
®  

Europäisches  Patentamt  

European  Patent  Office 

Office  europeen  des  brevets 
©  Veröffentlichungsnummer: 0  0 8 9   5 9 3  

A 2  

©  EUROPAISCHE  P A T E N T A N M E L D U N G  

©  Anmeldenummer:  83102492.2 

©  Anmeldetag:  14.03.83 

©  IntCI.3:  D  01  F  11/06 
D  01  F  6 /18  

©  Priorität:  18.03.82  DE  3209796 

©  Veröffentlichungstag  der  Anmeldung: 
28.09.83  Patentblatt  83/39 

®  Benannte  Vertragsstaaten: 
AT  BE  CH  DE  FR  GB  IT  LI  NL  SE 

©  Anmelder:  HOECHST  AKTIENGESELLSCHAFT 
Postfach  80  03  20 
D-6230  Frankfurt  am  Main  80(DE) 

©  Erfinder:  Fester,  Walter,  Dr. 
Steinweg  13 
D-6240  Königstein/TaunustDE) 

@  Erfinder:  Huber,  Bernd,  Dr. 
Wilhelm-Schefbeck-Strasse  9 
D-8420  Kelheim/Donau(DE) 

©  Erfinder:  Wappes,  Lieselotte,  Dr. 
Johannesallee  41 
D-6230  Frankfurt  am  Main  80(DE) 

<  

CO 
0)  
in  

0) 
oo 
o  

©  Verfahren  zur  Herstellung  von  Fäden  und  Fasern  aus  Acrylnitrilpolymerisaten. 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Herstellung  naß 
oder  trocken  gesponnener  Fäden  und  Fasern  aus  Polymeri- 
saten,  die  zu  mehr  als  50  Gew.-%  aus  Acrylnitrileinheiten 
bestehen  und  die  während  des  Herstellprozesses  jedoch  vor 
einer  ersten  Temperatur-behandlung  über  100°C  kontinuier- 
lich  mit  einer  Kupfer  (I)-lonen  enthaltenden  wässrigen 
Lösung  behandelt  werden  und  der  Kupfergehalt  in  dem 
faserigen  Gut  durch  ein  Erwärmung  über  60°C,  vorzugsweise 
über  100°C  fixiert  wird.  Die  so  erhaltenen  Fäden  und  Fasern 
sind  mit  Säurefarbstoffen  färbbar,  zeigen  bakterizide  Eigen- 
schaften  und  können  einer  beschleunigten  Voroxidation 
unterzogen  werden. 



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

a c r y l n i t r i l h a l t i g e n   F a s e r n   und  F ä d e n   n a c h   e i n e m   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 ,   b e i   dem  d i e   n o c h   n i c h t   d u r c h  

T r o c k n u n g   o d e r   e i n e   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   ü b e r   100°C  a u s -  

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

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  K u p f e r ( I ) - I o n e n   b e h a n d e l t   w e r d e n .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   A c r y l f a s e r n   m i t   K u p f e r ( I I ) - S a l z e n   z u r  

E r z i e l u n g   e i n e r   b a k t e r i z i d e n   W i r k u n g   zu  b e h a n d e l n   ( v g l .  

d a z u   J P - O S   54  147  2 2 0 ) .  

Auch  d a s   E i n s p i n n e n   von   K u p f e r ( I I ) - S a l z e n   m i t   dem  g l e i c h e n  

Z i e l   s o w i e   a l s   K a t a l y s a t o r   z u r   O x y d a t i o n   d e r a r t i g e r  

F ä d e n   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von  K o h l e n s t o f f - F a s e r n   i s t  

b e k a n n t   (  J P - O S   49  035  6 2 9 ) .  

D ie   B e h a n d l u n g   von  A c r y l f a s e r n   m i t   K u p f e r ( I ) - S a l z e n   z u r  

E r z i e l u n g   e i n e r   F ä r b b a r k e i t   m i t   S ä u r e f a r b s t o f f e n   k a n  

n u r   in   den   A n f ä n g e n   d e r   A c r y l f a s e r v e r a r b e i t u n g   a l s  

s o g e n a n n t e s   C u p r o - I o n e n - F ä r b e v e r f a h r e n - z u r   A n w e n d u n g .  

E i n e   Z u s a m m e n f a s s u n g   d i e s e r   A r b e i t e n   w i r d   b e i s p i e l s w e i s e  

von   R a t h   e t   a l .   i n  " M e l l i a n d   T e x t i l b e r i c h t e "  3 8 ,   ( 1 9 5 7 ) ,  

S e i t e   431  b i s   435  und  538  b i s   542  b e s c h r i e b e n .   I n  

j ü n g e r e r   Z e i t   w u r d e   in   d e r   J P - O S   5 1 - 9 0 3 8 7   d i e   N a c h b e -  

h a n d l u n g   von  F o r m k ö r p e r n   m i t   K u p f e r ( I ) - S a l z e n   m i t   d e m  

Z i e l   b e s c h r i e b e n ,   d i e   V o r o x i d a t i o n   b e i   d e r   T h e r m o s t a b i l i -  

s i e r u n g   d i e s e r   P r o d u k t e   zu  k a t a l y s i e r e n .  

Be i   d e r   U m s e t z u n g   von  K u p f e r ( I ) - S a l z e n   m i t   P o l y m e r i s a t e n ,  

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

I o n e n - K o m p l e x   m i t   den  N i t r i l g r u p p e n   d e s   P o l y a c r y l n i t r i l s  

g e b i l d e t .   Die   n a c h t r ä g l i c h e   U m s e t z u n g   von   K u p f e r ( I ) - S a l z e n  

m i t   g e f o r m t e n   G e b i l d e n   aus   P o l y a c r y l n i t r i l   i s t   j e d o c h  



a u ß e r o r d e n t l i c h   a u f w e n d i g   und ,   b e d i n g t   d u r c h   d i e   I n s t a b i l i -  

t ä t   d e r   K u p f e r ( I ) - S a l z e   in  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   i n s b e -  

s o n d e r e   b e i   e r h ö h t e n   T e m p e r a t u r e n ,   n i c h t   r e p r o d u z i e r b a r  

zu  r e g e l n .   Die   B e h a n d l u n g   von  P o l y a c r y l n i t r i l p u l v e r n   m i t  

L ö s u n g e n   von  K u p f e r ( I ) - S a l z e n   f ü h r t   zu  P r o d u k t e n ,   d i e  

in   den   b e k a n n t e n   L ö s u n g s m i t t e l n   f ü r   P o l y a c r y l n i t r i l   u n -  

l ö s l i c h   s i n d   o d e r   a b e r   es  b i l d e n   s i c h   g e l a r t i g e   u n v e r -  

s p i n n b a r e   M a s s e n .   S e t z t   man  b e i s p i e l s w e i s e   e i n e r   f e r t i g e n  

S p i n n l ö s u n g   K u p f e r ( I ) - S a l z e   zu,  so  b e g i n n t   d i e   S p i n n -  

l ö s u n g   zu  g e l i e r e n   und  i s t   n i c h t   mehr   s t ö r u n g s f r e i   v e r -  

s p i n n b a r ,   w ä h r e n d   m ö g l i c h e r w e i s e   e i n e   E x t r u d i e r u n g  

K u p f e r ( I ) - S a l z e   e n t h a l t e n e   S p i n n m a s s e n   zu  S p r i t z g u ß a r t i -  

k e l n   n o c h   n i c h t   b e h i n d e r t   w i r d .  

Es  b e s t a n d   a l s o   n a c h   w i e   v o r   d i e   A u f g a b e ,   K u p f e r ( I ) - h a l t i g e  

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

W e i s e   i n n e r h a l b   d e s   H e r s t e l l u n g s p r o z e s s e s   k o n t i n u i e r l i c h  

h e r z u s t e l l e n ,   um  K u p f e r  ( I ) - h a l t i g e   F ä d e n   und  F a s e r n   z u  

e r h a l t e n ,   d i e   b e i s p i e l s w e i s e   zu  e i n e r   A n f ä r b u n g   m i t  

a n i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   g e e i g n e t   s i n d .  

Ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   k o n n t e   g e f u n d e n   w e r d e n ,   daß  S p i n n k a b e l .  

bzw.   S t r ä n g e   von  E i n z e l f ä d e n ,   d i e   in   i h r e r   f a d e n b i l d e n d e n  

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

R a u m t e m p e r a t u r   g r ö ß e r e   Mengen  K u p f e r ( I ) - I o n e n   a u s   B e h a n d -  

l u n g s b ä d e r n   a u f n e h m e n ,   s o f e r n   d i e s e   S t r ä n g e   o d e r   K a b e l  

n o c h   n i c h t   e i n e r   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   ü b e r   100°C  b z w .  

e i n e m   T r o c k n u n g s v o r g a n g   u n t e r w o r f e n   w o r d e n   w a r e n .   D i e  

A u f n a h m e   d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n   e r f o l g t   i n n e r h a l b   v o n  

S e k u n d e n   und  k a n n   d a h e r   in  den  H e r s t e l l u n g s p r o z e ß   v o n  

A c r y l n i t r i l - h a l t i g e n   F ä d e n   und  F a s e r n   o h n e   S c h w i e r i g k e i t e n  

i n t e g r i e r t   w e r d e n .   Es  s p i e l t   d a b e i   k e i n e   w e s e n t l i c h e   R o l l e , .  

ob  d i e   F ä d e n   n a c h   e i n e m   T r o c k e n -   o d e r   e i n e m   N a ß s p i n n v e r -  

f a h r e n   e r z e u g t   w u r d e n .   B e s o n d e r s   l e i c h t   e r f o l g t   d i e   A u f -  

nahme   d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n   b e i   n a ß g e s p o n n e n e n   F ä d e n ,   e s  



i s t   j e d o c h   a u c h   m ö g l i c h ,   t r o c k e n g e s p o n n e n e   n o c h   l ö s u n g s -  

m i t t e l h a l t i g e   F ä d e n   i n n e r h a l b   d e s   W a s c h p r o z e s s e s   b z w .  

N a c h b e h a n d l u n g s p r o z e s s e s   m i t   K u p f e r ( I ) - I o n e n   zu  b e l a d e n .  

Je   n a c h   d e r   g e w ü n s c h t e n   K u p f e r ( I ) - M e n g e   in   d e r   F a s e r  

k a n n   d i e   B e h a n d l u n g   v o r ,   w ä h r e n d   o d e r   n a c h   d e r   W ä s c h e  

d e r   S t r ä n g e   o d e r   K a b e l   e r f o l g e n .   Der   K u p f e r ( I ) - G e h a l t  

in   d e n   F ä d e n   k a n n   d a r ü b e r   h i n a u s   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   a u c h  

d u r c h   d i e   L ä n g e   d e r   E i n w i r k u n g s z e i t   und  d i e   K o n z e n t r a t i o n  

in   d e r   B a d f l ü s s i g k e i t   b e e i n f l u ß t   w e r d e n .  

D i e   A u f n a h m e   d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n   a u s   e i n e m   Bad  o d e r   a u s  

e i n e r   S p r ü h s t r e c k e   von  R a u m t e m p e r a t u r   e r f o l g t   w e i t -  

g e h e n d   r e v e r s i b e l ,   d . h . ,   d e r   K u p f e r g e h a l t   k a n n   d u r c h  

n a c h f o l g e n d e   W ä s c h e n   w i e d e r   e n t f e r n t   w e r d e n .   Aus  d i e s e m  

G r u n d e   i s t   es  e r f o r d e r l i c h ,   f ü r   e i n e   F i x i e r u n g   d e s  

K u p f e r g e h a l t e s   in  d e r   F a s e r   zu  s o r g e n .   D i e s e   F i x i e r u n g  

k a n n   d u r c h   e i n e   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   ü b e r   e t w a   6 0 ° C ,  

v o r z u g s w e i s e   ü b e r   8 5 ° C ,   e r f o l g e n   o d e r   a b e r   d u r c h   e i n e n  

T r o c k n u n g s v o r g a n g ,   b e i   dem  e n t s p r e c h e n d   h o h e   T e m p e r a t u r e n  

e b e n f a l l s   ü b e r s c h r i t t e n   w e r d e n .  

F ü r   d e n   F i x i e r p r o z e s s   i s t   n i c h t   n u r   d i e   T e m p e r a t u r  

s o n d e r n   a u c h   d i e   V e r w e i l s z e i t   von   B e d e u t u n g .   W ä h r e n d  

d i e   F i x i e r u n g   b e i   z . B .   65°C  l ä n g e r e   V e r w e i l s z e i t e n   e r -  

f o r d e r t ,   s i n d   b e i   T e m p e r a t u r e n   ü b e r   1 0 0 ° C   f ü r   d e n  

g l e i c h e n   E f f e k t   n u r   n o c h   Z e i t e n   von  e i n e r   M i n u t e   o d e r  

d e u t l i c h   w e n i g e r   e r f o r d e r l i c h .   E r f o l g t   d i e   A u f n a h m e   d e r  

K u p f e r ( I ) - I o n e n   aus   e i n e m   Bad  von  meh r   a l s   e t w a   6 0 ° C  

T e m p e r a t u r ,   so  t r i t t   g l e i c h z e i t i g   a u c h   e i n e   F i x i e r u n g  

d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n   im  P o l y m e r m o l e k ü l   a u f .  

N a c h   e i n e r   s o l c h e n   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   l ä ß t   s i c h   d e r  

G e h a l t   an  K u p f e r ( I )   n i c h t   mehr   a u s w a s c h e n ,   es  i s t   z u  



v e r m u t e n ,   daß   u n t e r   d i e s e n   B e d i n g u n g e n   d i e   K u p f e r ( I ) -  

I o n e n   k o m p l e x   in   das   P o l y a c r y l n i t r i l   e i n g e b a u t   w o r d e n  

s i n d .  

E i n e   ü b l i c h e   V e r f a h r e n s w e i s e   b e s t e h t   d a r i n ,   d a s   K a b e l  

o d e r   d i e   S t r ä n g e   d u r c h   e i n   K u p f e r ( I ) - I o n e n   h a l t i g e s  

Bad  h i n d u r c h z u z i e h e n   und  n a c h   dem  w e i t g e h e n d e n   A b -  

q u e t s c h e n   d e r   ü b e r s c h ü s s i g e n   B a d f l ü s s i g k e i t   z . B .   ü b e r  

h e i ß e   G a l e t t e n   von  z . B .   100°C  O b e r f l ä c h e n t e m p e r a t u r  

zu  f ü h r e n .   D a n a c h   kann   e i n e   w e i t e r e   W ä s c h e   v o r g e s e h e n  

w e r d e n ,   um  o b e r f l ä c h l i c h   a n h a f t e n d e   K u p f e r s a l z e   u s w .  

von  den  F ä d e n   zu  e n t f e r n e n   und  in  e i n e m   n a c h f o l g e n d e n  

Bad  e i n e   ü b l i c h e   P r ä p a r a t i o n   a u f z u b r i n g e n   b e v o r   d i e   F ä d e n  

e n d g ü l t i g   g e t r o c k n e t   w e r d e n .  



Es  i s t   j e d o c h   a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   K a b e l   d i r e k t   v o r   d e m  

e r s t e n   T r o c k n e n   m i t   e i n e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n l ö s u n g   zu  b e -  

h a n d e l n   und  d i e   F i x i e r u n g   m i t   dem  T r o c k n e n   v o r z u n e h m e n .  

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

k o m p l e x   gebundene  K u p f e r v e r b i n d u n g e n   a u f ,   d i e   b e i   e i n e m  

e r s t e n   K o n t a k t   m i t   W a s s e r   a b g e l ö s t   w e r d e n   k ö n n e n .   S t a t t  

d e s   E i n s a t z e s   von  b e h e i z t e n   G a l e t t e n   o d e r   W a l z e n   i s t  

es  a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   z u r   F i x i e r u n g  

d e s   K u p f e r g e h a l t e s   in   e i n e r   D a m p f a t m o s p h ä r e ,   z . B .   b e i  

T e m p e r a t u r e n   ü b e r   95°C  o d e r   u n t e r   E i n s a t z   von  I n f r a r o t -  

s t r a h l e r n   o d e r   d u r c h   d a s   F ü h r e n   ü b e r   e i n e   K o n t a k t w ä r m e -  

s t r e c k e   v o r z u n e h m e n .  

Das  B e h a n d l u n g s m e d i u m   i s t   in   a l l e n   F ä l l e n   e i n e   w ä ß r i g e  

L ö s u n g   v o n   K u p f e r ( I ) - S a l z e n .   Zur   H e r s t e l l u n g   e i n e r  

s o l c h e n   L ö s u n g   k a n n   man  in  u n t e r s c h i e d l i c h e r   W e i s e   v o r -  

g e h e n .   A l s   B e i s p i e l e   s e i e n   d i e   n a c h f o l g e n d e n   M ö g l i c h k e i t e n  

g e n a n n t :  

E i n e   e n t s p r e c h e n d e   L ö s u n g   k a n n   d u r c h   L ö s u n g   von  K u p f e r ( I ) -  

S a l z e n   z . B .   Cu  Cl  in   W a s s e r   e r f o l g e n ,   w o b e i   es  w e g e n   d e r  

s c h l e c h t e n   L ö s l i c h k e i t   d i e s e r   S a l z e   von  V o r t e i l   i s t ,  

d i e   L ö s u n g e n   in  20  b i s   50  %igen   N a t r i u m c h l o r i d l ö s u n g e n  

h e r z u s t e l l e n .  

W e i t e r h i n   k a n n   e i n e   K u p f e r ( I ) - I o n e n l ö s u n g   d u r c h   e l e k t r o -  

l y t i s c h e   R e d u k t i o n   von   K u p f e r ( I I ) - L ö s u n g e n   o d e r   d u r c h  

E r h i t z e n   von   K u p f e r ( I I ) - S a l z l ö s u n g e n   in  G e g e n w a r t   v o n  

m e t a l l i s c h e m   K u p f e r   d i r e k t   e r z e u g t   w e r d e n ,   w o b e i   d a s  

K u p f e r   in   Form  e i n e s   P u l v e r s   z u g e s e t z t   w i r d   o d e r   d u r c h  

E l e k t r o l y s e   e r z e u g t   w e r d e n   k a n n .  

D a r ü b e r   h i n a u s   kann   d i e   L ö s u n g   d u r c h   M i s c h e n   e i n e r  

K u p f e r ( I I ) - S a l z l ö s u n g   m i t   e i n e m   R e d u k t i o n s m i t t e l   h e r g e -  

s t e l l t   w e r d e n .   H i e r b e i   h a t   s i c h   a l s   ü b l i c h e s   K u p f e r ( I I ) -  

S a l z   d a s   K u p f e r s a l z   CuS04  x  5  H20  a l s   b e s o n d e r s  

g ü n s t i g   e r w i e s e n .  



Von  d e n   v i e l e n   m ö g l i c h e n   R e d u k t i o n s m i t t e l n   e r w i e s e n   s i c h  

A l d e h y d s u l f o x y l a t e   und  h i e r b e i   i n s b e s o n d e r e   d a s   N a t r i u m -  

s a l z   d e r   H y d r o x y m e t h a n s u l f i n s ä u r e   a l s   b e s o n d e r s   g ü n s t i g ,  

da  m i t  d i e s e m   S y s t e m   hohe   K u p f e r ( 1 ) - I o n e n k o n z e n t r a t i o n e n  

m i t   g u t e r   S t a b i l i t ä t   e r h a l t e n   w e r d e n   k ö n n e n .   D i e  

S t a b i l i t ä t   kann   z u s ä t z l i c h   d u r c h   g e e i g n e t e   K o m p l e x b i l d n e r  

n o c h   e r h ö h t   w e r d e n .   E i n e n   w e s e n t l i c h e n   B e i t r a g   z u r  

S t a b i l i t ä t   d e r   K u p f e r ( I ) - L ö s u n g e n   l e i s t e n   d i e   b e n ö t i g t e n  

n i e d r i g e n   T e m p e r a t u r e n   d e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n .   Im 

G e g e n s a t z   zu  dem  a l t e n   C u p r o - I o n e n - V e r f a h r e n ,   b e i   d e m  

b e i   K o c h t e m p e r a t u r   g e a r b e i t e t   w u r d e ,   g e n ü g t   p r a k t i s c h  

in  f a s t   a l l e n  F ä l l e n   eine  T e m p e r a t u r   in  d e r   Nähe  d e r   R a u m t e m -  

p e r a t u r .   G e g e b e n e n f a l l s   k ö n n e n   T e m p e r a t u r e n   l e i c h t   ü b e r  

d e r   R a u m t e m p e r a t u r ,   d . h .   a l s o   z . B .   von  2 5  -   30°C  A n w e n d u n g  

f i n d e n ,   da  h i e r   d i e   T e m p o r a t u r k o n s t a n z   d e s   B a d e s   d u r c h  

e i n f a c h s t e   t e c h n i s c h e   M i t t e l   s i c h e r g e s t e l l t   w e r d e n   k a n n .  

Da  d i e   S t a b i l i t ä t   von  K u p f e r ( I ) - L ö s u n g e n   a u c h   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r   nu r   f ü r   k ü r z e r e   Z e i t e n   g e w ä h r l e i s t e t   i s t ,   h a t  

s i c h   d i e   f o l g e n d e   V e r f a h r e n s w e i s e   a l s   b e s o n d e r s   g ü n s t i g  

h e r a u s g e s t e l l t :  

H i e r b e i   w e r d e n   e i n e   K u p f e r ( I I ) - S a l z l ö s u n g   in   W a s s e r   u n d  

e i n e   w ä ß r i g e   L ö s u n g ,   d i e   d a s   R e d u k t i o n s m i t t e l   e n t h ä l t ,  

g e t r e n n t   in   das   Bad  in   d e r   Nähe   d e r   E i n l a u f s t e l l e   d e s  

K a b e l s   z u d o s i e r t   und  im  Bad  v e r m i s c h t .   Es  k a n n   so  s i c h e r -  

g e s t e l l t   w e r d e n ,   daß   das   K a b e l   j e w e i l s   m i t   f r i s c h e r  

K u p f e r ( I ) - L ö s u n g   b e a u f s c h l a g t   w i r d .   K a b e l   und  B a d f l ü s s i g -  

k e i t   f l i e ß e n   d a b e i   im  G l e i c h s t r o m ,   ü b e r s c h ü s s i g e   B a d -  

f l ü s s i g k e i t ,   d i e   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   w e i t g e h e n d   v e r b r a u c h t  

i s t ,   w i r d   in  d e r   Nähe  d e s   K a b e l a u s l a u f e s   aus   d e r   W a n n e  

a b g e z o g e n   und  b e i s p i e l s w e i s e   n a c h   dem  A u f f r i s c h e n   z u r ü c k -  

g e f ü h r t .  

Die  K o n z e n t r a t i o n   an  K u p f e r ( I ) - I o n e n   k a n n   je   n a c h   d e n  

g e w ü n s c h t e n   F a s e r e i g e n s c h a f t e n   in  w e i t e n   G r e n z e n   s c h w a n k e n .  

Wird   d i e   K u p f e r ( I ) - L ö s u n g   d u r c h   R e d u k t i o n   von  K u p f e r ( I I ) -  



V e r b i n d u n g e n   h e r g e s t e l l t ,   so  i s t   d a s   R e d u k t i o n s m i t t e l  

w e n i g s t e n s   in  d e r   s t ö c h i o m e t r i s c h e n   Menge  e i n z u s e t z e n .  

V o r z u g s w e i s e   a r b e i t e t   man  m i t   e i n e m   g e r i n g e n   Ü b e r s c h u ß ,  

um  d i e   A n w e s e n h e i t   von   K u p f e r ( I I ) - S a l z e n   zu  v e r m e i d e n .  

Im  G e g e n s a t z   zu  den   K u p f e r ( I ) - V e r b i n d u n g e n   k ö n n e n   d i e  

K u p f e r ( I I ) - I o n e n   n i c h t   von  den  P o l y m e r m o l e k ü l e n   k o m p l e x  

g e b u n d e n   w e r d e n ,   s i e   w e r d e n   a l s o   b e i   n a c h f o l g e n d e n  

W ä s c h e n   o d e r   F ä r b e p r o z e s s e n   a u s g e w a s c h e n   und  b e l a s t e n  

d a s   A b w a s s e r .   E in   s t a r k e r   Ü b e r s c h u ß   an  R e d u k t i o n s m i t t e l n  

b r i n g t   im  a l l g e m e i n e n   k e i n e   w e i t e r e n   V o r t e i l e .   Es  b e s t e h t  

v i e l m e h r   d i e   G e f a h r ,   daß   d i e   K u p f e r ( I ) - V e r b i n d u n g   w e i t e r  

r e d u z i e r t   w i r d   zu  m e t a l l i s c h e m   K u p f e r ,   d a s   dann   n i c h t  

m e h r   i n   d i e   F ä d e n   o d e r   F a s e r n   e i n g e l a g e r t   w e r d e n   k a n n .  

E i n e   A u s n a h m e   s c h e i n e n   h i e r   d i e   A l d e h y d s u l f o x y l a t e   z u  

m a c h e n ,   b e i   d e n e n   a u c h   e i n   g r ö ß e r e r   Ü b e r s c h u ß   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r   d i e   K u p f e r a b s c h e i d u n g   n i c h t   v e r s t ä r k t .  

F ü r   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   k ö n n e n   d i e   in  d e r  

T e c h n i k   ü b l i c h 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  P o l y a c r y l -  

n i t r i l f a s e r n   u n d - f ä d e n   a n g e w a n d t   w e r d e n .   Wie  b e r e i t s  

o b e n   e r w ä h n t ,   e r g e b e n   s i c h   b e s o n d e r e   V o r t e i l e   b e i m   N a ß -  

s p i n n v e r f a h r e n ,   da  a l l g e m e i n   d i e  D i f f u s i o n   d e r   K u p f e r ( I ) -  

I o n e n   in   d i e   n a ß g e s p o n n e n e n   F ä d e n   l e i c h t e r   e r f o l g t ,   a l s  

b e i   t r o c k e n g e s p o n n e n e n   F ä d e n .  

D ie   A p p l i z i e r u n g   d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n l ö s u n g   k a n n   n a c h  

v e r s c h i e d e n   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   e r f o l g e n ,   so  z . B .   d u r c h  

L e i t e n   d e r  K a b e l   o d e r   S t r ä n g e   d u r c h   e i n   Bad .   Es  i s t   j e d o c h  

a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   L ö s u n g   ü b e r   S p r ü h s t r e c k e n   o d e r   ä h n l i c h e s  

a u f z u b r i n g e n .   V o r t e i l h a f t   i s t   d i e   m ö g l i c h s t   w e i t g e h e n d e  

A b q u e t s c h u n g   d e r   F a s e r k a b e l   o d e r . - s t r ä n g e   v o r   und  n a c h  

d e r   B e h a n d l u n g   m i t   d e r   w ä ß r i g e n   K u p f e r ( I ) - I o n e n l o s u n g .  

Es  k a n n   so  s i c h e r g e s t e l l t   w e r d e n ,   daß  d i e   V e r s c h l e p p u n g  

d e r   K u p f e r i o n e n   in   a n d e r e   B ä d e r   und  e i n e   u n n ö t i g e   V e r -  

d ü n n u n g   des   K u p f e r ( I ) - I o n e h b e h a n d l u n g s b a d e s   in  t o l e r i e r -  

b a r e n   G r e n z e n   b l e i b t .   S e l b s t v e r s t ä n d l i c h   i s t   es  v o n  



V o r t e i l ,   wenn  M a ß n a h m e n   e r g r i f f e n   w e r d e n ,   d i e   e i n e   g u t e  

und  g l e i c h m ä ß i g e   D u r c h d r i n g u n g   e i n e s   F a d e n k a b e l s   o d e r  

S t r a n g e s   in   d e r   B e h a n d l u n g s f l o t t e   g e w ä h r l e i s t e n .   B e i -  

s p i e l s w e i s e   s o l l t e n   K a b e l   so  b r e i t   in  dem  B e h a n d l u n g s b a d  

g e f ü h r t   w e r d e n ,   daß  e i n e   V e r a r m u n g   d e r   K u p f e r i o n e n -  

k o n z e n t r a t i o n e n   bzw.  e i n e   v e r z ö g e r t e   D u r c h d r i n g u n g  

m i t   dem  B e h a n d l u n g s b a d   im  I n n e r e n   des   K a b e l s   n a c h   M ö g -  

l i c h k e i t   zu  v e r n a c h l ä s s s i g e n   i s t .  

Wie  b e r e i t s   oben   a u s g e f ü h r t   i s t   es  e r f o r d e r l i c h ,   d i e  

K u p f e r ( I ) - I o n e n   in   dem  F a d e n -   o d e r   F a s e r m a t e r i a l   d u r c h  

e i n e   t h e r m i s c h e   B e h a n d l u n g   zu  f i x i e r e n .   E r s t   n a c h   e i n e r  

E r h i t z u n g   a u f   T e m p e r a t u r e n   ü b e r   60°C  v o r z u g s w e i s e   ü b e r  

e t w a   100°C  t r i t t   d i e   g e w ü n s c h t e   K o m p l e x b i l d u n g   i n n e r h a l b  

k u r z e r   Z e i t   e i n ,   d i e   K u p f e r v e r b i n d u n g e n   s i n d  d a n n   d u r c h  

e i n e   Wäsche   n i c h t   mehr   aus   dem  b e h a n d e l t e n   F a d e n g u t   z u  

e n t f e r n e n .   Bei   e i n e r   n a c h f o l g e n d e n   Wäsche   n a c h   d e r   T e m p e -  

r a t u r b e h a n d l u n g   w i r d   n a t ü r l i c h   d i e   Menge  an  K u p f e r v e r b i n -  

d u n g a n ,   d i e   an  d e r   O b e r f l ä c h e   d e s   F a d e n g u t e s   s i c h   b e f u n d e n  

h a t   und  n i c h t   f i x i e r t   w e r d e n   k o n n t e ,   a b g e w a s c h e n .  

D u r c h   d i e   B e h a n d l u n g   m i t   K u p f e r ( I ) - V e r b i n d u n g e n   s i n d   d i e  

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

d e l t e   F ä d e n .   Bei   d e r   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   bzw.   b e i   d e r  

T r o c k n u n g   m ü s s e n   d i e   T e m p e r a t u r e n   so  g e w ä h l t   w e r d e n ,  

daß  e i n   g u t e r   W e i ß g r a d   e r h a l t e n   b l e i b t .  

U n t e r   den  e i n g e s e t z t e n   A c r y l n i t r i l   e n t h a l t e n d e n   P o l y -  

m e r i s a t e n   s o l l e n   s o l c h e  P o l y m e r e n   v e r s t a n d e n   w e r d e n ,  

d i e   zu  mehr   a l s   50  %,  v o r z u g s w e i s e   zu  mehr   a l s   85 %  a u s  

A c r y l n i t r i l e i n h e i t e n   a u f g e b a u t   s i n d .   Als   w e i t e r e   Kom- 

p o n e n t e n   kommen  in  B e t r a c h t   z . B .   A c r y l s ä u r e ,   M e t b a c r y l -  

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

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   u n g e s ä t t i g t e   V e r -  

b i n d u n g e n .   Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   h e r g e s t e l l t e n   F ä d e n   u n d  



F a s e r n   b i e t e n   v i e l f ä l t i g e   A n w e n d u n g s m ö g l i c h k e i t e n .  

S o ' s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   s c h o n e n d   g e t r o c k n e t e   F a s e r n ,   d i e  

n o c h   e i n e n   g u t e n   W e i ß g r a d   b e s i t z e n ,   m i t   S ä u r e f a r b s t o f f e n  

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

k ö n n e n   a b e r   a u c h   e i n e r   b e s c h l e u n i g t e n   V o r o x y d a t i o n  

f ü r   d i e   K o h l e n s t o f f - F a s e r h e r s t e l l u n g   u n t e r z o g e n   w e r d e n .  

Die   g u t e   A n f ä r b b a r k e i t   m i t   a n i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   k a n n  

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

H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n s   d u r c h z u f ü h r e n .   A c r y l f a s e r n   w e r d e n  

h e u t e   ü b l i c h e r w e i s e   m i t   k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   g e f ä r b t .  

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

f e r t i g e n   F a s e r ,   a l s   a u c h   d i e   G e l f ä r b u n g ,   b e i   d e r   m a n  

w ä h r e n d   d e s   F a s e r h e r s t e l l u n g s p r o z e s s e s   d i e   F a s e r   v o r   d e r  

T r o c k n u n g   im  G e l z u s t a n d   f ä r b t .   Obwohl   k a t i o n i s c h e  

F a r b s t o f f e   b e r e i t s   a u c h   hohe   L i c h t e c h t h e i t e n   a u f   A c r y l -  

f a s e r n   b e s i t z e n ,   k ö n n e n   b e i   v i e l e n   F a r b n u a n c e n   d i e   E c h t -  

h e i t e n   d e r   F ä r b u n g   m i t   a n i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n ,   w ie   s i e  

z . B .   n a c h   dem  a l t e n   C u p r o - I o n e n - P r o z e ß   e r z i e l t   w e r d e n  

k ö n n e n ,   n i c h t   e r r e i c h t   w e r d e n .   Aus  d i e s e m   G r u n d e   w e r d e n  

b e i   h o h e n   A n f o r d e r u n g e n   an  d i e   L i c h t e c h t h e i t   w ie   z . B .  

b e i   F a s e r n   f ü r   den   M a r k i s e n s e k t o r ,   t e u r e   F a r b p i g m e n t e  

i n   d e r   S p i n n f ä r b u n g   e i n g e s e t z t .  

N a c h   dem  v o r s t e h e n d   b e s c h r i e b e n e n   V e r f a h r e n   w e r d e n   F ä d e n  

und  F a s e r n   e r h a l t e n ,   d i e   ohne   d i e   S c h w i e r i g k e i t e n   d e s  

a l t e n   C u p r o - I o n e n - P r o z e s s e s   m i t   a n i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n  

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

e i n g e h a l t e n   w e r d e n   m ü s s e n .  

Es  k o n n t e   nun  g e f u n d e n   w e r d e n ,   daß  es  m ö g l i c h   i s t ;   d e n  

F ä r b e p r o z e ß   v o r   dem  e r s t e n   T r o c k n e n   bzw.   d e r   e r s t e n  

T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   b e i   h ö h e r e n   T e m p e r a t u r e n   d u r c h z u -  

f ü h r e n .   Im  G e g e n s a t z   zu  den  n o r m a l e n   F ä r b e p r o z e s s e n  



w e r d e n   h i e r   b e r e i t s   t i e f e   A n f ä r b u n g e n   b e i   n i e d r i g e n  

T e m p e r a t u r e n   und  V e r w e i l z e i t e n   von  w e n i g e n   S e k u n d e n   e r -  

r e i c h t .   Die   e i n g e s e t z t e   F ä r b e f l o t t e   k a n n   d a b e i   g e m e i n s a m  

m i t   d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n l ö s u n g   A n w e n d u n g   f i n d e n   o d e r   a b e r  

in  e i n e m   g e t r e n n t e n   Bad  n a c h   d e r   B e h a n d l u n g   m i t   d e r  

K u p f e r ( I ) - S a l z l ö s u n g .  

B e i   d e r   V e r w e n d u n g   von   R e d u k t i o n s m i t t e l n   z u r   E r z e u g u n g  

d e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n l ö s u n g   muß  n a t ü r l i c h   d a r a u f   g e a c h t e t  

w e r d e n ,   daß  d i e   e i n g e s e t z t e n   R e d u k t i o n s m i t t e l   n i c h t  

den   z u g e s e t z t e n   F a r b s t o f f   z e r s t ö r e n .   Die   g e t r e n n t e  

B e h a n d l u n g   m i t   e i n e r   K u p f e r ( I ) - S a l z l ö s u n g   und  n a c h f o l g e n d  

e i n e m   F ä r b e b a d   g e s t a t t e t   e i n e n   s c h n e l l e r e n   W e c h s e l   d e s  

F ä r b e b a d e s .   Auf  d e r   a n d e r e n   S e i t e   i s t   zu  b e r ü c k s i c h t i g e n ,  

daß   b e i   dem  n o r m a l e n   B e h a n d e l n   von  K a b e l n   o d e r   S t r ä n g e n  

m i t   e i n e r   K u p f e r ( I ) - S a l z l ö s u n g   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   d a s  

K u p f e r   n i c h t   s o f o r t   k o m p l e x   g e b u n d e n   i s t   und  s o m i t   a u c h  

in   e i n e m   n a c h f o l g e n d e n   F ä r b e b a d   w i e d e r   a u s g e l ö s t   w e r d e n  

k a n n .   D u r c h   g e e i g n e t e   T e m p e r a t u r f ü h r u n g   i s t   es  j e d o c h  

in  v i e l e n   F ä l l e n   m ö g l i c h ,   b e r e i t s   e i n e   g e w i s s e   F i x i e r u n g  

d e s   K u p f e r s   in  d e r   F a s e r   zu  e r z i e l e n ,   o h n e   d i e   n o c h  

v o r h a n d e n e   G e l s t r u k t u r   im  F a d e n   i r r e v e r s i b e l   zu  s c h ä d i g e n .  

G e g e b e n e n f a l l s   f ü h r t   a l s o   e i n e   Z w i s c h e n t e m p e r a t u r b e -  

h a n d l u n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   u n t e r   100°C  zu  e i n e r   a u s -  

r e i c h e n d e n   E i n b i n d u n g   d e s   K u p f e r s   im  K o m p l e x z u s t a n d ,  

w ä h r e n d   d i e   G e l s t r u k t u r   n o c h   a u s r e i c h e n d   e r h a l t e n   b l e i b t ,  

um  e i n   A n f ä r b e n   m i t   a n i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   i n n e r h a l b   s o  

k u r z e r   Z e i t e n   zu  g e w ä h r l e i s t e n ,   daß  e i n e   k o n t i n u i e r l i c h e  

H e r s t e l l u n g   d e r   g e f ä r b t e n   F ä d e n   o d e r   F a s e r n   m ö g l i c h   i s t .  

D ie   E r f i n d u n g   s o l l   a n h a n d   d e r   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   n ä h e r  

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



B e i s p i e l   1 

E i n e   17  %ige   L ö s 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   i n  

D i m e t h y l f o r m a m i d   w u r d e   in  b e k a n n t e r   W e i s e   n a c h   d e m  

N a ß s p i n n v e r f a h r e n   v e r s p o n n e n .   Das  e i n g e s e t z t e   P o l y m e r  

b e s t a n d   zu  9 9 , 5   %  aus   A c r y l n i t r i l   und  0 ,5   %  aus   A c r y l -  

s ä u r e m e t h y l e s t e r   und  w i e s   e i n e   r e l a t i v e   V i s k o s i t ä t   η  r e l .  

von  2 , 9   a u f .   Die   V i s k o s i t ä t s m e s s u n g   w u r d e   an  0 , 5   g e -  

w i c h t s p r o z e n t i g e n   L ö s u n g e n   in   D i m e t h y l f o r m a m i d   b e i   2 5 ° C  

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

90°C ,   b e n u t z t   w u r d e   e i n e   3 0 0 - L o c h d ü s e   m i t   e i n e m   D u r c h -  

m e s s e r   d e r   B o h r u n g   von  80  µm.  Das  S p i n n b a d   w i e s   f o l g e n d e  

E i g e n s c h a f t e n   a u f :  

50 %  D i m e t h y l f o r m a m i d  

50 %  W a s s e r  

T e m p e r a t u r   5 0 ° C .   , 

Die   f r i s c h   e r s p o n n e n e n   F ä d e n   w u r d e n   m i t   e i n e r   G e s c h w i n d i g -  

k e i t   von   4  m / m i n   aus   dem  F ä l l b a d   a b g e z o g e n ,   e i n e r  

N a ß v e r s t r e c k u n g   b e i   85°C  von  1 : 4 , 0 5   in   e i n e m   Bad ,   d a s  

zu  60  %  a u s   D i m e t h y l f o r m a m i d   und  40 %  W a s s e r   b e s t a n d ,  

u n t e r w o r f e n   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   W a s s e r   b e i   3 0 ° C  

l ö s u n g s m i t t e l f r e i   g e w a s c h e n .   Nach   dem  W a s c h v o r g a n g   w u r d e  

d a s   F a s e r b a n d   z u r   E n t f e r n u n g  d e s   g r ö ß t e n   T e i l s   d e s   W a s s e r s  

a b g e q u e t s c h t   und  d u r c h   e i n e   Wanne  g e f ü h r t ,   d i e   e i n e  

w ä ß r i g e   L ö s u n g   von  100  g / l   C u S O 4  x   5  H20  und  20  g / l  

d e s   N a t r i u m s a l z e s   d e r   H y d r o x y m e t h a n s u l f i n s ä u r e ( H a n d e l s n a m e :  

(R)Rongal i t   C)  e n t h i e l t   ( V e r w e i l z e i t   1.5  s e c . ) .   Die  Lösung  e n t h i e l t  

g l e i c h z e i t i g   d i e   e r f o r d e r l i c h e   F a s e r p r ä p a r a t i o n .   D i e  

L ö s u n g   w u r d e   d u r c h   k o n t i n u i e r l i c h e   D o s i e r u n g   e i n e r  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  200  g /1   C u S 0 4  x   5  H20  und  e i n e r  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  40  g / l   des   R e d u k t i o n s m i t t e l s   e r g ä n z t .  

Die   M i s c h u n g   d e r   b e i d e n   L ö s u n g e n   e r f o l g t e   k u r z   v o r   d e m  

E i n t r i t t   in   d i e   B e h a n d l u n g s w a n n e .   Das  B e h a n d l u n g s b a d  

w i e s   e i n e   T e m p e r a t u r   von  20°C  a u f .   Die  K u p f e r s u l f a t l ö s u n g  

* F o r m e l :   CH2  SO2  N a  x  2   H2O 



d i e   zum  A u f s t ä r k e n   b e n ö t i g t   w u r d e ,   e n t h i e l t   g l e i c h z e i t i g  

d i e   e r f o r d e r l i c h e   F a s e r p r ä p a r a t i o n .  

Nach   D u r c h l a u f e n   d e r   Wanne  w u r d e   das   F a s e r b a n d   a b e r m a l s  

a b g e q u e t s c h t   und  n a c h f o l g e n d   a u f   zwe i   H e i z g a l e t t e n   b e i  

140°C  g e t r o c k n e t   und  a n s c h l i e ß e n d   e i n e r   V e r s t r e c k u n g  

von  1 : 1 , 1 2   a u f   zwei   H e i z g a l e t t e n   von  160°C  u n t e r z o g e n  

und  a n s c h l i e ß e n d   e i n e r   w e i t e r e n   V e r s t r e c k u n g   von  1 : 1 , 5 4  

a u f   zwe i   w e i t e r e n   H e i z g a l e t t e n   von  160°C  O b e r f l ä c h e n -  

t e m p e r a t u r   u n t e r z o g e n   und  h i e r a n   a n s c h l i e ß e n d   ü b e r   e i n  

k a l t e s   A b z u g s o r g a n   z u r   A u f s p u l u n g   g e b r a c h t .   Die  e r h a l t e n e n  

F ä d e n   z e i g t e n   e i n e n   g u t e n   W e i ß g r a d   und  w i e s e n   e i n   g u t e s  

Z i e h v e r m ö g e n   f ü r   S ä u r e f a r b s t o f f e   a u f .   Der  K u p f e r g e h a l t  

d e r   F a s e r n   b e t r u g   4 , 5  %   Cu.  Es  w u r d e n   d i e   f o l g e n d e n  

t e x t i l e n   W e r t e   e r m i t t e l t :  

B e i s p i e l   2 

Es  w u r d e   e i n e   A u s s p i n n u n g   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1  d u r c h -  

g e f ü h r t ,   w o b e i   j e d o c h   d a s   e i n g e s e t z t e   P o l y m e r   zu  9 4 , 5   % 

aus   A c r y l n i t r i l ,   zu  5 %  a u s   A c r y l s ä u r e m e t h y l e s t e r   u n d  

zu  0 , 5  %   a u s   N a t r i u m m e t h a l l y l s u l f o n a t   b e s t a n d .   D i e  

r e l a t i v e   V i s k o s i t ä t   d e s   P o l y m e r i s a t e s   b e t r u g   1 , 9 2 .  

Es  w u r d e   e i n e   S p i n n l ö s u n g   e i n g e s e t z t   m i t   26 %  P o l y m e r i s a t  

in   D i m e t h y l f o r m a m i d ,   d i e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  8 0 ° C  

v e r s p o n n e n   w u r d e .   Die   B e d i n g u n g e n   f ü r   d i e   K o a g u l a t i o n ,  

das   W a s c h e n   und  d i e   N a ß v e r s t r e c k u n g   e n t s p r a c h e n   d e n -  

j e n i g e n   d e s   B e i s p i e l s   1.  Die   V e r s t r e c k u n g   a u f   den  h e i ß e n  

W a l z e n   b e i   160°C  w u r d e   zu  1 : 1 , 2 5   g e w ä h l t .   Auch  d i e  

K o n z e n t r a t i o n   d e s   K u p f e r b e h a n d l u n g s b a d e s   und  d i e   T e m -  

p e r a t u r   e n t s p r a c h e n   d e n e n   d e s   B e i s p i e l s   1.  Die   e r h a l t e n e n  

F a s e r n   z e i g t e n   b e i   g u t e m   W e i ß g r a d   e i n   g u t e s   Z i e h v e r m ö g e n  

f ü r   S ä u r e f a r b s t o f f e .   Der  K u p f e r g e h a l t   d i e s e r   F a s e r n   b e t r u g  



3 , 2   %,  s i e   w i e s e n   f o l g e n d e   t e x t i l e n   W e r t e   a u f :  

B e i s p i e l   3 

Es  w u r d e   e i n e   S p i n n m a s s e   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1  d u r c h  

e i n e   Düse   m i t   300  L o c h   v e r s p o n n e n .   Der   D ü s e n b o h r u n g s -  

d u r c h m e s s e r   b e t r u g   j e w e i l s .  6 0   µm.  A l s   S p i n n b a d   d i e n t e  

e i n e   M i s c h u n g   a u s   61  %  D i m e t h y l f o r m a m i d   und  39  %  W a s s e r  

b e i   50°C .   D i e   f r i s c h v e r s p o n n e n e n   F ä d e n  w u r d e n   m i t   e i n e r  

G e s c h w i n d i g k e i t   von   7  m /min   aus   dem  F ä l l b a d . a b g e z o g e n ,  

e i n e r   N a ß v e r s t r e c k u n g   b e i   99°C  von   1 : 2 , 8 5   in   e i n e m   B a d ,  

das   zu  62 %  a u s   D i m e t h y l f o r m a m i d   und  38  %  W a s s e r   b e s t a n d ,  

u n t e r w e r f e n   und   a n s c h l i e ß e n d   m i t   W a s s e r   b e i   80°C  l ö s u n g s -  

m i t t e l f r e i   g e w a s c h e n .   Nach  dem  W a s c h v o r g a n g   w u r d e   d a s  

F a s e r b a n d   z u r   E n t f e r n u n g   e i n e s   G r o ß t e i l e s   d e s   W a s s e r s  

a b g e q u e t s c h t   und   d u r c h   e i n e   Wanne  g e f ü h r t ,   d i e   e i n e  

w ä ß r i g e   L ö s u n g   v o n   29  g / l   C u S O 4  x   5  H2O  und  5 , 7   g / l   d e s  

N a t r i u m s a l z e s   d e r   H y d r o x y m e t h a n s u l f i n s ä u r e * e n t h i e l t  

( V e r w e i l z e i t   1 . 5   s e c . ) .   D i e s e s   Bad  e n t h i e l t   w e i t e r h i n  

d i e   e r f o r d e r l i c h e n   P r ä p a r a t i o n s b e s t a n d t e i l e .   Die   D o s i e r u n g  

d e r   L ö s u n g   e r f o l g t e   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1.  Nach   D u r c h -  

l a u f e n   d e r   W a n n e   w u r d e   das   F a s e r b a n d   w i e d e r u m   a b g e -  

q u e t s c h t   und  n a c h f o l g e n d   a u f   2  H e i z g a l e t t e n   b e i   1 4 0 ° C  

g e t r o c k n e t ,   a n s c h l i e ß e n d   e i n e r   V e r s t r e c k u n g   von  1 : 1 , 1 4  

a u f   2  H e i z g a l e t t e n   von  160°C  u n t e r z o g e n   und  d a n a c h   v o n  

d e r   l e t z t e n   g e h e i z t e n   G a l e t t e   a u f   e i n   k a l t e s   A b z u g s o r g a n  

u n t e r   n o c h m a l i g e r   V e r s t r e c k u n g   von   1 : 1 , 9   a b g e z o g e n .   D i e  

e r h a l t e n e n   F a s e r n   w i e s e n  e i n e n   K u p f e r g e h a l t   von  1 ,6   % 

a u f  u n d   z e i g t e n   e i n e   g u t e   A n f ä r b b a r k e i t   m i t   S ä u r e f a r b -  

s t o f f e n .   Die   g e m e s s e n e n   t e x t i l e n   W e r t e   b e t r u g e n  

* F o r m e l :   CH2  SO2  N a  x  2   H 2 0  



B e i s p i e l   4 

Es  w u r d e   e i n e   V e r s p i n n u n g   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   3 

d u r c h g e f ü h r t .   Die   B e h a n d l u n g s l ö s u n g   b e s t a n d   j e d o c h   a u s  
e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  50  g / l   CuS04  x  5  H20  u n d  

4  g / l   m e t a l l i s c h e m   K u p f e r p u l v e r .   Die  B e h a n d l u n g s t e m p e r a -  
t u r   b e t r u g   in  d i e s e m   F a l l   85°C.   W ä h r e n d   d e r   S p i n n d a u e r  

w u r d e   d a r a u f   g e a c h t e t ,   daß  a u c h   d e r   G e h a l t   an  m e t a l l i s c h e n  

K u p f e r   in  dem  B e h a n d l u n g s b a d   k o n s t a n t   g e h a l t e n   w u r d e .  

Die   e r h a l t e n e   F a s e r   w i e s   e i n e n   K u p f e r g e h a l t   von  2 . 1  %  

und  e i n e   g u t e   F ä r b b a r k e i t   m i t   S ä u r e f a r b s t o f f e n   a u f .   D i e  

t e x t i l e n   D a t e n   d i e s e r   F a s e r   b e t r u g e n  

B e i s p i e l   5 

Es  w u r d e   e i n e   V e r s p i n n u n g   e n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1  d u r c h g e -  

f ü h r t ,   w o b e i   j e d o c h   d e r   C u S 0 4 - L ö s u n g   d e r   a n i o n i s c h e   F a r b -  

s t o f f   A c i d   B l u e   41  ( C o l o r   I n d e x   Nr.   62  130)  z u g e s e t z t  

w u r d e .   Die  F a r b s t o f f k o n z e n t r a t i o n   w u r d e   so  g e w ä h l t ,   d a ß  

in   dem  B e h a n d l u n g s b a d   e i n e   K o n z e n t r a t i o n   von  20  g  

F a r b s t o f f / l   a u f r e c h t _ g e h a l t e n   w u r d e .  

Die   e r h a l t e n e n   F ä d e n   w a r e n   t i e f b l a u   g e f ä r b t .   Der  a u f g e -  

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

W ä s c h e   b e i   60°C  n i c h t   m e h r   e n t f e r n e n .  



1.  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   a u s  

P o l y m e r i s a t e n ,   d i e   zu  meh r   a l s   50  Gew.-%  aus   A c r y l -  

n i t r i l e i n h e i t e n   b e s t e h e n   und  n a c h   e i n e m   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   h e r g e s t e l l t   w e r d 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 i e   b e i m   S p i n n e n   e r h a l t e n e n   F a d e n -  

s t r ä n g e   o d e r   - K a b e l   w ä h r e n d   des   H e r s t e l l p r o z e s s e s  

j e d o c h   v o r   dem  e r s t e n   T r o c k n e n   o d e r   e i n e r   e r s t e n  

T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   ü b e r   100°C  k o n t i n u i e r l i c h   m i t  

e i n e r   K u p f e r ( I ) - I o n e n   e n t h a l t e n e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g  

b e h a n d e l t   w e r d e n   und  d e r   K u p f e r g e h a l t   in  den   S t r ä n g e n  

o d e r   K a b e l n   g l e i c h z e i t i g   o d e r   d u r c h   e i n e   a n s c h l i e ß e n d e  

E r w ä r m u n g   a u f   T e m p e r a t u r e n   ü b e r   e t w a   60°C ,   v o r z u g s -  
w e i s e   ü b e r   e t w a   1 0 0 ° C   f i x i e r t   w i r d .  

2.  V e r f a h r e 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  d i e   K u p f e r ( I ) - I o n e n   e n t h a l t e n d e   L ö s u n g   R a u m t e m p e -  

r a t u r   a u f w e i s t   und   d i e   F i x i e r u n g   des   K u p f e r g e h a l t e s  

d u r c h   e i n e   d i r e k t   a n s c h l i e ß e n d e   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g  

e r f o l g t .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  d i e   K u p f e r ( I ) - I o n e n k o n z e n t r a t i o n   d e r  

B e h a n d l u n g s l ö s u n g   0 ,1  b i s   5 0  g / l ,   v o r z u g s w e i s e   0 , 5  

b i s   30  g / 1   b e t r ä g t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß   d i e   F a d e n s t r ä n g e   o d e r   - k a b e l   n a c h  

d e r   k o n t i n u i e r l i c h e n   B e h a n d l u n g   m i t   e i n e r   K u p f e r ( I ) -  

I o n e n   e n t h a l t e n e n   L ö s u n g   und  e i n e m   w e i t g e h e n d e n  

A b s t r e i f e n   u n d / o d e r   A b q u e t s c h e n   d e r   ü b e r s c h ü s s i g e n  

L ö s u n g   z u n ä c h s t   e i n e r   T e m p e r a t u r b e h a n d l u n g   ü b e r   6 0 ° C ,  
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