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(54)  Fäden  und  Fasern  aus  Carboxylgruppen  haltigen  Acrylpolymeren,  ihre  Verwendung  und  Verfahren  zu  ihrer  Herstellung. 

Die  Erfindung  betrifft  Fäden  und  Fasern  aus  Acrylnitril- 
polymerisaten,  die  10  bis  30  Gew.-%  Copolymerbausteine 
mit  Carboxylgruppen  enthalten,  ihre  Verwendung  sowie 
Verfahren  zu  ihrer  Herstellung.  Die  Fäden  und  Fasern  wei- 
sen  in  trockenem  Zustand  Zugfestigkeiten  von  mehr  als  10 
cN/tex  bei  Knotenfestigkeiten  von  mehr  als  6  cN/tex  auf  und 
können  auf  üblichen  Maschinen  weiterverarbeitet  werden 
und  eignen  sich  zur  Herstellung  von  geformten  Gebilden  mit 
hohem  Wasserrückhaltevermögen.  Die  zur  Verspinnung  be- 
nötigten  Polymerrohstoffe  werden  durch  Verseifung  von 
Acrylnitrilpolymerisaten  in  heterogener  Phase  mit  wäßrig 
verdünnten  Säuren  hergestellt. 



Die   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   F ä d e n   und  F a s e r n ,   d e r e n   f a d e n -  

b i l d e n d e   S u b s t a n z   n e b e n   A c r y l n i t r i l e i n h e i t e n   und  a n d e r e n  

m i t A c r y l n i t r i l   c o p o l y m e r i s i e r b a r e n   E i n h e i t e n   i n s b e s o n d e r e  

A c r y l -   u n d / o d e r   M e t h a c r y l s ä u r e r e s t e   und   g e g e b e n e n f a l l s  

A c r y l a m i d b a u s t e i n e   e n t h ä l t ,   V e r f a h r e n   zu  i h r e r   H e r -  

s t e l l u n g   s o w i e   i h r e   V e r w e n d u n g   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  

g e f o r m t e n   G e b i l d e n ,   d i e   s i c h   d u r c h   e i n   h o h e s   W a s s e r -  

r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   a u s z e i c h n e n .  

Der   C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   F ä d e n  

und   F a s e r n   s o l l   1 0  -   30 ,   v o r z u g s w e i s e   1 5  -   26  G e w . - %  

b e t r a g e n .   Die   F a s e r n   und  F ä d e n   gemäß  d e r   E r f i n d u n g  

k ö n n e n   a u s   e n t s p r e c h e n d e n   P o l y m e r r o h s t o f f e n   n a c h   d e n  

f ü r   P o l y a c r y l n i t r i l   ü b l i c h e n   S p i n n v e r f a h r e n   e r h a l t e n  

w e r d e n   und   z e i c h n e n   s i c h   d u r c h   g u t e   t e x t i l t e c h n o l o -  

g i s c h e   E i g e n s c h a f t e n  -   b e s o n d e r s   im  H i n b l i c k a u f   d i e  

R e i ß -   und  K n o t e n f e s t i g k e i t e n  -   a u s ,   d i e   e i n e   p r o b l e m -  

l o s e   W e i t e r v e r a r b e i t u n g ,   z . B .   zu  t e x t i l e n   F l ä c h e n g e -  

b i l d e n   e r m ö g l i c h e n .   T e x t i l t e c h n o l o g i s c h e   E i g e n s c h a f t e n  

e i n e r   F a s e r   o d e r   e i n e s   F a d e n s   k ö n n e n   d a n n   a l s   g u t  

b e z e i c h n e t   w e r d e n ,   wenn  s i e   d a s   N i v e a u   d e r   W o l l e   e r -  

r e i c h e n .  

F ä d e n   und   F a s e r n   a u s   A c r y l p o l y m e r e n ,   d i e   g e r i n g e r e   M e n g e n  

an  C a r b o x y l g r u p p e n   e n t h a l t e n ,   s i n d   b e k a n n t . S o   w i r d   z . B .  

in   d e r   DE-OS  24  34  232  e i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g  

von   A c r y l f a s e r n   m i t   v e r b e s s e r t e r H y k r o s k o p i z i t ä t   b e -  

s c h r i e b e n ,   b e i   d e n e n   C a r b o x y l g r u p p e n   h a l t i g e   R o h s t o f f e  

zu  F a s e r n   v e r s p o n n e n ,   v e r s t r e c k t ,   d i e   f a s e r b i l d e n d e   S u b -  

s t a n z  a n s c h l i e ß e n d   v e r n e t z t  u n d   d i e   C a r b o x y l g r u p p e n   i n  

w ä ß r i g - a l k a l i s c h e m   Medium  in   d i e   e n t s p r e c h e n d e   S a l z -  

f o r m   ü b e r f ü h r t   w e r d e n .   In  den  B e i s p i e l e n   w e r d e n   P o l y m e r e  



m i t   b i s   zu  12  %  A c r y l s ä u r e   ( e n t s p r e c h e n d   7 ,5   %  C a r b -  

o x y l g r u p p e n )   bzw .   15  %  M e t h a c r y l s ä u r e   ( e n t s p r e c h e n d  

7 , 8   %  C a r b o x y l g r u p p e n )   e i n g e s e t z t .   A u f g r u n d   d e r   d u r c h -  

g e f ü h r t e n   V e r n e t z u n g s r e a k t i o n e n   k ö n n e n   d e r a r t i g e   F ä d e n  

n u r   e i n e   g e r i n g e   Menge  an  W a s s e r   a u f n e h m e n .  

In   d e r   DE-OS  23  37  5 0 7 ,   d e r   DE-OS  23  35  6 9 6 ,   d e r   D E - O S  

23  35  697  und   d e r   DE-OS  23  36  036  w e r d e n   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  A c r y l n i t r i l - A c r y l a m i d - M i s c h p o l y m e r i s a t e n  

d u r c h   V e r s e i f u n g   von   A c r y l n i t r i l c o p o l y m e r e n   in   h o m o g e n e r  

P h a s e   m i t   k o n z e n t r i e r t e n   S ä u r e n   b e s c h r i e b e n .   W e r t   g e -  

l e g t   w i r d   d a b e i   a u f   e i n   m ö g l i c h s t   s c h n e l l e s   A u f l ö s e n  

d e r   zu  v e r s e i f e n d e n   A c r y l n i t r i l p o l y m e r i s a t e   und  e i n e  

H y d r o l y s e   in   h o m o g e n e m   S y s t e m ,   um  d i e   Q u a l i t ä t   d e r   e r -  

z e u g t e n   P r o d u k t e   zu  v e r b e s s e r n .   G e f u n d e n   w u r d e ,   daß  j e d e  

H e t e r o g e n i t ä t   s i c h   a u f   d i e   Q u a l i t ä t   d e r   e r z e u g t e n   P r o -  

d u k t e   u n g ü n s t i g   a u s w i r k t .   Die   V e r s e i f u n g   d e r   A c r y l n i t r i l -  

g r u p p e n   e r f o l g t   in   d i e s e n   V o r v e r ö f f e n t l i c h u n g e n   s t e t s  

m i t   k o n z e n t r i e r t e n   S ä u r e n ,   b e i   d e n e n   d i e   A u s b i l d u n g   v o n  

C a r b o x y l g r u p p e n   v e r n a c h l ä ß i g b a r   k l e i n   i s t .  

D ie   W i r k u n g   von   k o n z e n t r i e r t e n   S ä u r e n   a u f   A c r y l n i t r i l -  

p o l y m e r i s a t e  w i r d   a u c h   i n   " F a s e r f o r s c h u n g   und  T e x t i l -  

t e c h n i k "   11  ( 1 9 6 0 ) ,   S e i t e n   362  und  363  b e s c h r i e b e n .  

In   " F a s e r f o r s c h u n g   und  T e x t i l t e c h n i k "   14  ( 1 9 6 3 ) ,   S e i t e n  

2 6 5  -   270  w e r d e n   F a s e r n   a u s   M i s c h u n g e n   von  P o l y a c r y l -  

n i t r i l   und   h o m o g e n   v e r s e i f t e n   P o l y a c r y l n i t r i l   b e s c h r i e -  

b e n .   B e i   M i s c h u n g e n   m i t   e i n e m   C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t   v o n  

8 , 5   %  w i r d   j e d o c h   b e r e i t s   a u f   d i e   s t a r k e   G e l i e r u n g s -  

t e n d e n z   d e r   a u s   d i e s e n   M i s c h u n g e n   h e r g e s t e l l t e n   S p i n n -  

l ö s u n g e n   h i n g e w i e s e n ,   d i e   den   S p i n n p r o z e ß   m e r k l i c h  

e r s c h w e r e n .  

Es  b e s t a n d   d e s h a l b   immer   n o c h   d i e   A u f g a b e ,   F ä d e n   u n d  

F a s e r n   a u s   A c r y l p o l y m e r i s a t e n   m i t   hohem  C a r b o x y l g r u p p e n -  

g e h a l t   h e r z u s t e T I e n ,   d i e   zu  t e x t i l e n   o d e r   w a t t e f ö r m i g e n  

G e b i l d e n   w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n   k ö n n e n .  



Ü b e r r a s c h e n d   w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   daß  in   h e t e r o g e n e r  

P h a s e   m i t   H i l f e   von  v e r d ü n n t e n   S ä u r e n   v e r s e i f t e   P o l y -  

a c r y l n i t r i l e   m i t   e i n e m   C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t   von   b i s  

zu  30  Gew. -%  n a c h   den   f ü r   P o l y a c r y l n i t r i l   ü b l i c h e n  

S p i n n v e r f a h r e n   v e r s p o n n e n   w e r d e n   k ö n n e n .   Die   d a b e i   e r -  

h a l t e n e n   F ä d e n   und   F a s e r n   l a s s e n  s i c h   p r o b l e m l o s   k r ä u -  

s e l n ,   k a r d i e r e n   und  zu  W a t t e n ,   G a r n e n   und   t e x t i l e n  

F l ä c h e n g e b i l d e n   w e i t e r v e r a r b e i t e n .   Auch   e i n e   M i s c h -  

v e r a r b e i t u n g   m i t   a n d e r e n   F a s e r n   i s t   o h n e   S c h w i e r i g -  

k e i t e n   m ö g l i c h .   D ie   f ü r   e i n e   W e i t e r v e r a r b e i t u n g   w i c h -  

t i g e n   G r ö ß e n   w i e  R e i ß -   und  K n o t e n f e s t i g k e i t   e n t s p r e c h e n  

o d e r   ü b e r t r e f f e n   d i e   von   d e r   W o l l e   b e k a n n t e n . W e r t e .  

S i e   w e i s e n   im  t r o c k e n e n   Z u s t a n d   R e i ß f e s t i g k e i t e n   v o n  

m e h r   a l s   10  c N / t e x   und  K n o t e n f e s t i g k e i t e n   von  m e h r   a l s  

6  c N / t e x   v o r z u g s w e i s e   s o g a r  8   und  meh r   c N / t e x   a u f .  

D ie   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   F ä d e n   und  F a s e r n   e i g n e n   s i c h   w e g e n  

d e r   ü b e r   den   C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t   e i n s t e l l b a r e n   Q u e l l -  

f ä h i g k e i t   und   dem  d a m i t   v e r b u n d e n e n   h o h e n   W a s s e r r ü c k -  

h a l t e v e r m ö g e n   b e s o n d e r s   z u r   V e r a r b e i t u n g   in   M i s c h u n g  

m i t   a n d e r e n   F a s e r n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  G a r n e n   f ü r   B e -  

k l e i d u n g s t e x t i l i e n   m i t   e r h ö h t e m   T r a g e k o m f o r t .   I n s b e -  

s o n d e r e   b e i   d e r   R e i n v e r a r b e i t u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

F ä d e n   und   F a s e r n   k ö n n e n   s a u g f ä h i g e   W a t t e n ,   V l i e s e ,  

T a m p o n s ,   G e w e b e ,   G e w i r k e   und  d e r g l e i c h e n   h e r g e s t e l l t  

w e r d e n ,   d i e   s i c h   d u r c h   i h r   W a s s e r r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   a u s -  
z e i c h n e n .   W e r d e n   d e r a r t i g e   F ä d e n   o d e r   F a s e r n   o d e r   g e -  

f o r m t e n   G e b i l d e   a u s   d e r a r t i g e n   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P r o -  

d u k t e n   m i t   g a s f ö r m i g e n   o d e r   w a s s e r f r e i e n   B a s e n   b e h a n d e l t ,  

so  k ö n n e n   d i e   C a r b o x y l g r u p p e n   in   d i e   S a l z f o r m   ü b e r f ü h r t  

w e r d e n .   D u r c h   d e r a r t i g e   V e r f a h r e n ,   d i e   G e g e n s t a n d   e i n e r  

P a r a l l e l a n m e l d u n g   s i n d ,   k a n n   d a s   Q u e l l v e r m ö g e n   d e r  

F ä d e n   und   F a s e r n   um  e i n   V i e l f a c h e s   g e s t e i g e r t   w e r d e n ,  

o h n e   daß  es  zu  V e r k l e b u n g e n   o d e r   V e r s p r ö d u n g e n   d e r  

F ä d e n   k o m m t .  

Im  K o n t a k t   m i t   a l k a l i s c h - w ä ß r i g e n   M e d i e n   q u e l l e n   d i e  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   F ä d e n   und   F a s e r n  u n d   die  d a r a u s  h e r g e -  



s t e l l t e n   G e b i l d e   s e h r   s t a r k   a u f .   D i e s e   E i g e n s c h a f t e n   e r -  

m ö g l i c h e n   z . B .   d i e   H e r s t e l l u n g   von   F i l t e r g e w e b e n ,   d i e  

s a u r e   w ä ß r i g e   M e d i e n   h i n d u r c h l a s s e n ,   a l k a l i s c h e   a b e r  

s p e r r e n .   E b e n s o   e i g n e n   s i c h   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   F ä d e n  

und   F a s e r n   und  d i e   d a r a u s   h e r g e s t e l l t e n   G e b i l d e   h e r v o r -  

r a g e n d   a l s   I o n e n a u s t a u s c h e r   m i t   s e h r   h o h e n   A u s t a u s c h e r -  

k a p a z i t ä t e n .  

Der   E r f i n d u n g   l i e g t   e b e n f a l l s   e i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g  

d e r a r t i g e r   F ä d e n   und  F a s e r n   z u g r u n d e ,   w o b e i   d e r   F a s e r r o h -  

s t o f f   d u r c h   V e r s e i f u n g   e i n e s   A c r y l n i t r i l p o l y m e r e n   o d e r  

- c o p o l y m e r e n   m i t   w ä ß r i g e n   v e r d ü n n t e n   S ä u r e n   in   h e t e r o g e n e r  

P h a s e   h e r g e s t e l l t   w i r d .   De r   g e w ü n s c h t e   V e r s e i f u n g s g r a d  

k a n n   z . B .   b e i   k o n s t a n t e n   R e a k t i o n s b e d i n g u n g e n   ü b e r   d i e  

K o n z e n t r a t i o n   d e r   e i n g e s e t z t e n   S ä u r e   g e n a u   e i n g e s t e l l t  

w e r d e n .   Im  G e g e n s a t z   zu  den   h o m o g e n e n   V e r s e i f u n g s r e a k -  

t i o n e n   von  P o l y a c r y l n i t r i l e n   m i t   h ö h e r e n   S ä u r e k o n z e n t r a t -  

i o n e n   e n t s t e h e n   b e i   d e r   h e t e r o g e n e n   V e r s e i f u n g   m i t   v e r -  

d ü n n t e n   w ä ß r i g e n   S ä u r e n   v o r z u g s w e i s e   n u r   C a r b o x y l g r u p p e n .  

D ie   U n e i n h e i t l i c h k e i t   d e r   P o l y m e r e n ,   b e s o n d e r s   im  H i n -  

b l i c k   a u f   d i e   S e q u e n z v e r t e i l u n g e n   d ü r f t e   b e i   h e t e r o g e n  

v e r s e i f t e n   P r o d u k t e n   e r h e b l i c h   g r ö ß e r   s e i n   a l s   b e i  

h o m o g e n   v e r s e i f t e n   P o l y a c r y l n i t r i l e n .   M ö g l i c h e r w e i s e  

i s t   j e d o c h   d i e   v e r m u t e t e   g r ö ß e r e   U n e i n h e i t l i c h k e i t   d e r  

V e r s e i f u n g s p r o d u k t e   d e r   G r u n d   f ü r   i h r e   b e s s e r e   V e r a r -  

b e i t b a r k e i t   zu  F ä d e n   und  F a s e r n .  

N e b e n   S a l p e t e r - - u n d   P h o s p h o r s ä u r e   k a n n   d i e   V e r s e i f u n g  

d e r   N i t r i l g r u p p e n   v o r z u g s w e i s e   m i t   H i l f e   v e r d ü n n t e r  

S c h w e f e l s ä u r e   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n ,   d i e   e i n e   K o n z e n t r a t i o n  

von   4 0  -   50 ,   v o r z u g s w e i s e   4 5  -   49  Gew.-%  a u f w e i s e n  

s o l l t e .   D ie   P o l y m e r e n   w e r d e n   in   d i e   v o r g e l e g t e   S ä u r e  

e i n g e t r a g e n   und   e i n i g e   S t u n d e n   g e r ü h r t .   Um  d i e   R e a k -  

t i o n s z e i t e n   k u r z   zu  h a l t e n ,   e m p f i e h l t   es   s i c h ,   b e i   S i e d e -  

t e m p e r a t u r e n   zu  a r b e i t e n .   D a b e i   r e i c h e n   ü b l i c h e r w e i s e  

R e a k t i o n s z e i t e n  v o n   2 , 5   S t u n d e n   a u s .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d  

d a s   P o l y m e r   a b f i l t r i e r t ,   g e w a s c h e n   und   g e t r o c k n e t .   E s  



w u r d e   g e f u n d e n ,   daß  d e r   E i n s a t z   von  v e r d ü n n t e n   S ä u r e n   z u r  

D u r c h f ü h r u n g   d e r   V e r s e i f u n g s r e a k t i o n   a u c h   n o c h   a u s   e i n e m   a n d e r e  

G r u n d e   w i c h t i g   i s t .   G e e i g n e t e   V e r s e i f u n g s p r o d u k t e   k ö n n e n  

n u r   e r h a l t e n   w e r d e n ,   wenn   d i e   V e r s e i f u n g s r e a k t i o n   i n  

h e t e r o g e n e r   P h a s e   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .   E i n e   R e i h e   von   S ä u r e n  

w i r k e n   j e d o c h   in   h ö h e r e r   K o n z e n t r a t i o n   a l s   L ö s u n g s -   b z w .  

Q u e l l m i t t e l   f ü r   d a s   zu  v e r s e i f e n d e   P o l y m e r i s a t .   D e r a r t i g e  

K o n z e n t r a t i o n e n   s i n d   d a h e r   zu  v e r m e i d e n .   Die   m a x i m a l e  

n o c h   g e e i g n e t e   S ä u r e k o n z e n t r a t i o n   i s t   d i e ,   b e i   d e r   d i e  

in   d i e   w a s s e r h a l t i g e   S ä u r e   e i n g e b r a c h t e n   P o l y m e r t e i l c h e n  

n o c h   n i c h t   z u s a m m e n k l e b e n .   E i n e   g e r i n g f ü g i g e   Q u e l l u n g  

i s t   d a g e g e n   im  a l l g e m e i n e n  t o l e r i e r b a r .  

A l s   P o l y m e r r o h s t o f f e   f ü r   d i e   V e r s e i f u n g   e i g n e n   s i c h  

Homo-  und  C o p o l y m e r i s a t e   d e s  A c r y l n i t r i l s ,   w o b e i   a l s  

C o p o l y m e r e   z . B .   in   B e t r a c h t   k o m m e n :  

A c r y l a m i d ,   A c r y l s ä u r e   und  d e r e n   E s t e r ,   V i n y l e s t e r   u n d  

- ä t h e r   w i e   V i n y l a c e t a t ,   V i n y l s t e a r a t ,   V i n y l b u t y l ä t h e r ,  

H a l o g e n e s s i g s ä u r e v i n y l e s t e r ,   w ie   B r o m e s s i g s ä u r e v i n y l -  

e s t e r ,   D i c h l o r e s s i g s ä u r e v i n y l e s t e r ,   T r i c h l o r e s s i g s ä u r e -  

v i n y l e s t e r ,   S t y r o l ,   M a l e i n i m i d ,   V i n y l h a l o g e n i d e   w ie   z . B  

V i n y l c h l o r i d ,   V i n y l i d e n c h l o r i d ,   V i n y l b r o m i d   s o w i e   S u l -  

f o n a t g r u p p e n   t r a g e n d e   u n g e s ä t t i g t e   V e r b i n d u n g e n .  

B e s o n d e r s   k o s t e n g ü n s t i g   a r b e i t e t   man  d a n n ,   wenn  es   m ö g -  

l i c h   i s t ,   den   in   g r o ß e m   M a ß s t a b   f ü r   d i e   E r s p i n n u n g   k o n -  

v e n t i o n e l l e r   A c r y l f a s e r n   h e r g e s t e l l t e n   F a s e r r o h s t o f f  

f ü r   d i e   V e r s e i f u n g   e i n z u s e t z e n .   Die   d a b e i   e i n g e s e t z t e n  

C o m o m o m e r e n   k ö n n e n   s i c h ,   w i e   d i e s   von   A c r y l a m i d   b e k a n n t  

i s t ,   v o r t e i l h a f t   a u f   d i e   V e r s e i f u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   a u s -  

w i r k e n .  

Das  v e r s e i f t e ,   g e t r o c k n e t e   P o l y m e r   w i r d   z u r   H e r s t e l l u n g  

von   S p i n n l ö s u n g e n   in   den   f ü r   P o l y a c r y l n i t r i l   ü b l i c h e n  

L ö s u n g s m i t t e l n   g e l ö s t   und  n a c h   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n  

n a c h   dem  T r o c k e n -   o d e r   N a ß s p i n n p r o z e ß   v e r s p o n n e n .   D i e  

von   d e r   Düse   a b g e z o g e n e n   F ä d e n   k ö n n e n   v o r ,   n a c h   o d e r  

w ä h r e n d   d e s   W a s c h e n s   naß   v e r s t r e c k t   w e r d e n .   N a c h   d e m  



A v i v i e r e n   w e r d e n   s i e   g e t r o c k n e t ,   w o b e i   w ä h r e n d   d e s   T r o c k -  

n e n s   e i n   S c h r u m p f   z u g e l a s s e n   w e r d e n   k a n n .   Im  a l l g e m e i n e n  

s c h l i e ß t   s i c h   an  d i e   T r o c k n u n g   e i n   w e i t e r e s   S t r e c k v e r -  

f a h r e n   im  t r o c k e n - h e i ß e n   Z u s t a n d   an .   Um  den  K o c h -  

s c h r u m p f   zu  e r n i e d r i g e n ,   k a n n   a n s c h l i e ß e n d   n o c h   g e -  

s c h r u m p f t   w e r d e n .   B e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von  F a s e r n   w e r -  

den   d i e   e r z e u g t e n   K a b e l b ä n d e r   ü b l i c h e r w e i s e   d a n n   n o c h  

g e k r ä u s e l t   und   a u f   g e w ü n s c h t e   L ä n g e   g e s c h n i t t e n .   F a l l s  

e r f o r d e r l i c h   bzw.   g e w ü n s c h t ,   k ö n n e n   d i e   e r f i n d u n g s g e -  

m ä ß e n   F ä d e n   o d e r   F a s e r n   a u c h   e i n e r   D r u c k d ä m p f u n g   u n t e r -  

z o g e n   w e r d e n .  

Um  b e i   h o c h v e r s e i f t e n   P o l y m e r e n   e i n e   m ö g l i c h e   l e i c h t e  

Q u e l l u n g   d e r   F ä d e n   b e i m   S p i n n p r o z e ß   zu  u n t e r d r ü c k e n ,  

k ö n n e n   in   den   F ä l l - ,   S t r e c k -   und   W a s c h b ä d e r n   a n s t e l l e  

von   W a s s e r   a u c h   o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l ,   d i e   m i t   d e m  

P o l y m e r l ö s u n g s m i t t e l   m i s c h b a r   s i n d ,   w ie   z . B .   A l k o h o l e  

o d e r   K e t o n e   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Die   E r f i n d u n g   s o l l   n a c h f o l g e n d   a n h a n d   von   B e i s p i e l e n  

w e i t e r   e r l ä u t e r t   w e r d e n .   F a l l s   n i c h t   a n d e r s   a n g e g e b e n ,  

b e z i e h e n   s i c h   P r o z e n t - u n d   T e i l a n g a b e n   a u f   G e w i c h t s -  

m e n g e n .  



B e i s p i e l   1 

700  g  e i n e s   P o l y m e r e n   a u s   9 3 , 7   Gew.-%  A c r y l n i t r i l ,   5 , 8   % 

A c r y l s ä u r e m e t h y l e s t e r   und   0 , 5  %   N a t r i u m m e t h a l l y l s u l f o n a t ,  

m i t   e i n e r   r e l a t i v e n   V i s k o s i t ä t   von   1 , 9 2 ,   g e m e s s e n   i n  

0 , 5   % i g e r   L ö s u n g   in  D i m e t h y l f o r m a m i d ,   w u r d e n   in   2800  g  
4 8 , 2   g e w . - % i g e r   S c h w e f e l s ä u r e   ( D i c h t e   1 , 3 7 8   g / m l   b e i  

20°C)   2 , 5   S t u n d e n   am  R ü c k f l u ß   g e k o c h t .   Nach   dem  A b k ü h -  

l e n   w u r d e   d a s   P o l y m e r   s u l f a t f r e i   g e w a s c h e n   und  g e -  
t r o c k n e t .  

Zur   B e s t i m m u n g   d e s   C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t e s   w u r d e n   e t w a  

150  mg  d e s   P o l y m e r e n   in  25  ml  D i m e t h y l s u l f o x y d   (DMSO) 

g e l ö s t ,   m i t   60  ml  W a s s e r   v e r s e t z t   und   m i t   0 , 1 - n - N a t r i u m -  

h y d r o x y d l ö s u n g   p o t e n t i o m e t r i s c h   t i t r i e r t .   Der   F a k t o r  

d e r   N a t r o n l a u g e   w u r d e   m i t   O x a l s ä u r e ,   g e l ö s t   in   60  m l  

W a s s e r   und   m i t   25  ml  DMSO  v e r s e t z t ,   b e s t i m m t .   D i e  

T i t r a t i o n   e r g a b   f ü r   d a s   o b e n   b e s c h r i e b e n e   P o l y m e r   e i n e n  

C a r b o x y l g r u p p e n g e h a l t   von   2 5 , 5   Gew. -%  ( b e z o g e n   a u f   - C O O H ) ,  

d i e s   e n t s p r i c h t   e i n e m   G e h a l t   an  A c r y l s ä u r e   von  4 0 , 7   G e w . - %  

im  P o l y m e r e n .  

600  g  d e s   so  v e r s e i f t e n   P o l y m e r e n   w u r d e n   in   1 9 0 0  g   D i -  

m d h y l f o r m a m i d   (DMF)  zu  e i n e r   2 4 % i g e n   S p i n n l ö s u n g   g e -  

l ö s t ,   d i e   L ö s u n g   a n s c h l i e ß e n d   f i l t r i e r t   und  m i t   e i n e r  

F ö r d e r m e n g e   von  17 ,1   m l / m i n   d u r c h   e i n e   3 0 0 - L o c h - D ü s e ,  

L o c h d u r c h m e s s e r   0 , 0 6   mm,  in   e i n   F ä l l b a d   m i t   2 4 , 5   %  DMF 

und   75 %  W a s s e r   s o w i e   0 , 5  %   E s s i g s ä u r e   b e i   e i n e r   T e m p e -  

r a t u r   von   35°C  g e d r ü c k t .   Nach   e i n e r   E i n t a u c h l ä n g e   v o n  

50  cm  w u r d e   d e r   F a d e n   m i t   6 , 9   m / m i n   von  d e r   Düse   a b g e -  

z o g e n ,   in   e i n e m   Bad  m i t   40 %  DMF  und  60 %  W a s s e r   b e i  

55°C  a u f   2 0 , 3   m / m i n   v e r s t r e c k t ,   in   e i n e m   w e i t e r e n   B a d ,  

d a s . W a s s e r   von   3 5 ° C e n t h i e l t ,   a u f   2 3 , 3   m / m i n   v e r s t r e c k t ,  

in   W a s s e r   von   50°C  g e w a s c h e n   und  n o c h m a l s   a u f   26 ,1   m / m i n  

v e r s t r e c k t .   Nach   dem  D u r c h l a u f e n   e i n e s   e t h a n o l i s c h e n  

A v i v a g e b a d e s   w u r d e   d e r   F a d e n   u n t e r   Z u l a s s u n g   e i n e s  

S c h r u m p f e s   von  1 , 3   m / m i n   a u f   e i n e m   D u o  m i t   e i n e r   T e m p e -  

r a t u r   von   1 2 0 ° C   v o r g e t r o c k n e t   und   a u f   e i n e m   w e i t e r e n  



Duo  m i t   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   165°C   n a c h g e t r o c k n e t .   Z w i s c h e n  

den   b e i d e n   Duos   w u r d e   d e r   F a d e n   a u f   3 5 , 0   m / m i n   v e r s t r e c k t .  

Vom  z w e i t e n   Duo  w u r d e   d e r   F a d e n   m i t   4 8 , 5   m / m i n   a b g e z o g e n  

und   i n   e i n e m   H e i ß l u f t k a n a l   b e i   1 5 5 ° C   a u f   4 7 , 0   m / m i n   z u -  

r ü c k g e s c h r u m p f t .  

Nach   dem  K r ä u s e l n   und   S c h n e i d e n   k o n n t e n   d i e   F a s e r n   z u  

e i n e m   K a m m g a r n   w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n .   E b e n s o   w u r d e  

d u r c h   m e h r f a c h e s   K r e m p e l n   e i n e   W a t t e   h e r g e s t e l l t .   D a s  

M a t e r i a l   l i e ß   s i c h   d a b e i   o h n e   S t ö r u n g e n   zu  d i e s e n   g e f o r m -  

t e n   G e b i l d e n   b e i   E i n s a t z   ü b l i c h e r   T e x t i l m a s c h i n e n   w e i -  

t e r v e r a r b e i t e n .  

D i e   t e x t i l t e c h n o l o g i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   d e r   so  e r z e u g t e n  

F ä d e n   w e r d e n   n a c h f o l g e n d e   g e m e i n s a m   m i t   den   E r g e b n i s s e n  

d e r   B e i s p i e l e   2  b i s   6  b e s c h r i e b e n .  

B e i s p i e l e   2  b i s  6  

Das  P o l y m e r   gemäß   B e i s p i e l   1  w u r d e   w ie   im  v o r h e r g e h e n d e n  

B e i s p i e l   b e s c h r i e b e n   v e r s e i f t .   V a r i i e r t   w u r d e n   j e d o c h  

d i e   S c h w e f e l s ä u r e k o n z e n t r a t i o n e n .   Es  k o n n t e n   f o l g e n d e  

P o l y m e r e   e r h a l t e n   w e r d e n .  

D ie   v e r s e i f t e n   P o l y m e r e   d e r   B e i s p i e l e   2  b i s   4  w u r d e n  

zu  2 4 % i g e n   S p i n n l ö s u n g e n   in   DMF  g e l ö s t   und  m i t   e i n e r  

F ö r d e r m e n g e   von   15  m l / m i n   d u r c h   e i n e   3 0 0 - L o c h - D ü s e  

in   e i n   F ä l l b a d   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1  g e d r ü c k t .   D i e  

F ä d e n   w u r d e n   m i t   5 , 0   m / m i n   von  d e r   Düse   a b g e z o g e n   u n d  



i n   e i n e m   Bad  m i t   40  %  DIIF  und  60  %  W a s s e r   b e i   60°C  a u f  

2 0 , 3   m / m i n   und   in   e i n e m   n a c h f o l g e n d e n   W a s s e r b a d   b e i  

60°C  a u f   4 8 , 5   m / m i n   v e r s t r e c k t .   Nach   dem  W a s c h e n   u n d  

dem  D u r c h l a u f e n   e i n e s   w ä ß r i g e n   A v i v a g e b a d e s   w u r d e n  

d i e   F ä d e n   a u f   e i n e m   Duo  b e i   150°C  v o r g e t r o c k n e t   u n d  

a u f   e i n e m   z w e i t e n   Duo  b e i   175°C   n a c h g e t r o c k n e t ,   m i t  

e i n e m   d r i t t e n   Duo  a b g e z o g e n   und  n a c h   dem  D u r c h l a u f e n  

e i n e s   H e i ß l u f t k a n a l e s   von  155°C  a u f g e s p u l t .   Die   e i n z e l n e n  

G e s c h w i n d i g k e i t e n   d e r   Duos  s i n d   in   d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e  

a n g e g e b e n .  

Das  P o l y m e r   a u s   dem  V e r s u c h   Nr .   5  l i e ß   s i c h   u n t e r   d e n  

g e g e b e n e n   B e d i n g u n g e n   n i c h t   v e r s p i n n e n .   Der  F a d e n   w a r  

zu  s t a r k   g e q u o l l e n ,   e r   r i ß   o f t   a u f g r u n d   s e i n e s   E i g e n -  

g e w i c h t e s   und   war   n a c h   dem  T r o c k n e n   s t a r k   v e r k l e b t .  

Das  P o l y m e r   a u s   dem  V e r s u c h  N r .   6  w u r d e   w ie   b e i   d e n  

B e i s p i e l e n   2  b i s   4  b e s c h r i e b e n ,   g e s p o n n e n ,   d i e   b e i d e n  

S t r e c k b ä d e r   w a r e n   a b e r   s t a t t   a u f   60  a u f   75°C  a u f g e h e i z t .  

Von  den   F ä d e n   d e r   B e i s p i e l e   1  b i s   6  w u r d e n   d e r   T i t e r ,  

d i e   R e i ß f e s t i g k e i t ,   d a s   W a s s e r r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   i n  

e n t i o n i s i e r t e m   W a s s e r   und   d a s   F l ü s s i g k e i t s r ü c k h a l t e -  

v e r m ö g e n   in   0 , 1 - n   N a t r i u m h y d r o x y d l ö s u n g   g e m e s s e n .   D i e  

K n o t e n f e s t i g k e i t e n   w u r d e n   an  E i n z e l f i l a m e n t e n   b e -  

s t i m m t .  

Zur   B e s t i m m u n g   des   W a s s e r -   bzw.   F l ü s s i g k e i t s r ü c k h a l t e -  

v e r m ö g e n s   w u r d e n   j e w e i l s   e t w a   500  mg  d e r   z e r s c h n i t t e n e n  



F ä d e n   in   e i n e n   r u n d e n   B e c h e r   a u s   P o l y t e t r a f l u o r ä t h y l e n ,  

d e s s e n   o f f e n e r   B o d e n   m i t   e i n e m   f e i n m a s c h i g e n   N e t z   a u s  

V 4 a - G e w e b e   v e r s e h e n   w a r ,   e i n g e w o g e n .   Der   I n n e n d u r c h m e s s e r  

d e s   B e c h e r s   b e t r u g   1 , 8   cm,  d i e   H ö h e ,   vom  N e t z   an  g e -  

r e c h n e t ,   3 , 9   cm.  Die   B e c h e r   w u r d e n  m i t   I n h a l t   e i n e   S t u n d e  

l a n g   in   e n t i o n i s i e r t e m   W a s s e r   bzw.   e i n e r   w ä ß r i g e n   0 , 1 - n  

N a t r i u m h y d r o x y d l ö s u n g   g e s t e l l t ,   w o b e i   j e w e i l s   den   F l ü s s i g -  

k e i t e n   1  g / 1   e i n e s   N e t z m i t t e l s   z u g e s e t z t   w u r d e n .   A l s  

N e t z m i t t e l   h a t   s i c h   d a s   N a t r i u m s a l z   von  D i i s o b u t y l -  

n a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e   b e w ä h r t .   Zu  B e g i n n   d e r   F l ü s s i g -  

k e i t s b e h a n d l u n g   w e r d e n   d i e   P r o b e n   5  M i n u t e n   e v a k u i e r t ,  

um  a n h a f t e n d e   L u f t b l a s e n   zu  e n t f e r n e n .   Nach   d e r   B e h a n d -  

l u n g s z e i t ,   b e i   d e r   d i e   P r o b e n   g e g e b e n e n f a l l s   n o c h   in   d e r  

F l ü s s i g k e i t   h i n   u n d  h e r   g e s c h w e n k t   w u r d e n ,   e r f o l g t   d i e  

e i g e n t l i c h e   Z e n t r i f u g i e r u n g   m i t   H i l f e   e i n e r   L a b o r z e n t r i -  

f u g e   d e r   F i r m a   H e r a e u s   C h r i s t   GmbH,  vom  Typ  UJO.  D i e  

B e h ä l t e r   und   P r o b e n   w e r d e n   j e w e i l s   30  M i n u t e n   b e i   4000  Upm 

z e n t r i f u g i e r t .   Der   A b s t a n d   d e r   B e c h e r n e t z e   von  d e r   A c h s e  

d e r   Z e n t r i f u g e   b e t r u g   j e w e i l s   8 , 5   cm.  A n s c h l i e ß e n d   w u r d e n  

d i e   z e n t r i f u g i e r t e n   F a s e r p r o b e n   a u s g e w o g e n   und  d a n a c h  

im  T r o c k e n s c h r a n k   b e i   120°C   b i s   z u r   G e w i c h t s k o n s t a n z   g e -  

t r o c k n e t .   D ie   G e w i c h t s d i f f e r e n z   z w i s c h e n   f e u c h t e r   u n d  

g e t r o c k n e t e r   P r o b e ,   d i v i d i e r t   d u r c h   d a s   T r o c k e n g e w i c h t  

s i n d   in   %  a l s   W a s s e r r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   bzw.   F l ü s s i g k e i t s -  

r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   n a c h f o l g e n d   a n g e g e b e n .  



B e i s p i e l   7 

Das  P o l y m e r   a u s   B e i s p i e l   3  w u r d e   b e i   80°C  zu  e i n e r  

2 9 % i g e n   S p i n n l ö s u n g   g e l ö s t   und  m i t   e i n e r   F ö r d e r m e n g e  

von   36  m l / m i n   d u r c h   e i n e   5 0 - L o c h - D ü s e ,   L o c h d u r c h -  

m e s s e r   0 , 1 5   mm  in   e i n e m   T r o c k e n s p i n n s c h a c h t   g e d r ü c k t .  

In  F a d e n r i c h t u n g   w u r d e   a u f   320°C  a u f g e h e i z t e s   I n e r t g a s  

e i n g e b l a s e n ,   d i e   S c h a c h t w a n d   war   a u f   200°C   a u f g e h e i z t .  

D i e   F ä d e n   w u r d e n   m i t   220  m / m i n   aus   dem  S p i n n s c h a c h t  

a b g e z o g e n ,   j e w e i l s   z w e i   d i e s e r   F ä d e n   w u r d e n   g e f a c h t   u n d  

u n t e r   l e i c h t e r   S p a n n u n g   b e i   50°C  m i t   W a s s e r   g e w a s c h e n .  

Auf   z w e i   D u o s / d i e   a u f   140  und  190°C  a u f g e h e i z t   w a r e n ,  

w u r d e n   d i e   F ä d e n   u n t e r   l e i c h t e r   V e r s t r e c k u n g   g e t r o c k n e t  

und   vom  z w e i t e n   Duo  m i t   e i n e r   V e r s t r e c k u n g   von  1 : 2 , 1  

a b g e z o g e n .   Die   G e s a m t v e r s t r e c k u n g   b e t r u g   1 : 3 , 0 .   A b -  

s c h l i e ß e n d   w u r d e   d e r   F a d e n   in   e i n e m   H e i ß l u f t k a n a l   b e i  

1 8 0 ° C   um  15  %  g e s c h r u m p f t .   Die   so  e r h a l t e n e n   E i n z e l -  

f i l a m e n t e   z e i g t e n   f o l g e n d e   E i g e n s c h a f t e n :  

T i t e r :   3 , 2   d t e x  

R e i ß f e s t i g k e i t :   21  c N / t e x  

R e i ß d e h n u n g :   30  % 

K n o t e n f e s t i g k e i t :   10  c N / t e x  

W a s s e r r ü c k h a l t e v e r m ö g e n :   29  % 

F l ü s s i g k e i t s r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   in   0 , 1 - n   NaOH:  7 8 8  %  

Auch   d i e   F a s e r n   n a c h   B e i s p i e l   2,  3,  4  und   7  k o n n t e n   i m  

g e k r ä u s e l t e n   Z u s t a n d   zu  W a t t e l a g e n   und  zu  K a m m g a r n e n  

w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n .  



1.  F ä d e n   u n d   F a s e r n ,   d e r e n   f a d e n b i l d e n d e   S u b s t a n z   a u s  
e i n e m   A c r y l p o l y m e r i s a t   b e s t e h t ,   d a s   n e b e n   A c r y l -  
n i t r i l - E i n h e i t e n   und   a n d e r e n   m i t   A c r y l n i t r i l  c o p o l y -  

m e r i s i e r b a r e n   E i n h e i t e n   1 0  -  3 0   Gew.-%  C a r b o x y l g r u p p e n  

e n t h ä l t , u n d   d i e   im  t r o c k e n e n   Z u s t a n d   Z u g f e s t i g k e i t e n  

von   m e h r   a l s   10  c N / t e x   und   K n o t e n f e s t i g k e i t e n   v o n  
m e h r   a l s   6  c N / t e x   a u f w e i s e n   und  d i e   m i t   H i l f e   ü b -  

l i c h e r   t e x t i l t e c h n i s c h e r   V e r f a h r e n   g u t   zu  W a t t e n ,  

G a r n e n   und   F l ä c h e n g e b i l d e n   w e i t e r v e r a r b e i t e t   w e r d e n  

k ö n n e n .  

2.  F ä d e n   und  F a s e r n   n a c h   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 ,   daß  i h r   F l ü s s i g k e i t s r ü c k h a l t e v e r m ö g e n   in   0 , 1 - n o r -  

m a l e r   w ä ß r i g e r   N a t r i u m h y d r o x y d l ö s u n g   g r ö ß e r   a l s   500  % 

i s t .  

3.  V e r w e n d u n g   d e r   F ä d e n   und  F a s e r n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n  

1  und   2,  z u r   H e r s t e l l u n g   von  g e f o r m t e n   G e b i l d e n   m i t  

h o h e m   W a s s e r r ü c k h a l t e v e r m ö g e n .  

4.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von   F ä d e n   und  F a s e r n   n a c h  

den   A n s p r ü c h e n   1  und   2  d u r c h   V e r s p i n n e n   e i n e s   P o l y -  

m e r r o h s t o f f e s   n a c h   dem  f ü r   A c r y l f ä d e n   und  - f a s e r n  

ü b l i c h e n   S p i n n v e r f a h r e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d e r   P o l y m e r r o h s t o f f   d u r c h   V e r s e i f u n g   e i n e s  

A c r y l n i t r i l p o l y m e r i s a t e s ,   d a s   n e b e n   A c r y l n i t r i l   a u c h  

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

M o n o m e r e n   a u f g e b a u t   s e i n   k a n n ,   in   h e t e r o g e n e r   P h a s e  

m i t   w ä ß r i g e n   v e r d ü n n t e n   S ä u r e n   h e r g e s t e l l t   w o r d e n  

i s t ,   w o b e i   d i e   S ä u r e k o n z e n t r a t i o n   n o c h   n i c h t   zu  e i n e m  

V e r k l e b e n   d e r   e i n z e l n e n   T e i l c h e n   d e s   A c r y l n i t r i l -  

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

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   4,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  a l s   A c r y l n i t r i l p o l y m e r i s a t   e i n  T e r p o l y m e r i s a t  

a u s   A c r y l n i t r i l ,   A c r y l s ä u r e m e t h y l e s t e r   und   m i t   M e t h a l l y l -  

s u l f o n a t   e i n g e s e t z t   w i r d .  



6.  V e r f a h r e n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n   4  und   5,  d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß   z u r   V e r s e i f u n g   e i n e r   S c h w e f e l s ä u r e  

m i t   4 0  -   50  v o r z u g s w e i s e   4 5  -   49  Gew.-%  e i n g e s e t z t  

w i r d .  
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