst das Verfahren zur Herstellung von oxidier-
ten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-Faserfliachengebilden oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffen,

[Fortsetzung auf der néichsten Seite]
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insbesondere von oxidierter Cellulose-Wundauflage, insbesondere mit einem Oxidationsgrad zwischen 1 % und 50%, bevorzugt
zwischen 5% und 35%, folgende Schritte: a) Einsatz von Cellulose-Fasern, Cellulose-Flachengebilden oder - Vliesstoffen, b)
Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 25°C bis 80°C, bevorzugt von 30°C bis 60°C, ¢) Einleiten von gasformi-
gem Stickstoffdioxid, d) Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 20°C bis kleiner 160°C, bevorzugt bis 100°C,
und ¢) Neutralisation der oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-Faserflichengebilde oder oxidierten Cellulose-Vliess-
toffe, mit Basen, insbesondere mit gasférmigem Ammoniak.
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Verfahren zur Herstellung von oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten
Cellulose-Faserflachengebilden oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffen

sowie deren Verwendung

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von oxidierten
Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-Faserflachengebilden oder oxidierten

Cellulose-Vliesstoffen, sowie deren Verwendung.

Unter einem Faserflachengebilde wird hier insbesondere eine geordnete oder
ungeordnete ein- oder mehrlagige Zusammenlagerung einer Vielzahl von

Fasern verstanden.

Stand der Technik

Aus dem Dokument US 3,364,200 A wird die Oxidation von Cellulose mit
Stickstoffdioxid/Distickstofftetroxid fur die Anwendung im medizinischen Sektor
beschrieben. Gemaf Dokument US 3,364,200 A wird die Cellulose mit
flussigem Stickstoffdioxid, Stickstofftetroxid und Mischungen davon oxidiert und
die oxidierte Cellulose mit speziellen Waschverfahren behandelt, die
insbesondere auch den Einsatz von halogenierten Kohlenwasserstoffen

vorsehen.
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Das vorgenannte Verfahren ist aus Umweltaspekten nachteilig und erfordert
zusatzliche Reinigungsschritte.

Das Dokument DE 44 26 443 A1 sieht die Oxidation von Polysaccharid-Pulver,
insbesondere Starke, mit Stickstoffdioxid/Distickstofftetroxid Gasen vor. Um
eine gute Durchmischung von Starkepulver mit dem Gas zu erreichen, werden
bevorzugt weitere Komponenten, wie zum Beispiel Zeolithe oder Kieselgel,
verwendet, die nach dem Prozess wieder abgetrennt werden missen. Die
hergestellten Polycarboxylat-Pulver finden Verwendung als Builder oder Co-
Builder in Wasch- und Reinigungsmitteln.

Darstellung der Erfindung

Die vorliegende Erfindung hat sich die Aufgabe gestellt, ein verbessertes
Verfahren zur Herstellung von oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-
Faserflachengebilden oder -Vliesstoffen, insbesondere zur Herstellung von
oxidierter Cellulose-Wundauflage anzugeben, das besonders einfach bzw.
effizient und umweltfreundlich ist, da es insbesondere ohne den Einsatz von
zusatzlichen Durchmischungsadditiven auskommt, und wobei insbesondere
keine Abfallprodukte entstehen und/oder keine aufwéndigen Reinigungsschritte
erforderlich sind.

Des Weiteren sollen die nach dem Verfahren hergestellten oxidierten Cellulose-
Fasern, die oxidierten Cellulose-Faserflachengebilden oder -Vliesstoffe eine
besonders hohe Aufnahme an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridlésung
(physiologische Kochsalzlésung) aufweisen, wasserunloslich sein und fir eine
vielfache Verwendung geeignet sein, insbesondere in medizinischen

Anwendungen, insbesondere zur Wundversorgung.
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Die Aufnahme an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridlésung wird in Anlehnung
an die DIN53923 ermittelt. Statt der Aufnahme an Wasser wird die Aufnahme

an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridlésung bestimmt.

Erfindungsgemal umfasst das Verfahren zur Herstellung von oxidierten
Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-Faserflachengebilden oder oxidierten
Cellulose-Vliesstoffen, insbesondere mit einem Oxidationsgrad zwischen 1%
und 50%, bevorzugt zwischen 5% und 35%, folgende Schritte:
a) Einsatz von Cellulose-Fasern, -Flachengebilden oder -Viiesstoffen,
b) Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 25°C bis 80°C,
bevorzugt von 30°C bis 60°C,
c) Einleiten von gasférmigem Stickstoffdioxid,
d) Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 20°C bis kleiner
160°C, bevorzugt bis 100°C, und
e) Neutralisation der oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-
Faserflachengebilde oder -Vliesstoffe mit Basen, insbesondere mit

gasférmigem Ammoniak.

Unter den Fasern, Faserflachengebilden oder Vliesstoffen aus Cellulose
werden hier solche aus reiner Cellulose und auch solche aus
Cellulosederivaten oder aus Cellulose in Kombination mit anderen

Polysacchariden verstanden.

In Betracht kommen dabei vorzugsweise Celluloseether, wie Methylcellulose,
Ethylcellulose oder Butylcellulose, Hydroxymethylcellulose,
Hydroxyethylcellulose , Hydroxypropylcellulose, Carboxymethyicellulose,
Celluloseester, wie Celluloseacetat, bakterielle Cellulosen, Viskosen, sowie
deren Copolymere, wie Blockcopolymere, Pfropfcopolymere, statistische oder

alternierende Systeme.
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Die Verwendung von Cellulose-Fasern, Cellulose-Faserflachengebilden bzw. -
Vliesstoffen als Ausgangsmaterial erfolgt vorzugsweise mit einer Feinheit der
Fasern von 0,5 dtex bis 30 dtex, bevorzugt zwischen 1 dtex und 10 dtex,
besonders bevorzugt zwischen 1,5 dtex und 5 dtex, sowie insbesondere mit
einer Lange der Fasern zwischen 3 mm und 120 mm, wobei fir die
Vliesstoffherstellung bevorzugt welche zwischen 5 mm und 80 mm interessant
sind. Da die Fasern, Faserflachengebilde bzw. Vliesstoffe porés sind und
Kapillarkrafte aufweisen, beeinflusst dies, im Gegensatz beispielsweise zum
Einsatz von Pulvern, die Flihrung des gasférmigen Oxidationsmittels
beispielsweise durch den Reaktor positiv. Das Gas wird entlang der Fasern

gefuhrt und erméglicht damit eine homogene Verteilung des Oxidationsgases.

Demgegeniber wird die Fuhrung des Prozesses beim Einsatz von Pulver
erschwert, da eine spezielle Anfertigung der Reaktoren bzw. der Einsatz von
Additiven erforderlich wird, die eine intensive Durchmischung gewéabhrleisten,
um damit die Agglomeration eines zu oxidierenden Polysaccharids zu

vermeiden und die Ausbildung einer Wirbelschicht zu gewahrleisten.

Folglich erméglicht das erfindungsgeméaBRe Verfahren eine besonders einfache

und flexible Reaktorkonzeption.

Um die Luftfeuchtigkeit auf einen Feuchtigkeitsgehalt von maximal 7 Gew.-%
zu reduzieren und die eingesetzten Cellulose-Fasern, Cellulose-Fldchengebilde
oder -Vliesstoffe auf die gewiinschte Temperatur zu bringen, wird bevorzugt der
Reaktor mit auf Reaktionstemperatur vorgewarmten Inertgas, wie zum Beispiel
Helium, Argon oder Kohlenstoffdioxid oder auch Luft, bevorzugt mit Stickstoff,
getrocknet. Die Reaktionstemperatur betragt dabei 25°C bis 80°C, bevorzugt
30°C bis 60°C.
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In bevorzugter Ausgestaltung des Verfahrens erfolgt das Einleiten von
gasférmigem Stickstoffdioxid mit Gasdurchséatzen im Bereich von 0,1 bis 10
Molaquivalenten Stickstoffdioxid pro Stunde, bezogen auf die zu oxidierende

Hydroxygruppe. Dies erfolgt bevorzugt ebenfalls im vorgewarmten Zustand.

Durch den Einsatz von gasférmigem statt flissigem Stickstoffdioxid l&sst sich
eine hohe Reaktivitat, insbesondere eine kiirzere Verweilzeit bzw.

Reaktionszeit, erreichen.

Das Fuhren der Reaktion ist bei besonders geringen Gasdurchsatzen méglich,
da wegen des Einsatzes von Cellulose-Fasern, Cellulose-Flachengebilden bzw.
Cellulose-Vliesstoffen keine intensive Durchmischung notwendig ist. Dies ist
auch sicherheitstechnisch von Vorteil, da beispielsweise bei einem Stérfall bzw.
Leck im Reaktor die Mitarbeiter geringeren Konzentrationen an Stickstoffdioxid
ausgesetzt sind. Gleichzeitig lasst sich die homogene Verteilung des Gases
ohne Weiteres realisieren, so dass als Ergebnis ein besonders einheitlich

oxidiertes Produkt mit einheitlichem Oxidationsgrad erreicht wird.

Der gewiinschte Oxidationsgrad betragt vorteilhafterweise 1% bis 50%,
bevorzugt zwischen 5% und 35%, bezogen auf die Anzahl der zu oxidierenden
OH-Gruppen in Cellulose und wird beispielsweise bestimmt mittels Infrarot-
Spektroskopie (IR) bzw. Titration der oxidierten Gruppen.

Hoéhere Oxidationsgrade sind im Hinblick auf die besonders gewtinschten
Produkte, insbesondere die Verwendung als Wundauflage, uninteressant und
auch nicht praktikabel, da beispielsweise die Wundauflage unter Aufnahme von
grofRen Wassermengen gelieren soll und sich gerade nicht auflésen soll, wie

beispielsweise bei einem Einsatz als Wasch- oder Reinigungsmittel.
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Wenn die gewiinschte Menge an Oxidationsmittel eingeleitet wurde bzw. der
gewiinschte Oxidationsgrad erreicht ist, wird, um das Gleichgewicht auf die
Produktseite zu verschieben, das Ganze ohne weitere Zufuhr an
Oxidationsmittel auf eine Temperatur in einem Bereich von bevorzugt 20°C bis
100°C temperiert, wobei darauf geachtet wird, dass die Obergrenze von 160°C
nicht Gberschritten wird, da bei héheren Temperaturen zunehmend eine

Zersetzung beobachtet wird.

Mit diesem Schritt wird insbesondere beim Einsatz von Stickstoffdioxid als
Oxidationsmittel auch gewahrleistet, dass der Gehalt an stickstoffhaltigen

Gruppen im Endprodukt minimal ist.

Zur Entfernung der Reste des Oxidationsmittels, insbesondere des
Stickstoffdioxids, wird bevorzugt mit Inertgas, insbesondere mit Stickstoff,

gespult.

Das erfindungsgemafe Verfahren ist besonders umweltfreundlich, einfach und
effizient, da bei der Prozessfiihrung das gasférmige Oxidationsmittel,
insbesondere das gasformige Stickstoffdioxid, im Kreis gefiuihrt werden kann
und keine weiteren Chemikalien, wie zum Beispiel Fluorkohlenwasserstoffe

bzw. Fluorchlorkohlenwasserstoffe eingesetzt werden.

Bei der Reaktion mit Stickstoffdioxid entstehendes Stickstoffoxid kann durch
Oxidation mit Sauerstoff wieder zu Stickstoffdioxid Uberfiihrt werden und fir die
weitere Oxidation verwendet werden, um die Umweltbilanz des Prozesses

dadurch zu verbessern, dass kein Abfallprodukt entsteht.

AnschlieBend erfolgt die Neutralisation der Sauregruppen der oxidierten
Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-Faserflachengebilden oder oxidierten
Cellulose-Vliesstoffe, mit Basen, insbesondere mit gasférmigem Ammoniak.
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Alternativ kommt selbstverstandlich auch der Einsatz anderer basischer
Reagenzien fir die Neutralisation in Betracht, wie beispielsweise der Einsatz

alkalischer alkoholischer Lésungen, wie zum Beispie! Kaliumhydroxidlésung.

Mit dem Einsatz von gasférmigem Ammoniak ist jedoch eine Reinigung und
Trocknung des Produkts nicht mehr erforderlich. Da diese Art der
Reaktionsfithrung mithin ohne Einsatz von Lésungsmitteln auskommt und da
keine Abfille generiert werden, ist diese Reaktionsflihrung besonders effizient

und umweltfreundlich.

Im Anschluss an die Neutralisation wird vorzugsweise nochmals mit Inertgas,

insbesondere mit Stickstoff, gespult.

Das erfindungsgemafe Verfahren lauft besonders schnell ab, insbesondere
lediglich wenige Stunden. Bei anderen Verfahren von Wundauflageherstellern,
wie zum Beispiel bei dem Verfahren nach Johnson & Johnson gemaf

Dokument US 3,364,200 A, dauert der Prozess hingegen mehrere Tage.

In vorteilhafter Ausgestaltung des Verfahrens kann den oxidierten Cellulose-
Fasern, den oxidierten Cellulose-Faserflachengebilden oder den oxidierten
Cellulose-Vliesstoffen zumindest ein Additiv, ausgewahit aus folgenden
synthetischen Polymeren, Biopolymeren, Wirkstoffen und/oder speziellen
Additiven zugesetzt werden:

Als synthetische Polymere kdnnen beispielsweise

Polyoxymethylene, Polyamide, wie Polyamid-66, Polyurethane,
Polyvinylpyrrolidone, Polyvinylamine, Polyethylenimine, Polyester, wie
Polyethylenterephthalat, Polycarbonate, Polysiloxane, wie Polydimethylsiloxan,

Polyvinylalkohole, Polyolefine, wie Polyethylen oder Polypropylen,
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Polycarbonsauren, wie Polyacrylsaure, Polyacrylate, Polymethacrylate, wie
Polymethyimethacrylat oder Poly-(2-hydroxyethyl-methacrylat),
Polyalkylenoxide, wie Polyethylenglykol bzw. Polyethylenoxid, Polystyrole,
Polyvinylacetate, Polyvinylchlorid, Polycaprolactone, Polylactide, Polyglykolide
oder Polyhydroxybuttersauren eingesetzt werden.

Als Biopolymere kommen beispielsweise Proteine, wie Kollagen, Seiden,
Keratine, Albumine, Polysaccharide, wie Starken, modifizierte Starken,
Cellulosen, Cellulosederivate, wie Celluloseether, Celluloseester, bakterielle
Cellulosen, Viskosen, Chitine, Chitosane, Caseine, Pektine, Agar, Guarmehle,

Hyaluronsaure oder Alginate in Betracht.

Als Wirkstoffe oder spezielle Additive kénnen beispielsweise Medikamente, wie
Antibiotika, Analgetika, wundheilungsférdernde Mittel, antibakterielle, antivirale
oder antimikrobielle Praparate, organische Sauren, Enzyme, Vitamine, Nikotin,
Proteine, die die Wundheilung positiv beeinflussen, Wachstumsfaktoren, wie
Purine oder Pyrimidine, Stabilisatoren, Kohlenstoffverbindungen, wie
Aktivkohlen, Graphene, Carbon nanotubes, Metalle, wie Gold oder Silber,
Cyclodextrine, anorganische Partikel, Silikonpartikel, Keramiken, wie Kieselgele

oder Silicate, eingesetzt werden.

Die oben genannten Polymere kénnen als Homopolymere, als Copolymere,
zum Beispiel als Blockcopolymere, Pfropfcopolymere, statistische oder
alternierende Systeme, oder in jeglicher Mischung untereinander eingesetzt

werden.

Die oben genannten Wirkstoffe oder Additive kénnen in reiner Form, in jeglicher
Mischung untereinander und/oder in verkapselter Form zugesetzt bzw.

adsorbiert werden.
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Besonders bevorzugt sind als Additive Polyvinylalkohole, Polyolefine,
Polyethylenglykole, Polyester, Medikamente sowie wundheilungsférdernde
Mittel.

Ein weiterer Vorteil des Verfahrens ist, dass die Reaktion praktisch drucklos,
das heif3t bei Normaldruck, durchgefiihrt werden kann, vorzugsweise bei einem
Druck im Bereich von 0,1 bar bis 7 bar, besonders bevorzugt im Bereich von
0,8 bis 3 bar.

Die oxidierten Cellulose-Fasern kénnen zu Vliesstoffen verarbeitet und

verfestigt werden.

Die Fasern, Faserflachengebilde oder Vliesstoffe aus oxidierter Cellulose
kénnen in jeglicher Form weiter verarbeitet werden. So kénnen sie in jegliche
dreidimensionale Form gebracht und auch in Kombination mit Tréagern
verwendet werden, wie insbesondere durch Aufbringen auf einen Trager oder
durch Einbringen in einen Trager, zum Beispiel sogenannte Sandwich-

Strukturen.

Auch eine nachtragliche chemische Modifizierung ist denkbar.

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten oxidierten Cellulose-
Fasern, oxidierten Cellulose-Faserflachengebilde oder oxidierten Cellulose-
Vliesstoffe enthalten besonders niedrige Nitrat- und Nitritgehalte, von in der
Regel unter 10 Gew.-%.

Zudem weisen sie eine besonders gute Fahigkeit zur Aufnahme an 0,9%iger,
wassriger Natriumchloridlésung (physiologische Kochsalzlésung) auf.
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Die erfindungsgemafien oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-
Faserflachengebilde oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffe weisen bevorzugt
eine Aufnahme an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridldsung in einem Bereich
von 400 Gew.-% bis 10000 Gew.-% auf, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 400 Gew.-% bis 5000 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt in einem
Bereich von 400 Gew.-% bis 3500 Gew.-%.

Daher werden sie vorzugsweise im medizinischen Bereich, besonders bevorzugt
als oder fur Wundauflagen, Gewebekonstruktionen bzw. Gewebeziichtungen
(Tissue Engineering) oder Implantate, jedoch auch fur Verpackungen, Kosmetik-,
Hygiene- oder Haushaltsprodukte, insbesondere Reinigungsutensilien, und/oder
fur Filter, Dammstoffe und/oder Tragermaterialien, insbesondere fir
Katalysatoren, Mébel, Bekleidung, insbesondere als Zwischenfutter oder

Einlage, zur Schall- und/oder Hitzeprotektion verwendet.
Ausfuhrung der Erfindung

Der Gegenstand der Erfindung wird nachfolgend anhand eines Beispiels naher

erlautert.

Beispiel:

Cellulose-Fasern (100 g, hergestellt mittels NMMO (N-Methylmorpholinoxid)-
Verfahrens im Titer von 1,7 dtex) werden in einem Kolben bei ca. 50°C und
bevorzugt bei einem Druck von 1 bar vorgelegt, wobei diese vorgetrocknet
werden, wenn der Feuchtigkeitsgehalt nicht im Bereich von 0 bis 7 Gew.-%

liegt.

Um die definierten Bedingungen zu ermdglichen, wird der Kolbenraum mit
vorgewarmtem Inertgas, bevorzugt mit Stickstoff, gespult. Danach werden bei

einem Einsatz von 6 Molaquivalenten Stickstoffdioxid pro Stunde, bezogen auf
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die zu oxidierende Alkoholgruppe, nach 30 Minuten 9% bis 11% und nach einer
Stunde 30% bis 35% in Cellulose in Carboxylgruppen umgewandelt. Der
Oxidationsgrad der primaren Alkoholgruppen des Glucosemolekils, in
Abhangigkeit vom Faserdurchmesser, kann mittels Infrarot-Spektroskopie (IR)

bzw. Titration der oxidierten Gruppen, bestimmt werden.

Nach der Reaktion wird die Gaszufuhr abgestellt und der Kolben auf 50°C bis
100°C, bevorzugt auf ca. 80°C, fiir ca. eine halbe Stunde erwarmt. Mit diesem
Schritt wird gewahrleistet, dass der Gehalt an stickstoffhaltigen Gruppen im

Endprodukt minimal ist.

Um Reste von Stickstoffdioxid zu verdrangen werden die Cellulose-Fasern
erneut mit Inertgas, bevorzugt mit Stickstoff, gespllt.

Das bei der Reaktion entstehende Stickstoffoxid kann durch die Oxidation mit
Sauerstoff in Stickstoffdioxid Uberfiihrt werden und zur Vermeidung von
Abfallprodukten im Kreislauf wieder dem vorgenannten Oxidationsprozess der
Cellulose zugefiihrt werden. Damit wird die Umweltbilanz des Prozesses

verbessert.

Die anschlieRende Neutralisation der Sauregruppen der oxidierten Cellulose
kann mit allen moglichen Basen realisiert werden. Bevorzugt werden die
oxidierten Fasern hier mit gasférmigem Ammoniak neutralisiert und auf eine
gelierende Wirkung geprift. Durch die Verwendung von gasférmigem

Ammoniak wird eine Reinigung bzw. Trocknung des Produkts vermieden.

Im Anschluss an die Neutralisation wird der Kolben bevorzugt erneut mit

Stickstoff gespiilt.
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Die oxidierten Cellulose-Fasern nehmen abhangig vom Oxidationsgrad 400
Gew.-% bis 3500 Gew.-% an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridlésung auf.

Die Werte fur die Aufnahme an 0,9%iger, wassriger Natriumchloridiésung
werden ermittelt in Anlehnung an die DIN53923. Statt der in der DIN
beschriebenen Aufnahme an Wasser wird die Aufnahme an 0,9%iger,

wassriger Natriumchloridlésung bestimmt.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung von oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten
Cellulose-Faserflachengebilden oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffen,
insbesondere mit einem Oxidationsgrad zwischen 1% und 50%,
bevorzugt zwischen 5% und 35%,
umfassend die Schritte:
a) Einsatz von Cellulose-Fasern, Cellulose-Flachengebilden oder -
Vliesstoffen,
b) Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 25°C bis
80°C, bevorzugt von 30°C bis 60°C,
c) Einleiten von gasformigem Stickstoffdioxid,
d) Temperieren auf eine Temperatur in einem Bereich von 20°C bis
kleiner 160°C, bevorzugt bis 100°C, und
e) Neutralisation der oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten
Cellulose-Faserflachengebilde oder oxidierten Cellulose-

Vliesstoffe, mit Basen, insbesondere mit gasférmigem Ammoniak.

Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die eingesetzten Cellulose-Fasern
oder Cellulose-Vliesstoffe eine Feinheit der Fasern von 0,5 dtex bis 30

dtex sowie eine Faserlange zwischen 3 mm und 120 mm aufweisen.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem die
eingesetzten Cellulose-Fasern, Cellulose-Flachengebilde oder Cellulose-

Vliesstoffe einen Feuchtigkeitsgehalt von maximal 7 Gew.-% aufweisen.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem den
oxidierten Cellulose-Fasern, den oxidierten Cellulose-

Faserflachengebilden oder den oxidierten Cellulose-Vliesstoffen
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zumindest ein Additiv, ausgewahlt aus synthetischen Polymeren,

Biopolymeren, Wirkstoffen und/oder speziellen Additiven zugesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 4, bei dem den oxidierten Cellulose-Fasern, den
oxidierten Cellulose-Faserflachen-gebilden oder den oxidierten Cellulose-
Vliesstoffen als Additiv Polyvinylalkohole, Polyolefine, Polyethylengiykole,
Polyester, Medikamente und/oder wundheilungsférdernde Mittel

zugesetzt werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem das
gasformige Oxidationsmittel, insbesondere das gasférmige
Stickstoffdioxid, ohne den Zusatz von halogenierten Kohlenwasserstoffen

eingesetzt und insbesondere im Kreis gefuhrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem das
Verfahren bei einem Druck im Bereich von 0,1 bar bis 7 bar, insbesondere
von 0,8 bar bis 3 bar, durchgefiihrt wird.

Oxidierte Cellulose-Fasern, oxidierte Cellulose-Faserflachengebilde oder
oxidierte Cellulose-Vliesstoffe, hergestellt nach einem Verfahren nach
einem der vorhergehenden Anspriiche, die eine Aufnahme an 0,9%iger,
wassriger Natriumchloridlosung in einem Bereich von 400 Gew.-% bis
10000 Gew.-% aufweisen.

Verwendung der nach dem Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche hergestellten oxidierten Cellulose-Fasern, oxidierten Cellulose-
Faserflachengebilde oder oxidierten Cellulose-Vliesstoffe fir den
medizinischen Bereich, bevorzugt als oder fur Wundauflagen
Gewebekonstruktionen bzw. Gewebeziichtungen (Tissue Engineering)

oder Implantate, fiir Verpackungen, Kosmetik-, Hygiene- oder
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Haushaltsprodukte, insbesondere Reinigungsutensilien, und/oder fur
Filter, Dammstoffe und/oder Tragermaterialien, insbesondere fir
Katalysatoren, Mobel, Bekleidung, insbesondere als Zwischenfutter oder
Einlage, zur Schall- und/oder Hitzeprotektion.
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