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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur Herstellung gekréuselter Faden und Fasern aus
Acrylnitrilpolymerisaten mit mindestens 40 Gew.-% Acrylnitrieinheiten. Unter »kontinuierlichem Verfahren«
wird erfindungsgemaR verstanden, dal} die Faden in einem Arbeitsgang ohne Unterbrechung nach der Me-
thode des Trockenspinnens ersponnen, verstreckt, gekrauselt, geschrumpft, fixiertund gegebenenfalls zu Sta-
pelfasern geschnitten werden.

Die Herstellung von Acrylfasern erfolgt liberlicherweise nach NaRspinn , Trockenspinn- und Schmelz-
spinn-Technologien. Wahrend bei der Herstellung von Acrylfasern nach der NaRspinn und Schmelzspinn Tech-
nik bereits kontinuierlich arbeitende Verfahren bekannt geworden sind, beispiels weise der NaRspinnprozef
nach Textiltechnik 26 (1976), Seiten 479-483 oder das Schmelzextrusionsverfahren nach DE-A 2 627 457 die
keinerlei Beschrankung hinsichtlich der Bandgewichte unterworfen sind, ist bisher nur ein kontinuierlich ar-
beitendes Verfahren zur Erzeugung von Acrylfasern nach dem Trockenspinnprozell bekannt geworden, das
nur fiir Multifilamentgarne mit niedrigen Bandgewichten, sogenannter Acrylseide anwendbar ist und bei dem
bestimmte Bedingungen erfiillt sein missen (US-A 2 811 409) Dieses Verfahren ist zur Herstellung von Acryl-
kabeln Mit hohen Bandgewichten nicht geeignet

Die beiden heute groRtechnisch verwendeten Verfahren, das Nal- und das Trockenspinnverfahren, sind
im Laufe ihrer Entwicklung unterschiedliche Wege gegangen. Beim NaBspinnverfahren, bei dem die Spinnlé-
sung in ein Fallbad gesponnen wird, wo sie zu Faden koaguliert, die ohne Unterbrechung des Verfahrens ge-
waschen, verstreckt, getrocknet und prépariert werden, werden Diisen mit hoher Lochzahl von ca. 10 000
verwendet. Die Spinngeschwindigkeit ist mit 5 bis 20 m/min relativ niedrig. Beim Trockenspinnverfahren kann
wegen der Gefahr der Verklebung der Faden im mehrere Meter langen Spinnschacht nur Mit Diisen niedrigerer
Lochzahlen, normalerweise 200 bis 1000 Loch, gesponnen werden, jedoch sind wesentlich hhere Abzugs-
geschwindigkeiten, iiblicherweise zwischen 200 und 1000 m/min mdéglich, so daR im Prinzip dhnlich hohe Pro-
duktionsleistungen wie beim NaRspinnverfahren erzielt werden. Wegen der hohen Spinngeschwindigkeiten ist
es jedoch beim Trockenspinnverfahren nicht méglich, das Gesamtverfahren bei hohen Bandgewichten konti-
nuierlich durchzufiihren, da durch das Verstreckverhéltnis von etwa 1 : 4 Endgeschwindigkeiten resultieren
wirden, die technisch nur sehr schwierig oder gar nicht zu bewéltigen sind. Das Trockenspinnverfahren wird
daher vor der Verstreckung unterbrochen, das Spinngut wird in Kannen gesammelt, aus denen es dann der
weiteren Nachbehandlung zugefiihrt wird (Bela von Falkai, Synthesefasern, Verlag Chemie, Wein heim/Deer-
field Beach, Florida/Basel (1981 ), S. 204-206; R. Wiedermann, Acrylfaser Spinn- und Nach behandlungsver-
fahren in Chemiefasern/Textilindustrie, Juni 1981, S. 481-484, insbesondere S. 482 linke Spalte oben).

Ein diskontinuierliches Verfahren ist z. B. aus DE-A 1494 553 bekannt, bei dem mit Abzugsgeschwindig-
keiten von lber 300 m/min und einem Verstreckungsfaktor von 1 : 4,5 gearbeitet wird. Die Faden werden nach
Verlassen des Spinnschachtes Mit einer walrigen, antistatischen Praparation versehen. Nach der Unterbre-
chung des Verfahrens werden die Faden verstreckt, gewaschen und in iiblicher Weise fertiggestellt.

Da die Ablage des Spinngutes in Kannen beziiglich der GleichmaRigkeit des Spinngutes, als auch aus ko-
nomischen und dkologischen Griinden nachteilig ist, war es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein kontinu-
ierliches Verfahren zur Herstellung von Acrylfasern nach der Trockenspinnmethode zur Verfiigung zu stellen,
bei dem sémtliche Verfahrensstufen von der Fadenbildung bis zur versandfertigen Faser in einem Arbeitspro-
zeB ohne irgendeine Unterbrechung oder Zwischenlagerung ablaufen, und das sich auf Spinnkabel Mit hohen
Bandgewichten anwenden 14Rt. Vorzugsweise sollte die Herstellung der Spinnldsung in den kontinuierlichen
ProzeR einbindbar sein.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daR diese Aufgabe geldst werden kann, wenn man eine Spinnlé-
sung bestimmter Viskositat verwendet, im Spinnschacht den Anteil des Lsungsmittels im Spinngut durch die
Art der Lésungsmittelentfernung unter bestimmte Werte driickt, die Faden vor dem Verstrecken mit einer Pra-
paration versieht, die ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthalt, vorzugsweise eine wélrige Préparation ist,
wobei jedoch die Wasseraufnahme (Feuchte) der Faden unter bestimmten Werten bleibt, und die Féden vor
dem Verstrecken mit keiner weiteren Lésungsmittelextraktionsfliissigkeit als dem Wasser der Praparation in
Kontakt bringt.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Féden und Fasern aus Acrylnitril-
polymerisaten mit mindestens 40 Gew. % Acrylnitrileinheiten in kontinuierlicher Arbeitsweise durch Verspinnen
einer Spinnldsung des Polymerisates in einen Spinnschacht, Verdampfen mindestens eines Teils des Spinn-
I6sungsmittels im Spinnschacht, Praparieren, Verstrecken, Krduseln, Fixieren und gegebenenfalls Schneiden,
dadurch gekennzeichnet, da

a) eine Spinnlésung versponnen wird, deren Viskositét bei 100°C 10 bis 60 Kugelfallsekunden (4,37 bis

26,22 Pa . s) betragt,

b) die Verdampfung des Lésungsmittels im Spinnschacht so gesteuert wird, da® der Lésungsmittelgehalt
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der Féaden beim Verlassen des Spinnschachtes maximal 40 Gew.-%, bezogen auf Faserfeststoffgehalt,

betragt, und der Spinnverzug des Verfahrens groRer als 2 ist,

¢) die Faden vor dem Verstrecken mit einer 50 — 90 °C, vorzugsweise 80 — 90 °C warmen Préparation

versehen werden, die ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthalt und den Faden einen Feuchtegehalt von

maximal 10 Gew % bezogen auf Faserfeststoffgehalt verleiht und

d) man die Verstreckung direkt nach der Préparation in heilem Zustand, mit Kalbelb&ndern von minde-

stens 100 000 dtex und bei Kabelbandtemperaturen von 100 — 180 °C vornimmt und

e) die Faden wihrend des gesamten Verfahrens mit keiner weiteren Extraktionsfliissigkeit fiir das Spinn-

I6sungsmittel als dem Wasser der Praparation in Kontakt treten.

Der Spinnverzug des Verfahrens ist gréRer als 2, insbesondere liegt er zwischen 2 und 12. In einer be-
sonders bevorzugten Ausfiihrungsform weist die Spinnldsung bei 100°C eine Viskositét von 15 bis 50 Kugel-
fallsekunden (6,56 bis 21,85 Pa - s) auf, der Ldsungsmittelgehalt der Fédden beim Verlassen des
Spinnschachtes betragt max. 20 Gew.-%, insbesondere max. 10 Gew. %, bezogen auf Faserfeststoffgehalt
und die Bandtemperatur betrégt beim Verstrecken 100 bis 180°C. Die Verstreckverhéltnisse liegen insbeson-
dere zwischen 2 und 12, wobei fiir Copolymerisat 3 bis 6 und fiir Homopolymerisate 5 bis 12 der bevorzugte
Bereich ist.

Der Spinnverzug V ist definiert als Verhaltnis von Abzugsgeschwindigkeit A zur Ausspritzgeschwindigkeit

S:

_ A (m/min)

~s (m/min)
Die Ausspritzgeschwindigkeit S ergibt sich zu:

= 4-F
S = Z @ n 100

mit
F=  Foérdermenge (cm?3/min)
Z = Anzahl der Diisenlocher pro Diise
d = Disenlochdurchmesser (cm)

Die Férdermenge (Pumpenvolumen mal Umdrehungen pro Minute) 14Rt sich nach folgender Gleichung
rechnen:
Ger = P-U-K-0,94-10000
A - 100

mit
Gsr = Gesamtspinntiter (dtex = g/10 000 m)

= Pumpenvolumen (cm?3)

= Umdrehungen pro Minute (min-1)

= Konzentrationen der spinnlésung (g/cm3)

= Abzugsgeschwindigkeit (m/min)
Nach dem erfindungsgemafRen Verfahren ist es méglich, Spinnkabel mit einem Bandgewicht von 100 000
dtex und mehr mit so niedrigem Gehalt an Restlésungsmittel zu erzeugen, dall nach einer Heilverstreckung
und einem anschlieRenden Krausel- und Schrumpfprozel® der Restlésungsmittelgehalt in der fertigen Faser
bzw. im Endloskabel deutlich unter 1 Gew.-% liegt, ohne dal das Spinngut mit einem Extraktionsmittel fur das
Spinnlésungsmittel in Berlhrung gekommen ist, sieht man von den Wasseranteilen der Spinnpréparation ab.
Die erfindungsgemal erhaltenen Faden weisen Faserfestigkeiten von lber 2 cN/dtex auf.

Als Acrylnitrilpolymerisate sind alle zu sogenannten Acrylfasern, bzw. Modacrylfasern verspinnbaren
Acrylnitrilhomo- und -copolymeriséte geeignet, vorzugsweise Acrylnitrilcopolymerisate mit mindestens 85
Gew. % Acrylnitrileinheiten. Besonders bevorzugt sind Homopolymerisate und Terpolymerisate aus 89 bis 95
Gew.-°% Acrylmtril, 4 bis 10 Gew.-% eines nicht ionogenen Comonomeren und 0,5 bis 3 Gew.-% eines iono-
genen Comonomeren, wobei als Comonomere zum einen Acrylsduremethylester, Methacrylsduremethylester
und Vinylacetat und zum anderen Methallylsulfonat und Styrolsulfonat bevorzugt sind. Die Polymerisate sind
bekannt.

Das erfindungsgemaRe Verfahren unterscheidet sich von dem Verfahren der US-A 2 811 409 durch die
unterschiedliche Viskositdt der Spinnldsung, die dort nicht unter 400 Poise bei 100°C, entsprechend 91 Ku-
gelfallsekunden bei 100°C betragen soll, wobei einzelne Beispiele auch auf 300 Poise entsprechend 69 Ku-
gelfallsekunden heruntergehen, sowie durch den Verzug, der iiberwiegend zwischen 0,5 und 1,5 liegt.
Beispiele mit hGheren Verziigen weisen extrem hohe Viskositaten auf. Das Verfahren ist, wie erwahnt, auf sehr
niedrige Bandgewichte beschrankt und bedarf eines komplizierten Spinnschachtes.

ErfindungsgemaR kann zwar auch mit niedrigen Verziigen gefahren werden, jedoch liegt der wirtschaft-
liche Vorteil gerade darin, dal im Gegensatz zum Stand der Technik hohe Verziige von 10 und mehr méglich

>XxXCUu
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sind. Das erfindungsgeméafRe Verfahren wird vorzugsweise mit einem Spinnschacht ausgefiihrt, bei dem die
zur Verdampfung des Spinnldsungsmittels benutzte HeiRluft am Kopf des Spinnschachtes, maximal 50 cm un-
terhalb der Spinndiise in Léngs- und/oder Querrichtung zu den Faden eingeblasen wird.

Wesentlich fiir dall erfindungsgeméaRe Verfahren ist, dal das Spinngut, d. h. das Spinnkabel, das den
Spinnschacht verlaft, ein Restlésungsmittelgehalt von unter 40 Gew.-%, insbesondere zwischen 2 und 10
Gew.-%, bezogen auf Faserstoff Trockengewicht aufweist, denn Spinngut mit Restldsungsmittelgehalten tiber
40 Gew.-%, beispielsweise an Dimethylformamid, verklebt beim anschlieRenden HeiRverstrecken iliber Galet-
ten bei Bandtemperaturen ab etwa 120°C. Bleibt man, um dies zu vermeiden, bei Bandtemperaturen unterhalb
100° C, so findet eine unerwiinschte Kaltverdehnung des Materials statt, d. h. eine ungleichméRige und un-
vollkommene Verstreckung unter nicht exakt definierten Bedingungen, wobei die Streckgradhdhe auf maximal
3: 1 begrenzt ist. Hingegen 1aRt sich das Spinngut mit Restldsungsmittelgehalten unter 40 Gew.-% liber Ga-
letten oder in eine Dampfzone ohne Verklebungen und Abrisse bei Bandtemperaturen bis 180° C verstrecken,
wobei es erforderlich ist, das Spinngut vor der Verstreckung in noch heillem Zustand, vorzugsweise am Ende
des Spinnschachtes, entweder innerhalb oder unmittelbar hinter dem Spinnschacht, mit einer Praparation zu
benetzen, die ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthélt, und direkt ohne Abkiihlung heif® zu verstrecken. Das
Gleitmittel erlaubt eine einwandfreie Verstreckung selbst dicker Kabel von 100 000 dtex und mehr. Die Prapa-
ration kann auch Wasser als Bestandteil enthalten, jedoch ist darauf zu achten, dal® das Kabel nicht Giber 10
Gew.-% Feuchte aufnimmt. Enthalt das Kabel groRere Anteile an Wasser, so kiihlt es stark und ungleichméBig
ab und beim anschlieBenden Heilverstrecken wird trotz hoher Verstrecktemperaturen von 200°C und mehr
keine einwandfreie Verstreckung mehr erzielt. Das Kabel zeigt Abrisse oder Wickelbildungen an den Galetten.

Als geeignete Gleitmittel kommen Glykole, deren Derivate, Silicondle, ethoxylierte Fettsduren, -alkohole,
-ester, -amide, -alkylethersulfate, sowie deren Mischungen in Frage. Die Praparation kann als Antistatikum ein
entsprechendes handelsiibliches Praparat enthalten, beispielsweise eine lbliche kationaktive, anionenaktive
oder nichtionogene Verbindung, wie einen langkettigen ethoxilierten, sulfierten und neutralisierten Alkohol.
Zweckmaigerweise hat die Praparation eine Temperatur von 50-90°C, um eine Abkiihlung der heilRen Fa-
denschar zu verhindern. Die von einer Spinnmaschine mit beispielsweise 20 Spinnschachten ersponnenen
Schachtb&ndchen vom Gesamttiter 100 000 dtex und mehr werden auf diese Weise prapariert, gebiindelt und
tiber einem Abzugsorgan einem induktiv auf iiber 200°C heizbarem Walzenpaar zugefiihrt. Durch ein- oder
mehrfaches Umschlingen des Walzenpaares, gegebenenfalls mittels einer Beilaufrolle, wird ein Klemmpunkt
hergestellt. Als zweiter Klemmpunkt dient ein kiihlbares Abzugsquintett oder -septett, welches im Abstand von
ca. 3 m zum induktiv beheizten Walzenpaar angeordnet ist und durch eine entsprechend héher eingestellte
Geschwindigkeit die Verstreckung des Kabels bewirkt. Die Kiihlung der Walzen am zweiten Streckorgan ist
notwendig, um beim anschlieBenden Kriuselproze Verbackungen und Bandstarre, welche durch Tempera-
turen oberhalb von ca. 130° C-140° C bei Acrylfasern beobachtet werden, zu vermeiden. Die bei der Heil’-
verstreckung entweichenden Spinnldsungsmittelreste werden abgesaugt und iber ein Kiihlsystem
zuriickgewonnen. Als bevorzugte Streckorgane haben sich Septettwalzen, die eingangs beheizbar und am En-
de kiihlbar sind, bewahrt. Zur gleichmaRigen- Durchfiihrung des Streckvorganges, namentlich bei hohen Band-
gewichten, I&Rt sich zwischen den Septettwalzen vorteilhafterweise ein mit Gberhitztem Dampf oder HeiRluft
erwarmtes Rohr integrieren.

Im allgemeinen reichen Spinnabzugsgeschwindigkeiten von 50—100 m/min vollkommen aus, um den Rest-
I6sungsmittelgehalt im Spinngut deutlich unter 10 Gew.-% zu halten, so dal} bei Streckgraden von 300-1000%
Endgeschwindigkeiten von 150 bis 1000 m/min erzielt werden, die technisch beherrschbar sind.

In weiterer Ausgestaltung der Erfindung wird das Kabel anschlieBend je nach Geschwindigkeit in einer
Stauchkammer gekréuselt oder bei Geschwindigkeiten oberhalb 300-400 m/min einer Hochleistungstexturier-
diise zugefiihrt, in der vorzugsweise mit Hilfe von iiberhitztem Dampf von mindestens 105° C gekréuselt wird.
Im weiteren kontinuierlichen Verfahrensablauf wird das gekrauselte Kabel zwecks Schrumpfentfernung mit
Sattdampf, Gberhitztem Dampf oder auch in Trockenhitze relaxiert, beispielsweise iber einem Siebband, oder
U-rohrférmigen Dampfstiefel. Das ausgeschrumpfte Kabel wird anschlieRend - je nach Bedarf — verpackt oder
zu Stapelfasern geschnitten und in Ballen gepref3t. Das Verfahren ist insbesondere fiir die Herstellung spinn-
gefarbter Faden und Fasern durch Zusatz von I6slichen Farbstoffen, insbesondere kationischen Farbstoffen
oder Pigmenten zur Spinnlésung geeignet, weil beim Farbwechsel durch die spezielle Aufarbeitung wesentlich
weniger AusschulRmaterial anfallt.

Auch die Lésungsbereitung 1Rt sich ohne Mihe in das kontinuierliche Verfahren integrieren; wobei kon-
ventionelle Lésungsbereitungen oder insbesondere das folgende Verfahren Verwendung finden:

Zunéachst wird bei Raumtemperatur aus dem Spinnlésungsmittel, dem Polymeren und gegebenenfalls ei-
nem Nichtldsungsmittel fir das Polymer, das mit dem Spinnlésungsmittel mischbar ist, beispielsweise Wasser
in einer Menge von 2 bis 20 g pro 100 g Polymer, eine Suspension hergestellt. Diese Suspension wird auf eine
Temperatur aufgeheizt, die mindestens 30 und héchstens 60°C iiber den Temperaturen liegt, bei der die Sus-
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pension optisch homogen wird, also eine Lésung entsteht, 1 bis 15 Minuten bei dieser Temperatur gehalten
und danach unmittelbar der Verspinnung zugefiihrt.

In weiterer Ausgestaltung der Erfindung wird eine Losungspolymerisation im verwendeten Spinnlésungs-
mittel, z. B. Dimethylformamid vorgeschaltet, so daR® nach entsprechender Aufkonzentration und Monomer-
entfernung tber Diinnschichtverdampfer erstmals ein kontinuierlich arbeitendes Verfahren zur Herstellung von
Acrylfasern nach einem Trockenspinnprozef mit héchstmdéglichem Automatisierungsgrad erreicht wird.

Das erfindungsgemafe Verfahren eignet sich auch zur kontinuierlichen Herstellung von Bicomponenten-
fdden und -fasern, bei denen die Nachbehandlungsschritte entsprechend der bekannten Technologie fiir Bi-
componentenfaden entsprechend modifiziert werden.

Die Viskositat in Kugelfallsekunden, gemessen bei 100°C, wurde nach der Methode von K. Jost, Reologica
Acta, Band 1 (1958), Seite 303, bestimmt. Es gilt dabei die Umrechnungsformel: 1 Kugelfallsekunde entspricht
4,37 Poise (437 mPa - s).

Samtliche Temperaturen, die im Zuge des kontinuierlichen Herstellungsprozesses von Acrylfasern ab der
Spinnmaschine erfallt wurden, sind mit dem Strahlungsthermometer KT 15 (Hersteller: Fa. Heimann GmbH,
Wiesbaden, BRD) beriihrungslos gemessen worden.

Beispiel 1

700 kg Dimethylformamid (DMF) werden in einem Kessel bei Raumtemperatur unter Riihren mit 300 kg
eines Acrylnitrilcopolymerisates aus 93,6% Acrylnitril, 5,7% Acrylsauremethylester und 0,7% Natriummethal-
lylsulfonat vom K-Wert 81 vermischt. Die Suspension wird tiber eine Zahnradpumpe in einen mit einem Riihr-
werk versehenen Spinnkessel gepumpt. Dann wird die Suspension in einem doppelwandigen Rohr mit Dampf
von 4,0 bar erhitzt. Die Verweilzeit im Rohr betrégt 5 Minuten. Die Spinnldsung, welche am Rohrausgang eine
Temperatur von 138° C aufweist und eine Viskositat von 19 Kugelfallsekunden (8,30 Pa - s), gemessen bei
100° C, besitrt, wird nach Verlassen der Aufheizvorrichtung auf 90° C abgekihlt filtriert und direkt einer Spinn-
anlage mit 20 Spinnschachten zugefiihrt.

Die Spinnldsung wird aus 1264 Lochdisen, Disenlochdurchmesser 0,2 mm, mit einer Abzugsgeschwin-
digkeit von 50 m/min und einem Spinnverzug von 7,2 trocken versponnen. Die Verweilzeit der Spinnféden in
den Spinnschachten betrégt 5 Sekunden. Die Schachttemperatur liegt bei 200°C und die Lufttemperatur be-
trégt 350°C. Die durchgesetzte Luftmenge betragt 40 m3/h fiir jeden Schacht, die am Kopf des Schachtes in
Langsrichtungen zu den Féden eingeblasen wird.

Das Spinngut vom Gesamttiter 310 000 dtex, welches noch einen Restlésungsmittelgehalt von 11,1 Gew.-
%, bezogen auf den Feststoffgehalt, besitrt, wird unmittelbar nach Verlassen der Spinnschachte mit einer 80—
90° C warmen, wafrigen, dlhaltigen, antistatischen Prdparation derart benetzt, daf} der (5Igehalt der Faden
0,16 Gew. %, der Gehalt an Antistatikum bei 0,04 Gew.-% und die Feuchte 1,1 Gew. %, bezogen auf den Fa-
serfeststoffgehalt, ausmacht. Die Dosierung der Praparation gechieht Giber Zahnradpumpen. Dann wird das
warme Kabel iiber ein induktiv auf 200° C beheiztes Walzenpaar geschickt, wobei durch mehrfaches Umschlin-
gen Uber eine Beilaufrolle eine Kontaktzeit von ca. 2 Sekunden erzielt wird. Das Kabel nimmt dabei eine Band-
temperatur von 156°C, gemessen mit dem Strahlungsthermometer KT 15, an. Das Kabel wird um 500%
verstreckt, wobei als zweiter Klemmpunkt ein Streckseptett mit kiihibaren Walzen dient. Die Bandtemperatur
nach dem Streckvorgang betragt 80°C. Unmittelbar hierauf wird das Kabel in einer Stauchkammer gekrauselt
und in einem Rohr, welches mit Sattdampf beschickt wird, relaxiert. Die Verweilzeit im Ddmpfrohr betragt ca.
4 Minuten. Das fertig ausgeschrumpfte Kabel wird anschlieBend zu Stapelfasern von 60 mm Schnittldnge ge-
schnitten, verblasen und einer Packpresse zugefiihrt. Die auf diese Art und Weise in einem kontinuierlichen
Prozel} hergestellten Acrylfasern haben einen Einzelfaserendtiter von 3,3 dtex. Die Faserfestigkeit betragt 3,4
cN/dtex und die Dehnung 48%. Die Fasern sind vollkommen vakuolenfrei, haben eine Dichte von 1,181 g/cm?
und eine véllig glatte strukturlose Faseroberfldche. Aus den Fasern auf einer Hochleistungskarde mit 140
m/min hergestellte Garne besitzen eine Garnfestigkeit von 17,5 RKm, eine Dehnung von 19,4% und einen
Garnkochschrumpf von 2,2%.

In der folgenden Tabelle | ist fir Spinngut vom gleichen Gesamttiter 310 00 dtex mit verschiedenen DMF-
Gehalten die Laufweise fiir verschiedene Streckgrade und Bandtemperaturen wiedergegeben. Die verschie-
denen DMF-Gehalte im Spinngut wurden durch Variation der Schacht , Lufttemperatur, Luftmenge und der
Verweilzeit im Spinnschacht hergestellt. Wie man der Tabelle entnehmen kann, sind fiir Restlésungsmittelge-
halte im Spinngut oberhalb ca. 40 Gew.-% keine verniinftigen Laufweisen mit ausreichenden Faserfestigkeiten
mehr zu erzielen. Das Spinngut verbackt bzw. wird nur kalt verdehnt.

In der folgenden Tabelle Il wird fiir Spinnfidden aus verschieden konzentrierten Spinnlésugen eines Acryl-
nitrilcopolymerisates der Zusammensetzung aiis Beispiel 1 vom K-Wert 81 das Spinn- und Nachbehandlungs-
verfahren und die Faserfestigkeiten und Dehnungen wiedergegeben. Es wurde jeweils der gleiche Gesamttiter
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von 310 000 dtex durch Variation der Férdermenge der Spinnpumpe bei verschiedenen Konzentrationen ein-
gestellt. Die Spinn- und Nachbehandlungsparameter entsprechen ansonsten den Angaben von Beispiel 1. Die
Viskositaten der Spinnldsungen, gemessen in Kugelfallsekiinden, wurden wiederum bei 100° C ermittelt. Dem
Fachmann ist bekannt, daR sich die Konzentrationen der Spinnlésungen in Abhéngigkeit vom K-Wert der Po-
lymerisate auch aufRerhalb der Angaben von Tabelle Il beeinflussen lassen. So lassen sich beispielsweise um
so hdhere Spinnldsungskonzentrationen zu Faden verspinnen, je niedriger der K-Wert ist, und umgekehrt.
Entscheidend fiir die Fadenbildung ist jedoch jeweils die Viskositit. Hier wurden die in Tabelle Il aufge-
fiihrten Grenzwerte fiir das Verspinnen von Spinnlésungen aus Acrylnitrilpolymerisaten zu Faden gefunden.

Tabelle |

Nr. DMF-Gehalt Feuchte  Band- Streckgrad Festigkeit Dehnung Bemerkung
Spinngut Spinngut temperatur cN/dtex %
% % °C

1 11,1 1,9 68 1:25 - — Abrisse

2 1.1 1.9 72 1:25 1,6 80

3 1.1 1.9 86 1:5 - - Abrisse

4 11 1.9 120 1:5 29 54

5 223 11 120 1:5 2,6 64

6 376 21 69 1:25 1.2 161

7 435 15 n 1:5 — - Abrisse

8 435 1,5 n 1:25 08 179 Kaltverdehnung

g 435 1,5 120 1:5 — — Verbackungen
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Tabelle #
Nr. Konzen- Kugelfall- {Pa . s) DMF-Gehalt Festigkeit Dehnung Bemerkungen®)
tration sekunden Spinngut cN/dtex %
d. Spinn- %
16sung
%

1 24 48 {2,10) 13,9 - - nicht spinnbar,
keine Fadenver-
festigung

2 26 9,6 -(4,19) 12,8 3,1 56 befriedigender
Lauf

3 28 15,7 (6,86) 12,4 32 53 guter Lauf

4 30 19,0 (8,30) 1,1 34 48 guter Lauf

5 32 36,2 {15,82) 10,9 32 52 guter Lauf

6 K.} _ 51,1 {22,33) 10,7 33 50 guter Lauf

7 36 70,4 (30,76) 9,9 34 46 einzelne
Abrisse

8 37 90,3 (39.46) 88 31 54 einzelne
Abrisse

9 3715 130,2 {56,90) 8,6 — — Spinnlosung
nicht mehr
herstellbar,
zu viskos

*) guter Lauf: 1auft stdrungsfrei ohne Kapillarabrisse, Aufschiebungen, Wickelbildung
befriedigender Lauf: hin und wieder einzeine Kapillarabrisse und Tendenz zur Wickelbildung

Beispiel 2

Eine Spinnlésung geman Beispiel 1 wird aus 380 Lochdiisen, Diisenlochdurchmesser 0,2 mm, mit einer
Abzugsgeschwindigkeit von 166,6 m/min und einem Spinnverzug von 5,7 trocken versponnen. Die Verweilzeit
der Spinnfaden in den Spinnschachten betrégt 1,5 Sekunden. Die Schachttemperatur liegt bei 160°C und die
Lufttemperatur betragt 300°C, die durchgesetzte Luftmenge liegt bei 40 m?/h fiir jeden Schacht. Die Viskositét
der Spinnldsung liegt wieder bei 19 Kugelfallsekunden (8,30 Pa - s), gemessen bei 100° C. Die Spinnfaden
vom Gesamttiter 118 000 dtex, welche noch einen Restldsungsmittelgehalt von 39,4 Gew.- %3 an DMF besit-
zen, werden innerhalb der unteren Schachtverschliisse mit einer waltrigen, lhaltigen, antistatistischen 80-90°
C warmen Préparation angespriiht. Der Olgehalt der Faden betragt 0,18 Gew.-%, der Gehalt an Antistatikum
bei 0,04 Gew.- % und die Feuchte 1,9 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt. Dann wird das warme Kabel
wiederum — wie im Beispiel 1 beschrieben — durchwarmt, mit einer Bandtemperatur von 133°C 3,6fach ver-
streckt, Gber Septettwalzen gekiihlt und mit einer Bandtemperatur von 66°C gekrauselt und in einem Rohr mit
Sattdampf relaxiert. AnschlieRend wird das ausgeschrumpfte Kabel zu Stapelfasern von 60 mm Schnittidnge
geschnitten, verblasen und einer Packpresse zugefiihrt. Die auf diese Weise nach einem kontinuierlichen Ver-
fahren hergestellten Acrylfasern haben einen Einzelfaserenditer von 5,0 dtex. Die Festigkeit betrdgt 2,1
cN/dtex und die Dehnung 39%. Die Dichte liegt bei 1,182 g/cm3. Die Faseroberfldche ist vollig glatt und rie-
fenfrei. Aus den Fasern auf der Hochleistungskarde mit 130 m/min hergestellte Garne besitzen eine Garnfe-
stigkeit von 12,2 RKm, eine Dehnung von 19,4% und einen Garnkochschrumpf von 3,0%.

Beispiel 3

Eine Spinnlésung gemanR Beispiel 1 wird aus 1264 Lochdiisen, Lochdurchmesser 0,2 mm, mit einer Ab-
zugsgeschwindigkeit von 125 m/min und einem Spinnverzug von 6,3 trocken versponnen. Die Verweilzeit der
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Spinnféden in den Spinnschachten betragt 2 Sekunden. Die Schachttemperatur liegt bei 200° C und die Luft-
temperatur betrégt 350° C. Die durchgesetzte Luftmenge betragt 40 m3/h fiir jeden Schacht. Die Viskositat der
Spinnlésung betragt wiederum 19 Kugelfallsekunden (8,30 Pa - s), gemessen bei 100°C. Das Spinngut vom
Gesamttiter 356 000 dtex, welches noch einen Restlésungsmittelgehalt von 24,1 Gew.-% an DMF besitzt, wird
am Spinnschachtende mit einer 80-90°C warmen, walrigen, élhaltigen, antistatischen Praparation derart be-
aufschlagt, dal der (5Igehalt der Faden 0,15 Gew.-%, der Gehalt an Antistatikum bei 0,04 Gew.-% und die
Feuchte 2,1 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt, betragt. Dann wird das warme Kabel liber Septettwal-
zen auf eine Bandtemperatur von 145°C aufgewérmt und in einem 5 m langen Rohr mit HeiRdampf von 122°C
beaufschlagt. Das Kabel wird in dem Dampfrohr um 900% verstreckt, wobei als zweiter Klemmpunkt wiederum
ein Streckseptett mit kiihlbaren Walzen dient. Unmittelbar hierauf wird das Kabel durch eine Blasdiise mit (iber-
hiztem Dampf von 140° C gekréuselt und auf einem Siebband mit Heilluft von 190° C relaxiert. Die Verweilzeit
betragt 2,5 Min. Die entweichenden Restlésungsmittelddmpfe werden liber eine Absaugung und ein Kiihlsy-
stem zuriickgewonnen. Das ausgeschrumpfte Kabel wird anschlieBend zu Stapelfasern von 60 mm Schnitt-
ldnge geschnitten und einer Packpresse zugefiihrt. Die auf diese Weise in einem kontinuierlichen Prozefl
hergestellten Acrylfasern haben einen Einzelfaserendtiter von 1,9 dtex. Die Faserfestigkeit ist 4,7 cN/dtex und
die Dehnung betragt 13%. Die Fasern sind véllig vakuolenfrei und haben eine Dichte von 1,181 g/cm3. Aus
den Fasern auf einer Hochleistungskarde mit 140 m/min hergestellte Garne besitzen eine Garnfestigkeit von
22,7 RKm, eine Dehnung von 17,5% und einen Garnkochschrumpf von 2,3%.

Beispiel 4

755 kg Dimethylformamid (DMF) wurden in einem Kessel bei Raumtemperatur unter Riihren mit 245 kg
eines Acrylnitrilhomopolymerisates vom K-Wert 91 vermischt. Die Suspension wird, wie im Beispiel 1 beschrie-
ben, geldst, filtriert und direkt einer Spinnanlage mit 20 Spinnschéchten zugefiihrt. Die Viskositét der Spinn-
I6sung, gemessen bei 100°C, betragt 38 Kugelfallsekunden (16,6 Pa - s). Die Spinnlésung wird aus 380
Lochdiisen, Diisenlochdurchmesaer 0,2 mm, mit einer Abzugsgeschwindigkeit von 41,6 m/min und einem
Spinnverzug von 4,8 trocken versponnen. Die Verweilzeit der Spinnfaden in den Spinnschachten betragt 6 Se-
kunden. Die Schacht- und Lufttemperaturen entsprechen den Angaben von Beispiel 1. Die Luftmenge liegt bei
45 md/h.

Das Spinngut vom Gesamttiter 114 000 dtex, welches noch einen Restlésungsmittelgehalt von 6,7 Gew.-%
an DMF besitrt, wird wieder direkt am Spinnschachtende mit einer 80-90°C warmen, wélrigen, 6lhaltigen, an-
tistatischen Praparation benetzt, so dak der (5Igehalt bei 0,22 Gew.-%, der Gehalt an Antistatikum bei 0,05
Gew.-% und die Feuchte bei 1,7 Gew. %, bezogen auf den Feststoffgehalt, liegt. Dann wird nach Beispiel 1
10fach verstreckt. Die Bandtemperatur ist 174° C. AnschlieRend wird wieder gekiihlt, gekrduselt, relaxiert und
zu Stapelfasern von 60 mm Schnittlinge geschnitten. Die auf diese Weise in einem kontinuierlichen Prozef
hergestellten Acrylfasern haben einen Faserendtiter von 1,6 dtex, eine Faserfestigkeit von 5,2 cN/dtex und
eine Dehnung von 11 %. Die Fasern sind vollkommen vakuolenfrei und haben eine Dichte von 1,184g/cm3.
Aus den Fasern auf der Hochleistungskarde mit 120 m/min hergestellte Garne besitzen eine Garnfestigkeit
von 24,7 RKm, eine Garndehnung von 14,6% und einen Garnkochschrumpf von 3,4%.

Beispiel 5 (Vergleich)

Eine Spinnlésung gemaf Beispiel 1 wird aus 1264 Lochdiisen, Diisenlochdurchmesser 0,2 mm, mit einer
Abzugsgeschwindigkeit von 208,3 m/min und einem Spinnverzug von 7,2 trocken versponnen. Die Verweilzeit
der Spinnféden in den Spinnschéchten betrégt 1,2 Sekunden. Die Schachttemperatur liegt bei 160° C und die
Lufttemperatur bei 260° C. Die Luftmenge betragt 35 m?h fiir jeden Schacht.

Das Spinngut vom Gesamttiter 312 000 dtex, welches noch einen Restldsungsmittelgehalt von 43,5 Gew.-
% an DMF besitzt, wird wiederum unmittelbar nach Verlassen der Spinnschachte mit einer 80-90°C warmen,
walrigen, dlhaltigen, antistatischen Praparation so benetzt, dal der (5Igehalt der Faden 0,18 Gew.-%, der Ge-
halt an Antistatikum bei 0,04 Gew.-% und die Feuchte 1,7%, besogen auf den Feststoffgehalt, betragt. Dann
wird das warme Kabel, wie im Beispiel 1 beschrieben, liber ein induktiv auf 200°C beheiztes Walzenpaar ge-
schickt und, wie dort angegeben, 1 : 5fach verstreckt. Die Bandtemperatur betragt 179° C. Das Kabel verklebt
und es kommt zu standigen Aufldufern und Abrissen im Steckbereich an den Walzen und der Beilaufrolle. Eine
weitere Temperatursteigerung bis auf 240° C, bei einer gemessenen Bandtemperatur von 204° ¢, sowie eine
Zuriicknahme des Steckgrades bringt keine Verbesserung im Laufverhalten. Erst bei einer Bandtemperatur
des Kabels unterhalb 100°C, gemessen mit dem Strahlungsthermometer KT 15, 18Rt sich das Material wieder
1 : 5 verstrekken und auf die im Beispiel 1 beschriebene Art und Weise kontinuierlich zu Fasern nachbehan-
deln. Die Fasern haben einen Einzelfaserendtiter von 4,5 dtex und eine Faserfestigkeit von nur 1,3 cN/dtex
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bei einer Dehnung von 123%. Offenbar findet hauptsachlich nur eine Kaltverdehnung des stark restlésungs-
mittelhaltigen Kabels statt. Nimmt man die Verstreckung tiber Septettwalzen mit zwischengeschaltetem Dampf-
rohr unter den Bedingungen, wie im Beispiel 3 beschrieben, vor, so gelangt man zu den gleichen Ergebnissen.

Beispiel 6 (Vergleich)

Eine Spinnlésung gemanR Beispiel 1 wird, wie dort beschrieben, aus 1264 Lochdiisen trocken versponnen.

Ein Teil des Spinngutes vom Gesamttiter 310 000 dtex, welches noch einen Restlésungsmittelgehalt von
11,1 Gew.-% an DMF besitzt, wird unmittelbar nach Verlassen der Spinnschichte mit einer 80-90° C warmen,
walrigen, dlhaltigen antistatischen Préparation derart benetzt, dal® der Feuchtegehalt im Spinngut bei 56,4
Gew.-%, der (5Igehalt bei 0,22 Gew.-% und der Gehalt an Antistatikum bei 0,04 Gew.- %, bezogen auf den Fest-
stoffgehalt, liegt. Beim anschlieBenden Streckvorgang, wie im Beispiel 1 beschrieben, wird nur noch eine Band-
temperatur von 86°C erreicht. Es kommt standig zu Abrissen im Streckfeld, so dall keine kontinuierliche
Nachbehandlung méglich war.

Beispiel 7 (Vergleich)

Ein weiterer Teil des Spinngutes von Beispiel 6 wird bei einer Walzentemperatur von 240° C wiederum um
500% verstreckt. Die Bandtemperatur betragt 139° C. Dann wird das Kabel ohne Kiihlung direkt in einer Stauch-
kammer gekrauselt und, wie im Beispiel 1 beschrieben, relaxiert. Das Kabel ist strdhnig verbacken und besitzt
eine Wasserstarre. Nach dem Schneiden liegen gréere Mengen an unaufgeldsten Schnittverb&nden vor.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Fasern aus Acrylnitrilpolymerisaten mit mindestens 40 Gew.-% Acrylni-
trileiheiten in kontinuierlicher Arbeitsweise durch Verspinnen einer Spinnlésung des Polymerisates in einen
Spinnschacht, Verdampfen mindestens eines Teils des Spinnlésungsmittels im Spinnschacht, Préparieren,
Verstrecken, Krduseln, Fixieren und gegebenenfalls Schneiden, dadurch gekennzeichnet, dal®

a) eine Spinnldsung versponnen wird, deren Viskositét bei 100°C 10-60 Kugelfallsekunden (4,37 bis 26,22

Pa . s) betragt,

b) die Verdampfung des Losungsmittel im Spinnschacht so gesteuert wird, daR der Losungsmittelgehalt

der Féden beim Verlassen des Spinnschachtes maximal 40 Gew.-% bezogen auf Faserfeststoffgehalt, be-

tragt und der Spinnverzug des Verfahrens grofer als 2 ist,

¢) die Féden vor dem Verstrecken einer 50-90°C, vorzugsweise 80—90°C warmen Préparation versehen

werden, die ein Gleitmittel und ein Antistatikum enthalt und dem Faden einen Feuchtegehalt von maximal

10 Gew.-%, bezogen auf Faserfeststoffgehalt, verleiht,

d) man die Verstreckung direkt nach der Praparation, in heiRem Zustand mit Kabelb&ndern von mindestens

100.000 dtex und bei Kabelbandtemperaturen von 100-180°C vornimmt und

e) die Faden wihrend des gesamten Verfahrens mit keiner weiteren Extraktionsfliissigkeit fiir das Spinn-

I6sungsmittel als dem Wasser der Praparation in Kontakt treten.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl die Spinnlésung eine Viskositét von 15-50
Kugelfallsekunden bei 100°C (6,56 bis 21,85 Pa . s) aufweist und der Losungsmittelgehalt beim Verlassen des
Spinnschachtes maximal 20 Gew.-%, bezogen auf Faserfeststoffgehalt, betrégt.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR das Verstreckverhaltnis 2 bis 12 betragt.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal die Spinnldsungsherstellung in den kontinu-
ierlichen Prozel} eingebunden wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daR die spinnlésung durch Lésungspolymerisa-
tion im verwendeten Spinnldsungsmittel hergestellt wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man der Spinnlésung l&sliche Farbstoffe
oder Pigmente zusetzt und spinngefarbte Faden und Fasern erzeugt.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da die zur Verdampfung des Spinnlésungsmit-
tels benutzte Heilluft am Kopf des Spinnschachtes, maximal 50 cm unterhalb der Spinndiise in Langs-
und/oder Querrichtung zu den Faden eingeblasen wird.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf bei Streckgeschwindigkeiten oberhalb 300
m/min. in einer Blasdiise mit tGberhitztem Dampf von mindestens 105°C gekrauselt wird.
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Claims

1. Process for preparing flaments and fibries made of acrylonitrile polymers which contain at least 40%
by weight of acrylonitrile units in a continuous operation by spinning a spinning solution of the polymer into a
spinning cell, evaporating at least some of the spinning solvent in the spinning cell spinishing, stretching, crimp-
ing, heat-setting and, if desired, cutting, characterised in that

a) a spinning solution is spun which has a viscosity at 100°C of 10 to 60 falling-ball seconds (4.37 to 26.22

Pa. s),

b) the evaporation of the solvent in the spinning cell is controlled in such a way that on leaving the spinning

cell the solvent content of the filaments is at most 40% by weight, relative to the solids content of the fibre,

and that the draw-down of the process it greater than 2

¢) before stretching the filaments are treated with a 50 — 90 °C, preferably 80 — 90 ° C warm spin-finish

which contains a lubricant and an antistat and gives the filaments a moisture content of at most 10% by

weight, relative to the solid content of the fibre,

d) stretching is carried out with at least 100,000 dtex tows., and the tow temperature during stretching is

100 to 180° C

e) during the whole process the filaments have no contact with any other extraction liquid for the spinning

solvent than the water in the spin-finish.

2. Process according to Claim 1, characterised in that the spinning solution has a viscosity of 15-50 fal-
ling-ball seconds at 10° C (6,56 to 21,85 Pa . s), the solvent content of the flaments on leaving the spinning
cell is at most 20% by weight, relative to the solids content of the fibre

3. Process according to Claim 1, characterised in that the stretching ratio is 2 to 12.

4. Process according to Claim 1, characterised in that the spinning solution is prepared as part of the con-
tinuous process.

5. Process according to Claim 4, characterised in that the spinning solution is prepared by solution polymeri-
sation in the spinning solvent used.

6. Process according to Claim 1, characterised in that soluble dyestuffs or pigments are added to the spin-
ning solution to produce spun-dyed filaments and fibres.

7. Process according to Claim 1, characterised in that the hot air used to evaporate the spinning solvent
is blown in at the head of the spinning cell, at most 50 cm below the spinning jet, along or across the filaments.

8. Process according to Claim 1, characterised in that crimping is effected in a blowing jet with superheated
steam of at least 105° C at stretching speeds above 300 m/min.

Revendications

1. Procédé pour produire des fils et fibres a partir de polyméres de I'acrylonitrile comportant au moins 40%
en poids de motifsacrylonitrile, dans un mode opératoire en continu, par filage d’'une solution du polymére a
filer dans une zone de filage, évaporation d’au moins une partie de la solution de filage dans la zone de filage,
préparation, étirage, frisage, fixage et éventuellement découpage, caractérisé en ce que:

a) on file une solution a filer dont la viscosité & 100°C est de 10 & 60 s de chute de bille (4,37 2 26,22 Pa .

s),

b) on régle I'évaporation du solvant dans la zone de filage de maniére que la teneur en solvant des fils,

lorsqu’ils quittent la zone de filage, soit au maximum de 40% en poids par rapport a I'extrait sec des fibres,

le taux d’étirage au filage est, pour le procédé supérieur a 2.

¢) on munit les fils, avant leur étirage, d’'une préparation chaude de 50 a 90 °C, de préférence de 80 a 90

°C, qui contient un lubrifiant et un agent anti électricité statique et I'on confére aux fils une teneur en humi-

dité d’au maximum 10% en poids, par rapport a I'extrait sec des fils,

d) gu’on effectue I'étirage avec des cables d’au moins 100 000 dtex et la température du ruban lors de

I'étirage est de 100 & 180°C et

e) pendant la totalité du procédé, les fils ne viennent en contact d’aucun autre liquide, destiné a extraire

le solvant de filage, que I'’eau de la préparation.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la solution a filer présente une viscosité corres-
pondant & 15 & 50 s de chute de bille 4 100°C (6,56 a 21,85 Pa . s), la teneur en solvant des fils, lorsqu’ils
quittent la zone de filage, est au maximum de 20% en poids, par rapport a 'extrait sec des fibres.

3. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que le rapport d’étirage est de 2 a 12.

4. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la préparation de la solution de filage est incor-
porée au procédé continu.
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5. Procédé selon la revendication 4 caractérisé en ce que la solution de filage est préparée par polyméri-
sation en solution dans le solvant utilisé pour le filage.

6. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu'on ajoute a la solution de filage des colorants
solubles ou des pigments et I'on produit des fils et fibres teints au filage.

7. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que, I'on insuffle a la téte de la zone de filage, a
50 cm au maximum au-dessous de la buse de filage, dans le sens longitudinal et/ou transversal des fils, de
I'air chaud servant a évaporer le solvant de filage.

8. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que, en cas de vitesses supérieures & 300 m/min,
on effectue le frisage dans une buse éjectrice en utilisant de la vapeur surchauffé & 105°C au moins.

11
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