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@  Kontinuierliches  Verfahren  zur  Herstellung  von  Fäden  oder  Fasem  aus  schwerlöslichen  synthetischen  Polymeren. 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  kontinuierli- 
chen  Herstellung  von  synthetischen,  nicht  verfärbten  Fäden 
oder  Fasern  aus  in  organischen  polaren  Lösungsmitteln 
schwerlöslichen  fadenbildenden  synthetischen  Polymeren, 
insbesondere  Acrylnitrilhomopolymerisaten,  durch  Herstel- 
lung  einer  Suspension  aus  Polymer  und  Lösungsmittel  bei 
Raumtemperatur  und  anschließendes  Erhitzen  dieser 
Suspension,  wobei  die  Suspension  mindestens  3  Minuten 
auf  mindestens  130° C  aufgeheizt  wird,  die  entstehende 
klare  Spinnlösung  ohne  Zwischenabkühlung  filtriert,  homo- 
genisiert  und  unmittelbar  darauf  zu  Fäden  versponnen  wird. 



Für  d ie   H e r s t e l l u n g   s p i n n f ä h i g e r   L ö s u n g e n   aus  P o l y -  

m e r i s a t i o n s p r o d u k t e n , w i e   z .B.   P o l y a c r y l n i t r i l ,  z u r   E r z e u g u n g  

von  s y n t h e t i s c h e n   Fäden   und  F a s e r n   s i n d   e i n e   V i e l z a h l  

von  V e r f a h r e n   b e k a n n t .   Man  kann  z .B.   A c r y l n i t r i l p o l y -  
m e r i s a t e   in  D i m e t h y l f o r m a m i d   oder   e inem  a n d e r e n   p o l a r e n  

o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l , w i e   D i m e t h y l a c e t a m i d ,   D i m e t h y l -  
s u l f o x i d   usw.  u n t e r   Rühren  be i   70 -90°C  l ö s e n ,   a n s c h l i e ß e n d  

f i l t r i e r e n   und  zu  Fäden   v e r s p i n n e n .   H i e r b e i   w e r -  
den  aus  t e c h n i s c h e n   Gründen   m e i s t   g r o ß e   K e s s e l  
v e r w e n d e t ,   wodurch   es  be i   l ä n g e r e n   A b s p i n n z e i t e n   z u  

R o h t o n s c h ä d i g u n g e n   de r   S p i n n l ö s u n g e n   kommt.  Bei  s c h w e r e r  

l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t e n ,   z .B.   s o l c h e n   mi t   hohem  K - W e r t ,  
oder   S p e z i a l p o l y m e r i s a t e n   ohne  w e i c h m a c h e n d e ,   c o m o n o m e r e  
B e s t a n d t e i l e ,   z .B.   A c r y l n i t r i l h o m o p o l y m e r i s a t e ,   muß 



man  im  a l l g e m e i n e n   d i e   L ö s u n g s t e m p e r a t u r e n   b e t r ä c h t l i c h  

e r h ö h e n ,   um  s p i n n f ä h i g e ,   k n o l l e n -   und  q u a l l e n f r e i e   und  v o r  

a l l e m   v i s k o s i t ä t s s t a b i l e   L ö s u n g e n   zu  e r h a l t e n .   Durch  d i e s e  

z u s ä t z l i c h e   T e m p e r a t u r b e l a s t u n g   de r   S p i n n l ö s u n g   e n t s t e h e n  

g r o ß e   P r o b l e m e   h i n s i c h t l i c h   des   R o h t o n e s   und  d e r  

R o h t o n k o n s t a n z   übe r   e i n e   l ä n g e r e   S p i n n d a u e r .   Es  h a t   d a h e r  

n i c h t   an  V o r s c h l ä g e n   zur  Ü b e r w i n d u n g   d i e s e r   Probleme  g e f e h l t .  
Die  V o r s c h l ä g e   l a s s e n   s i c h   g rob   g e s e h e n   in  zwei  G r u p p e n   a u f -  

t e i l e n .   Bei  de r   e i n e n   Gruppe   h a n d e l t   es  s i c h   um  Z u s ä t z e ,  

d i e   zur  S p i n n l ö s u n g   g e g e b e n   w e r d e n ,   um  R o h t o n ,   V i s k o s i t ä t s -  

v e r h a l t e n   und  V e r s p i n n b a r k e i t   p o s i t i v   zu  b e e i n f l u s s e n .   B e i  

der   a n d e r e n   Gruppe   h a n d e l t   es  s i c h   um  s p e z i e l l e   V e r f a h r e n s -  

f ü h r u n g e n   zur  B e r e i t u n g   h o m o g e n e r   S p i n n l ö s u n g e n .  

Aus  d i e s e r   Gruppe   s e i   d i e   d e u t s c h e   P a t e n t a n m e l d u n g  
P  4152  29b,  3/65  b e s o n d e r s   h e r v o r g e h o b e n ,   in  de r   e in   V e r -  

f a h r e n   v o r g e s c h l a g e n   w i r d ,   be i   dem  man  das  z e r k l e i n e r t e  

P o l y m e r i s a t   in  L ö s u n g s m i t t e l   a u f s c h l ä m m t   und  d i e   A u f -  

sch lämmung   nach  Ü b e r f ü h r u n g   in  e i n e   H e i z z o n e   auf  e i n e  

T e m p e r a t u r   ( z .B .   150oC)  b r i n g t ,   be i   de r   das  L ö s u n g s m i t t e l  
e i n e   m e r k l i c h   l ö s e n d e   Wi rkung   au f   das  P o l y m e r i s a t   a u s ü b t  

und  d i e   s i c h   b i l d e n d e   k l a r e ,   f a r b l o s e   Lösung  z u  F ä d e n  v e r s p i n n t .  
Bei  d i e s e m   V e r f a h r e n   w i rd   d i e   in  der   H e i z z o n e   e n t s t e h e n d e  
Lösung  n i c h t   " w e s e n t l i c h e   Z e i t   auf   e i n e r   e r h ö h t e n  
T e m p e r a t u r   g e h a l t e n " , u m   e i n e   F a r b s c h ä d i g u n g   der   Lösung   z u  
v e r m e i d e n .   D a r u n t e r   w i r d   gemäß  A n s p r u c h   2  und  den  B e i -  
s p i e l e n   e i n e   Dauer   von  ca.   40  S e k u n d e n   v e r s t a n d e n .  



Wie  V e r s u c h e   mit   s c h w e r l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t e n   z e i g t e n ,  

i s t   d i e s e s   V e r f a h r e n   der   P o l y m e r i s a t a u f s c h l ä m m u n g   mit   a n -  

s c h l i e ß e n d e r   Ü b e r f ü h r u n g   in  e i n e   H e i z z o n e   noch  am  g e e i g -  

n e t s t e n ,   j e d o c h   wurden   auch  h i e r b e i   t r o t z   v e r b e s s e r t e m  

Roh ton   z a h l r e i c h e   S p i n n s t ö r u n g e n   in  Form  von  T i t e r -  

s c h w a n k u n g e n   und  V e r k l e b u n g e n   f e s t g e s t e l l t ,   so  daß  e i n  

E i n s a t z   d i e s e s   M a t e r i a l s ,   z . B .   au f   dem  S e i d e s e k t o r ,   m i t  

s e i n e n   v i e l e n   T e x t u r i e r s c h r i t t e n   zu  S c h w i e r i g k e i t e n  

f ü h r t e .   Es  t r a t e n   v e r m e h r t   K a p i l l a r b r ü c h e ,   A u f s c h i e b u n g e n  

und  B o r s t e n   a u f .  

Es  wurde   nun  g e f u n d e n ,   daß  s i c h   s c h w e r l ö s l i c h e   P o l y m e r i s a t e  

in  e inem  k o n t i n u i e r l i c h e n   L ö s e -   und  S p i n n v e r f a h r e n   zu  F ä d e n  

o d e r   F a s e r n   v e r a r b e i t e n   l a s s e n ,   d i e   e i n e n   g u t e n   Roh ton   a u f -  

w e i s e n ,   wobe i   d ie   g e s c h i l d e r t e n   N a c h t e i l e   n i c h t   mehr  a u f -  

t r e t e n ,   wenn  man  d i e   zur   V e r s p i n n u n g   g e l a n g e n d e n   s c h w e r -  

l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t e   mit   dem  zu  v e r w e n d e n d e n   S p i n n l ö s u n g s -  

m i t t e l   a n t e i g t ,   d i e   S u s p e n s i o n   m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n ,  

v o r z u g s w e i s e   j e d o c h   5  M i n u t e n ,   au f   m i n d e s t e n s   130  °C,  v o r -  

z u g s w e i s e   j e d o c h   150  °C,  e r h i t z t   und  d i e s e   in  s i c h   n o c h  

i n h o m o g e n e   Lösung   in  e i n e   h o m o g e n e ,   k l a r e ,   v i s k o s i t ä t s -  

s t a b i l e   S p i n n l ö s u n g   mit   gutem  R o h t o n   ü b e r f ü h r t ,   f i l t r i e r t  

und  u n m i t t e l b a r   d a r a u f   der   S p i n n d ü s e   z u f ü h r t .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   d a h e r   e in   V e r f a h r e n   zur  k o n t i n u i e r -  

l i c h e n   H e r s t e l l u n g   von  s y n t h e t i s c h e n   n i c h t   v e r f ä r b t e n  

Fäden   und  F a s e r n   aus  in  o r g a n i s c h e n   p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l n  

s c h w e r l ö s l i c h e n   f a d e n b i l d e n d e n   s y n t h e t i s c h e n   P o l y m e r e n  

d u r c h   H e r s t e l l u n g   e i n e r   S u s p e n s i o n   aus  Polymer  und  L ö s u n g s m i t -  

t e l   bei  Raumtemperatur  und  a n s c h l i e ß e n d e s   Erh i t zen   d i e se r   S u s p e n s i o n ,  



das  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man  d i e   S u s p e n s i o n  

m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n   auf   m i n d e s t e n s   130°C  a u f h e i z t ,   d i e  

e n t s t e h e n d e   k l a r e   S p i n n l ö s u n g   ohne  Z w i s c h e n a b k ü h l u n g   h o -  

m o g e n i s i e r t ,   f i l t r i e r t   und  u n m i t t e l b a r   d a r a u f   zu  F ä d e n  

v e r s p i n n t .  

U n t e r   s c h w e r l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t e n   wurden   e r f i n d u n g s -  

gemäß  s o l c h e   mi t   K - W e r t e n   von  90  und  d a r ü b e r   v e r s t a n d e n .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   s i n d   A c r y l n i t r i l p o l y m e r i s a t e   m i t  

m i n d e s t e n s   85  Gew.%  A c r y l n i t r i l a n t e i l e n ,   b e s o n d e r s   A c r y l -  

n i t r i l h o m o p o l y m e r i s a t e .  

Als  L ö s u n g s m i t t e l   kommen  d ie   zu  d i e s e r   T e c h n i k   ü b l i c h e n  

p o l a r e n   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   b e s o n d e r s   D i m e t h y l -  
f o r m a m i d ,   in  B e t r a c h t .  

Die  S p i n n l ö s u n g e n ,   d i e   v o r z u g s w e i s e   über   s t a t i s c h e   M i s c h e r  

h o m o g e n i s i e r t   w e r d e n ,   haben   v o r z u g s w e i s e   e i n e n   F e s t s t o f f -  

g e h a l t   von  24  b i s   30,5  Gew.%.  

N o r m a l e r w e i s e   w i r d   gemäß  dem  S t a n d   der   T e c h n i k  
das  S p i n n l ö s u n g s m i t t e l ,   z .B .   D i m e t h y l -  
f o r m a m i d ,   mi t   dem  P o l y m e r f e s t s t o f f ,   z .B.   P A N - P u l v e r ,  
übe r   e i n e n   A n t e i g e r   v e r m e n g t ,   d i e   e n t s t e h e n d e   k l a r e ,   g e l b e  
Lösung  in  e i n e n   Z w i s c h e n k e s s e l   a b g e l a s s e n ,   in  e inem  N a c h -  
l ö s e r   auf  d i e   g e w ü n s c h t e   T e m p e r a t u r   g e b r a c h t   und  in  e i n e n  
E n t l ü f t u n g s k e s s e l   g e d r ü c k t   w i r d .   E ine   Pumpe  f ö r d e r t   d a n n  
d i e   S p i n n l ö s u n g   in  e i n e n   S p i n n k e s s e l ,   von  wo  s i e   d u r c h  
e i n   F i l t e r   zur  S p i n n m a s c h i n e   g e f ö r d e r t   w i r d .   E ine   a u s f ü h r -  
l i c h e   B e s c h r e i b u n g   e i n e r   d e r a r t i g e n   P A N - L ö s e a n l a g e   w i r d  
z .B .   in  C h e m i e f a s e r n ,   21.  Mai  1971,  S e i t e   372,  von  F .  
F o u r n e ' a b g e h a n d e l t .   Das  a u f g e f u n d e n e   V e r f a h r e n   h a t   g e g e n ü b e r  
dem  g e s c h i l d e r t e n   h e r k ö m m l i c h e n   L ö s e v e r f a h r e n   den  g r o ß e n   V c r -  

t e i l ,   daß  man  k e i n e   g r o ß e   C h a r g e n   in  K e s s e l n   l ö s e n  



und  umpumpen  muß.  Bei  hohen  K e s s e l -   oder   N a c h l ö s e e r h i t z e r -  

t e m p e r a t u r e n ,   d i e   wegen  der   S c h w e r l ö s l i c h k e i t   b e s t i m m t e r  

P o l y m e r i s a t e   zur  H e r s t e l l u n g   s t a b i l e r   S p i n n l ö s u n g e n   e r -  

f o r d e r l i c h   s i n d ,   t r e t e n   g r o ß e   R o h t o n s c h ä d i g u n g e n   auf  i n -  

f o l g e   de r   l a n g e n   A b s p i n n z e i t e n   und  de r   d a d u r c h   b e d i n g t e n  

l a n g e n   V e r w e i l z e i t e n   de r   S p i n n l ö s u n g e n   bei  hohen  Tempera turen .  

Bei  dem  a u f g e f u n d e n e n   V e r f a h r e n   wird  jedoch  jeweils   nur  so  v i e l  

S p i n n l ö s u n g   h e r g e s t e l l t ,   wie  auch  t a t s ä c h l i c h   u n m i t t e l b a r  

v e r b r a u c h t   w i r d .   Wie  b e r e i t s   e r w ä h n t ,   h a t   s i c h   g e z e i g t ,  

daß  d i e   Anwendung  e i n e r   hohen  T e m p e r a t u r   a l l e i n e   n i c h t  

a u s r e i c h t ,   um  v i s k o s i t ä t s s t a b i l e   S p i n n l ö s u n g e n   zu  e r z e u g e n .  

Eine   w i c h t i g e   R o l l e   s p i e l t   auch  d i e   V e r w e i l z e i t   de r   S p i n n -  

l ö s u n g   be i   d i e s e n   zur  Anwendung  kommenden  P o l y m e r i s a t e n .  
Wie  aus  V i s k o s i t ä t s m e s s u n g e n   h e r v o r g e h t ,   muß  d i e   V e r w e i l -  

z e i t   z .B.   von  A c r y l n i t r i l h o m o p o l y m e r i s a t e n   mit   K - W e r t  

90  und  mehr  be i   e i n e r   S p i n n l ö s u n g s k o n z e n t r a t i o n   von  c a .  

25  %  m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n ,   v o r z u g s w e i s e   j e d o c h   5  M i n u t e n ,  

b e t r a g e n ,   um  v i s k o s i t ä t s s t a b i l e   L ö s u n g e n   zu  e r h a l t e n .   M i t  

s t e i g e n d e r   S p i n n l ö s u n g s k o n z e n t r a t i o n   muß  d i e   V e r w e i l z e i t  

der   S p i n n l ö s u n g   be i   hohen  T e m p e r a t u r e n   von  130°C  und  m e h r  

e n t s p r e c h e n d   v e r l ä n g e r t   w e r d e n .  

V e r s p i n n t   man  d e r a r t i g e   L ö s u n g e n ,   so  t r e t e n   in  der   R e g e l  

immer  noch  T i t e r s c h w a n k u n g e n   auf ,   d ie   im  F a s e r e n d p r o d u k t  

in  Form  von  B o r s t e n   a n f a l l e n .   Um  d i e s e   S c h w i e r i g k e i t e n   z u  

umgehen,   h a t   s i c h   e i n e   i n t e n s i v e   D u r c h m i s c h u n g   d e r  

S p i n n l ö s u n g   vor  ode r   nach  d e r   F i l t r a t i o n   a l s   b e s o n d e r s  

g e e i g n e t   e r w i e s e n .   B r a u c h b a r e   A g g r e g a t e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e  



s t a t i s c h e   M i s c h e l e m e n t e   in  Form  von  Kämmen,  W a b e n g i t t e r n ,  

L a m e l l e n   oder   Wende ln ,   wobei   m e i s t e n s   m e h r e r e   E l e m e n t e  

j e w e i l s   um  90°  g e g e n e i n a n d e r   v e r d r e h t ,   h i n t e r e i n a n d e r  

a n g e o r d n e t   w e r d e n .   Als  b e s o n d e r s   g ü n s t i g   ha t   s i c h   e i n e  

A u s f ü h r u n g s f o r m   e r w i e s e n ,   be i   der   das  M i s c h e l e m e n t   u n -  

m i t t e l b a r   vor  de r   S p i n n d ü s e   a n g e o r d n e t   i s t .   H i e r d u r c h   w i r d  

e i n e   i n t e n s i v e   H o m o g e n i s i e r u n g   und  e in   g u t e r   W ä r m e a u s t a u s c h  

sowie   e in   o p t i m a l e r   K o n z e n t r a t i o n s - ,   V i s k o s i t ä t s -   u n d  

T e m p e r a t u r a u s g l e i c h   e r z i e l t .  

G e e i g n e t e   A g g r e g a t e   zur  r a s c h e n   L ö s u n g s b e r e i t u n g   s i n d  

b e i s p i e l w e i s e   d o p p e l w a n d i g e   Rohre ,   d i e   mi t   Dampf  von  c a .  
3-5  bar   Druck  e r h i t z t   w e r d e n ,   so  daß  d i e   T e m p e r a t u r   d e r  

Lösung   am  R o h r a u s g a n g   1 3 0 - 1 5 0 ° C   b e t r ä g t .   D ie se   A u s f ü h r u n g s -  
form  e i n e r   A u f h e i z v o r r i c h t u n g   kann  je  nach  A n z a h l   d e r  

S p i n n s t e l l e n   und  des  S p i n n l ö s u n g s d u r c h s a t z e s   b a u l i c h   s o  
d i m e n s i o n i e r t   w e r d e n ,   daß  e n t s p r e c h e n d e   V e r w e i l z e i t e n  

von  m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n   e i n s t e l l b a r   s i n d .   In  den  f o l g e n d e n  
B e i s p i e l e n   w i r d   d i e   V i s k o s i t ä t   de r   S p i n n l ö s u n g e n   in  K u g e l -  
f a l l s e k u n d e n   a u s g e d r ü c k t   ( g e m e s s e n   nach  K.  J o s t ,  
R h e o l o g i c a   Ac ta ,   Band  1,  Nr.  2  b i s   3,  ( 1 9 5 8 ) ,   S e i t e   3 0 3 ) .  
T e i l -   und  P r o z e n t a n g a b e n   b e z i e h e n   s i c h ,   wenn  n i c h t   a n d e r s  

v e r m e r k t ,   auf   das  G e w i c h t .  

Die  B e s t i m m u n g   de r   im  v o r h e r g e h e n d e n   e r w ä h n t e n   p h y s i -  
k a l i s c h e n   Größen  wurde   wie  n a c h s t e h e n d   b e s c h r i e b e n  
a u s g e f ü h r t .  



B e s t i m m u n g   der   F a r b z a h l :  

Es  wird   e i n e   5  %ige  Lösung  de r   e n t s p r e c h e n d e n   F a s e r p r o b e  

in  D i m e t h y l f o r m a m i d   durch  30  Minuten  Behandlung  bei  100°C  h e r g e s t e l l t .  

Dann  w i r d   auf  R a u m t e m p e r a t u r   a b g e k ü h l t   und  d i e   L ö s u n g ,  

f a l l s   s i e   noch  l e i c h t   t r ü b e   i s t a b z e n t r i f u g i e r t   und  i n  

e i n e r   1  cm  K ü v e t t e   be i   420  nm  im  V e r g l e i c h   zu  r e i n e m   DMF 

mit   dem  Elko  I I - G e r ä t   de r   F i r m a   Z e i s s   g e m e s s e n .   H i e r b e i  

r e p r ä s e n t i e r t   e i n e   F a r b z a h l   b i s   ca.   0 ,25   v i s u e l l   h e l l - w e i ß e  

F a s e r n .   F a r b z a h l e n   von  etwa  0 ,25   b i s   ca.   0 , 35   r e p r ä s e n t i e r e n  
e i n e n   g e l b l i c h e n   c r e m e -   b i s   r a h m f a r b e n e n   Rohton   und  F a r b -  

z a h l e n   übe r   0 , 35   s t e h e n   fü r   e in   h e l l g e l b e s   b i s   z i t r o n e n f a r -  

b e n e s   A u s s e h e n   der   F a s e r n .  

B e u r t e i l u n g   des  S p i n n b i l d e s  

Von  jedem  S p i n n v e r s u c h   w e r d e n   100  Q u e r s c h n i t t s b i l d e r  

a n g e f e r t i g t   und  d i e   A n z a h l   de r   T i t e r s c h w a n k u n g e n   u n d  

V e r k l e b u n g e n   pro  1000  K a p i l l a r e n   e r m i t t e l t .   Bei  m e h r  

a l s   ca.  5  T i t e r s c h w a n k u n g e n   pro  1000  K a p i l l a r e n   t r e t e n  
in  der   Rege l   v e r s t ä r k t   K a p i l l a r r i s s e   und  A u f s c h i e b u n g e n  
beim  S t r e c k p r o z e ß   e i n ,   was  zu  B o r s t e n   und  f l u s i g e m   Ma- 
t e r i a l   f ü h r t .   F e r n e r   w i r d   s t a r k e   W i c k e l n e i g u n g   an  d e n  

S t r e c k a g g r e g a t e n   b e o b a c h t e t , w a s   zu  h ä u f i g e n   P r o d u k t i o n s -  

s t ö r u n g e n   Anlaß  g i b t .  



B e i s p i e l e   1  -  5 

75,5   kg  D i m e t h y l f o r m a m i d   w e r d e n   mi t   24,5   kg  A c r y l n i t r i l -  

h o m o p o l y m e r i s a t   vom  K-Wer t   91  nach  F i k e n t s c h e r   in  e i n e m  

K e s s e l   be i   R a u m t e m p e r a t u r   e i n g e t r a g e n   und  d i e   S u s p e n s i o n  

über   e i n e   Z a h n r a d p u m p e   in  e i n e n   mi t   e inem  R ü h r w e r k   v e r -  

s e h e n e n   S p i n n k e s s e l   g e p u m p t .   Dann  w i r d   d i e   S u s p e n s i o n ,   d i e  

e i n e   F e s t s t o f f k o n z e n t r a t i o n   von  24,5  Gew.%  a u f w e i s t , i n  
e inem  60  cm  l a n g e n   d o p p e l w a n d i g e n   Rohr  von  8  cm  i n n e r e m  

D u r c h m e s s e r   mi t   Dampf  von  4 ,0  bar   Druck  e r h i t z t .   D i e  

T e m p e r a t u r . d e r   Lösung  am  R o h r a u s g a n g   l i e g t   be i   150°C  u n d  

d i e   V e r w e i l z e i t   im  Rohr  b e t r ä g t   8  M i n u t e n .   Die  S p i n n l ö s u n g  
wi rd   nach  V e r l a s s e n   de r   A u f h e i z v o r r i c h t u n g   f i l t r i e r t ,   d u r c h  

e in   Rohr,   w e l c h e s   mit   m e h e r e n   Mischkämmen  b e s t ü c k t   i s t ,  

d u r c h g e s c h i c k t   und  a n s c h l i e ß e n d   aus  e i n e r   9 6 - L o c h d ü s e   n a c h  

A r b e i t s w e i s e n ,   d i e   in  der   T e c h n i k   b e k a n n t   s i n d ,   t r o c k e n -  

v e r s p o n n e n .   Das  S p i n n g u t   vom  T i t e r   1670  d t e x   wird   dann  a n  

e i n e r   S t r e c k z w i r n m a s c h i n e   1 : 9 , 6 f a c h   übe r   150°C  h e i ß e  

G a l e t t e n   v e r s t r e c k t .   E i n w a n d f r e i e s   L a u f v e r h a l t e n ,   o h n e  

K a p i l l a r r i s s e .   F a s e r f e s t i g k e i t   4,2  C e n t i n e w t o n / d t e x ,  

R e i ß d e h n u n g   11%.  M i k r o s k o p i s c h e   Q u e r s c h n i t t s a u f n a h m e n  

l a s s e n   k e i n e   T i t e r s c h w a n k u n g e n   und  V e r k l e b u n g e n   e r k e n n e n .  

Die  F a s e r n   v o m  E n d t i t e r   2,8  d t e x   z e i g e n   T-  und  Y - f ö r m i g e  

Q u e r s c h n i t t e   und  s ehen   o p t i s c h   h e l l w e i ß   aus .   F a r b z a h l   = 

0 , 2 3 8 .  

In  d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   1  w e r d e n   w e i t e r e   V e r s u c h e   m i t  

A c r y l n i t r i l h o m o p o l y m e r i s a t   u n t e r s c h i e d l i c h e r   F e s t s t o f f -  

k o n z e n t r a t i o n   a n g e f ü h r t .   A l l e   P o l y m e r i s a t e   w u r d e n w i e   i n  

B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n , z u   F a s e r n   vom  E n d t i t e r   2,8  d t e x  

v e r s p o n n e n   und  t e x t u r i e r t .   Die  T e x t u r i e r u n g   v e r l i e f   i n  

a l l e n   F ä l l e n   p r o b l e m l o s .  





Wie  man  d e r   T a b e l l e   1  e n t n e h m e n   kann,   we rden   auch  m i t  

h o c h k o n z e n t r i e r t e n   S p i n n l ö s u n g e n   aus  A c r y l n i t r i l h o m o p o l y -  
m e r i s a t   gu t e   V e r a r b e i t u n g s e i g e n s c h a f t e n   u n t e r   Ä n d e r u n g   d e r  

Q u e r s c h n i t t s s t r u k t u r   e r z i e l t .   Der  Roh ton   i s t   in  a l l e n  

F ä l l e n   o p t i s c h   g e s e h e n   h e l l w e i ß .  

B e i s p i e l   6  ( V e r g l e i c h )  

A n a l o g e   Mengen  D i m e t h y l f o r m a m i d   und  A c r y l n i t r i l h o m o p o l y -  

m e r i s a t ,   wie  in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n ,   we rden   in  e i n e r  

S c h n e c k e   a n g e t e i g t   und  der   L ö s u n g s b r e i   in  e i n e n   K e s s e l  

e i n g e f a h r e n .   Dor t   w i rd   de r   B r e i   3  S t u n d e n   u n t e r   Rühren   a u f  
900C  e r h i t z t ,   wobei   e i n e   noch  n i c h t   v o l l k o m m e n   h o m o g e n e  

Lösung  e n t s t e h t .   Dies   i s t   e r s i c h t l i c h   an  noch  v o r h a n d e n e n  

u n g e l ö s t e n   P a r t i k e l n   und  Q u a l l e n   in  der   Lösung ,   so  d a ß  

d i e   Lösung   be i   D u r c h s i c h t   o p t i s c h   t r ü b e   e r s c h e i n t .   D i e s e  

u n f e r t i g e   Lösung  w i rd   a n s c h l i e ß e n d   so  l a n g e   auf  120°C  

e r h i t z t ,   b i s   d i e   Lösung  o p t i s c h   n i c h t   mehr  t r ü b e   i s t .   N a c h  

30  M i n u t e n   w i r d   d i e   Lösung  dann   f i l t r i e r t   und  d i r e k t e  w i e  
in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n / z u   Fäden   vom  G e s a m t t i t e r   1 6 7 0  

d t e x   v e r s p o n n e n .   Beim  a n s c h l i e ß e n d e n   S t r e c k v e r s u c h   auf  d e r  
S t r e c k z w i r n m a s c h i n e   we rden   w i e d e r h o l t   K a p i l l a r b r ü c h e   und  

W i c k e l n e i g u n g   f e s t g e s t e l l t .   S p i n n b i l d :   T i t e r s c h w a n k u n g e n  
11-12  pro  1000  K a p i l l a r e n ,   V e r k l e b u n g e n   k e i n e .   Die  F a s e r n  

vom  E n d t i t e r   2,8  d t e x   s ehen   o p t i s c h   c r e m e f a r b e n   b i s   h e l l -  

g e l b   aus .   F a r b z a h l   =  0 , 3 6 0 .  



B e i s p i e l e   7  -   14  ( B e i s p i e l e   7,  8,  12,  13,  14  s i n d  V e r g l e i c h s -  

b e i s p i e l e )  

Es  wurde  e i n e   a n a l o g e   S p i n n l ö s u n g  w i e   in  B e i s p i e l   1  b e -  

s c h r i e b e n , h e r g e s t e l l t ,   wobei   j e d o c h   d i e   V e r w e i l z e i t   d e r  

S p i n n l ö s u n g   in  der   A u f h e i z v o r r i c h t u n g   d u r c h   Ä n d e r u n g   d e r  

D u r c h s a t z m e n g e   v e r k ü r z t   wurde .   Die  g e f ö r d e r t e   S p i n n l ö s u n g s -  

menge  w u r d e  s o   b e m e s s e n ,   daß  e i n e   V e r w e i l z e i t   von  60  

S e k u n d e n   in  de r   A u f h e i z v o r r i c h t u n g   nach  V e r l a s s e n   d e s  

b e h e i z b a r e n   Rohres   e r z i e l t   w u r d e .   Die  Lösung  wurde  d a n n  

w i e d e r u m  w i e   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n , f i l t r i e r t ,   h o m o -  

g e n i s i e r t   und  zu  Fäden   vom  T i t e r   1670  d t e x   v e r s p o n n e n .   B e i m  
a n s c h l i e ß e n d e n   S t r e c k v e r s u c h   auf   de r   S t r e c k z w i r n m a s c h i n e  

war  k e i n e   V e r a r b e i t u n g   m ö g l i c h .   Es  t r a t e n   s t ä n d i g   K a p i l l a r -  
b r ü c h e   a u f .   S p i n n b i l d :   T i t e r s c h w a n k u n g e n   16-17  pro  1 0 0 0  

K a p i l l a r e n ,   V e r k l e b u n g e n   1-2  pro  1000  K a p i l l a r e n .   D i e  

F a s e r n   s ehen   o p t i s c h   h e l l w e i ß   aus,   haben   j e d o c h   l ä n g s  
d e r   E i n z e l k a p i l l a r e n   D i c k - ,   D ü n n s t e l l e n ,   was  s i c h   in  F o r m  

von  K n ö t c h e n   m a n u e l l   auch  f e s t s t e l l e n   l ä ß t .   F a r b z a h l   = 

0 , 1 0 9 .  

In  d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   2  we rden   w e i t e r e   V e r s u c h e   u n t e r  
V a r i a t i o n   de r   V e r w e i l z e i t   und  der   T e m p e r a t u r   de r   S p i n n -  
l ö s u n g   in  d e r   in  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n A u f h e i z v o r r i c h t u n g  
a u f g e f ü h r t .   Dabei   wurde  d i e   V e r w e i l z e i t   d e r   S p i n n l ö s u n g  
neben   de r   D u r c h s a t z m e n g e   auch  noch  über   d i e   Anzah l   d e r  
v e r w e n d e t e n   A u f h e i z v o r r i c h t u n g e n   g e ä n d e r t .   In  a l l e n   F ä l l e n  
wurde  e i n e   S p i n n l ö s u n g   mit   d e r   chem.  Z u s a m m e n s e t z u n g   und  

K o n z e n t r a t i o n , w i e   in  B e i s p i e l   1  e r l ä u t e r t v e r w e n d e t .  





Wie  man  de r   T a b e l l e   2  e n t n e h m e n   kann,   i s t   d e r   Roh ton   d e r  

F a s e r n   in  a l l e n   F ä l l e n   gu t   und  v e r b e s s e r t   s i c h   mit   a b -  

n e h m e n d e r   T e m p e r a t u r b e l a s t u n g .   Die  S p i n n l ö s u n g   s o l l t e  

j e d o c h   m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n   l ang   auf  130°C  g e b r a c h t   w e r d e n ,  

um  v i s k o s i t ä t s s t a b i l e   L ö s u n g e n   zu  e r r e i c h e n .   Nur  so  i s t  

e i n   e i n w a n d f r e i e r   Lauf  auf   de r   S t r e c h z w i r n m a s c h i n e   m ö g l i c h .  

B e i s p i e l e   1 5  -   19  ( V e r g l e i c h )  

Es  wurde  e i n e   a n a l o g e   S p i n n l ö s u n g , w i e   in  B e i s p i e l   1  a n -  

g e g e b e n , h e r g e s t e l l t ,   f i l t r i e r t   und  v e r s p o n n e n ,   wobei   j e d o c h  
auf   d i e   s t a t i s c h e   M i s c h v o r r i c h t u n g  b e s t e h e n d   aus  m e h r e r e n  

Mischkämmen  v e r z i c h t e t   wurde .   Das  S p i n n g u t   vom  T i t e r   1 6 7 0  

d t e x   wurde  a n s c h l i e ß e n d   auf   de r   S t r e c k z w i r n m a s c h i n e  

1 : 9 , 6 f a c h   v e r s t r e c k t .   Es  t r a t e n   w i e d e r h o l t   K a p i l l a r r i s s e  
und  W i c k e l n e i g u n g   an  den  Kopsen  au f .   S p i n n b i l d :   8-9  T i t e r -  

s c h w a n k u n g e n   pro  1000  K a p i l l a r e n ,   V e r k l e b u n g e n   3-4 .   D i e  

F a s e r n   h a t t e n   e i n e n   B e i s p i e l   1  e n t s p r e c h e n d e n   g u t e n   R o h -  

t on .   F a r b z a h l   =  0 , 2 0 3 .  

In  de r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   3  s i n d   w e i t e r e   V e r s u c h e   m i t  
u n t e r s c h i e d l i c h e n   F e s t s t o f f k o n z e n t r a t i o n e n  a n g e g e b e n .   A l l e  

P o l y m e r i s a t e   w u r d e n , w i e   in  B e i s p i e l   15  a n g e f ü h r t e   zu  F a s e r n  

vom  G e s a m t t i t e r   1670  d t e x   v e r s p o n n e n   und  a n s c h l i e ß e n d  

p r o b e w e i s e   a u f   der   S t r e c k z w i r n m a s c h i n e   1 : 9 , 6 f a c h   v e r s t r e c k t .  





Wie  a u s  T a b e l l e   3  h e r v o r g e h t ,   v e r s c h l e c h t e r t   s i c h   d a s  

S p i n n b i l d   (Zunahme  von  T i t e r s c h w a n k u n g e n ,   V e r k l e b u n g e n   und  

B o r s t e n )   mi t   z u n e h m e n d e r   P o l y m e r f e s t s t o f f k o n z e n t r a t i o n .  
U n t e r   W e g l a s s u n g   d e r   s t a t i s c h e n   Mischkämme  i s t   p r a k t i s c h  
k e i n e   V e r a r b e i t u n g   auf  der   S t r e c k z w i r n m a s c h i n e   mehr  z u  
e r r e i c h e n .   ( S t a r k e   W i c k e l n e i g u n g ,   K a p i l l a r b r ü c h e ,   f l u s i g e s  

M a t e r i a l ) .  



1)  V e r f a h r e n   zur   k o n t i n u i e r l i c h e n   H e r s t e l l u n g   v o n  

s y n t h e t i s c h e n   n i c h t   v e r f ä r b t e n   Fäden   und  F a s e r n   aus  i n  

o r g a n i s c h e n   p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l n   s c h w e r l ö s l i c h e n  

f a d e n b i l d e n d e n   s y n t h e t i s c h e n   P o l y m e r e n   d u r c h   H e r s t e l l u n g  
e i n e r   S u s p e n s i o n   aus  P o l y m e r   und  L ö s u n g s m i t t e l   b e i  

R a u m t e m p e r a t u r   und  a n s c h l i e ß e n d e s   E r h i t z e n   d i e s e r  

S u s p e n s i o n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   S u s -  

p e n s i o n   m i n d e s t e n s   3  M i n u t e n   auf   m i n d e s t e n s   130°C  a u f -  

h e i z t ,   d i e   e n t s t e h e n d e   k l a r e   S p i n n l ö s u n g   ohne  Z w i s c h e n -  

a b k ü h l u n g   f i l t r i e r t ,   h o m o g e n i s i e r t   und  u n m i t t e l b a r   d a r a u f  

zu  Fäden   v e r s p i n n t .  

2)  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  a l s   s c h w e r l ö s l i c h e   P o l y m e r i s a t e   A c r y l n i t r i l h o m o p o l y -  
m e r i s a t e   ode r   C o p o l y m e r i s a t e   mit   K - W e r t e n   von  90  und  
d a r ü b e r   v e r w e n d e t .  

3)  V e r f a h r e n   nach  den  A n s p r ü c h e n   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n -  
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