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Feinsttitrige Synthesefasern und -f£iden und Trocken-

spinnverfahren zu ihrer Herstellung

In jlngster Zeit werden in der Chemisfaserindustrie
verstirkt Antrengungen unterncmmen, Synthesefasern mit
besonders feinen Titern herzustellen. Derartice fein-
titrige Fasern, die in der Regel einen Faserendtiter zwi-
schen 0,4 - 0,8 dtex aufweisen, besitzen gegenliber herkSmm-
lichen Synthesefasern, z.B. Acrvlfasern, die im Titer-
bereich 2b 1,3 dtex liegen, eine Reihe von Vort en

wie: hoher Glanz, ansprechender Listsr, Zleganz im Fli-
chengebilde, weicher Griff, hohe Flexibilitit und
Schmiegsamkelit sowie hche Faserfastigksit, beding

durch die hohe Anzahl fesiner Fasern im Garnguerschnitt.

M. Okamato nat in Chemiefasern/Textilindustxie (1979),
Heft 1, Seiten 30 - 34 uné EHeft 3, Se
alle bisher literaturbekannten Verfahren zusammenge-

fa28t. Wie man dieser Ubersicht entnehmen kann, lassan

c
apparative Anderungen im Spinnprozel, wie z.2. duxrch

Flash- und sspinnen Jurch Scher-, Roagulations-,
Schlzg- oder Zentrifugalkraftmethoden herstesllen. Bel
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den konventionellen Spinnmethoden hat nur das Verspin-
nen von miteinander unvertridglichen Polymermischungen

zu Polymerblendfasern mit Matrix/Fibrillen-Struktur Be-
deutung erlangt. Durch Entfernung der Polymermatrix er-

h&lt man feinsttitrige Fibrillenfasern, die hauptsich-

5
lich als Syntheseoberleder Verwendung finden..

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde,
nach einem Trockenspinnverifahrsn feinsttitrige Synthe-
sefasern, vornehmlich Acrylfasern, herzustellen.

10 Um zu sehr feintitrigen Fasern nach einem solchen Ver-
fahren zu gelangen, mu8 die Spinnldsung im Spinnschacht
einem hohen Verzug ausgesetzt werden. Der Verzug (V)
beim Spinnen ist definiert als Verhdltnis von Abzugs-
geschwindigkeit zur Ausspritzgeschwindigkeit

, .o=1
, v= Y Abzug (m/Min. ) -1
15 _ v Ausspritzgeschwindigkeit (m/min. )
Die Ausspritzgeschwindigkeit (S) ergibt sich zu

. oo =1)

s 4 . F (m/min.

- .2

z . & .97 . 100

T = FSrdermenge in ccm/Min.

Z = BRnzahl der Diisenldcher

.2 " s .

20 d” = Disenlochdurchmesser in cm

Beim herkdmmlichen Trockenspinnvarfahren von beispiels-

.

o)
o
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welse RAcrylZEcden wird auz

—

(4

die Spinnldsungen 2in Ver-
zug von etwa dem 10~ bis 20-fachen ausgelbt. Versucht
man derartice Spinnldsungen unter den angewandten
Uiblichen Spinnbedingungen hdher zu verziehen. so
treten Fadenabrisse auf, bis schlieBflich das Spinnbild
im Diisenbereich zusammenbricht. Somit ist der Erhalt
feinsttitriger F&den und Fasern durch einfache Zrhdhung
des Verzugs bei einem Trockenspinnverfahren nicht még-
lich.

Es wurde nun Uberraschend gefunden, <af man auch bei
einem Trockenspinnverfazhren die zur Erzeugung von feinen
und feinsten Titern erforderlichen hohen Verzige den-
noch ausiiben kann, wenn man zum einen viskositits-
stabile Spinnldsungen verspinnt und zum anderesn milde
thermische Bedingungen im Spinhschacht wdnlt, <ies eine
langsamere’Verdampfung des Spinnldésungsmitte '

als in einem herkdmmlichen Trockenspinnproze8 iblich.

Die vorliegende Erxrfindung betrifit daher ein VerZfzhren

zur Herstellung von Synthesefasern und -

h

dden mit Spinn-
einzeltitern von 3 dtex und darunter aus fadenbilden-
den synthetischen Polymeren nach einem Trockenspinn-
prozef, das dadurch gekennzeichnet ist, daB viskositdts-
stabile Spinnldsungen unter solchen thermischen Be-
dingungen versponnen werden, die einen Verzug von min-
destans 20, vorzugsweise 30-500, ermdglichen und das so
erhaltene Spinngut in an sich bekannter Weises zu fertigen
Téder ccer Fasern welterkehancelt.
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Nach diesem Verfahren lassen sich Fdden und Fasern der
genannten Titerfeinheit erzeugen, die nicht die beim
Trockenspinnen #bliche hantelfdrmigen Querschnitte auf-

weisen. Die Erfindung betrifft ebenfalls solche Féden.

Das erfindungsgemédfe Verfahren ist im Prinzip ein Trocken-
spinnverfahren, das mit derselben apparativen Ausstattung
durchgefiilhrt werden kann, wie ein Verfahren, nach dem
gr8bere Titer gesponnen werden. So kann z.B. mit den Ub-
lichen Spinndlisen mit Lochdurchmessern ven ca. 0,15 bis
0,8 mm, vorzugsweise 0,2 bis 0,4 mm, und in blichen
Spinnschichtan gearbeitet werden. Auch die zum Einsatz
kommenden Spinnldsungen sind die in dieser Technik {b-
lichen und weisen Feststoffgehalte von etwa 25 bis 35 %
auf. Bei mittlersen K-Werten der'Polymerisate von etwa 80
haben die Spinnldsungen damit Viskositdten von etwa 20 .
bis 100 Rugelfallsekunden bei 80°C (zur Kugelfallmethode
s. K. Jost, Rheologica Acta (1958) Bd. 1, Nr. 2-3,

Seite 303). '

Damit nach dem erfindungsgem&fen Verfahren der hohe Ver-
zug, der vorzugsweise 30 bis 500 betr#dgt, jedoch auch
noch dariber liegen kann, ausgelbt werden kann, ist - in
Abhdngigkeit von dem gewilnschten Produkt - auf die Ein-
haltung gewvisser Randbedingungen zu achten. So missen
beispielsweise viskositdtsstabile SpinnlGsungen einge-
setzt werden, d.h. Spinnldsungen, deren Viskositidt
(gemessen in Kugelfallsekunden) sich wihrend der Abspinn-
zeit, d.h. blicherwveise Uber Stunden hinweg maximal um
5 %, vorzugsweise um weniger als 1 %, am besten aber
Uberhaupt nicht &ndert. Solche Ldsungen haben sich als

besonders hoch verzugsfghig erviesen, wdhrend Spinn-
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l8sungen, deren Viskositdt nicht konstant ist, bei hohen
Verzigen verstiarkt zu Fadenabrissen neigen (vgl. Bei-
spiel 2). Eine viskositdtsstabile Spinnldsung 128t sich
herstellen, indem die L&dsung vor dem Verspinnen fir eine
gevisse Zeit auf einer gewissen Mindesttemperatur ge-

halten wird.

Es ist offensichtlich, daB die Zubereitung einer solchen
viskosititsstabilen L&sung von der Natur des verwendeten
Polymerisats und der des ausgewdhlten LSsungsmittels ab-
h&ngig ist. ErfindungsgemdB werden vorzugsweise Acrvl-
nitrilpolvmerisate versponnen, insbesondere solche, dis
aus mindestens 40 Gew.-%, vorzugswelise aus mindestans

% Acrylnitrileinheitan bestehen. Als Spinn-
16sungsmittel kommen die bekannten polaren organischen
L&sungsmittel in Betracht, insbesondere Dimethylacetamid,
Dimethylsulfoxid, Ethylencarbonat, N-Methylpyrrolidon,
bevorzugt jedoch Dimethylformamid. Im Falle von Poly~-
merisatan aus 100 % Acrylnitril und bei {blichen X-
Werten von z.B. 80 betr&gt dis obengenannte thermische
Vorbehandlung pei Verwendung von Dimethylformamid  (DMT)
als Ldsungsmittel mindestens etwa 4 Minuten bei mindestans
etwa 140°C. Acrylnitrilpolymerisats mit einem Gehalt an
Comonomeren, wis sise in dieser Technik Gblich sind,
kénnen bei etwas nisdrigeren Temperatufen von ca. 125-130°C
fir die genannte Zeitdauer vorbehandelt werden, um die
gewlinschte Viskositditsstapilitdt der Ldsung zu erzielen.
Je nach Wahl des Polymerisats und des Ldsungsmittels sind
einige Vorversuche zur Ermittlung der optimalen 3e-

dingungen fiir die thermische Vorbehandlung zur Erzielung
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der Viskosititsstabilit&t empfehlenswexrt, wenn nicht er-

forderlich.

Die oben erwdhnte Abhingigkeit der Verfahrensprodukts von
den nachstehend erlZuterten Randbedingungen versteht sich
wie folgt: Es hat sich gezeigt, daB nach dem erfindungsge-
miéRen Verfahren v&llig Uberraschend nicht nur die beim
Trockenspinnen {blicherweise erhaltenen hantelfdrmigen
Faserquerschnitte erhalten werden kdnnen, sondern auch
kreisrunde, runde und bohnen- bis nierenfdrmige, je nach-
dem, wie die thermischen Bedingungen im Spinnschacht ge-

wdhlt werden.

Was die thermischen Bedingungen im Spinnschacht anbetrifft,
so lassen sich hierzu, wie £lir den Fachmann offenkundig,
nur ssehr schwierig absolute Angaben machen, da diese.
thermischen Bedingungen z.B. von den physikalischen Datsn

des gewdhlten Spinnidsungsmittels abhdngig sind.

Wird beispielsweise Dimethylformamid zlsLésungsmittel ver-
wendet, so kann zu diesen thermischen Bedingungen im
Spinnschacht ganz allgemein gesagt werden, daB dis Spinn-
1dsung eine Temperatur von nicht dber 150°C haben sollte,
die Spinnschachttemperatur 200°C nicht Ubersteigen sollts
und die Spinnlufttemperatur héchstens etwa 400°C betragen
sollte. '

Bel niedrigen Spinnldsungstemperaturen lassen sich extrem
hohe Verziige erreichen und somit sehr feine Titer spinnen.
Ganz allgemein kann hierzu wieder gesagt werden, d&a8B, je

niedriger die Spinnlésungstemperatur ist, um so héher
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der Verzug gewdhlt werden kann. Niedrige Spinnldsungs-
temperaturen setzen jedoch viskosititsstabile Spinn-
ldsungen voraus, da nur so eine Kdltegelierung der Spinn-
l8sung verhindert werden kann. So konnte beispislsweise
aus einer viskosititsstabilen Acrylspinnldsung von 35°C
mit einem Verzug von 457 ein Einzelspinntiter wvon 0,2
dtex erhalten werden, was nach einer 3,6-fachen Ver-
streckung zu Fdden vom Endtiter 0,07 dtex fihrte (Bei-
spiel 1). '

Was fir die Spinnldsungstemperatur festgestellt wurde,
gilt im gleichen MaBe flir die Schacht- und Lufttemperatur
beim erfindungsgemiBen Trockenspinnen fein(st)titriger
Fasern. Niedrige Temperaturen erlauben das Spinnen mit
hohen Verziigen infolge schwacher Ldsungsmittslaus-
dampfung (z.B. DMF) im Spinnschacht und somit die Her-~
stellung extrem feiner Titer. Mit steigendem Spian-

titer ab ca. 1 dtex scllten jedoch, wegen des erhéhten
Polymer-Durchsatzes die Spinntemperaturen angehoben wer-

den, um Verklebungen und Fadenabrisse zu vermeiden.

Im speziellen wird nach dem erfindungsgemdBen Verfazhren
immer dann eine nicht hant2lfdrmige Querschnitisform der
feintitrigen Fasern erhalten, wenn man die Spianbedingungen
noglichst milde w&hlt, und mit hohen Verzilgen arbeitet.
Hierzu wird beispielsweise die Spinnl&sung nach der vis-
k,sit&tsstabilisierenden thermischen Behandlung und vor
dem Verspinnen auf Temperaturen von etwa 20°C bis etwa
100°C gekihil
e

au

rt

gleichzeitig die Spinnschachttemperatur

¢
E
[

Hh
(3]

inen W

H

zwischen etwa 30°C und vorzugsweise unter-
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halb des Siedepunktes des verwendeten Ldsungsmittels ein-
gestellt und mit Spinnluft bis etwa 300°C gearbeitet. Mit
anderen Worten wird dafiir Sorge getragen, daB das L&sungs-
mittel aus dem aus der Diise austretenden L&sungsstrom
nicht schlagartig oder zumindest verhdltnism&B8ig rasch
zur Ausdampfung gebracht wird, sondern ganz allm&hlich
und mdglichst gleichmdBig lber die gesamte Schachtlidnge.
Dadurch ergeben sich die fiir trockengesponnene Fiden und
Fasern vdllig ungewdhnlichen kreisrunden bis runden
Querschnittsformen. Verlagert man dagegen die thermischen
Spinnbedingungen in die zuvor genannten oberen Be-
reiche,rd.h. verspinnt man z.B. eine Acrylnitrilpolyme-~
risat/DMF-Spinnldsung, die eine Temperatur wvon etwa 90-
150°C hat, bei Schachttemperaturen wvon z.B. 150~200°C

und Lufttemperaturen von 300°C und mehr, so verdampft das
Losungsmittal zligiger, war zur Folge hat, dal8 der Ver-
zug nicht so hoch gewZhlt werden kann wie im vorigen
Fall, so daB die Faserquerschnitte die bekannte Hantel-
form zeigen. Werden die Spinnbedingungen auf Werte =inge-
stellt, die sich im wesentlichen zwischen den zuvor
aufgezeigten befinden, so weist auch der Paserquerschnitt
eine Zwischenform auf, z.B. eine Bohnen- oder Nieren-

form.

Beli alledem ist selbstverstindlich darauf zu achten, dai

die F&den am Schachtausgang genligend verfestigt sind.

Diese Erl&uterungen zeigen

Q.
U
to
o

h dem erfindungs-

:

S
gemiZBen Verfahren méglich ist, die Feinheit und die
Querschnittsform dex erhaltenen FPdden zu variieren. Eine
solche Festlegung des Faserguerschnitts kann fiixr den

einen oder anderan Einsatzzweck fliir die Fasern erwiinscht

sein. ..

Le A 19 935
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Als geeignets GrdBen zur Beschresibung der entstandenen
Querschnittsform haben sich die DMF~Verdampfungsgeschwindig-
keit pro Kapillare in (mg/Sek.) in Verbindung mit der
Verweilzeit der Fdden im Spinnschacht erwiesen. Wie aus
zahlreichen Spinnversuchen hervorging, darf die DMF-~
Verdampfungsgeschwindigkeit bei einer Sekunde Verweil-

zeit im Spinnschacht den Wert von

3,75 ( st} )
Sek .Kapillare

nicht Uberschreiten, wenn noch nicht hantelformige Quer-
schnittsformen erhaltsn werden sollen. RBei lingeren Ver-
weilzeiten im Spinnschacht, beispielsweise 2 Sekunden,
muf dis Verdampfungsgeschwindigkeit geringer und bei

kiirzeren Verweilzeiten entsprechend hdher sein.

Abb. 1 zeigt dis Rurve, dis man erhdlt, wenn man die
DMF-Verdamprungsgeschwindigkeit in

( mna

Sek.Rapillare

als Ordinate gegen die Verweilzeit (in Sekunden) im
Spinnschacht als Abszisse auftrigt. Sie ist anndhernd
eine Hyperbel, welche das Gebiet in hantel- und nicht-
hantelfdrmige Faserguerschnittsstrukturen aufteilt.
Unter nichthantelfdrmigen Faserguerschnittsprofilen
werden dabeil sowonhl bohnen- als auch niersnfdrmige und
runde Querschnittsformen scwie Ubergédnge zwischen den

einzelnen Profilen verstanden. Wie aus Abb. 1 hervorgeht,

——
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stellen die Werte der Ordinate in Form der DMF-Ver-
dampfungsgeéchwindigkeit ein Maf £ir die thermischen
Spinnbedingungen wie Schacht-, Luft- und Spinnldsungs-
temperatui dar, wihrend die Werte der Abszisse in Form
der Verweilzeit def Fdden im Spinnschacht ein MaBf fir

die mechanischen Spinnbedingungen, wie Abzugsgeschwindig-
keit und Schachtlinge, bedeutan. Jeder Punkt auf der
Rurve der Abb. 1 stellt eine bestimmte DMF-Menge dar,

wobei der DMF-Gehalt im Faden je nach Titer unterschied-

~lich sein kann. Das heift mit anderen Worten, der Verlauf

-
BAD ORIGINAL @)
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der Kurve ist vom Spinntiter unabhingig. Dem Kurvenver-
lauf ist ferner zu entnehmen, da8 jeweils eine bestimmte
DMF~-Menge verdampfi werden muf, um die Querschnitis-
struktur zu &ndern. Diese ist bei niedrigen Verweil-
zeiten bedeutend ¢r&B8er als bei lingeren Verweilzeitan

im Spinnschacht. Andererseits werden unterhalb einer
bestimmten Verdampfungsgeschwindigkeit unabhé&ngig von der

Verweilzeit nie hantelf&rmige Querschnitite erreicht.

Die DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit proc Kapillare in
(mg/Sek.) laBt sich aus der Differenz zwischen durchge-
setzter Spinnldsungsmittelmenge prc Kapillare (mg/Sek.)
und Restldsungsmittelmenge pro Kapillare (mg/Sek.) er-
mitteln. Dies soll an einer Modellberschnung fiir das Bei-

spiel 1 gezeigt werden. Hierbei gilt:

Durchgesetzie Menge an Polymerieststoff in (g/min):
2 (

Cesamtspinntiter (dtex) x Abzugsgeschwindiagk m/min)

10 ooo
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= 5,76;
10 000

Durchgesetzte Menge an Spinnldsungsmittel (g/min):

Polymerfeststoff (g/min) x Svinnldsungskonzentration

Feststoffkonzentration

5,76 x 70,5
29,5

= 13,765;

Restldsungsmittelmenge im Spinngut (g/min):
Nach dem Spinnprozed wurden 9,9 % an Restldsungsmittel
DMF bezogen auf Feststoff gefunden.

Es gilt:

wn
~
~I
(o)
[Ve}
1]

100 %
9,.9 %

»
n

x = 0,570 g DMF verbleiben im Spinngut.

Hh

pfungsgeschwindigkeit (g/min) = 13,765 - 0,570

======

DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit pro Xapillar

(41}

{mg/sak) =

DMF-Verdampfgeschw. (g/min) x 10C0 - 13,195 x 1000 _ 0.305
Lochzahl X 60 720 x 60 = =Z===

Bei der Durchfiithrung des erfindungsgemdfen Verfahrens
wurde in der Regel mit DMF-Spinnldsungen @it einem Ge-

halt von 29,5 Gaw.-% Polymerisat gearkeitet. Bei hdheren

Le A 19 935
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Xonzentrationen ist wie aus Beispiel 6 hervorgeht eine
niedrigere Verdampfungsgeschwindigkeit R1 ndtig, um
nicht hantelfdrmige Querschnitte zu erhalten. Die Werte

folgen der empirischen Formel:

1
DMF X R. =R
2 1
<2
DME
wobei
C1 oME - die eingesetzte Xonzentration an Spinnldsungs-
mittel, '
c2 = 70,5 Gaw.-% DMF undc
DME !
Rz- = die DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit
fulel o . . . ) .
( )} £fiir die Spinnldsungskonzentration C

Sek. Kapillare 2

bedeuten. Den Wert Iir R2 kann man direkt aus der Rurve

der Abb. 1 fir die entsvrechende Verweilzeit im Spinnschacht
(in Sek.) entnehmen. Dabei errechnet sich die Verweil-

zeit ({in Sekunden) der FiZden im Spinnschacht aus der

Beziehung

Schachtlé&ngs (m) x 60
Abzugsgeschwincdigkeit (m/min)

Verweilzeit

e
BAD ORIGINAL @
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Flir Beispiel 6 errechnet sich demnach die DMF-Verdampfungs-
geschwindigkeit R1 fdr eine von 70,5 Gew.-% DMF ver-
schiedene Spinnldsungskonzentration, bei der eine Ande-

rung der Querschnittsform eintritt, wie folgt:

C

1 65 - m
T N T ——— = 1
R, = C_QM_F. X Ryi Ry 70,5 % 3,05 = 2,81 (GFp=p7)
2 pur
R, = 3,05 L | bei 1,16 Sek. Varweilzeit im
2 ! Sek. Kap. | ¢ CroT T EEEEm s
Spinnschacht.

Neben der verdnderten Fasergquerschnittsform feintitriger
Fasern, die nach dem erfindungsgemidBen Verfahren herge-
stellt worden sind, weisen derartige Fasern mit nicht
hantelfdrmigen Querschnittsprofilen noch einen auBer-
ordentlich hohen Glanz auf. Dies f£ihrt zu einer hohen
Eleganz im FliZchengebilde von Gebrauchsartikeln. Wis
oberfldchenmorphologische Untersuchungen mit dem Raster-
elektronenmikroskop zeigen, besitzen die erfindungsge-
miBen feintitrigen Fasern im Gegensatz zu herkdmmlich

trocken gesponnenen Acrylfasern keine borkige, fibril-

_lierte Oberflidche mit Riefen begrenzter Linge unter

wechselndem Winkel zur Faserachse. Die feintitrigen
Fasarn besitzen glatte Oberflachen und parallel zur
Faserachse verlaufende Riefen und Stresifungen, die nicht

untaerbrochen sind, sc daf das Licht gerichtet reflektier:
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wird. Infolge der grdBeren Garnfeinheit (Nm 100/1) zeigen
feintitrige Fasern, z.B. bel Interlockware, aus 3-Zylin-
dergarnen einen sehr weichen Griff gegenilber herk&mm-
licher Acrylware aus 1,6 dtex Fasern. Dies ist besonders
fiir hautnah getragene Artikel von hohem Gebrauchswert..-

Im Falle der Nachbehandlung von feintitrigem Spinngut

hat es sich als &uBerst glinstig erwiesen, das Spinngut

vor dem Streckprozel durch Hindurchleiten durch Wannen

mit warmer Waschflissigkeit, vorzugsweise Wasser, auf

ca. 79-80°C aufzuwdrmen, um eine gleichmé&Bigere Ver-
streckung zu erzielen. Das feintitrige Spinngut 1Z8t

sich auf tbliche Weise durch Waschen-Strecksn-Préparieren-
Trocknen-Kriuseln-Schneiden zu fertigen Acrylfaéern nach-
behandeln. Wegen der grofen Titerfeinheit der Fiden, be-
sonders bei Spinntiter kleiner 1 dtex, ist es ferner vor-

teilhaft, die Verstreckung in Stufen vorzunehmen.

Das erfindungsgemife Verfahren ist nicht allein auf die
Herstellung feinster Titer aus Acrylfasern beschrinkt.
Ebenso lassen sich lineare, aromatische Polyémide, die
gegebenenfalls noch heterocyclische Ringsysteme, wie
z.B. Benzimidazole, Oxazole, Thiazoles usw., aufweisen
und die nach einem Trockenspinnverfahren herstellbar
sind, wie beispielswelise das Polyamid aus m-Phenylen-
diamin und Isophthalsdure, nach dem erfindungsgemiBen
Verfahren zu feinsten Titern verspinnen.
Mit dem erfindungsgemé&Ben Verfahren ist es erstmals
m&glich, Fasern nit extrem feinen EZndtitern von z.B.

0,1 dtex auch in grdBersem Tonnen-MaBstzb herzustellen.

RAD NRIGINA|
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Die Titerbestimmung nach der gravimetrischen Methode ist
bei feinen Titern ( < 0,5 dtex) sehr ungenau. Die Titer-
bestimmung erfolgte deshalb nach der mikroskopischen
Methode durch Ermititlung des Fadendurchmessers "d" mit

dem Qkularmikrometer nach DIN 53 811 gemdf der Formel:

dz(um) ‘ Dichte (g/cm3)

Titar (dtex) 755

Literatur: Chemiefasarn (1975), Heft 7. Seits 593.

Die folgencden Beispiele dienen der nZheren ErlZuterung
der Erfindung. Teil- und-Prozentangaben beziehen sich,

wenn nicht anders vermerkt, auf das Gewicht.

Le A 19 935
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Beispiel 1

70,5 kg Dimethylformamid (DMF) wurden mit 29,5 kg eines
Acrylnitrilcopolymerisates aus 93,6 % Acrylnitril, 5,7 %
Acrvlsduremethylester und 0,7 % Natriummefhallylsulfonat
vom K-Wert 81 unter Rihren vermischt und in einem 60 cm
langen, doppelwandigen Rohr von 8 cm innerem Durchmesser
mit Dampf wvon 3,2 bar Druck erhitzt. Die Temperatur der
L&sung, welche eine Feststoffkonzentration ven 29,5 Gew.-%
aufwies, betrug am Rohrausgang 135°C. Im Rchr befanden
sich mehrere Mischkd@mme zur Homogenisierung der Spinn-A
lésung. Die Spinnldsung wurde nach Verlassen der Aufheiz-
vorrichtung filtriert und dem Spinnschacht zugefiihrt. Die
Verweilzeit von der Aufheizvorrichtung -bis zur Spinndilise
betrug 8 Min. Die Spinnl&sung besal eine Viskositdt von
30 Rugelfallsekunden gemessen bei 80°C. Dieser Wert blieb
bei Messungen nach 1, 3 und 5 Stunden unverindert. Die
Spinnldsung wurde anschlieBend auf 35°C abgekiihlt und aus
einer 720 Lochdiise mit Disenlochdurchmessern von 0,2 mm
trockenversponnen. Die Schachttemperatur betxrug. 50°C,

éie Lufttemperatur 200°C und dis Luftmenge 40 m3/h. Die
Abzugsgeschwindigkeit war 400 m/min. Die Verweilzeit der
Féden im Spinnschacht betrug 0,87 Sekunden. Aus der Spinn-
pumpe wurden 19,8 ccm/min gefdrdert. Der Gesamtspinn-
titer betrug 144 dtex und der Restldsungsmittelgehalt

ées Spinngutes an DMF lag bei 9,9 Gew.-% bezogen aui
Polymerfeststoff. Die DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit
berachnet sich hiermach zu 0,305 mg

. Der
Sek.Kapillarxe

Einzelspinntitsr lag bei 0,2 dtex. Dexr Verzug V betrug 457,

Le & 19 935
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Die F&den wurden am Schachtausgang mit &lhaltiger Prépara-
tion benetzt, auf Spulen aufgewickelt, zu einem Rabel ge-
facht, in kochendem Wasser 1:3,6-fach verstreckt und auf
ibliche Weise zu Fasern vom Einzelendtiter 0,07 dtex nach-
behandelt. .

Zur mikroskopischen Beurteilung der Querschnittsgeometrie
wurden die Faserkapillaren in Methacryls3uremethylester
eingebettet und guergeschnitten. Die im differentiellen
Interferenzkontrastverfahren hergestellten lichtmikros-
kopischen Aufnahmen zeigten, daf die Probengquerschnitte
vollkommen gleichmdfig und rundé sind. Der Titerwert wurde
aus dem Fadendurchmesser 4 = 2,8 ,pm mit der vorgegebenen
Dichte = 1,17 q/cm3 errechnet. De% mittlere Fadendurch-
messar wurde mit dem FasermeBokular bestimmt. Die Fasern
besaBen einen aufBerordentlich hohen Glanz. Bei Unter~
suchungen im Rasterelektronenmikroskop zeigten die Fasarn
glatte Oberflichen mit ladngsgestreiften Riefen. Die
Streifungen wiesen einen vollkommen parallelen VerlauZf
zur Faserzachse

auf und waren im Gegensatz zu denen bei

herkémmlichen Acrylfasern nicht unterbrochen.

Beispiel 2 (Vergleich)

Ein Teil des Ansatzes aus Beispiel 1 wurde in der Auf-
heizvorrichtung bei 80°C anstatt bei 135°C geldst und
die Viskositdt der Spinnldsung nach der Filtraticn be
80°C bestimmt. Die Spinnldsung hatte eine Viskositit
von 76 Kugelfzllsekunden. Bei Reproduktionsmessungen
betrug die Viskosit&t nach 1 Stde. 72, nach 3 Stdn. 67
und nach 5 Stén. 64 Kugelfallsekunden. Dis Spinnldsung
wies somit eine abnehmende Viskositdt aui. Die Spinn-
18sung wurde nach der Tiltration wieder auf 33°C apge-

kithlt und aus einer 720-Lochdise, wie in Beispiesl 1 be-
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schrieben, zu Fdden trockenversponnen. Es traten wieder-
holt Fadenabrisse im Diisenbereich auf. Wie lichtmikros-
kopische Querschnittsaufnahmen zeigten, lagen auch zahl-

reiche Titerschwankungen vor.

Beispiel 3

Ein Acrylnitrilcopolymerisat, mit der chemischen Zusammen-
setzung von Beispiel 1, wurde, wie dort beschrieben, in DMF
geldst, f£iltriert und die Spinnldsung vor der Diise auf
40°C abgekiihlt. Dann wurde aus einer 720-Lochdiise mit
Diisenlochdurchmesser von 0,2 mm trockenversponnen. Die
Schachttemperatur betrug 50°C, die Lufttemperatur 200°C
und die Luftmenge 40 m3/h. Die Abzugsgeschwindigkeit war
250 m/min und die Verweilzeit der Fdden im Spinnschacht
betrug 1,39 Sekunden. Aus der Spinnpumpe wurden 52,8 ccm/
min gefdrdert. Der Gesamtspinntiter war 648 dtex. Der
Restldsungsmittelgehalt im Spinngut betrug 10,8 %. Die
DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit lag bei

0,855[§Zk Rapillare| ’ Der Einzelspinntiter lag bei 0,9

dtex.

Der Verzug betrug 107. Die F&den wurden am Schachtausgang
wiederum mit dlhaltiger Pré&paration benetzt, auf Spulen
aufgewickelt, zu einem Kabel gefacht, in kochendem Wasser
1:3,6-fach verstreckt und zuf Ubliche Weise zu Fasern

vom Endtiter 0,3 dtex nachbehandelt. Die Fasergusr-
schnitte warsn wiederum vollkommen gleichmiBig und kreis-
rund. Die Fasern besaBen ebenfalls wieder einen sehr
hohen Glanz und zeigten im Rastereslektronenmikroskop eine
glatte Oberfl&che mit parallel zur Faserachses lingsge-

streiften Riefen.

BAD ORIGINAL 4*)
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Beispiel 4

Ein Acrylnitrilcopolymerisat mit der chemischen Zusammen-
setzung aus Beispiel 1 wurde wie dort beschrieben in DMF
geldst. Die Spinnldsung wurde anschliefiend filtriert, auf’
90°C abgekiihlt und aus einer 720~Lochdiise mit Diisenloch-
durchmesser von 0,2 mm trockenversponnen. Die Schacht-
temperatur betrug 150°C, die Lufttemperatur 200°C und -
die Luitmenge 40 m3/h. Die Abzugsgeschwindigkeit war

180 m/min. Es wurde an einem kiirzer dimensionisrten Spinn-
schacht gesponnen, so da8 sich eine Verweilzeit von 1,66
Sek. ergab. Aus der Spinnpumpe wurden 82,8 ccm/Min. ge-
fdrdert. Der Gesamtspinntiter war 1304 dtex. Der Rest-

losungsmittelgehalt im Spinngut lag bei 13,5 %. Die DMF-

Verdampfungsgeschwindigkeit betrug 1,225 |[Tmg : "1".
[“Sek.rKapilla;E
Der Einzelspinntiter lag bei 1,8 dtex. Der Verzug be- -
trug 48. Die F&den wurden unter 1:4,0-facher Verstreckung
zu Fasern vom Endtiter 0,6 dtex nachbehandelt. Die Fasern
besaBen ein rundes bis schwach bohnenfdrmiges Qﬁerschni ts-
profil. IThr Glanz war wiederum auBlerordentlich hoch. Im
Rasterelektronenmikroskop konnten wieder an der Oberfliche
parallel zur Faserachse verlaufende Riefen und Streifungen

beobachtet werden, dis keine Unterbrechungen aufwissen.

In der folgenden Tabelle wird durch Spinnversuche die
Abhdngigkeit der Querschnittsform von der DMF-Verdampfungs-

geschwindigkeit in |mg .W demonstriert. Mi
ek. Kapillare _|

rt

steigendem Spinntiter missen die Energieverh&ltnisse

im Spinnschacht angehoben werden, da mit steigendem
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Ldsungsdurchsatz mehr Spinnldsungsmittel verdampfen mus,
um eine Fadenverfestigung zu erhalten. Das Spinngut wurde
jeweils 1:3,6-fach in kochendem Wasser verstreckt und wie
iblich nachbehandelt. Die Einzelspinn- und Einzelendtiter
wurden wiederum nach der lichtmikroskopischen Methode er-
mittelt und die Querschnittsformen anhand lichtmikros-
kopischer Aufnzhmen nach dem differentiellen Interferenz-
kontrastverfahren bestimmt. Die unterschiedlichen Ver-
weilzeiten im Spinnschacht wurden neben unterschiedlichen
Abzugsgeschwindigkeiten auch durch anderes Schachtlé&ngen
erzielt. Wie man der Tabelle entnehmen kann, entstshen
von der Hantelform abweichende Querschnittsformen vor-
nehmlich bei Spinntitern kleiner 3 dtex. Wie die Bei-
spiele 12 und 17 zeigen, lassen sich jedoch auch bei
Spinntitern ab 3,0 dtex und feiner hantelfdrmige Faser-
guerschnitte herstellen, wenn man nur die DMF-Verdampfungs-

geschﬁindigkeit in r;a hoch genug wé&hlt.
L§ek. Kapillarsg

Man hat daher mit dieser MeBgrdBe, wie bersits esrwdhnt,

N

einen gesignetsn Parameter in der Hand, die Querschnitts-
form festzulegen.
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Tabelle
Nr. | Dise Abzugs- Temperatur ° Luit-| Ver-
Lochz. /@ |geschw. ‘ megnge | zug
m/min SpinnlsgiSchacht Luft |=”/h (v)
1 | 720/0,2 Loo 35 50 200 Lo 228
2 | 720/0,2 Lco 57 90 200 Lo 65
2 250/0, 3 Loo L) 9C 200 Lo 79
L | 360/0,3 LoO 36 90 200 o 68
5 36/%,5 ele 35 1o 350 Lo 512
£ | 260/C,15 2C0 50 125 Lo 135
7 | 36C/0,175] 200 50 120 Lo 93
3 | 360/C,175] 200 5C 2ce Lc 34
9 | 380/0,175| 300 30 300 o) 19
0 826/C,2 koo 70 200 %) 114
11 826/C,2 Loo &0 200 Lo 57
12 | 330/0,3 Xelo) . 70 200 Lo 102
13 | 330/C,3 kCa 70 200 Lo 68
%1 720/0C,2 200 140 210 Lo 100
1S | 720/0,2 200 35 140 210 Lo 50
1€ | 360/0,175| 200 35 5C 210 LG 37
17 | 720/0,2 200 75 140 210 e 32
18 | 260/0,3 2C0 75 1%0 .230 Lo 55
19 | 826/0,2 180 160 200 Lo Sk !
2C | 328/0,3 180 7 160 300 Lo Ls
z* | 360/0,3 gele 32 S0 200 | ¢ | 205 !
22 36C/C,3 gelel s Ly 2CG =2 S52 |
23 | 726/C,2 50 35 5C 200 L0 Lg |
i
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Tabelle (Fortsetzung)
Verweil-| DMF DMF Verd. |Einzel-|Einzel-| Quer-
zeit Spinn- |geschw. spian- |end- schnitts-
(Sek.) gut : titer |titer | form
(%) | [Sek.Kap.j|dtex |dtex
0,87 1k .6 C,702 0,47 0,16 | kreisrund
0,87 32,0 2,072 1,5 0,52 |schwache
Bohnenfora
0,87 k6,3 3,L68 2,7 0,94 (Bchne—
MNierenforn
0,87 2,2 L, 27k z,1 i, Hantelfcorm
c,87 Lb1,5 18,852 12,8 Lob Hanteifcrm
1,16 12,0 C,bs 0,k0 0,13 rund
1,76 17,0 1,066 ¢, 30 0,228 | rund
1,78 zL s 2,249 2,2 0,76 Bohnenfcra
1,16 50,5 3,770 L.C 1,2¢ | Harntelform
1a32 15)L' 11178 0179 0127 rund
, 32 50,1 2,214 1,67 0,58 (rund-
Bohnenform
1,32 22,56 3,058 2,12 0,74 |Hantelform
o 1,32 28,2 L k26 3,15 1,09 |Hantelform
!
!
P17 12,0 C,763 1,C ©,35 |rund-
! Bohnenform
'1,7k 17,8 1,475 2,0 0,69 |Boanenform
1,78 29,4 2,086 3,0 1,04 Bohne-
Hzantelform
1,75 g,0 2,2Q0 2,0 1,04 Hantelform
1,74 21,4 2,758 4.0 1,39 |Hantelform
1,93 12,5 1,223 , 80 0,63 Bohnenform
,93 15,0 3,02k ,50 1,56 |Hantelfora
|
| 5,48 10,3 | ©,381 | 1,0 0,35 |rund
3,48 2k, 2 1,821 L,52 1,57 |Hantelfcram
1
! 6,96 16,8 0,393 2,12 C,73 |Bohneaform
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Beispiel 5

a)
5
10
15
20
b)
25

Ein Acrylnitrilcopolymerisat mit der chemischen Zu-
sammensetzung von Beispiel 1 wurde wie dort be-
schrisben in DMF geldst, filtriert und die Spinn-
18sung vor der Dise auf 112°C gehalten. Dann wurde
aus einer 1050-Lochdlise mit Disenlochdurchmesser

von 0,25 mm trockenversponnen. Die Schachttemperatur
betrug 150°C, die Lufttemperatur 26C°C und die Luft-
menge 40 m3/h. Die 2Abzugsgeschwindigkeit war 300 m/min
und die Verweilzeit der F&den im Spinnschacht betrug
1,76 Sekunden. Aus der Spinnpumpe wurden 193,2 ccm/
min gefdrdert. Der Cesamtspinntiter war 1903 dtex.
Der Restldsungsmittelgehalt im Spinngut betrug 8,3 %.
Die DMF-Verdampfungsgeschwindigkeit lag hei

2,090 mg . Per Einzelspinntiter lag bei 1,81

Sek.Rapillar
dtex. -
Der Verzug betrug 80. Die Féden wurden am Schachtaus-
gang wiederum mit Olhaltiger Pré&paration benetzt, auf
Spulen gesammel:, zu einem Kabel gefacht, in kochen-
dem Wassar 1:4,0-fach verstreckt und auf Ubliche
Weise zu Faserm nachbehandelt. Der Faserendtiter lag
bei 0,56 dtex. Die Fasern zeigen die tvpische Hantesl-
form.

5
n

S atzes aus Beispiel 3a wurde nach dem
d Filtrationsvorgang vor der Dise auf 40°C
abgekihlt und aus einer 1050-Lochdiise mit Disenlcch-
durchmesser ven 0,25 mm trockenversponnen. Dis
Schachttamperatur betrug 190°C, die Lufttemperatur

s e el 3 . .
330°C und die Luftmenge 40 m~/h. Die Abzugsge-

«
\
ah
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schwindigkeit war 250 m/min und die Verweilzeit der
Fiden im Spinnschacht betrug 2,11 Sekunden. Aus der
Spinnpumpe wurden 161 ccm/min gefdrdert. Der Gesamt-
spinntiter war 1891 dtex. Der Restldsungsmittelgehalt
im Spinngut war 8,8 %. Die DMP-Verqamnfungsgeschw1nd1g-
keit lag bei 1,727 r;g l. Der Einzelspinn-

L§ek.KapillargJ
titer lag bei 1,80 dtex. Der Verzug war 80. Die

Fdden wurden wie in Beispiel Sa beschrieben nachbe-
handelt. Der Faserandtiter lag bei 0,58 dtex. Die

-

Fasern zesigen wiederum die typische Hantelform.
Ein Teil des Ansatzes aus Beispiel 5 wurde in der
Aufheizvorrichtung bei 80°C anstatt bei 135°C ge-
16st, filtriert und dis Spinnldsung vor der Diise
wieder auf 112°C gehalten. Dann wurde wie in Rei-
spiel 5a beschrieben versponnen. Die F&den lieBen
sich nicht anlegen. Es kam stZndig zu Abrissen

unterhalb der Dise.

Ein weiterer Teil des Ansatzes wurde in der Aufheiz-
vorrichtung bei 80°C anstatt bei 135°C geldst,
filtriert und die Spinnldsung auf 40°C akgekiihlt.
Die L&sung hatts bei 50°C eine Viskositit von 235
RKugelfallsekunden. Bei 40°C stieg die Viskositit

auf 356 Kugelfallsekunden an, und die Ldsung wurde
tribe. Beim Versuch, eine derartige Ldsung wie in
Beispiel 5a beschrieken zu verspinnen, konnten Xaine
Fé&den erhalten werden. Es kam stdndig zu Abrissen

unterhalb der Diise.
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Beispiel 6

35 kg esines Acrylnitrilcopolymerisates mit der chemischen
Zusammensetzung aus Beispiel 1 wurden wie dort beschrieben
in 65 kg DMF gel®st. Die Spinnldsung wurde anschlisBend
filtriert, auf 35°C abgekiihlt und aus einer 360-Lochdiise
mit Disenlochdurchmesser von 0,3 mm trockenversponnen.
Die Schachttemperatur betrug 50°C, die Lufttemperatur

200°C und die Luftmenge 40 m3

/h. Die Abzugsgeschwindig-
keit war 300 m/min. Die Verweilzeit im Spinnschacht be-
trug 1,16 Sekunden. Aus der Spinnpumpe wurden 126,838 ccm/
min gefdrdert. Dexr Gesamttiter war 1391 dtex. Der Rest-
ldsungsmittelgehalt im Spinngut lag bei 35,5 %. Die DMF-

vVerdampfungsgeschwindigkeit betrug 2,902{:mg .

Sek.Rapillare
Der Einzelspinntiter lag bei 3,86 dtex. Der Verzug be-
trug 60. Die Fdden wurden unter 1:4,0-facher Verstreckung
zu Fasern vom Endtiter 1,2 dtex nachbehandelt. Die Fasern
besitzen ein hantelfdrmiges Querschnittsprofil. Wihrend
bei 70,5 %iger Spinnldsungskonzentration der Ubergang
der Querschnititsform von runder zur Hantelform bei 1,16

Sek. Verweilzeit im Spinnschacht nach Abb. 1 erst bei

einer Verdampfungsgeschwindigkeit von 3,05 ) mg
Sek.Xapillare

zu erwarten ist, erfolgt somit der Ubergang der Quer-

=
|
|
o
schnittsform von rund nach hantelfdrmig bei einer

65 %igen Spinnldsungskonzentration gemil

R = -
17 DMF _ 63 - mg
<, X Ryi Ry7 35,5 ¥ 3405 = 2,87 [;ek.Kag.

DMF

bereits viel fxriher.
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Patentanspriiche

1.

Verfahran zur Herstellung von Synthesefasern und
-fiden mit Spinneinzeltitern von 3 dtex und darunter’
aus fadenbildenden synthetischen Polymeren nach
einem Trockenspinnproze8 und unter Weiterbehandlung
des Spinngutes in an sich bekannter Weise zu fertigen
Fasern oder Faden, dadurch gekennzeichnet, dal
viskositdtsstabile Spinnldsungen unter solchen
thermischen Bedingungen versponnen werden, dis einen

Verzug von mindestens 20 ermdéglichen.

Verfazhren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daf als Polymeres ein Acrylnitrilpolymerisat mit
mindestens 40 Gew.-% Acrylnitrileinheiten versponnen

wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daB als Spinnldsungsmittel Dimethyl-

formamidé verwendet wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch ge-
kennzeichnet, da8 die Spinnldsung mit einem Verzug

von 30-500 versponnen wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch ge-
kennzeichnet, daB Fdden mit runden bis bohnen-
£8rmigen Querschnitten unter Verfahrensbedingungen

nach MaBgabe der Abb. i hergestellt werden.
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6. Trockengesponnene Synthesefasern und -f&den aus
fadenbildenden synthetischen Polymeren, dadurch
gekennzeichnet, da8 sie einen Spinneinzeltiter
von h&chstens 3 dtex aufweisen.

7. Fdden und Fasern nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daf sie aus Acrylnitrilpolymerisaten mit
mindestans 40 Gew.-% an Acrylinitrileinheiten be-
stehen.

8. Fdden und Fasern nach den Ansprichen 6 und 7,
dadurch gekesnnzeichnet, daB sie runde bis bohnen-~

fSrmige Querschnitte aufweisen.

9. Féaden und Fasern nach den Ansprichen 6 bis 8, da-
durch gekennzeichnet, daf sie eine glatte Ober-
fl&che besitzen und hohen Glanz auiweisen, wobel die
Oberfliche Lingsstresifungen und Riefen parallel zur
Faserachse aufweisen.
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