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@ Virsraksts: Skiedras uz polikaprolaktama bazes, to legii§anas panémiens un pielietojums dziju un
neausto materidlu iegisanai,Sie mqteriéli

@ Kopsavilkums: Piedavatas Skiedras ar relativo viskozitati (RV) no 2,0 lidz 3,0 uz polikaprolaktama
bazes, kas iegutas sekojosi:

(a) ekstrudéjot polikaprolaktama Skiedras caur vérpSanas sprauslu no kauséjuma, kas pamata sastav no
polikaprolaktama;

(b) ieguts Skiedras atdzeséjot;

(c) atdzesétas Skiedras izstiepjot ar atrumu, kas nav mazdks par aprékinato péc formulas:
[3600 + 1250 - (3,0 - RV)] m/min,
pie kam izmantotais polikaprolaktams ieglts vismaz vienas dikarbonskabes klatiené, kura nemta no grupas:
C4-C,-alkandikarbonskabe; C5-Cg-cikloalkandikarbonskabe; benzola un naftalina dikarbonskabe, kas var saturét
fidz divam sulfoskabes grupam, pie kam karbonskabes grupas nav blakus; N-C,-Cg-alkil-N,N-di(C,-C,,-
karboksialkil)amini; 1,4-di(C,-C,,-karboksi-alkil)piperazini.

Piedavats arl panémiens minéto Skiedru iegusanai, $adu Skiedru pielietoSana dziju un neausto materialu
ieglSanai, ka ari dzijas un neaustie materiali no $adam Skiedram.
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|zgudrojuma formula

1. Sl;ledzas ar relativo viskozitati (RV) no 2,0 lidz 3,0, mérot viskozitati
1g Skiedras Skidumam 100 mi 96% sérskabes, uz polikaprolaktima bazes,
kas iegutas:
(@)  ekstrudgjot polikaprolaktama Skiedras caur vérpS$anas sprausiu no
kauséjuma, kas pamata sastav no kaprolaktama;
(b)  tada veida iegitas Skiedras atdzeséjot;
(c) izstiepjot atdzesétds Skiedras ar atrumu, kas nav mazaks par
aprekinato péc formulas [3600 + 1250 (3,0-RV)] m/min, pie kam izmantotais
polikaprolaktams ieguts ar vismaz vienas tadas dikarbonskabes piedevu, kas
nemta no grupas:

- C4-Cyo-alkandikarbonskabes,

- Cs-Cg-cikloalkandikarbonskabes,

- benzola un naftalina dikarbonskabes, kas var saturét lidz divam sulfo-

skabes grupam, pie kam karboksilgrupas nav blakus,
- N-C,-Cg-alkil-N,N-di(C,-C,o-karboksialkil)amini,
- 1,4-di(C,4-Cyo-karboksialkil)piperazini.

2.  Skiedras péc 1. punkta, kas atskiras ar to, ka polikaprolaktams
ieguts vismaz ar viena N,N-di(C,-Cg-alkif)amino(C,-C,,-alkil)amina piedevu.

3. Skiedras péc 1. vai 2. punkta, kas at$kiras ar to, ka Skiedru
maksimalais stiepes pagarindjums neparsniedz 100 %.

4. Papemiens skiedru ar relativo viskozitati (RV) no 2,0 lidz 3,0, mérot
viskozitati 1g Skiedras Skidumam 100 ml 96% sérskabé ,uz polikaprolaktama
bazes péc punkta 1, kas atskiras ar to, ka:

(@) ekstrudé polikaprolaktama Skiedras caur vérpSanas sprausiu no
kauséjuma, kas pamata sastav no kaprolaktama;

(b)  tada veida iegutas Skiedras atdzesé;

(c)  izstiepj atdzesétas Skiedras ar atrumu, kas nav mazéks par aprékinato
péc formulas [3600 + 1250 (3,0-RV)] m/min, pie kam izmantotais polikapro-



laktams iegits ar vismaz vienas tadas dikarbonskabes piedevu, kas nemta
no grupas:

- C4-C,o-alkandikarbonskabes,

- Cs-Cg-cikloalkandikarbonskabes,

- benzola un naftalina dikarbonskabes, kas var saturét lidz divdm sulfo-

skabes grupam, pie kam karboksilgrupas nav blakus,
- N-C,-Ce-alkil-N,N-di(C,-C,o-karboksialkil)amini,
- 1,4-di(C,-C,o-karboksialkil)piperazini.

5. Papémiens Skiedru ieguSanai uz polikaprolaktama bazes péc 4.
punkta, kas atskiras ar to, ka izmanto polikaprolaktamu, kas ieguts vismaz ar
viena N,N-di(C,-Ce-alkil)amino(C,-Cqp-alkil)amina vai  primara C,-Cyp-
alkilamina vai Cg-aril-C,-Cy-alkilamina piedevu.

6. Skiedras pac jebkura no iepriek$gjiem punktiem.

7. Sl,qadl:u kas iegitas pé@c jebkura no 1.-5. punktam, pielietojums

dziju un neausto materialu razo$anai.

8. Dzijas un neaustie materiali péc 7. punkta.
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Schnellgesponnene Fiden auf der Basis von Polycaprolactam und
Verfahren zu ihrer Herstellung

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft Fiden mit einer relativen Vis-
kositdt RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer Konzentration von

1 g Féden pro 100 ml in 96 gew.-%iger Schwefelsdure) auf cer Ba-

sis von Polycaprolactam, erhdltlich durch

(a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polycaprolactam beste-
henden Schmelze durch eine Spinndiise, so daB Polycaprolactam-
£itamente gebildet werden:

(b) Abkihlen der so hergestellten Filamente und

(c) Abziehen der abgekihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit
von mindestens (3600 + 1250-(3,0 - RV)] m/min, und

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens
einer Dicarbonsdure ausgewdhlt aus der Gruppe aus

- C4-Cig~Alkandicarbonsiuren,

- Cs;-Cg-Cycloalkandicarbonsiuren,

- Benzol- und Naphthalindicarbonsduren, die bis zu zwei Sulfon-
sduregruppen tragen kénnen und deren Carbonsiuregruppen nicht
benachbart sind,

- N~C;~C¢-Alkyl-N,N-di(C4-Cjg-alkancarbonsidure)amin,

- l1,4-Piperazin-di (C;-C;;-alkancarbonsaure)

hergestellt wurde.

Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung
dieser Fdden, deren Verwendung zur Herstellung von Flachengebil-~
den, sowie Flachengebilde aus diesen Féden.

Beim Schnellspinnen von Polyamiden werden im allgemeinen die aus
der Spinndise austretenden Fdden mit Geschwindigkeiten von {iber
3000 m/min von der Diise abgezogen, widhrend man beim konventionel-
len Spinnen mit Abzugsgeschwindigkeiten in der Regel von maximal
etwa 1200 m/min arbeitet.

Im Vergleich zum konventionellen Spinnen bietet das Schnellspin-
nen im allgemeinen den Vorteil einer hdheren Produktivitdt. In
einigen F&dllen, speziell bei Polycaprolactam, kann man uvnter Um-~
stdnden den Verfahrensschritt der Verstreckung einsparen. Des
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weiteren ist beim Schnellspinnen von Vorteil, daB die Verspinnung
und Aufspulung in der Regel weniger stark vom Feuchtigkeitsgehalt
und von der Temperatur der umgebenden Raumluft abhdngen als beim
xonventionellen Spinnen. Ferner ist in der Regel die Lagerfdhig-
keit der aufgespulten Fdden bis zur Weiterverarbeitung gegeniiber
xonventionell gesponnenen Fdden verbessert. Dariiberhinaus eignen
sich schnellgesponnene Fidden im allgemeinen besonders gut fir die
Strecktexturierung, das Streckschdren und Streckschlichten.

Unter Strecktexturierung versteht man das Verstrecken und die
Texturierung in einem Arbeitsgang, wobei man bei der Texturierung
eine spezielle Faserstruktur durch eine richtungsgebundene Orien-
tierung der Makromolekiile erzeugt. Hierdurch erreicht man im all-
gemeinen eine héhere Elastizitdt, Volumendeckkraft und Wiarmeiso-
lation im Vergleich zu glatten Faden. Zur besseren Weiterverar-
beitung kénnen solche Fdden nachgedlt und/oder verwirbelt werden.

Zur Herstellung von Kettwirkwaren oder Webwaren muB} eine Vielzahl
von Fdden parallel nebeneinander als Kette in der Kettwirkma-
schine bzw. dem Webstuhl vorgelegt werden. Zu diesem Zweck werden
mehrere hundert bis mehrere tausend Faden gemeinsam auf einen
sog. Baum aufgespult. Dabei werden die Faden hdufig zur Erzielung
eines verbesserten Fadenschlusses und einer verbesserten Weiter-
verarbeitbarkeit verwirbelt, nachgedlt, paraffiniert oder ge-
schlichtet. Mehrere solcher Baume kdnne in einem weiteren Schritt
zur Vermehrung der Fadenzahl assembliert werden. Die Herstellung
eines (Teil-)Kettbaumes kann mit einer gemeinsamen Verstreckung
der gesamten Fadenschar kombiniert werden (Streckschdren), des-
gleichen das Schlichten einer Fadenschar (Streckschlichten), wo-
bei den Fdden bessere Gleiteigenschaften und ein besserer mecha-
nischer Schutz durch eine Umhiillung mit dem Schlichtemittel ver-
liehen werden.

Die Verstreckung kann auch in bekannter Weise an die Verspinnung
angeschlossen oder in diese integriert sein (“on line”).

In der EP-B 201,189 wird ein Schmelzspinnverfahren zur Herstel-
lung von Polyamidfilamenten beschrieben, das dadurch gekennzeich-
net ist, daB man ein geschmolzenes Polymergemisch, das ein nie-
dermolekulares Zusatzmittel wie Wasser enthdlt, mit einer relati-
ven Viskositdt von 2,0 bis 3,0 (gemessen in 96 gew.-%iger Schwe-
felsdure) extrudiert, die gebildeten Filamente abkihlt und die
abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit wvon mehr als 3200
m/min abzieht. Fédden aus Polycaprolactam, das in Gegenwart einer
als Kettenregler wirkenden Dicarbonsdure hergestellt wurde, wer-
den nicht beschrieben.
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In der DE-A 4,019,780 wird ein Verfahren zur Herstellung von
Polycaprolactam in Gegenwart von Cicarbonsduren, die als Ketten-
regler dienen, beschrieben. Aus dem dort beschriebenen Polycapro-
lactam (relative Viskositdt RV = 2,36) hergestellte, bei einer
Abzugsgeschwindigkeit von 4250 m/min schnellgesponnene Fiden er-
weisen sich beziglich der Fadenfestigkeit und der Bruchdehnung
als vergleichbar zu Fdden nach dem Stand der Technik.

Ein Nachteil von schnellgesponnenen und aus diesen gewonnenen
verstreckten oder strecktexturierten Fadden besteht darin, daB sie
im allgemeinen niedrigere Werte beziiglich der H&chstzugkraft auf-
weisen als entsprechende konventionell gesponnene, bis zur glei-
chen Héchstzugkraftdehnung verstreckte bzw. texturierte Fiden.
Des weiteren ist die Zugkraftdnderung bei der Dehnung der Fiden,
erhdltlich durch Messen der Zugkraft in Abhdngigkeit von der Lin-
gendnderung (“2ugkraft-Lédngendnderungskurve”), solcher schnell-
gesponnenen Fidden im allgemeinen nicht befriedigend groB, d.h.
der Kurvenverlauf ist in der Regel zu flach.

Im Vergleich zu schnellgesponnenem Polyamid 66 (Polyhexamethylen-
adipinsdureamid) haben schnellgesponnene Polycaprolactamfdden
nach der Strecktexturierung bei gleicher Hdchstzugkraftdehnung
ferner den Nachteil einer geringeren Krduselbestdndigkeit.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, schnellgesponnene Fi-
den auf der Basis von Polycaprolactam zur Verfigung zu stellen,
die die oben genannten Nachteile nicht aufweisen. Insbesondere
sollten Fdden mit einer grdBeren Zugkraftdnderung (bezogen auf
die Langendnderung), d.h. einer steileren Zugkraft-Ldngendnde-
rungskurve, einer verbesserten- Hochstzugkraft, und - bei textu-
rierten Fdden - einer verbesserten Krduselbestdndigkeit zur Ver-
fligung gestellt werden.

DemgemdB wurden die eingangs definierten Fdden gefunden.

AuBerdem wurde ein Verfahren zur Herstellung dieser Fdden, deren
Verwendung zur Herstellung von Fldchengebilden, sowie Flachenge-
bilden aus diesen Fdden gefunden.

ErfindungsgemdB verspinnt man eine Schmelze, die im wesentlichen
das oben definierte Polycaprolactam enthdlt, wobei man die abge-
kiithlten Filamente mit einer Geschwindigkeit von mindestens (3600
+ 1250-(3,0 - RV)] m/min, bevorzugt mindestens (3800 + 1250-(3,0 -
RV)] m/min, abzieht. Bei Spinngeschwindigkeiten von gréfer als
{3600 + 1250-(3,0 - RV)] m/min beobachtet man eine nicht zu erwar-
tende Verbesserung der H8chstzugkraft. Dies &uBlert sich darin,

dal je hdher man die Spinngeschwindigkeit oberhalb von (3600 +
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1250-(3,0 - RV)] m/min bei gegebenem RV wdhlt, desto gréfller cder
Zuwachs der Hdchstzugkraft von derart gesponnen Fadden ist. Han-
delslbliches Polycaprolactam zeigt nach unseren Erfahrungen die-
sen Effekt entweder gar nicht oder nur in geringerem Mafle (s.

‘Vergleichsbeispiele). Der Effekt tritt nach den bisherigen Be-

obachtungen unterhalb einer Spinngeschwindigkeit von {3600 +
1250- (3,0 - RV)] m/min bei gegebenem RV nicht auf.

Die Obergrenze der Spinngeschwindigkeit liegt in der Regel nicht
héher als 8000 m/min und hdngt im wesentlichen von der Viskositdt
der zu verspinnenden Schmelze und der verwendeten Spinnvorrich-
tung ab.

Die relative Viskositdt RV des zu verspinnenden Polycaprolactams

liegt in der Regel im Bereich von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer
Konzentration von 1 g des einzusetzenden Polycaprolactams pro 100
ml in 96 gew.-3iger Schwefelsdure bei 25°C), bevorzugt im Bereich
von 2,3 bis 2,9. Ein Polycaprolactam mit einer RV grdBler als 3,0

ist in der Regel zu hochviskos, um noch schnell versponnen werden
zu kdnnen, ein Polycaprolactam mit einer RV kleiner als 2,0 bil-

det im allgemeinen keine stabil zu verspinnenden Faden.

Die relative Viskositdt RV der gesponnenen Féden liegt
erfindungsgemif im Bereich von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer
Konzentration von 1 g des einzusetzenden Polycaprolactamfadens
pro 100 ml in 96 gew.-%iger Schwefelsdure bei 25°C), bevorzugt im
Bereich von 2,3 bis 2,9.

ErfindungsgemiB setzt man Polycaprolactame ein, die in Gegenwart
von mindestens einer Dicarbonsdure, die als Kettenregler wirksam
ist, hergestellt wurden. Solche Polycaprolactame sind zum Teil
beispielsweise aus der US-A 3,386,976 und der DE-A 40 19 780 be-
kannt. Die Herstellung der erfindungsgemidBen Polycaprolactame
nimmt man bevorzugt in Anlehnung an das in der DE-A 40 19 780 be-
schriebene Einstufen-Verfahren vcr.

ZweckmdBig polymerisiert man Caprolactam in Gegenwart von Wasser
als Initiator unter Mitverwendung von Dicarbonsduren als Ketten-
regler bei einer Temperatur im Bereich von 230 bis 300, bevorzugt
von 240 bis 290°C.

Geeignete Vorrichtungen zur Durchfithrung der Polymerisation sind
dem Fachmann bekannt und beispielsweise in den DE-ASen 2,448,100,
1,495,198 und in der EP-B 20,946 beschrieben.
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Das als Initciator verwendete Wasser setzt man im allgemeinen in
einer Menge im Bereich von 0,1 bis 5 Gew.-%, insbesondere von 0,5
bis 3 Gew.-%, bezogen auf Caproliactam, ein.

Als Jicarbonsduren verwendet man bevorzugt solche, die bei der
hydreolytischen Polymerisation von Caprolactam als difunktionelle
Kettenregler wirken und sich unter den Bedingungen der Polymeri-
sation und der Verspinnung nicht zersetzen und auch nicht zu Ver-
farbungen oder anderen unerwiinschten Erscheinungen fithren. Des
weiteren sind solche Dicarbonsiuren ungeeignet, die beispiels-~
weise durch die Bildung einer Ringstruktur kettenbegrenzend wir-
ken kénnen. Als Beispiele fiir ungeeignete Dicarbonsduren seien
Bernsteinsdure und Phthalsdure genannt, da sie durch RingschluB
kettenbegrenzend wirken kénnen.

Geeignete Dicarbonsduren sind beispielsweise

C4-C:.:-Alkandicarbonsduren wie Adipinsdure, Pimelinsidure, Kork-
sdure, Azelainsdure, Sebazinsdure, Undecandisidure und Dodecandi-
sdure, bevorzugt Adipinsdure,

Cs-Cs-Cycloalkandicarbonsduren wie Cyclopentan-1, 3-dicarbonsiure,
Cyclohexan-1,4-dicarbonsdure, bevorzugt Cyclohexan-1,4-dicarbon-
sdure,

Benzol- und Naphthalindicarbonsduren, die bis zu zwei Sulfon-
sduregruppen, wobei hierunter auch die entsprechenden Alkali-
metallsalze mitzuzdhlen sind, tragen kénnen und deren Carbonsiu-
regruppen nicht benachbart sind, wie Terephthalsdure, Isophthal-
sdure, Naphthalin-2,6-dicarbonsdure, 5-Sulfoisophthalsdure, be-
vorzugt Terephthalsdure, Isophthalsdure und 5-Sulfoisophthal-
sdure, und deren Mischungen,

N-C.-C¢-Alkyl-N,N-di (C4-C:p~alkancarbonsdure)amin wie N-Me-
thyl-N,N-di(capronsdure)amin, N-Methyl-N,N-di(essigsdure)amin,

1l,4-Piperazin-di (Ci-Cg~alkancarbonsdure) wie 1,4-Piperazin-dies-
sigsdure, 1,4-Piperazin-dipropionsédure, 1l,4-Piperazin-dibutan-
sdure, 1l,4-Piperazin-dipentansdure, 1,4-Piperazin-dihexansdure,
bevorzugt 1,4-Piperazin-diessigsdure und 1,4-Piperazin-dipro-
pionsdure.

Fdden mit Dicarbonsduren, die tertidre Aminogruppen tragen, kann
man im allgemeinen leicht mit anionischen Farbstoffen farben.
Dies kann in einigen Fdllen zur Erzielung besonders intensiver
Farbtdne erwiinscht sein.

LV 10794
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Sulifonatgruppenhaltige Fidden kann man in der Regel gut mit kat-
ionischen Farbstoffen farben. Hingegen wird die Fahigkeit solcher
Faden mit anionischen Farbstoffen, die beispielsweise in vielen
Lebensmitteln und Getranken vorkommen, zu reagieren, herabge-

setzt, was 1in der Regel zu einer geringeren Anschmutzempfindlich-
keit £fuhrc.

ZweckmaRBig fuhrt man die Dicarbonsauren dem Kopf der Polymerisa-
tionszone zu, wobei fur eine innige Durchmischung mit der polyme-
risierenden Schmelze gesorgt wird. Man kann die Dicarbonsduren
aber auch vor oder wadhrend der Polymerisation zusetzen.

Die Dicarbonsauren setzt man in der Regel in Mengen im Bereich
von 0,05 bis 0,6, insbesondere von 0,1 bis 0,5 Mol-%, bezogen auf
Caprclactam, ein.

In einer weiteren Ausfuhrungsform kann man neben den genannten
Dicarbonsduren als Kettenregler Diamine des Typs
N,N-Di-(C;-Cs-alkyl)amino-(Cs-C;;-alkyl)amin einsetzen, falls man
eine Verbesserung der Anfarbbarkeit gegenuber anionischen Farb-
stoffen wunscht.

Beispielhaft seien genannt 2-Diethylaminco-l-ethylamin,
6-Dimethylamino-l-hexylamin, 3-Dimethylamino-l-propylamin,
J-Diethylamino-l-propylamin, bevorzugt 3-Dimethylamino-l-propyl-
amin, 3-Diethylamino-l-propylamin.

vorzugsweise setzt man die Diamine des Typs
N,N-Di-(C;-Cg-alkyl)amino-(C;~Ciz-alkyl)amin in Mengen im Bereich
von 0,05 bis 0,3, besonders bevorzugt von 0,1 bis 0,3 Mol-%, ein,
bezogen auf Caprolactam. Die Verwendung von weniger als 0,05
Mol-% fuhrt in der Regel zu keiner wesentlichen Verbesserung der
Anfarbbarkeit, bei einer Menge von uber 0,3 Mol-% wirkt sich im

allgemeinen der kettenbegrenzende Effekt dieser Diamine zu stark
aus.

In einer anderen Ausfuihrungsform kann man neben den genannten
Dicarbonsduren als Kettenregler primdre Monoamine einsetzen,
falls man eine Verringerung des Carboxylgruppengehaltes und eine
Verbesserung der Schmelzstabilitdt des Produktes wunscht.

Als primare Monoamine kommen C4-C;z;-Alkylamine und
Cg-Aryl-C;-Cy-alkylamine wie Butyl-, Pentyl-, Hexyl-, Heptyl-,
Octyl-, Nonyl-, Decyl-, Undecyl-, Dodecylamin, Phenylmethyl-,
Phenylethyl-, Phenylpropyl- und Phenylbutylamin in Betracht, vor-
zugsweise Hexylamin, Octylamin, Decylamin und Phenylethylamin.
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Die primdren Monocamire werden vorzugsweise im Bereich wvon 0,05
bis 0,5 Mol-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 0,4 Mol-%, bezogen
auf Caprolactam, eingesetzt.

Im allgemeinen kann man die Polymerisation bei einem Druck im Be-
reich von 100 bis 2000 kPa durchfiithren. Eine besonders bevorzugte
Ausfihrungsform besteht darin, daB man die Polymerisation konti-
nuierlich unter einem einheitlichen Druck von 100 bis 190, vor-
zugsweise von 100 bis 170 kPa, gemessen in der Dampfphase iiber
der Polymerisationszone, durchfihrt, wobei man einen Gehalt von
0,1 bis 0,5, insbesondere von 0,1 bis 0,4 Gew.-% an Wasser in der
Schmelze aufrechterhdlt. Es versteht sich, daB die oben in die
Reaktionszone eingefiithrte liberschiissige Wassermenge in Abhdngig-
keit vom angewandten Druck fortlaufend abdestilliert wird, um den
vorgenannten Wassergehalt einzuhalten.

Die Polymerisationsdauer betrdgt in der Regel S bis 20, bevorzugt
8 bis 12 Stunden, und richtet sich im wesentlichen nach den ge-
wlinschten Eigenschaften des Produkts.

Das Polycaprolactam entnimmt man der Polymerisationszone zweckmd-
Big am unteren Ende.

Der Gehalt an chemisch gebundenen Dicarbonsduren (bestimmbar
durch Hydrolyse des Polycaprolactams und anschlieflende Analyse)
im extrahierten und getrockneten Endprodukt liegt in der Regel im
Bereich von 5 bis 60 mMol/kg, bevorzugt von 10 bis 50 mMol/kg.
Bei Werten unter 5 mMol/kg ergibt sich im allgemeinen nicht die
gewiinschte Verbesserung der Eigenschaften der beim Schnellspinnen
erhaltenen Fdden. Bei Werten iber 60 mMol/kg ist es in der Regel
nicht mdglich, die zur Herstellung des Polymeren gewiinschte rela-
tive Viskositdt bzw. das gewlinschte Molekulargewicht zu errei-
chen.

Enthdlt das Endprodukt zusdtzlich chemisch gebundene Diamine, so
liegt deren Gehalt im allgemeinen im Bereich von 5 bis 30
mMol/kg, bevorzugt von 10 bis 30 mMol/kg, wobei der Gehalt an
chemisch gebundenen Dicarbonsduren dann in der Regel im Bereich
von 10 bis 50, bevorzugt von 15 bis 50 mMol/kg, liegt.

Den Gehalt des spinnfertigen Polycaprolactams an mit Wasser ex-
trahierbaren Restmonomeren und Oligomeren wdhlt man im Bereich
von 0 bis 2, vorzugsweise von 0 bis 1 Gew.-% Polycaprolactam.
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Der Wassergehalt des spinnfertigen Polycaprolactams liegt in der
Regel im Bereich unterhalb von 0,4, bevorzugt von 0,02 bis 0,15

Gew.-%.

Die erfindungsgemdfen unverwirbelten Fdden weisen in der Regel
eine HOchstzugkraftdehnung im Bereich von 30 bis 100 %, bevorzugt
von 40 bis 90 % auf. Durch Verwirbelung kann man die Hdchstzug-
kraftdehnung gewiinschtenfalls weiter absenken.

Das zu verspinnende Polycaprolactam sowie die daraus erhaltenen
Fiden k&nnen ibliche Zusatzstoffe und Verarbeitungshilfsmittel
enthalten. Deren Anteil betridgt in der Regel bis zu 5, vorzugs-
weise bis zu 3 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Polyca-
prolactams.

fibliche Zusatzstoffe sind beispielsweise Stabilisatoren und
Oxidationsverzdgerer, Mittel gegen Wdrmezersetzung und Zersetzung
durch ultraviolettes Licht, Farbstoffe, Pigmente, Mattierungsmit-
tel und Antistatika.

Oxidationsverzdgerer und Wirmestabilisatoren sind z.B. sterisch
gehinderte Phenole, Hydrochinone, Phosphite und Abkdémmlinge und
substituierte Vertreter dieser Gruppe und Mischungen dieser
Verbindungen, sowie Kupferverbindungen wie Kupfer-(I)-iodid und
Kupfer-(II)-acetat. ‘

Beispiele fiir UV-Stabilisatoren sind substituierte Resorcine, Sa-
licylate, Benzotriazole und Benzophenone, die man im allgemeinen
in Mengen bis zu 1 Gew.-% einsetzen kann; ferner eignen sich
hierfiir Mangan-(II)-Verbindungen.

Geeignete Farbstoffe sind organische Pigmente und die iblichen
Spinnfarbstoffe wie Chrom- oder Kupferkomplexverbindungen, anor-
ganische Pigmente wie Titandioxid und Cadmiumsulfid, Eisenoxide
cder Farbrufle.

Als Antistatika kann man die iiblichen Stoffe, beispielsweise
Polyalkylenoxide und Derivate davon einsetzen.

Die Zugabe der Zusatzstoffe kann man in jeder Stufe der Herstel-
lung der erfindungsgemdBen Fdden durchfihren, zweckmdBig gibt man
die Stabilisatoren frithzeitig zu, um schon zu Beginn einen Schutz
zu haben. In (Ubereinstimmung damit, gibt man im allgemeinen die
Stabilisatoren schon wihrend des Polymerisationsverfahrens zu,
soweit sie dieses Verfahren nicht stdren.
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Die eriincdungsgemdfen Fdden kann man gewiinschtenfalls in an sich
bekannter Weise verstrecken, streckzwirnen, streckspulen, streck-
schdren, streckschlichten und strecktexturieren.

Die Verstreckung zu sogenanntem Glattgarn kann dabei in ein und
demseiben Arbeitsgang mit dem Schnellspinnen (sog. fully drawn
yarn, “FDY”, oder fully oriented yarn,”FOY”), oder in einem ge-
trenntem Arbeitsgang erfolgen. Das Streckschdren, Streckschlich-
ten und die Strecktexturierung flhrt man im allgemeinen in einem
vom Schnellspinnen getrennten Arbeitsgang durch.

Die erfindungsgemdfien Faden kann man in an sich kekannter Weise
zu Fasern weiterverarbeiten. Fldchengebilde k&énnen beispielsweise
durch Weben, Wirken oder Stricken hergestellt werden.

Die erfindungsgemédfBen schnellgesponnenen Fdden haben gegeniiber
Fdden des Standes der Technik den Vorteil, daB sie eine verbes-
serte HOochstzugkraft, einen steileren Zugkraft-Lidngendnderungs-
verlauf sowie eine verbesserte Krduselbestdndigkeit aufweisen.
Des weiteren besitzen die erfindungsgemdfen Fdden nach den bishe-
rigen Beobachtungen eine geringere Anzahl an Streckfehlern gegen-
Uber bislang bekannten schnellgesponnenen Polycaprolactam-Faden.

Die weiteren Untersuchungen haben ergeben, dafl sich das erfin-
dungsgemdf verwendete Polycaprolactam durch eine verminderte Ela-
stizitdt der Schmelze auszeichnet und bei der Fadenbildung eine
spezielle Kristallmorphologie entwickelt. Es wird vermutet, daB
die verbesserten Eigenschaften der erfindungsgemd@Ben Fidden mit
dem speziellen elastischen Verhalten der Polymerschmelze und mit
der speziellen Morphologie der Fédden in Zusammenhang stehen.

Beispiele

Zur Herstellung von Polycaprolactam wurde ein VK-Rohr mit mecha-
nisch durchmischter erster Reaktionszone nach EP-A 20,946 verwen-
det. Das VK-Rohr hatte ein Fillvolumen von 340 1 und wurde mit
einem Wadrmetrdgerdl beheizt.

Die Relative Viskositdt RV des Polycaprolactams bzw. der verspon-
nenen Fdden wurde bei einer Konzentration von 1 g pro 100 ml in
96 gew.-%iger Schwefelsdure bei 25°C bestimmt.

Der Restfeuchtegehalt wurde nach der Dampfdruckmethode mit dem
Ackermann-Gerdt bestimmt.

Der Gehalt an chemisch gebundener Dicarbonsdure und chemisch ge-
bundenem Diamin errechnet sich aus der Zugabemenge. Man kann den
Gehalt auch durch Hydrolyse des Polycaprolactams in verdinnter
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tineralsdure und anschlieBende Analyse des so erhaltenen Gemischs
pestimmen.

<

Zur Charakterisierung der Schmelze-Elastizitdt des Polycaprolac-
tams wurde die bei oszillatorischer Scherung bestimmte Elastische
Nachgiebigkeit Jo der erfindungsgemdl mit Dicarbonsdure-geregelten
Proben auf die Nachgiebigkeit Je, zef von Propionsdure-geregelten
Standardprodukten gleicher Viskositit bezogen.

Die Messungen wurden mit einem Rheometrics Dynamic Spectrometer
RDS2 (Fa. Rheometrics) unter Verwendung einer Platte-Platte-An-
ordnung (Radius 25 mm, Abstand 1 mm) bei einer Temperatur von
250°C und einer Scheramplitude von 0,3 durchgefiihrt. Gemessen wur-
den der Speichermodul G’ und der verlustmodul G’‘ fir Kreisfre-
quenzen von 0,3 rad/sec bis 100 rad/sec. In der Mefkurve wurde
die Kreisfrequenz markiert, bei welcher der Verlustmodul gerade
den Wert G’ ‘=103 Pa aufwies. Aus dem dazugehdrigen Speichermcdul
G’ berechnete sich die Nachgiebigkeit nach der Gleichung 1 zu

Je = G"/(G'*)2 = G'/106 Pa? (G1. 1)

In analoger Weise wurde als Referenz fir ein Propionsdure-gere-
geltes Produkt gleicher Viskositat die Nachgiebigkeit Je,rer be-
stimmt. SchlieBlich wurde als relative MefBzahl R fir die Schmel-
ze-Elastizitdt das Verhaltnis (Gleichung 2)

R = Je/Je,Ref (Gl. 2)

berechnet. Letzteres stellt eine rheologische Kennzahl dar, die
Unterschiede in der Elastizitdt der Schmelze mit sehr hoher Auf-
l6sung zu detektieren erlaubt.

Die H&chstzugkraftdehnung wurde mit einem Uster-Tensorapid-I-Mef~
geridt bestimmt, wobei die Einspannlidnge bei vororientierten Fdden
(POY) 200 mm, bei verstreckten und texturierten Fiden 500 mm be-
trug. Die Priifzeit bis zum Bruch der Fiden lag im Bereich 20zx2
Sekunden. Die Vorspannkraft betrug bei POY 0,025 cN/dtex, bei
verstreckten Fiden 0,05 cN/dtex und bei texturierten Faden 0,2
cN/dtex.

Die feinheitsbezogene Hdchstzugkraft Rg wurde nach Gleichung 3 be-
rechnet

Ry = Fu/Tty (G1. 3)
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wobel ©y die HOchstzugkraft ([cN] und Tt, die Ausgangsfeinheit
{dtex] bedeuten. Als HOchstzugkraft wurde der grd3te Wert bei den
HEchstzugkraftdehnungs-Messungen verwendet.

Die HOchstzugkraftdehnung Ey wurde als Verhdltnis der Lingeninde-
rung Al bei Erreichen der HOchstzugkraft zur Ausgangslinge 1, der
Mefiprobe gemdl Gleichung 4 bestimmt:

Ex = Al-100%/1y (GL1. 4)

wobei sich Al aus der Differenz der Lange der Probe bei H&chst-
zugkraft, li, und der Ausgangsldnge l, errechnet.

Parallel zu diesen Bestimmungen wurden Zugkraft-lLangendnderungs-
diagramme aufgezeichnet.

Die Schédrfehler wurden mit einem Lindly Standard Yarn Inspector
Series 1900 bei 600 m/min Schédrgeschwindigkeit ermittel:.

Die Einkrduselung der texturierten Fdden wurde nach DIN 53 840
bestimmt.

Die Kennkrduselung der texturierten Fdden wurde nach DIN 53 840
bestimmt .

Die Krduselbestidndigkeit der texturierten Fdden wurde nach DIN 53
840 bestimmt.

Fir einige ausgewdhlte Beispiele wurde die Morphologie der ges-
ponnenen Fdden mittels R&ntgenkleinwinkelstreuung (RKWS) charak-
terisiert. Die RKWS-Messungen wurden in einer unter Vorvakuum
stehenden Kiessig-Lochkammer durchgefiihrt. Die Blenden in der
Kollimatorrdhre waren 0,4 bzw. 0,3 mm im Durchmesser, der Abstand
A zwischen Faserprobe und Réntgenplanfilm (AGFA-GEVAERT, Os-

ray M3) betrug 400 mm. Als Strahlenquelle diente eine mit 37 kV
und 36 mA betriebene Cu-Rdhre, deren mittels Graphit-Primdrmo-
nochromator selektierte Xa-Linie (Wellenldnge A = 0,15418 nm) fiir
die Messungen verwendet wurde. Fir die RKWS-Untersuchungen wurden
die POY-F&den iiber einen Rahmen gewickelt, wobei auf eine exakte
Parallellage der Einzelfdden geachtet wurde. Die 0,7 bis 1 mm
dicken Faserbiindel wurden vom R&ntgenstrahl senkrecht getroffen,
wobei die Faserachse vertikal stand. Die Belichtungszeit betrug
20 oder 40 h.

Die von der kristallin-amorphen Uberstruktur der POY-Fdden herr-
threnden Meridianreflexe der RKWS-Filme wurden mit Eilfe eines
Fotometers (Microdensitometer 3CS, Fa. Joyce Loebl) ausgewertet.
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Die Meridianreflexe wurden dabei auf der durch das Meridianmaxi-
mum laufenden Parallelen zum Filmdquator unter Verwendung eines
Graukeils der Schwdrzung D = 0,95 abgetastet. Die Halbwertsbreite
der resultierenden Fotometerkurve ist ein Maf fir die Dicke
A: der Kristallfibrillen senkrecht zur Faserachse. Fir die later-
ale Kristalldicke Ar folgt angendhert:

Az= )\ (nm) /B(rad) (Gl. 5)

wobei A die Rdntgenwellenlidnge und B(rad) die in Bogenmal gemes-
sene Halbwertsbreite der Fotometerkurve sind. B(rad) ergibt sich
aus der in mm gemessenen Halbwertsbreite B (mm) gemah

B(rad) = B(mm)/A‘F (G1. 6)

Hier ist A der Abstand zwischen Faserprobe und Réntgenfilm und F
der (lbersetzungsfaktor des Fotometers. Mit A = 400 mm und F = 5
wird Gl. S

Az [\ (nm) /B (mm) ] -2+ 103 (G1. 7)

Zum Verspinnen wurde das Polycaprolactam in einem Extruder (Fa.
Barmag 3E-24S, Schnecke 38 mm Durchmesser, L/D=24) aufgeschmolzen
und durch Diisen (Lochzahl 12, Lochdurchmesser 0,20 mm, Kapillar-
lange 0,40 mm) gepreflit. Die hierbei erhaltenen Fdden wurden zu-
erst durch einen Blasschacht (Héhe 1600 mm, Queranblasung 0,4 n/
sec mit Luft von 22°C und 65% relativer Feuchtigkeit) und an-
schlieBend durch einen Fallschacht (HShe 2000 mm) geleitet, auf
einer Pilotspinnstelle der Fa. EMS-Inventa iiber 2 Galetten-Duos
mit 150 mm Durchmesser abgezogen und mit einer Aufspulmaschine
der Fa. Barmag SW 46 15-900 aufgewickelt.

Der Abstand Diise-Oler betrug 1300 mm.

Die Verstreckung erfolgte kalt mit 740 m/min auf einer Streck-
zwirnmaschine (JS/10a, Fa. Rieter).

Die Strecktexturierung wurde auf einer Barmag FK6L-10 Strecktex-
turiermaschine bei 600 bzw. 800 m/min durchgefihrt.
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A Herstellung von Polycaprolactam
Belspilel 1

Geschmolzenes Caprolactam mit einem Gehalt von 0,5 Gew.-% Wasser
und 0,53 Gew.-% Terephtalsiure als Kettenregler wurde dem VK-Rohr
bei Normaldruck in der ersten Reaktionszone kontinuierlich unter
Rihren zugefiihrt. Der Durchsatz betrug 25 kg/h. Gleichzeitig
wurde eine Mischung aus 70 Gew.-% Polycaprolactam (RV = 1,9) und
30 Gew.-% Titandioxid (Anatas-Modifikation) in einer Menge von
225 g/h in die erste Polymerisationszone eingetragen. Die Tempe-
ratur der ersten Reaktionszone betrug 252°C. Die in weiteren Reak-
tionszonen freiwerdende Polymerisationswidrme wurde durch entspre-
chende Kithlung mit innenliegenden Wirmeaustauschern abgefiihrt.
Die Temperatur der letzten Reaktionszone betrug 265°C.

Das Produkt hatte nach Extraktion mit siedendem Wasser und an-
schlielender Trocknung eine Rel. Viskositdt von 2,39, einen
Gehalt an (chemisch gebundener) Terephtalsdure von 36 mMol/kg,
einen Restfeuchtegehalt von 0,046 Gew.-% und einen Titandioxidge-
halt von 0,3 Gew.-%. Die elastische Nachgiebigkeit J, betrug
8,3:10°% Pa"i und die relative MaBzahl R = 0, 78.

Beispiel 2

Caprolactam wurde mit 0,80 Gew.-% Terephtalsdure als Kettenregler
analog zu Beispiel 1 polymerisiert. Der Durchsatz betrug 30 kg/h
und die Dosierung der Titandioxid-Mischung 270 g/h. Die iibrigen
Versuchsbedingungen von Beispiel 1 wurden beibehalten.

Das Produkt hatte eine Rel. Viskositdt von 2,32 und einen Gehalt
an (chemisch gebundener) Terephtalsdure von 54 mMol/kg. Die Ela-
stische Nachgiebigkeit J, betrug 5,1:10-¢ Pa-i und R = 0,48. Der
Titandioxidgehalt betrug 0,3 Gew.-%, der Restfeuchtegehalt lag
bei 0,016 Gew.-%.

Beispiel 3

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,7 Gew.-% wurde mit 0,21
Gew.-% Terephtalsdure als Kettenregler bei einem {berdruck von 30
kPa analog zu Beispiel 1 polymerisiert. Der Durchsatz betrug 34
kg/h. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 240°C ein-
gestellt. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt.
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DJas Produkt hatte eine Rel. Viskositdt von 2,71 und einen Gehalt
an (crhemisch gebundener) Terephtalsdure von 14 mMol/kg. Der Rest-

Beispiel 4

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,6 Gew.-% wurde mit (0,29
Gew.-% Terephtalsdure als Kettenregler analog zu Beispiel 3 poly-
merisiert. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 245°C
eingestellt. Die iibrigen Versuchsbedingungen von Beispiel 3 wur-
den beibehalten. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt.

Das Produkt hatte eine Rel. Viskositdt von 2,71 und einen Gehalt
an (chemisch gebundener) Terephtalsdure von 19 mMol/kg. Der Rest-
feuchtegehalt betrug 0,021 Gew.-%. ’

Beispiel 3a

Caprolactam mit einem Wassergehalt von 0,6 Gew.-% wurde mit 0,37
Gew.-% Terephtalsidure als Kettenregler analog zu Beispiel 3 poly-
merisiert. Die Temperatur der ersten Reaktionszone wurde auf 251°C
eingestellt. Die iibrigen Versuchsbedingungen von Beispiel 3 wur-
den beibehalten. Es wurde kein Titandioxid zugesetzt.

Das Produkt hatte eine Rel. Viskositdt von 2,67 und einen Gehalt
an (chemisch gebundener) Terephtalsdure von 25 mMol/kg. Der Rest-
feuchtegehalt betrug 0,091 Gew.-%.

Beispiel 5b

Caprolactam mit einem Gehalt von 0,5 Gew.-% Wasser und

0,26 Gew.-% Adipinsdure als Kettenregler wurde analog Beispiel 3
polymerisiert. Der Durchsatz betrug 35 kg/h. Die Temperatur der

ersten Reaktionszone wurde auf 250°C eingestellt. Es wurde kein

Titandioxid zugesetzt.

Das Produkt hatte eine relative Viskositdt von 2,67 und einen
Genhalt an chemisch gebundener Adipinsdure von 20 mMol/kg. Der
Rest feuchtegehalt betrug 0,018 Gew.-%.

Beispiel 5c¢

Caprolactam wurde unter Zusatz von 0,5 Gew.-% Wasser, 0,81 Gew.~-%
Lithiumsalz der S-Sulfoisophthalsdure als Kettenregler und

0,18 Gew.-% Titandioxid polymerisiert. Das Produkt hatte nach der
Extraktion mit siedendem Wasser und anschlieBender Trocknung eine
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relative Viskositdt wvon 2,55, einen Titandioxidgehalt von
0,20 Gew.-%* und einen Restfeuchtegehalt von 0,031 Gew.-%.

B Schnellspinnen von Polycaprolactam
Beispiel 6

Das in Beispiel 1 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelze-Temperatur von 265°C (a) bei 4500 m/min und (b) bei 5500
m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,48. Der Spinntiter
betrug bei (a) dtex 50 £ 12 und (b) dtex 41 £ 12. Die bei einer
Spinngeschwindigkeit von 4500 m/min erhaltenen und anschlielend
verstreckten Fdden hatten einen Titer von dtex 44 £ 12.

Tabelle 1 zeigt die Ergebnisse.

Vergleichsbeispiel 1

Der Versuch aus Beispiel 6 wurde mit einem handelsiblichen Poly-
caprolactam (Kettenregler : Propionsdure, Gehalt im Produkt = 40
mMol/kg:; RV = 2,37; Titandioxid-Gehalt = 0,3 Gew.-%; elastische
Nachgiebigkeit 11,5-10-% Pa~:; Restfeuchtigkeitsgehalt 0,(44
Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt.

Tabelle 1 zeigt die Ergebnisse.

Beispiel 7

Das in Beispiel 2 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelze-Temperatur von 265°C (a) bei 5500 m/min und (b) bei 6000
m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,31. Der Spinntiter
betrug (a) dtex 42 £ 12 und (b) dtex 43 £f 12,

Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse,.

Vergleichsbeispiel 2

Der Versuch aus Beispiel 7 wurde mit dem gleichen handelsiblichen
Polycaprolactam aus Vergleichsbeispiel 1 unter sonst gleichen Be-
dingungen wiederholt.

Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse.

Beispiel 8
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Das in Beispiel 3 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelze-Temperatur von 275°C und (a) bei 4500 m/min, (b) bei 55C0
m/min und (c) bei 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug
2,79. Cer Spinntiter betrug (a) dtex 54 £ 12, (b) dtex 51 f 12
und (c) dtex 52 f 12. Der Strecktiter war dtex 45 £ 12, die
Spinngeschwindigkeit 4500 m/min.

Tabelle 3 zeigt die Ergebnisse.
Vergleichsbeispiel 3

Der Versuch aus Beispiel 8 wurde mit einem handelsiblichen Poly-

caprolactam (Kettenregler : Propionsdure, Gehalt im Produkt = 20

mMol/kg; RV = 2,68; elastische Nachgiebigkeit 10,0-10°% Pa~-;

Rest feuchtigkeitsgehalt 0,012 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedin-
gungen wiederholt.

Tabelle 3 zeigt die Ergebnisse.
Beispiel 9

Das in Beispiel 4 hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelze-Temperatur von 275°C bei 4500 m/min versponnen. Die RV
des Fadens betrug 2,83. Der Spinntiter war dtex 54 £ 12. An-
schlieBend wurde auf einer Strecktexturiermaschine (Fa. Barmag FK
6L-10) bei 600 m/min und einer Heizertemperatur von 180°C bei ei-
nem D:Y-Verhiltnis von 2,33 zu HE-Garn strecktexturiert (Schei-
benkombination und Anordnung: Ceratex Vollkeramikscheiben in der
Anordnung 1-5-1).

Tabelle 4 zeigt die Ergebnisse.’

Vergleichsbeispiel 4

Der Versuch aus Beispiel 9 wurde mit dem handelsiiblichen Poly-
caprolactam aus Vergleichsbeispiel 3 (Restfeuchtegehalt 0,017
Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt.

Tabelle 4 zeigt die Ergetnisse.

Beispiel 10

Das in Beispiel 5a hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer

Schmelze-Temperatur von 275°C bei 5500 m/min versponnen. Die RV
des Fadens betrug 2,69. Der Spinntiter betrug dtex 54 £ 12.
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Tabelle 5 zeigt die Ergebnisse.

Der Versuch aus Beispiel 10 wurde mit einem handelsiiblichen Pcly-
caprolactam (Kettenregler : Propionsdure, Gehalt im Produkt = 20
mMol/kg; RV = 2,66; elastische Nachgiebigkeit 10,0:10°¢ Pa--;
Restfeuchtigkeitsgehalt 0,098 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedin-
gungen wiederholt.

Tabelle 5 zeigt die Ergebnisse.
Beispiel 11

Ein analog zu Beispiel 5a hergestelltes Polycaprolactam (0,37
Gew.-% Terephtalsdure als Kettenregler, Relative Viskositdt 2,67,
Gehalt an chemisch gebundener Terephtalsdure im Endprodukt 25
mMol/kg, Restfeuchtegehalt von 0,02 Gew.-%) wurde bei einer
Schmelzetemperatur von 275°C bei 4500 m/min versponnen. Die RV des
Fadens betrug 2,78. Der Spinntiter betrug dtex 54 f 12. Anschlie-
Rend wurde auf einer Strecktexturiermaschine (Fa. Barmag,

FK6L-10) bei 800 m/min, einer Heizertemperatur von 180°C mit einer
Scheibenkombination Ceratex 1-5-1 und einem D:Y-Verhdltnis von

2,2 strecktexturiert.

Tabelle 6 zeigt die Ergebnisse.
Vergleichsbeispiel 6

Der Versuch aus Beispiel 11 wurde mit einem handelsiiblichen Poly-
caprolactam (Kettenregler: Propionsdure, Gehalt im Produkt = 20
mMol/kg:; RV = 2,68; Restfeuchtegehalt 0,017 Gew.-%) unter sonst
gleichen Bedingungen wiederholt.

Tabelle 6 zeigt die Ergebnisse.
Vergleichsbeispiel 7 (analog zu DE-A 40 19 780)

Polycaprolactam, hergestellt analog zu Beispiel 4 der

DE-A 40 19 780, mit einer relativen Viskositdt von 2,36, einem
Gehalt an Titandioxid von 0,03 Gew.-% und einem Restfeuchtegehalt
von 0,04 Gew.-%, wurde in einem Extruder (Barmag 3E, 3-Zonen-
Schnecke 30 mm Durchmesser mit LTM-Teil (Low-Temperature-Mixing),
L/D = 24) bei 269°C aufgeschmolzen und durch Diisen (13 Loch, Loch-
durchmesser 0,20 mm, Kapillarldnge 0,40 mm) gepreft. Anschliefllend
wurden die Fiden in einem Blasschacht (Ldnge 1500 mm, mit Que-
ranblasung) mit Luft von 24°C und 40% relativer Feuchtigkeit abge-
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kiinhls und anschliefend durch einen Fallschacht von 2200 mm Liarge
zur Aufspulung gefihrct.

Die Aufspulung erfolgte galettenlos mit einem Spulkopf der
Fa. Barmag, (SW46 SSD) bei 4250 m/min. Der Spinntiter war
<6 £ 1

dtex
Der Abstand Dise-Oler betrug 1300 mm.

Die Verstreckung erfolgte kalt auf einer Streckzwirnmaschine
(Fa. Rieter, J5/10a) mit 605 m/min zum Strecktiter dtex 44 £ 13.

Tabelle 7 zeigt die Ergebnisse.
Vergleichsbeispiel 8

Der Versuch aus Vergleichsbeispiel 7 wurde mit handelsiiblichem
Polycaprolactam (Kettenregler: Propionsdure, Gehalt im Pro-
dukt = 40 mMol/kg; RV = 2,36, Titandioxid: 0,03%, Restfeuchtig-
keitsgehalt: 0,04 Gew.-%) unter sonst gleichen Bedingungen wie-
derholt.

Beispiel 12

Das in Beispiel 5b hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelzetemperatur von 275°C (a) bei 4500 m/min, (b) 5500 m/min
und (c) 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,78. Der
Spinntiter betrug bei (a) dtex 53 £ 12, (b) dtex 53 £ 12 und (¢)
dtex 54 £ 12. Die bei einer Spinngeschwindigkeit von 4500 m/min
erhaltenen und anschlieBend verstreckten Fdden hatten einen Titer
von dtex 44 £ 12.

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse.
Beispiel 13

Das in Beispiel S5c hergestellte Polycaprolactam wurde mit einer
Schmelzetemperatur von 275°C (a) bei 4500 m/min, (b) 5500 m/min
und (c) 6000 m/min versponnen. Die RV des Fadens betrug 2,57. Der
Spinntiter betrug bei (a) dtex 54 £ 12, (b) dtex 54 £ 12 und

(c) dtex 55 £ 12. Die bei einer Spinngeschwindigkeit von 4500 m/
min erhaltenen und anschlieBend verstreckten Fdden hatten einen
Titer von dtex 44 f 12.

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse.
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Vergleichsbeispiel 9

Die Versuche aus Beispiel 12 und 13 wurden mit einem handelisibli-
chen Polycaprolactam (Kettenregler: Propionsdure; Gehalt im
Produkt: 20 mMol/kg; RV: 2,72; Restfeuchtegehalt: 0,033 Gew.-%)
unter sonst gleichen Bedingungen wiederholt.

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse.
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Patentanspriiche

rdden mit einer relativen Viskositit RV von 2,0 bis 3,0 (ge-

messen bei einer Konzentration von 1 g Fiden pro 100 ml in 96
gew.-%iger Schwefelsdure) auf der Basis von Polycaprolactam,

erhdltlich durch

(a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polycaprolactam be-
stehenden Schmelze durch eine Spinndiise, so daf Polyca-
prolactamfilamente gebildet werden;

(b) Abkiihlen der so hergestellten Filamente und

(c) Abziehen der abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindig-
keit von mindestens [3600 + 1250-(3,0 - RV)] m/min, und

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von minde-
stens einer Dicarbonsdure, ausgewidhlt aus der Gruppe aus

- C4-Cro-Alkandicarbonsiuren,

- Cs-Cg-Cycloalkandicarbonsiuren,

- Benzol- und Naphthalindicarbonsiduren, die bis zu zwei
Sulfonsduregruppen tragen kénnen und deren Carbonsidure-
gruppen nicht benachbart sind,

- N-C;-C¢-Alkyl-N,N-di(C4-Cjp-alkancarbonsiure)amin,

- l,4-Piperazin-di(C;-Cip-alkancarbonsiure)

hergestellt wurde.

Fdden gemdB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das
Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens einem
N,N-Di-(Cy-Cg¢-alkyl)amino-(C;-Ci-alkyl)amin hergestellt
wurde.

Fiden gemif Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB
die Fdden eine H3chstzugkraftdehnung von hdchstens 100% auf-
welisen.

Verfahren zur Herstellung von Fidden mit einer relativen Vis-
kositdt RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen bei einer Konzentration
von 1 g Fdden pro 100 ml in 96 gew.-%iger Schwefelsdure) auf
der Basis von Polycaprolactam gemdB Anspruch 1, dadurch ge-

kennzeichnet, daB man
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(a) eine im wesentlichen aus Polycaprolactam bestehende
Schmelze durch eine Spinndise extrudiert, so daB Polyca-
prolactamfilamente gebildet werden;
(b) die so hergestellten Filamente abkihlt und
(c) die abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit wvon
mindestens (3600 + 1250-(3,0 - RV)] m/min abzieht,

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von minde-
stens einer Dicarbonsdure, ausgewdhlt aus der Gruppe aus

- C4-Ci;p-Alkandicarbonsduren,

- Cs-Cgs-Cycloalkandicarbonsduren,

- Benzol- und Naphthalindicarbonsduren, die bis zu zweil
Sulfonsduregruppen tragen kénnen und deren Carbonsdure-
gruppen nicht benachbart sind,

- N—CI—CG—Alkyl-N,N-di(Cq-Clo—alkancarbonséure)amin,

- 1,4-Piperazin-di(C;-Cjp-alkancarbonsdure)

hergestellt wurde,

Verfahren zur Herstellung von Fiden auf der Basis von Poly-
caprolactam gemdB Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dall man
Polycaprolactam verwendet, das in Gegenwart von mindestens
einem N,N-Di-(C;-Cg—alkyl)amino-(C2-C;2- alkyl)amin oder
einem primidren C4QC12-Alkylamin oder Cg-Aryl-C:;-Cgq-alkylamin
hergestellt wurde.

Fiaden gemiB den Anspriichen 1 bis 3.

Verwendung der gemd8 den Anspriichen 1 bis 5 hergestellten Fa-
den zur Herstellung von Fasern und Fldchengebilden.

Fasern und Flichengebilde gemdB Anspruch 7.
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Schnellgesponnene Faden auf der Basis von Polycaprolactam und
Verfanren zu ihrer Herstellung

Zusammenfassung

Fdden mit einer relativen Viskositdt RV von 2,0 bis 3,0 (gemessen
bei einer Konzentration von 1 g Fdden pro 100 ml in 96 gew.-%iger
Schwefelsiure) auf der Basis von Polycaprolactam, erhdltlich
durch

(a) Extrudieren einer im wesentlichen aus Polycaprolactam beste-
henden Schmelze durch eine Spinndise, so da8 Polycaprolactam-
filamente gebildet werden:;

(b) Abkiithlen der so hergestellten Filamente und

(c) Abziehen der abgekiihlten Filamente mit einer Geschwindigkeit
von mindestens [3600 + 1250:(3,0 - RV)] m/min, und

wobei das verwendete Polycaprolactam in Gegenwart von mindestens
einer Dicarbonsdure ausgewdhlt aus der Gruppe aus

- C4-Cip—-Alkandicarbonsduren,

- Cs-Cq-Cycloalkandicarbonsduren,

- Benzol- und Naphthalindicarbonsduren, die bis zu zwei Sulfon-
siduregruppen tragen kdnnen und deren Carbonsduregruppen nicht
benachbart sind,

- N-C;—Ce-Alkyl-N,N-di(C4—Clo—alkancarbonséure)amin,
- 1,4-Piperazin-di (C;-Cjpo-alkancarbonsaure)

hergestellt wurde, sowie ein Verfahren zur Herstellung dieser Féa-
den, deren Verwendung zur Herstellung von Fasern und Flédchenge-
bilden sowie Fasern und Flichengebilde aus diesen Féaden.
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