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69 Herstellung l3sungsmittelarmer Polyacrylnitril-Spinnfaden.

@ Polyacrilnitril-Spinnfaden mit einem Restlosungsmit-
itelgehalt unter 5 Gew.-% und einem Gesamttiter (ber
100 000 dtex lassen sich ohne Kontaktierung mit einem
Extraktionsmittel fiir das Spinnlésungsmittel dadurch her-
stellen, daB
a) eine Spinnldsung versponnen wird, deren Viskositat
bei 100°C 10 bis 60 Kugelfallsekunden betragt,
b) die Faden unmittelbar am Ende des Spinnschachtes
innerhalb oder unmittelbar auBerhaib des Schachtendes in
N\ noch heiBem Zustand mit einer Préparation versehen wer-
den, die ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthalt und den
Faden einen Feuchtegehalt von maximal 10 Gew.-%, be-
zogen auf Faserfeststoffgehalt, verleiht und
¢) die Faden direkt ohne Abkiihlung einer Warmebe-
3 handiung ausgesetzt werden.
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Herstellung l&sungsmittelarmer Polyacrylnitril-Spinn-
faden

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
13sungsmittelarmen Polyacrylnitril-Spinnfaden mit min-
destens 45 Gew.-% Acrylnitrileinheiten durch ein Trocken-
spinnverfahren bei dem die F&den nicht mit einem Extrak-
tionsmittel fiir das Spinnldsungsmittel in Berlihrung
kommen. Derartig hergestelltes restlSsungsmittelarmes
Spinngut 148t sich beispielsweise in einem Arbeitsgang
ohne jedwede Unterbrechung direkt Verstrecken, Kriuseln,
Relaxieren und Schneiden und somit auf kontinuierliche
Weise in fertige Fasern {berfiihren.

Spinngut aus trockengesponnenen Acrylfasern weist {ib-
licherweise einen L3sungsmittelgehalt von ca. 15 - 50
Gew.-% auf. Dieser Restldsungsmittelanteil, beispiels-
weise an Dimethylformamid, wird durch einen WaschprozeB
vor, wdhrend oder auch nach der Verstreckung nahezu
quantitativ entfernt.
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Die ldsungsmittelhaltigen Waschwdsser werden aus'ékono—
mischen und 6kologischen Griinden destillativ aufgear-
beitet. In der US-P 2 811 409 wird ein Verfahren zur
kontinuierlichen Herstellung von Acrylfdden mit nie-
drigen Restl&sungsmittelgehalten aus Spinndiisen nie-
driger Lochzahl von max. 200 Loch und sehr langen Spinn-
schédchten bis zu 9 m mit mehreren HeiBlufteinl&dssen
unter Verwendung von Acrylnitrilcopolymerisaten mit

hohen Viskositdten beschrieben.

Wie aus den Beispielen ferner hervorgeht, werden fiir den
Spinnprozef8 Spinndiisen mit extrem feinen Bohrungen von
z.B. 0,08 mm Durchmesser eingesetzt, was zu &duBerst
niedrigen Spinnverziigen flhrt. Diese niedrigen Spinn-
verziige sind offenbar notwendig, um bei den hohen Vis-
kositdten der Spinnl&sungen und den hohen Energiebe-
lastungen im Spinnschacht Abrisse und Aufliufer auf

den Spulen zu vermeiden.

Nach diesem Verfahren lassen sich lediglich Acrylseiden
mit niedrigen Gesamttitern herstellen.

AuBerdem treten nach dem Verfahren der US-PS bei Rest-
16sungsmittelgehalten unter ca. 5 Gew.-% an DMF starke
statische Aufladungen der F&den ein.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein Ver-
fahren zur Herstellung von l&sungsmittelarmen Poly-
acrylnitril-Spinnfiden nach einem TrockenspinnprozeS$
mit hohen Gesamttitern von 100 000 dtex und mehr zur

Verfiigung zu stellen, welches ohne ein Extraktions-
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mittel fir das Spinnldsungsmittel auskommt und statische

Aufladungen vermeidet.

Wie dem Fachmann bekannt ist, 1&B8t sich beim Trockenspin-
nen der Restldsungsmittelgehalt im Spinngut {iber verschie-
dene Parameter steuern. Geeignete EinfluBgrdBen sind die
Temperaturen des Schachtes und der zu verwendenden Spinn-
luft, die Luftmenge und die Verwelilzeit im Spinnschacht.
Diese wiederum 1&8t sich durch die Spinnschachtgeometrie
und Spinngeschwindigkeit beeinflussen. Die vorstehend de-
finierte Aufgabe 1&Bt sich mit dem bekannten Wissen allein
jedoch nicht 1&sen.

Es wurde nun #berraschenderweise gefunden, daB man die
vorstehend definierte Aufgabe 1l&sen kann, wenn man eine
Spinnldsung bestimmter Viskositidt verwendet, das Spinn-
gut unmittelbar am Ende des Spinnschachtes inmnerhalb oder
unmittelbar auBerhalb des Schachtendes in noch heifem
Zustand mit einer Prdparation, die ein Gleitmittel und
ein Antistatikum enthdlt und den Fdden einen Feuchtege-
halt (Wasser) von maximal 10 %, bezogen auf Faserfest-
stoff, wverleiht, benetzt und direkt ohne Abkiihlung einer
Warmebehandlung aussetzt, z.B. indem man das Spinngut
durch ein Rohr leitet, durch welches im Gegenstrom zur
Fadenlaufrichtung HeiBluft, Sattdampf oder idberhitzter
Dampf geflihrt wird oder indem man die Fadenschar fiber
einen beheizten, geschlossenen Walzenkalander mit Absaug-
vorrichtung fiir die LOsungsmittelreste fihrt.

Im Falle von Kontakthitze oder Heifluft liegen besonders
geeignete Temperaturen des Heizmediums zwischen 150 und

300°C bei Behandlungszeiten von 5 Sekunden bhis 3 Minu-
ten; im Falle von Sattdampf betrdgt die Temperatur des
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Heizmediums vorzugsweise 103 bis>120°C, die Einwirkungs-
zeit 5 Sekunden bis 5 Minuten; und im Falle von ilber-
hitztem Dampf liegen die Temperaturen bevorzugt zwischen
120 und 180°C und die Behandlungszeiten zwischen 5 Se-
kunden und 5 Minuten.

Weiterhin sind zur Wdrmebehandlung Heizschiene, Heiz-

bligel und beheizte Galetten geeignet.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Trockenspinn-Ver-
fahren zur Herstellung von Polyacrylnitrilspinnf&@den mit
mindestens 45 Gew.-% Acrylnitrileinheiten, einem Restld-
sungsmittelgehalt unter 5 Gew.-% und einem Gesamttiter
tber 100 000 dtex ohne Kontaktierung mit einem Extraktions-
mittel fiir das Spinnldsungsmittel durch Verspinnen einer
Spinnldsung des Polymerisates, dadurch gekennzeichnet, daB

a) eine Spinnldsung versponnen wird, deren Viskositdt
bei 100°C 10 bis 60 Kugelfallsekunden betrigt,

b) die Fdden unmittelbar am Ende des Spinnschachtes
innerhalb oder unmittelbar auBerhalb des Schacht-
endes in noch heiBem Zustand mit einer Pr&paration
versehen werden, die ein Gleitmittel und ein Anti-
statikum enthidlt und den F&den einen Feuchtegehalt
von maximal 10 Gew.-%, bezogen auf Faserfeststoff-
gehalt, verleiht und

c) die Fdden direkt ohne Abkiihlung einer Wdrmebehand-
lung ausgesetzt werden.

Vorzugsweise ist der Spinnverzug des Verfahrens gr&Ber

als 2. In einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform
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weist die Spinnldsung bei 100°C eine Viskositdt von

15 bis 50 Kugelfallsenkungen auf.

Der Spinnverzug V ist definiert als Verhdltnis von Ab-

zugsgeschwindigkeit A zur Ausspritzgeséhwindigkeit S:

A (m/min)

V= S (m/min)

Die Auspritzgeschwindigkeit S ergibt sich zu:

'S

_ . F mit
S =7 dg.";" . 100

[~

F = Fordermenge (cm3/min)
2 = Anzahl der Diisenldcher pro Diise
d = Dilisenlochdurchmesser (cm)

Vergleiche Faserforschung 16 (1965), Heft 9, Seite 465,
Die Fdrdermenge (Pumpenvolumen mal Umdrehungen pro Minute)

148t sich nach folgender Gleichung errechnen:

Ggp = i : ?06 K . 0,94 . 10 000 mit
GST = Gesamtspinntiter édtex = g/10000m)
p = Pumpenvolumen (cm™)
U = Umdrehungen pro Minute (min _l)
K = Konzentrationen der Spinnldsung (g/cm3)
A = Abzugsgeschwindigkeit (m/min)

Als Acrylnitrilpolymerisate sind alle zu sogenannten

Acrylfasern bzw. Modacrylfasern verspinnbaren Acrylni-
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trilhomo- und -copolymerisate geeignet, vorzugsweise
Acrylnitrilcopolymerisate mit mindestens 85 Gew.-%
Acrylnitrileinheiten. Ganz besonders bevorzugt sind Homo-
polymere und Terpolymere aus 89 bis 95 Gew.-% Acrylni-
tril, 4 bis 10 Gew.-% nicht ionogenen Comonomeren, bei-
spielsweise Acrylsduremethylester, Methacrylsduremethyl-
ester oder Vinylacetat und 0,5 bis 3 Gew.-% ionogenen
Comonomerén, beispielsweise Methallylsulfonat oder Styrol-
sulfonat. Die Polymerisate sind bekannt. !

Die Pr&paration kann auch Wasser als Bestandteile ent-
halten. Prédparationsgemische mit Uber 50 % Feuchtegehalt
werden jedoch nicht bevorzugt, weil die Fadenschar vor
den anschlieBenden Nachbehandlungsschritten, wie Strecken,
Krdusel usw., sonst zu stark gekihlt wird und eine gleich-
mdBige Durchwdrmung des Spinngutes vor dem Strecken nicht
mehr gewdhrleistet ist.

Als geeignete Gleitmittel kommen Glykole, deren Derivate,
SiliconSle, ethoxylierte Fettsduren, -alkohle, -ester,
—-amide, -alkylethersulfate, sowie deren Mischungen in
Frage.

Geeignete Antistatika sind die iiblichen kationaktiven,
anicnaktiven oder nichtionogenen Verbindungen, wie lang-
kettige, ethoxilierte, sulfierte und neutralisierte
Alkohole.

ZweckmdBigerweise bringt man die Préparation bei erh&hten
Temperaturen von 50 - 90°C mit den einzelnen Fadenbdnd-
chen in Beriihrung, um eine Abkiihlung der heiBen Faden-

schar zu vermeiden. Die von einer Spinnmaschine mit
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beispielsweise 20 Spinnschdchten ersponnenen Schacht-

badndchen vom Gesanmttiter 100 000 dtex und mehr werden
auf diese Weise prédpariert, nach Verlassen des Fixier-
aggregates geblindelt und direkt einer weiteren Nachbe-
handlung, z.B. mit den ProzeBschritten Strecken

- Krduseln - Schrumpfen - Schneiden, zugefilihrt.

Ein groBer Vorteil des erfindungsgemdBen Verfahrens be-

steht darin, daB sich derartig hergestellte, restldsungs-
mittelarme Spinnfiden direkt in einem kontinuierlichen

ProzeB zu fertigen Acrylfasern ohne jedwede Unterbrechung
nachbehandeln lassen.

Ein weiterer groBer Vorteil des erfindungsgemd&Ben Ver-
fahrens zur Herstellung von restldsungsmittelarmen Spinn-
fdden bestzaht ferner darin, daB infolge des Fortfalls |
eines Waschprozesses auch kein frockenaggregat mehr not-
wendig ist. Neben den geringeren Investitions- und In-

.standhaltungskosten lassen sich naturgemd@s auch die

Energiekosten deutlich vermindern.

Im allgemeinen reichen Spinnabzugsgeschwindigkeiten bis
zu 100 m/min vollkommen aus, um den Restlésungsmittelge-~
halt im Spinngut deutlich unter 5 Gew.-% zu halten.

Das erfindungsgemdBe restldsungsmittelarme Spinnverfahren
148t sich auch auf sogenanntes diisengefd@rbtes Spinngut
ibertragen. Setzt man Spinnl&sungen aus Acrylnitrilpoly-
merisaten Farbstoffe oder Pigmente zu, so erhdlt man ge-
farbtes Spinngut, das sich zu spinngefdrbten Acrylfasern
verarbeiten 1l&8t.

Die Viskositit in Rugelfallsekunden, gemessen bei 100°C,
wurde nach der Methode von XK. Jost, Reologica Acta, Band
Le A 21 656
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1 (1958), Seite 303, bestimmt. Es gilt dabei die Um-
rechnungsformel: 1 Kugelfallsekunde entspricht 4,37

poise.

Beigpiel 1

700 kg Dimethylformamid (DMF) werden in einem Kessel bei
Raumtemperatur unter Rihren mit 300 kg eines Acrylnitril-
copolymerisates aus 93,6 % Acrylnitril, 5,7 % Acryl-
sduremethylester und 0,7 % Matriummethallylsulfonat vonm
K-Wert 81 vermischt. Die Suspension wird Uiber eine Zahn-
radpumpe in einen mit einem Rihrwerk versehenen Spinn-
kessel gepumpt. Dann wird die Suspension in einem doppel-
wandigen Rohr mit Dampf von 4,0 bar erhitzt. Die Verweil-
zeit im Rohr bhetrdgt 5 Minuten. Die Spinnl®sung, welche
am Rohrausgang eine Temperatur von 138°C aufweist und eine
Viskositdt von 19 Kugelfallsekunden, gemessen bei 100°C
besitzt, wird nach Verlassen der Aufheizvorrichtung auf
90°C abgekiihlt, filtriert und direkt einer Spinnanlage

mit 20 Spinnschédchten zugefihrt.

Die Spinnl&sung wird aus 1264-Lochdiisen mit Diisenloch-
durchmessern von 0,25 mm mit 50 m/min Abzugsgeschwindig-
keit trocken versvonnen. Die gefdrderte Spinnldsungs-—
menge pro Spinnschacht liegt hei 370,8 ccm/min. Die
Schachttemperatur liegt bei 200°C und die Lufttemperatur
betrédgt 360°C. Die durchgesetzte Luftmenge betrigt

40 m3/h fiir jeden Schacht. Die Spinnf&dden, welche mit
einem Spinnverzug von 2,1 gesponnen worden sind, werden
unmittelbar vor Verlassen der Spinnschédchte vor Eintritt
in ein dahinter geschaltetes Rohr mit einer 80 ~ 90°C

wvarmen ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthaltenden
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wasserarmen Prédparation derartig benetzt, daB der Olge-
halt der rF8den ca. 0,16 Gew.-% und der Gehalt an Anti-
statikum 0,04 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt,
ausmacht. Die Dosierung der Prédparation geschieht {iber
Zahnradpumpen. Das waagrecht nach der Spinnmaschine ge—'
schaltete Rohr, durch welches die Sp;nnfadenschar gelei-
tet wird, ist im Gegenstrom zur Fadenlaufrichtung mit
heiBer Luft von 300°C zur DMF-Entfernung beschickt. Die
Verweilzeit der Spinnfdden in den Spinnschdchten und dem
mit HeiBluft beschickten Rohr betrdgt ca. 18 Sekunden.

Die durch das Rohr im Gegenstrom geschickte HeiBluftmenge
liegt bei 600 m®/h.

Das warme Acrylkabel, welches einen Gesamttiter wvon

344 000 dtex aufweist, besitzt noch 2inen Restl&sungs-
mittelgehalt von 1,6 Gew.-% an DMF. Das Kabel 1&d8t sich
anschlieBend ohne Unterbrechung verstrecken, kr#useln,
schrumpfen und zu Stapfelfasern schneiden.

Beispiel 2

Eine Spinnldsung wird gem&B Beispiel 1 zu F&den ver-
sponnen und vor Eintritt in das dahinter geschaltete
Rohr wieder mit einer 80 - 90°C warmen, ein Gleitmittel
und ein Antistatikum enthaltenden wasserarmen Prédpara-
tion benetzt. Im Gegenstrom zur Fadenlaufrichtung wird
das Rohr mit liberhitztem Dampf von 110°C zur DMF-Ent-
fernung beschickt. Die Dampfmenge betrd&gt 150 kg/h. Die
Verweilzeit des Spinngutes in den Spinnschdchten und
dem mit Utberhitztem Dampf beschickten Rohr betridgt
wiederum ca. 18 Sekunden. Das warme Acrylkabel, welches

wieder einen Gesamttiter wvon 344 000 dtex aufweist, be-
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sitzt noch einen RestlSsungsmittelgehalt von 1,3 Gew.-%
an DMF. Das Kabel 1dBt sich anschlieBend ohne Unter-

brechung zu fertiger Stapelfaser verarbeiten.

Beispiel 3

Eine Spinnldsung gemidB Beispiel 1 wird zu F&den ver-
sponnen, die Abzugsgeschwindigkeit betrdgt jedoch 100
m/min und die gefdrderte SpinnlSsungsmenge pro Spinn-
schacht liegt bei 512 ccm/min. Die Spinnfdden, welche
mit einem Spinnverzug von 3,0 gesponnen worden sind,
werden unmittelbar vor Verlassen der Spinnschdchte und
vor Eintritt in das dahinter geschaltete Rohr pripariert
und anschliefend im Rohr im Gegenstrom zur Fadenlauf-
richtung mit heiBer Luft wvon 300°C zur DMF-Entfernung
beschickt. Die Verweilzeit des Spinngutes in den Spinn-
schdchten und dem mit HeiBluft beschickten Rohr betrdgt
ca. 9 Sekunden. Die durch das Rohr im Gegenstrom ge-
schickte HeiBluftmenge liegt bei 800 m?®/h. Das warme
Acrylkabel, welches einen Gesamttiter wvon 265 500 dtex
aufweist, besitzt noch einen Restldsungsmittelgehalt wvon
2,2 Gew.-% an DMF. Das Kabel 148t sich anschlieBend ohne

Unterbrechung direkt weiter zu Stapelfasern verarbeiten.

Beispiel 4

Eine Spinnldsung wurde unter den in Beispiel 1 angege-
benen Bedingungen hergestellt, versponnen und prapa-

riert.
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Die gebiindelte Fadenschar wird anschlieBend liber einen
auf 195°C elektrisch geheizten Walzenkalander mit 13
Walzen von 40 cm Durchmesser geschickt. Die Fadenschar
nimmt dabei eine Temperatur von 159°C an, berlihrungslos
gemessen mit dem Strahlungsthermometer KT 15 (Hersteller
Fa. Heimann GmbH, Wiesbaden, BRD). Die Verweilzeit der
Fdden auf den Kalanderwalzen betrdgt ca. 10 Sekunden.
Der Walzenkalander ist mit einer Absaugvorrichtung zur
Entfernung restlicher Spinnl&sungsmittelmengen ausge-
riistet.

Das warme Acrylkabel vom Gesamttiter 344 000 dtex be-
sitzt noch einen Restldsungsmittelgehalt von 0,8 Gew.-%
an DMF. Das Kabel 1&8Bt sich anschlieBend ohne Unter-
brechung verstrecken, krduseln, schrumpfen und zu
Stapelfasern schneiden.
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Patentanspriiche

1) Trockenspinnverfahren zur Herstellung von Polyacryl-
nitril-Spinnfdden mit mindestens 45 Gew.-% Acryl-
nitrileinheiten, einem Restl&sungsmittelgehalt unter
5 Gew.-% und einem Gesamttiter iiber 100 000 dtex
ohne Kontaktierung mit einem Extraktionsmittels fiir
das Spinnldsungsmittel, dadurch gekennzeichnet, daB

a) eine Spinnl8sung versponnen wird, Jderen Visko-
sitd@t bei 100°C 10 bis 60 Kugelfallsekunden be-
tragt,

b) die Fdden unmittelbar am Ende des Spinnschachtes
innerhalb oder unmittelbar auferhalb des Schacht-
endes in noch heiBem Zustand mit einer Prédpa-
ration versehen werden, die ein Gleitmittel
und ein Antistatikum enthdlt und den F&den ei-
nen Feuchtegehalt von maximal 10 Gew.-%, be-
zogen auf Faserfeststoffgehalt, verleiht und

c) die Fdden direkt ohne Abkiihlung einer Warmebe-
handlung ausgesetzt werden.

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
da8 der Spinnverzug gr&fer als 2 ist und die Spinn-
16sung eine Viskositdt bei 100°C von 15 bis 50 Ru-
gelfallsekunden aufweist.

3) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB die Polyacrylnitril-Spinnfdden aus Acrylnitril-
copclymerisaten mit mindestens 85 Gew.-% Acrylnitril-

einheiten bestehen.
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