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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Filamenten aus Polymermischun-
gen auf Basis Polyester oder Polyamid durch Verspinnen mit einer Abzugsgeschwindigkeit von = 1500 m/min,
wobei dem Polyester oder Polyamid ein zweites Polymer zugesetzt wird.

[0002] Das Verspinnen von Polymermischungen ist aus einer Anzahl von Schriften bekannt, insbesondere:
EP 0 080 274 B beschreibt Fasern aus PET, PA-6,6 oder PP, die 0,1-10 Gew.-% eines weiteren Polymeren
enthalten, welches in der Schmelze mit einer durchschnittlichen TeilchengréRe von 0,5-3 p vorliegt und beim
Schmelzspinnen zu Fibrillen deformiert wird. Die Spinngeschwindigkeiten liegen bei 2000 bis 6000 m/min, wo-
bei eine Geschwindigkeitsunterdriickung (WUSS) von mindestens 20 % durch héhere ReiRdehnung bzw. nied-
rigere Doppelbrechung des (PET-)Spinnfadens und damit héhere Verstreckverhaltnisse und Produktivitatsstei-
gerung erreicht wird. Bevorzugte Additiv-Polymere sind Polyethylenglykol oder PA-6,6 flir PET beziehungswei-
se Polyolefine flir PA-6,6. Der Effekt reagiert stark auf Produktionsparameter, wie Durchsatz, Spinntemperatur,
Mischungsart oder Extrudertyp. Eine Ubertragung auf Produktionsanlagen unterschiedlicher Kapazitat, Aus-
rustungstypen oder Titerprogramme wird durch diese Sensibilitdt schwierig.

[0003] JP 56-91013 A offenbart ein unverstrecktes Polyester-Garn, wobei durch Zusatz von 0,5-10 Gew.-%
eines Styrolpolymers eine verbesserte Produktivitat durch Erhéhung der ReiRdehnung des Spinnfadens bei
Geschwindigkeiten zwischen 850-8000 m/min, bevorzugt = 2500 m/min und entsprechend héherer Verstreck-
verhaltnisse erzielt wird.

[0004] EP 0 631 638 B beschreibt Fasern aus Uberwiegend PET, welches 0,1-5 Gew.-% eines zu 50-90 %
imidisierten Polymethacrylsaure-alkylesters enthalt. Die bei Geschwindigkeiten von 500-10.000 m/min erhal-
tenen und nachfolgend endverstreckten Fasern weisen einen hdheren Anfangsmodul auf. Das Verspinnen bei
sehr hohen Geschwindigkeiten (wie 8000 m/min) soll bei tUblichen Fadenbruchzahlen méglich sein. Bis 8000
m/min werden teilorientierte Garne erhalten, die noch nicht auf Enddehnung verstreckt sind und sich z. B. zu
texturierten Garnen verarbeiten lassen. In den Beispielen fur Industriegarne 1aRt sich der Einflu® auf den Modul
nicht ohne weiteres nachvollziehen; i. a. sind die erzielten Festigkeiten niedriger, was ein erheblicher Nachteil
fur dieses Produkt ist. Bei textilen Anwendungen sind lediglich verstreckte Garne beschrieben. Die zugehdri-
gen unverstreckten Garne ab 6000 m/min Spinngeschwindigkeit zeigen Reildehnungen < 65,3 %, die wegen
der einhergehenden hohen Kristallisation (Kochschrumpf < 6,5 %) in der Strecktexturierung nicht verarbeitbar
sein durften.

[0005] Das Verspinnen von Polymermischungen zu synthetischen Fasern hat das Ziel, bei einer bestimmten
Spinngeschwindigkeit eine héhere ReilRdehnung im Spinnfaden zu erhalten als ohne Modifizierung durch Zu-
satz-Polymer. Dadurch soll ein hdheres Verstreckverhaltnis zur Herstellung des Endgarns mdéglich sein, was
eine hohere Produktivitat der Spinneinheit bewirken soll. Nach EP 0 080 274 B ist etwa mit einem

C s . (1 + E'/100) - (1 + E/100)
= - 100 %
Produktivitdatsgewinn (1 + E/100) )

zu rechnen, wenn E/E' die ReiRdehnungen nicht modifiziert/modifiziert sind. Eine Uberpriifung der Formel
zeigt, dal der Effekt bei hohen Dehnungserhéhungen (E'-E) am groften wird. Zu hohe Dehnungen und damit
reduzierter Orientierungsgrad des Spinnfadens sind aber fiir die Verarbeitung in schnellen Strecktexturierpro-
zessen ungeeignet.

[0006] Ein anderer Weg der Produktivitatssteigerung wird in EP 0 080 274 B durch die GréRe WUSS = 20 %
beschrieben. Bei einer mindestens 20 % hdheren Spinngeschwindigkeit wird die gleiche Reilldehnung im
Spinnfaden erhalten wie bei der entsprechend niedrigeren Geschwindigkeit mit unmodifiziertem Polymer. Lauf-
verhalten in der Spinnerei bei hherer Geschwindigkeit und in der Weiterverarbeitung sowie Eigenschaften der
dort hergestellten Endgarne sind nicht offenbart.

[0007] Die Produktionssteigerung zielt auf eine Verbesserung der Wirtschaftlichkeit des Herstellungsprozes-
ses. Diese wird durch Produktionserschwernisse und teurere Hochgeschwindigkeitseinrichtungen in gewis-
sem Male wieder geschmalert. Wesentlich von Einfluf} sind die zusatzlichen Kosten fiir das Additivpolymer,
so daf} es in Abhangigkeit von der Zugabemenge sogar einen Nullpunkt fiir die Wirtschaftlichkeit gibt. Auch
spielt die Verfligbarkeit der Additivpolymere am Markt eine wichtige Rolle. Aus diesen Griinden scheiden eine
Vielzahl der in der Literatur beschriebenen Additive fiir die gro3technische Umsetzung aus.

[0008] Der Produzent oder Verfahrensgeber mul} die gesamte Produktionskette beriicksichtigen und kann an
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der Produktionssteigerung eines Teilschrittes (z. B. der Spinnerei) nicht haltmachen. Die Folgeprozesse diirfen
nicht beeintrachtigt werden, und das trotz erhéhter Spinngeschwindigkeit. So werden beim Stand der Technik
fur Polymermischungen sehr hohe ReiRdehnungen auch fiir hohe Spinngeschwindigkeiten genannt, die eine
starke Reduzierung des Orientierungsgrades kennzeichnen. Derartige Spinnfaden sind bekannterweise nicht
lagerstabil und lassen sich in Friktionstexturierprozessen bei hohen Geschwindigkeiten nicht anlegen und ver-
arbeiten. Bei hohen Spinngeschwindigkeiten angegebene ReiRdehnungen < 70 % wiederum weisen auf einen
erheblichen Kristallisationsgrad hin, der die erzielbaren Festigkeiten im Texturierprozell reduziert.

[0009] Des weiteren betragt bei groRtechnischen Spinnanlagen die Dauer der thermischen Belastung der Po-
lymermischung mindestens 5 Minuten bei einer etwa 30 bis 35 °C hdheren Temperatur als die Schmelztempe-
ratur des Matrix-Polymers, bei PET, PEN oder PA-6,6, also etwa 290 °C bis 300 °C. So erwiesen sich einige
bekannte Additivpolymere im Versuchsmafstab bei Verweilzeiten unter 5 Minuten als bestens geeignet, zeig-
ten aber im grof3technischen Maf3stab eine mit Zunahme der Verweilzeit abnehmende Wirksamkeit.

[0010] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Filamenten aus Polymer-
mischungen auf Basis von Polyester oder Polyamid durch Verspinnen mit einer Abzugsgeschwindigkeit = 1500
m/min aufzuzeigen, bei dem die vorstehend genannten Nachteile nicht oder nur in einem geringeren Umfang
auftreten. Insbesondere sollte das dem Polyester oder Polyamid zuzusetzende Additiv-Polymer preisguinstig
sein, bei Temperaturen bis zu etwa 300 °C Uber mindestens 10 min thermisch stabil, beim Verspinnen zu einer
Produktionssteigerung gegenuber nicht modifiziertem Matrix-Polymer fiihren und die Verarbeitung des Spinn-
fadens bei hoher Geschwindigkeit ermoglichen. Die Filamente sollten auerdem gut und gleichmafig anfarb-
bar sein.

[0011] Die L6ésung dieser Aufgabe erfolgt erfindungsgemaf durch ein Verfahren gemaR den Angaben der Pa-
tentanspriiche. Dieses Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dal® dem Polyester oder Polyamid ein zweites
amorphes Polymer in einer Menge von 0,05 bis 5 Gew.-% zugesetzt wird, wobei das zweite Polymer ein Co-
polymer ist, welches aus mindestens zwei der folgenden Monomereinheiten aufgebaut ist:

15 bis 95 Gew.-% A, wobei A = Styrol oder methylsubstitutiertes Styrol,
2 bis 50 Gew.-% B, wobei B = imidisiertes Maleinsdureanhydrid,
0 bis 30 Gew.-% C, wobei C = Maleinsaureanhydrid oder Maleinsaure

(Summe gleich 100 Gew.-%), und wobei Additiv-Polymer und Matrix-Polymer in etwa die gleiche Schmelzevis-
kositat aufweisen.

[0012] Das Additiv-Polymer (zweites Polymer) muf® amorph, im Matrix-Polymer weitgehend unléslich und da-
mit im wesentlichen nicht kompatibel sein und die Bildung zweier Phasen, die mikroskopisch unterschieden
werden kdnnen, erlauben. Auch mul} es eine Schmelzeviskositat aufweisen, die in der gleichen Grélzenord-
nung liegt, wie die unter gleichen Scherbedingungen gemessene Viskositat des Matrix-Polymers. Bei stark
voneinander abweichender Schmelzeviskositat wird die Verspinnbarkeit der Polymermischung beeintrachtigt.
Gute Ergebnisse werden erzielt, wenn die Viskositat des Additiv-Polymers nach einer Mef3zeit von 240 sec bei
290 °C und einer Scherrate von 15 sec™ das 0,1 bis 3,0fache, vorzugsweise das 0,2 bis 2,0fache der Viskositat
des Matrixpolymers betragt.

[0013] Im Gegensatz zum Stand der Technik enthalt das erfindungsgemafe Additiv-Polymer keine Acrylsau-
rederivate, wie Methylmethacrylat, was sich positiv auf die thermische Bestandigkeit auswirkt. Als Maf fir die
thermische Stabilitdt des Additiv-Polymers kann der zeitliche Verlauf seiner Viskositat bei der typischen Verar-
beitungstemperatur von 290 °C herangezogen werden. Als hinreichend stabil ist das Additiv-Polymer anzuse-
hen, wenn die relative Verminderung seiner, wie nachfolgend angegeben, gemessenen Viskositat weniger als
50 %, vorzugsweise weniger als 40 % betragt. Hierzu wird das Additiv-Granulat bei einer Temperatur von 90
°C Uber 16 Stunden in einem Stickstoffstrom getrocknet. Anschlielend wird das Granulat in einem Kegel-Plat-
te-Rheometer, Typ UM100, Physica Mefitechnik GmbH, Stuttgart/DE, unter Beschleierung mit Stickstoff auf
die temperierte Mel3platte eingebracht. Dabei wird der MeRkegel (MK210) nach dem Aufschmelzen der Probe,
d. h. nach ca. 30 Sekunden, auf der MeRplatte positioniert. Die Messung wird nach einer weiteren Aufheizpe-
riode von 60 Sekunden gestartet (Mefzeit = 0 Sekunden). Die MelRtemperatur betragt 290 °C. Die Probenmen-
ge wird so gewahlt, dal® der Rheometerspalt vollstandig ausgefllt ist. Die Messung wird in Oszillation mit der
Frequenz 2,4 Hz (entsprechend einer Scherrate von 15 sec™) einer fiir die jeweilige Probe angepafiten Amp-
litude durchgefiihrt und der Betrag der komplexen Viskositat als Funktion der MeRzeit bestimmt.

[0014] Bevorzugt enthalt das Additiv-Polymer 50 bis 90 Gew.-% A, 5 bis 30 Gew.-% B und 1 bis 20 Gew.-%
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C und besonders bevorzugt 70 bis 85 Gew.-% Styrol-Einheiten, 15 bis 25 Gew.-% imidisierte Maleinsaurean-
hydrid-Einheiten und 1 bis 10 Gew.-% Maleinsaureanhydrid-Einheiten (Summe gleich 100 %). Fur viele An-
wendungen genligen Zugabemengen von maximal 3,0 Gew.-%, was ein erheblicher Kostenvorteil ist.

[0015] Die hohe Glasumwandlungstemperatur (T;) von tiber 100 °C, meist Gber 130 °C, der erfindungsgema-
Ren Additiv-Polymere flihrt zu verminderter Klebeneigung der Fasern bei der Weiterverarbeitung, zum Beispiel
bei der Texturierung. Die Imid-Gruppe des Additiv-Polymers tragt zur Verbesserung der Anfarbbarkeit bei.

[0016] Erhalten werden diese Additiv-Polymere beispielsweise durch vollstandige oder bevorzugt partielle
Umsetzung eines Styrol-Maleinsdureanhydrid-Copolymers in der Schmelzphase mit Ammoniak oder einem
primaren Alkyl- oder Arylamin, beispielsweise Anilin (Encyclopedia of Polymer Science and Engineering Vol.
16 [1989], Wiley-Verlag, Seite 78). Sowohl die erfindungsgemafen, imidisierten Copolymere als auch deren
nicht imidisierte Ausgangs-Copolymere sind im Handel erhaltlich, beispielsweise von DSM N.V., Herleen/NL.

[0017] Als faserbildende Matrix-Polymere kommen Polyester, wie Polyethylenterephthalat (PET), Polypropy-
lenterephthalat, Polybutylenterephthalat, Polyethylennaphthalat oder Polyamide, wie PA-6 oder PA-6,6 in Fra-
ge. Bevorzugt sind die Homopolymere. Es kommen aber auch Copolymere mit bis zu etwa 15 Mol.-% Como-
nomer-Anteil in Frage. Im Falle von PET kdnnen das z. B. Diethlyenglykol, 1,4-Cyclohexandimethanol, Polye-
thylenglykol, Isophthalsaure und/oder Adipinsaure sein. Zusatzlich kdnnen die Polymere Zusatzstoffe, wie Ka-
talysatoren, Stabilisatoren, optische Aufheller und Mattierungsmittel enthalten. PET kann auch einen geringen
Anteil an Verzweigerkomponenten enthalten, also z. B. polyfunktionelle Sauren, wie Trimellitsdure, Pyromellit-
saure oder tri- bzw. tetravalente Alkohole, wie Trimethylolpropan, Pentaerythrit, Dipentaerythrit, Glycerin oder
entsprechende Hydroxysauren.

[0018] Die Vermischung des Additiv-Polymers (zweites Polymer) mit dem Matrix-Polymer erfolgt durch Zuga-
be als Feststoff zu den Matrix-Polymer-Chips im Extrudereinlauf mit Chipsmischer oder gravimetrischer Dosie-
rung oder alternativ durch Aufschmelzen des Additiv-Polymers, Dosierung mittels Zahnradpumpe und Einspei-
sung in den Schmelzestrom des Matrix-Polymers. Anschlief3end erfolgt die Herstellung einer homogenen Ver-
teilung durch Mischung im Extruder und/oder mittels statischer oder dynamischer Mischer in an sich bekannter
Weise.

[0019] Wesentlich ist auch der Aufbau des Spinnpaketes, welches mit Filtereinrichtungen und/oder losen Fil-
ter-Medien (z. B. Stahlsand) definierter KorngréRe bestlickt ist. Zur Einstellung einer ausreichenden Scherung
des Additivs wurde ein spezifischer Disendruck eingestellt. Der Schereffekt im Disenpaket wurde in der Wei-
se bewertet, dal einmal ein Schmelzestrahl ohne eingebautes Diisenpaket und zum anderen mit eingebautem
Dusenpaket versponnen wurde, und das austretende Gewdlle unter sonst gleichen Vorbehandlungsparame-
tern als Probe entnommen wurde und darin elektronenmikroskopisch die Additivteilchen ausgemessen und
ausgezahlt wurden. Die Inkompatibilitat der beiden Polymere bewirkt, dal das Additiv-Polymer im Matrix-Po-
lymer (ohne Scherung) kugelahnliche Teilchen bildet. Beste Bedingungen ergaben sich, wenn die mittlere Teil-
chengréfie (arithmetisches Mittel) d., < 400 nm war, und der Anteil von Teilchen > 1000 nm in einem Proben-
querschnitt unter 1 % lag. Durch den Spinnverzug werden die Polymerkugelchen in Langsrichtung geschert,
so daf} sich Fibrillen bilden. Wir gehen davon aus, daR in der Grenzschicht zwischen Matrix-Polymer und zwei-
tem Polymer die Deformation der Matrix unter Bedingungen erfolgt, die eine Reduzierung der Orientierung und
Unterdrickung spinninduzierter Kristallisation zur Folge haben, und sich jedes Polymer spezifisch verhalt.
Sinnvollerweise wird der Effekt an der Spinnfadenausbildung und dem Verarbeitungsverhalten bewertet.

[0020] Die Herstellung der synthetischen Filamente durch Schnellspinnen mit Abzugsgeschwindigkeiten =
1500 m/min, vorzugsweise 2500 bis etwa 8000 m/min, geschieht unter Verwendung an sich bekannter Spinn-
einrichtungen.

[0021] Die geschmolzene Polymermischung wird nach erfolgter Scher- und Filtrationsbehandlung im Disen-
paket durch die Bohrungen der Disenplatte geprelt. In der anschlielenden Kiihlzone werden die Schmelze-
faden mittels Kihlluft unter ihre Erweichungstemperatur abgekuhlt, so dald ein Verkleben oder Aufstauchen an
dem folgenden Fadenleitorgan vermieden wird. Die Ausbildung der Kiihlzone ist unkritisch, sofern ein homo-
gener, das Filamentbiindel gleichmafig durchdringender Luftstrom gewahrleistet ist. So kann direkt unterhalb
der DiUsenplatte eine Luftruhezone zur Verzégerung der Abkihlung vorgesehen sein. Die Kuhlluft kann durch
Quer- oder Radialanblasung aus einem Klimasystem zugefiihrt werden oder mittels eines Kihlrohres aus der
Umgebung durch Selbstansaugung entnommen werden.

[0022] Nach Abkiihlung werden die Filamente gebiindelt und mit Spinnél beaufschlagt. Dazu werden Oler-
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steine verwendet, denen das Spinndl als Emulsion von Dosierpumpen zugefuhrt wird. Der derart praparierte
Faden durchlauft vorteilhafterweise eine Entanglingeinrichtung (Verschlingeinrichtung) zur Verbesserung des
Fadenschlusses. Auch kdnnen Handhabungs- und Sicherheitsorgane angebracht sein, bevor der Faden zum
Wickelaggregat gelangt und dort auf zylindrische Spulenkérper zu Paketen aufgespult wird. Die Umfangsge-
schwindigkeit des Fadenpaketes wird automatisch geregelt und ist gleich der Aufspulgeschwindigkeit. Die Ab-
zugsgeschwindigkeit des Fadens kann aufgrund seiner Changierbewegung um 0,2-2,5 % hoher sein als die
der Aufspulgeschwindigkeit.

[0023] Optional kénnen nach der Praparierung bzw. vor der Aufspulung angetriebene Galetten angewendet
werden. Die Umfangsgeschwindigkeit des ersten Galettensystems wird als Abzugsgeschwindigkeit bezeich-
net. Weitere Galetten kénnen zum Verstrecken oder Relaxieren angewendet werden.

[0024] Die Verarbeitung des Spinnfadens im Streck- oder Strecktexturierproze® bei hohen Geschwindigkei-
ten wird wie folgt ausgefihrt: Die Verstreckung kann einstufig oder auch zweistufig erfolgen. Einstufig betragt
die Abzugsgeschwindigkeit = 1500 m/min, wobei die FAden mindestens eine Verstreckzone, die durch ange-
triebene Galetten gebildet wird, durchlaufen, und dann nach der Thermofixierung als verstrecktes Glattgarn mit
Geschwindigkeiten = 4000 m/min aufgespult werden. Zweistufig wird der Spinnfaden zunachst mit = 1500
m/min aufgespult, dann der Streckmaschine vorgelegt und dort bei Geschwindigkeiten von mindestens 800
m/min, bevorzugt = 1000 m/min verstreckt.

[0025] Spinnfaden als Vorgarn fur das Strecktexturieren — tblicherweise als POY bezeichnet —werden mit Ab-
zugsgeschwindigkeiten 2 2500 m/min, bevorzugt = 3600 m/min hergestellt. Bevorzugt wird so viel Additiv-Po-
lymer zugesetzt, dal’ die Reildehnung der PET-Spinnfdden mindestens 85 % und maximal 145 % betragt. Das
Strecktexturieren erfolgt je nach Filamenttitertyp, wobei fir Normal-Titer-Filamente = 2 dtex Geschwindigkeiten
= 750 m/min, bevorzugt = 900 m/min, angewendet werden.

[0026] Allein durch hohen Spinnverzug hergestellte vollverstreckte Glattgarne werden mit Geschwindigkeiten
2 6000 m/min abgezogen und aufgespult (HOY).

[0027] Bekannterweise wird die Spinnfadenstruktur wesentlich in der Verzugszone unterhalb der Spinndiise
ausgebildet. Es wurde nun gefunden, dal® die Lange der Verzugszone ein quantitatives Mal fir die physikali-
sche Fadenstruktur ist, die wiederum die Verarbeitung der Spinnfaden beeinfluf3t. Diese Kenngrof3e ist somit
nicht inharent in konventionellen KenngréRen enthalten, sondern stellt eine eigenstéandige GréRe dar. Die Lan-
ge der Verzugszone wird bei unmodifiziertem Polymer durch die Fadenabzugsgeschwindigkeit variiert. Typi-
sche Werte fir Vorgarne bei konventionellen Abzugsgeschwindigkeiten von mindestens 2500 m/min liegen bei
Langen von etwa 300 mm, bevorzugt fur POY bei 2 250 mm bis < 700 mm, und fur fertig verstreckte Spinnfa-
den bei < 200 mm, bevorzugt < 100 mm.

[0028] Es wurde gefunden, daf} eine Erhdhung der Abzugsgeschwindigkeit im Vergleich zu konventionellen
Prozessen beim Verspinnen von Polymermischungen mit angepaliter Zugabemenge des Additiv-Polymers, im
Gegensatz zum Verspinnen von nicht modifizierten Matrix-Polymeren, Spinnfaden mit guten Qualitatseigen-
schaften im Hinblick auf die Verarbeitung bei hohen Geschwindigkeiten zu verstreckten oder strecktexturierten
Filamenten ergibt.

[0029] Bei variierter Abzugsgeschwindigkeit wird die Zugabemenge des Additiv-Polymers derart eingestellt,
daR der Langenwert der Verzugszone dem des nichtmodifizierten Matrix-Polymers entspricht. Es wurde gefun-
den, daR fir Vorgarne fur das Strecktexturieren die zugesetzte Menge M des zweiten Polymers fiir Abzugsge-
schwindigkeiten u von 2500 bis etwa 8000 m/min maximal der GroéR3e

-

M= . v (m/min) - 0,8} [%]

1
1600
entsprechen muf}, um optimale Ergebnisse zu erzielen.

[0030] Die in den nachfolgenden Beispielen angegebenen Eigenschaftswerte wurden wie folgt ermittelt:
Verteilung der Additivteilchen: Schmelzestrange oder Gewdélleproben werden in flissigem Stickstoff mit einem
scharfen Meilel zerschlagen. Die Untersuchung der Bruchflachen erfolgt mittels Rasterelektronenmikroskopie
und anschlielRender bildanalytischer Auswertung. Von jeder Probe werden 3 Briiche mit je 4 Aufnahmen aus-
gewertet. Aufgrund des geringen Kontrastes zwischen Matrix und Additiv wird in der Bildanalyse jedes Addi-
tivpartikel einzeln markiert. Der Auswertung liegt eine elliptische Auspragung (kugelahnliche) zu Grunde, wo-
bei Lange, Breite, und daraus berechnet, der mittlere Durchmesser ausgewertet werden.
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[0031] Die Intrinsic Viskositat wurde an einer Losung von 0,5 g Polyester in 100 ml eines Gemisches aus Phe-
nol und 1,2-Dichlorbenzol (3:2 Gew.-Teile) bei 25 °C bestimmt.

[0032] Die Glasubergangstemperatur (T;) wurde durch DSC-Messung (differential scanning calorimetry) bei
einer Aufheizungsgeschwindigkeit von 10 °C/min ermittelt.

[0033] Die Festigkeitseigenschaften der Spinnfaden wurden, wie im US-Patent 4 446 299, die Uster-Werte
wie im EP 0 346 641 B und die Doppelbrechung wie im DE 195 19 898 A beschrieben, bestimmt.

[0034] Die Anfarbetiefe wurde an einem mit Terasilmarineblau GRL-C 200 % (Ciba-Geigy, Basel/CH) ange-
farbten Strickschlauch durch vergleichende Messung der Farbremission mit einem Reflexions-Photometer
nach DIN 54001 bestimmt.

Beispiel 1 (Vergleich):

[0035] Polyethylenterephthalat mit einer Intrinsic Viskositat n,,, = 0,64 dl/g, einer Schmelzeviskositat nach ei-
ner MeRzeit von 240 sec bei 290 °C und einer Scherrate von 15 sec™ von 250 Pa-sec, und einem Restwas-
sergehalt von < 50 ppm wurde in einem Einschneckenextruder aufgeschmolzen und mit einer Temperatur von
296 °C durch eine Produktleitung mit 15 statischen Mischelementen (Versuch Nr. 2 mit 9 Elementen), Typ SMX
der Sulzer AG, Zurich/CH, mittels einer Zahnraddosierpumpe einem Spinndusenpaket zugefuhrt.

[0036] Das Disenpaket enthielt, in SchmelzefluRrichtung betrachtet, definierte Scher- und Filtrationsmittel
folgenden Aufbaus: Stahlsandvolumen der Kérnung 177-250 p und einer Hohe von 30 mm, Gewebefilter mit
Feinstfilter 40 p, Stutzplatte, zweites Gewebefilter mit 40 y, Spinndisenplatte mit 34 Bohrungen, Bohrungs-
durchmesser 0,25 mm, L = 2D und einem Durchmesser der Platte von 80 mm, entsprechend einer Filterflache
von 40 cm?. Bei variiertem Polymerdurchsatz stellte sich ein Polymerdruck nach der Spinnpumpe im Bereich
von 90-230 bar ein.

[0037] Die aus den Bohrungen der Disenplatte austretenden Schmelzefaden wurden in einem konventionel-
len Glasschacht mit Queranblasung abgekihlt, wobei die Luftgeschwindigkeit auf 0,45 m/sec eingestellt wur-
de.

[_9038] In einem Abstand von 1200 mm unterhalb der Spinndiise wurden die abgekuhlten Faden mittels eines
Olerstiftes gebuindelt und mit einer Spinndl-Wasser-Emulsion versehen, wobei die auf den Faden aufgebrachte
Praparationsmenge etwa 0,4 % betrug.

[0039] Das Fadenbiindel wurde mittels zweier S-férmig umschlungener, angetriebener Galetten abgezogen
und in einem Wickelaggregat der Barmag AG, Remscheid/DE, Typ SW7, mit Birotorchangierung auf Hulsen
zu Garnpaketen gespult. Die Spinnabzugsgeschwindigkeit wurde durch die Umfangsgeschwindigkeit der Ga-
letten definiert. Die Wickelgeschwindigkeit wurde um etwa 1 % niedriger eingestellt, so daf} sich zwischen Ga-
letten und Wickler eine Fadenspannung von etwa 10 cN ergab. Der Nenntiter des derart hergestellten Fadens
betrug 84134 dtex.

[0040] Die Abzugsgeschwindigkeit wurde auf 3200 m/min eingestellt, wobei eine Polymermenge von 44
g/min nach einer mittleren Verweilzeit in der Produktleitung von etwa 2 min der Spinndise zugefihrt wurde. In
einem zweiten Versuch wurde die Geschwindigkeit auf 5000 m/min erhéht und gleichzeitig eine Polymermenge
von 63 g/min eingestellt, womit sich eine mittlere Verweilzeit von ca. 1,5 min in der Produktleitung ergab. Fur
den Vergleichsversuch Nr. 3 wurde die Produktleitung durch ein Leerrohr verlangert, die Abzugsgeschwindig-
keit auf 3200 m/min eingestellt und gleichzeitig die Polymermischung mit 44 g/min bei einer mittleren Verweil-
zeit von ca. 11 min der Spinnduse zugefuhrt. Die Kenndaten der drei Spinnfaden sind in Tabelle 1 zusammen-
gestellt.
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Tabelle 1
Vergleichsversuch Nr.: 1 2 3
Verweilzeit min 2 1,5 11
Titer dtex 143 128 137,5
Abzugsgeschwindigkeit m/min 3200 5000 3200
Spinntemperatur °C 296 296 296
Reilfestigkeit cN/tex 26,5 35,6 23,9
CV-Bruchlast % 2,2 1,9 2,0
ReiRdehnung % 120 59,7 123,2
CV-Reifddehnung % 2,3 2,8 2,2
Uster U% 0,51 0,24 0,59
— half inert U% 0,76 0,46 0,9
—normal
Doppelbrechung x 107 46,1 70,9 443

(CV = coefficient of variations = Streuung)

[0041] Die Spinnfaden aus den Vergleichsversuchen Nr. 1 bis 3 wurden in einer umgerlisteten Bar-
mag-Strecktexturiermaschine, Typ FK6-900, ausgerustet mit dem Barmag-Scheibenaggregat, Typ 7, mit Ke-
ramikscheiben CO, 85, Konfiguration 1-5-1, D/Y = 2,2, Heizertemperaturen 1 und 2 = 210/160 °C entspre-
chend, bei einer Geschwindigkeit von 1000 m/min (Vergleichsversuch Nr. 1) bzw. 800 m/min (Vergleichsver-
such Nr. 2 und 3) weiterverarbeitet. Das Streckverhaltnis wurde an die Kenndaten des Spinnfadens angepalt
und ist in Tabelle 2 mit den erreichten Kenndaten des texturierten Garns zusammengestellt.

Tabelle 2 (nach Strecktexturierung):

Vergleichsversuch Nr.: 1 2 3
Texturiergeschwindigkeit m/min 1000 800 800
Verstreckverhaltnis 1: 1,72 1,17 1,74
Spannung F1/F2 cN 40/51 35/39 28/35
Titer dtex 84,7 116 81,4
Reilfestigkeit cN/tex 45,9 34,4 447
Reilldehnung % 19,1 26,0 22,3
Anfarbetiefe % 99 n.g. 100
Verarbeitungsverhalten - - +

(+ = positiv, — = negativ)
(n.g. = nicht gemessen)

[0042] Wahrend sich das Garn Nr. 3 gemal dem Stand der Technik gut verarbeiten 1aRt, treten bei Erhéhung
der Texturiergeschwindigkeit auf 1000 m/min (Garn Nr. 1) Probleme in Form von Brichen und Fadenspan-
nungsdefekten auf. Bei Erhohung der Spinngeschwindigkeit auf 5000 m/min (Garn Nr. 2) treten selbst bei kon-
ventioneller Verarbeitungsgeschwindigkeit von 800 m/min Fadenbriche und Fadenspannungsdefekte mit er-
hoéhter Haufigkeit auf, und das anzuwendende Verstreckverhaltnis mul stark reduziert werden. Der Grund liegt
in dem erhohten Kristallisationsgrad des POY-Spinnfadens und ist gekennzeichnet durch eine entsprechend
niedrige ReilRdehnung beim Spinnverzug.

Beispiel 2 (Vergleich):

[0043] Das Spinnsystem gemal’ Beispiel 1 wurde durch eine Dosiereinrichtung bestehend aus einem Auf-
schmelzextruder und einer Zahnraddosierpumpe erganzt. Mit diesem Dosiersystem wurde das Additiv-Poly-
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mer (Granulat) aufgeschmolzen und als Schmelze in einer Konzentration von 1,2 Gew.-% in den PET-Schmel-
zestrom zudosiert und mittels der statischen Mischer eingemischt. Die Polymermischung wurde bei ansonsten
gleichen Spinnbedingungen bei verschiedenen Temperaturen versponnen. Das Additiv war ein Copolymer aus
78 Gew.-% Styrol und 22 Gew.-% Maleinsaureanhydrid (nicht imidisiert) mit einer Glasiibergangstemperatur
T, von 147 °C und einer Schmelzeviskositat (nach 240 sec, 290 °C, 15 sec™") von 100 Pa-sec. Die Spinnab-
zugsgeschwindigkeit wurde konstant auf 5000 m/min eingestellt. Der Polymerdurchsatz betrug 63 g/min, die
mittlere Verweilzeit in der Produktleitung 1,5 min. Tabelle 3 enthalt die Spinnfadenkenndaten.

[0044] Bei Erhéhung der Spinntemperatur von 282 °C auf 286 °C zeigte sich eine Verminderung der Reil3-
dehnung, d. h. eine Verminderung der Wirksamkeit des Additivs. Bei einer weiteren Erhéhung der Spinntem-
peratur auf 296 °C konnte kein stabiles Spinnverhalten erzielt werden. Der Grund liegt in der vergleichsweise
schlechten thermischen Stabilitat dieses Additivs, dessen, wie eingangs angegeben, gemessene Viskositat als
Funktion der MefRzeit in Fig. 1 dargestellt ist.

[0045] Fig. 2 zeigt die Verteilung der GréRRe der Additivteilchen in der Polyestermatrix bei Versuch Nr. 5, nach
Austritt aus der Disenbohrung. Als dg, wurde ein mittlerer Durchmesser von 320 nm ermittelt. Die Streuung
lag bei CV = 59 %. Die maximale Teilchengrofie betrug 1170 nm.

Tabelle 3:
Vergleichsversuch Nr.: 4 5
Verweilzeit min 1,5 1,5
Titer dtex 128,8 128,8
Abzugsgeschwindigkeit m/min 5000 5000
Spinntemperatur °C 282 286
Reilfestigkeit cN/tex 221 23
CV-Bruchlast % 2,2 3,2
ReilRdehnung % 118,4 112,4
CV-Reilkdehnung % 2,5 2,3
Uster U% 0,47 0,42
— half inert U% 0,76 0,62
— normal
Doppelbrechung x 107 38,9 42,3

Beispiel 3 (Erfindung):

[0046] In dem Spinnsystem des Beispiels 2 und unter den gleichen Spinnbedingungen wurde bei einer Addi-
tivkonzentration von jeweils 1,2 Gew.-% und einer mittleren Verweilzeit der Polymermischung in der Produkt-
leitung von ca. 1,5 min die Spinntemperatur variiert (Versuch Nr. 6 bis 8). Das Additiv war ein Copolymer aus
72 Gew.-% Styrol, 10 Gew.-% Maleinsaureanhydrid und 18 Gew.-% anilin-imidisiertem Maleinsdureanhydrid
mit einer Glasiibergangstemperatur T von 169 °C, einem mittleren Molekulargewicht M,,, = 130 000 g/mol und
einer Schmelzeviskositat (nach 240 sec, 290 °C, 15 sec™) von 300 Pa-sec.

[0047] Im Versuch Nr. 9 wurde mit verlangerter Produktleitung mit einer mittleren Verweilzeit von ca. 7,5 min
bei 296 °C Spinntemperatur gearbeitet, wobei keine Verminderung der Additivwirksamkeit beobachtet wurde.
Im Versuch Nr. 10 wurde bei den gleichen Spinnbedingungen die Additivkonzentration auf 1,8 Gew.-% erhoht.

[0048] Die Kenndaten der Spinnfaden sind in Tabelle 4 zusammengestellt. Die ReiRdehnung des Spinnfa-
dens, d.h. die Wirksamkeit des Additivs war im gesamten untersuchten Bereich der Spinntemperatur von 282
bis 296 °C nahezu gleichbleibend hoch.

[0049] Gegeniber Vergleichsbeispiel 2 ist die Wirkung des Additiv-Polymers bei erhdhter thermischer Belas-

tung wesentlich verbessert. Grund hierfir ist die verbesserte thermische Stabilitat des Additivs (siehe Fig. 1).
Der Einsatz dieses Additivs im grof3technischen Mal3stab ist somit ohne weiteres moglich.
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Tabelle 4:
Versuch Nr.: 6 7 8 9 10
Additivkonzentration % 1,2 1,2 1,2 1,2 1,8
Verweilzeit min 1,5 1,5 1,5 7,5 7,5
Titer dtex 126,2 126,1 125,3 128,6 128,5
Abzugsgeschwindigkeit | m/min 5000 5000 5000 5000 5000
Spinntemperatur °C 282 286 296 296 296
Reilfestigkeit cN/tex 27 27,3 27,2 35 28
CV-Bruchlast % 2,4 2,7 2,7 3,1 3,4
ReilRdehnung % 88,1 88,2 89,8 101,5 117
CV-Reilldehnung % 3,5 3,7 3,4 3,5 2,8
Uster U% 0,37 0,46 0,4 0,33 0,5
— half inert U% 0,64 0,66 0,65 0,59 0,69
— normal
Doppelbrechung x 107 63,8 69,3 64,1 n.g. 39,9

[0050] Fig. 3 zeigt Beispiele der Verteilung der GroRRe der Additivteilchen in der Polyestermatrix des Versuchs
Nr. 7 und Eig. 4 die des Versuchs Nr. 10 nach Austritt aus der Spinndisenbohrung. Als d., wurde ein mittlerer
Durchmesser von 160 nm (Versuch Nr. 7) bzw. 210 nm (Versuch Nr. 10) ermittelt. Die Streuung lag bei CV =
35 % (Versuch Nr. 7) bzw. 33 % (Versuch Nr. 10). Die maximale Teilchengréf3e betrug 560 nm (Versuch Nr. 7)
bzw. 960 nm (Versuch Nr. 10).

[0051] Die Spinnfaden der Versuche 8 und 10 wurden wie im Beispiel 1 auf der Strecktexturiermaschine wei-
terverarbeitet. Die textilen Kenndaten und das Verstreckverhaltnis des texturierten Garns sind Tabelle 5 zu ent-

nehmen.

Tabelle 5 (nach Strecktexturierung):

Versuch Nr.: 8 10
Texturiergeschwindigkeit m/min 1000 1000
Verstreckverhaltnis 1: 1,43 1,67
Spannung F1/F2 cN 40/50 33/43
Titer dtex 90 79,6
Reilfestigkeit cN/tex 37,6 37,7
ReilRdehnung % 23,7 22,0
Anfarbetiefe % 140 140
Verarbeitungsverhalten + +

[0052] Das Laufverhalten und die textilen Kenndaten waren in beiden Fallen positiv zu bewerten. Versuch 8
ergab jedoch eine erhdhte Texturierspannung und ein deutlich vermindertes Verstreckverhaltnis. Hervorragend
angepal’t war die Additivmenge an die Strecktexturier-Geschwindigkeit des Versuchs Nr. 10. Das Anfarbever-
halten dieser Garne war gegentber den Garnen aus den Vergleichsversuchen Nr. 1 bis Nr. 3 drastisch verbes-
sert.

Beispiel 4 (Erfindung):

[0053] In dem Spinnsystem des Beispiels 2 mit einer mittleren Verweilzeit der Polymermischung in der Pro-
duktleitung von ca. 7,5 min wurde bei zwei unterschiedlichen Spinntemperaturen die Additivkonzentration un-
ter ansonsten gleichen Spinnbedingungen variiert. Das Additiv war ein Copolymer aus 78 Gew.-% Styrol, 2
Gew.-% Maleinsaureanhydrid und 20 Gew.-% ammoniak-imidisiertem Maleinsdureanhydrid mit einer Glasu-
bergangstemperatur T von 168°C, einem mittleren Molekulargewicht M,, = 110 000 g/mol und einer Schmel-
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zeviskositat (nach 240 sec, 290 °C, 15 sec™") von 200 Pa-sec.

Tabelle 6:
Versuch Nr.: 11 12 13 14 15
Additivkonzentration % 0,72 1,2 1,8 0,72 1,2
Verweilzeit min 7,5 7,5 7,5 7,5 7,5
Titer dtex 128,8 128,9 129,2 128,8 128,8
Abzugsgeschwindigkeit | m/min 5000 5000 5000 5000 5000
Spinntemperatur °C 286 286 286 296 296
Reilfestigkeit cN/tex 28,8 25,3 21,8 25,9 22,5
CV-Bruchlast % 21 2,2 29 29 2,6
Reifldehnung % 85,7 103,0 128,0 90,6 113,1
CV-Reiflddehnung % 2,8 26 2,8 29 2,3
Uster U% 0,28 0,26 n.g. n.g. n.g.
— half inert U% 0,47 0,41 n.g. n.g. n.g.
— normal
Doppelbrechung x 107 69,2 n.g. 35,8 n.g. n.g.

[0054] Im Vergleich zu Beispiel 3 wird mit diesem Additiv-Polymer bei gleicher Konzentration und gleicher
Spinntemperatur eine hdhere ReilRdehnung im Spinnfaden erzielt. Die Wirksamkeit dieses Additiv-Polymers ist
somit gegentber der des Additiv-Polymers von Beispiel 3 noch verbessert. Die hohe Wirksamkeit des Addi-
tiv-Polymers ist im gesamten untersuchten Temperaturbereich gegeben. Es wird sogar eine Zunahme der
Reilkdehnung mit steigender Temperatur beobachtet. Gegenulber Vergleichsbeispiel 2 ist die Wirksamkeit des
Additivs bei erhéhter thermischer Belastung besonders deutlich verbessert. Der Grund hierfur ist die bessere
thermische Stabilitat des Additivs (siehe Fig. 1). Der Einsatz dieses Additivs im grofl3technischen Malstab ist
somit hervorragend moglich.

[0055] Fig. 5 zeigt die Verteilung der GréRRe der Additivteilchen in der Polyestermatrix bei Versuch Nr. 13 nach
Austritt aus der Disenbohrung. Als ds, wurde ein mittlerer Durchmesser von 190 nm ermittelt. Die Streuung
lag bei CV = 33 %. Die maximale TeilchengréRe betrug 970 nm.

Beispiel 5 (Vergleich):

[0056] In dem Spinnsystem des Beispiels 4 wurde unter gleichen Spinnbedingungen bei konstanter Additiv-
konzentration von 0,72 Gew.-% die Spinntemperatur variiert. Das Additiv war ein Copolymer aus 78 Gew.-%
Styrol, 3 Gew.-% Maleinsaureanhydrid und 19 Gew.-% ammoniak-imidisertem Maleinsaureanhydrid. Gegenu-
ber dem Additiv aus Beispiel 4 ist das Molekulargewicht, bei ansonsten weitgehend identischem chemischem
Aufbau von ca. 110 000 g/mol auf ca. 160 000 g/mol, erhéht. Die Glaslibergangstemperatur T, betragt 186 °C
und die Schmelzeviskositat (nach 240 sec, 290 °C, 15 sec™') 1200 Pa-sec. Die Versuchsparameter sind in Ta-
belle 7 zusammengestellt.

[0057] Fur keine der beiden Spinntemperaturen (286 °C und 296 °C) konnte ein stabiles Spinnverhalten er-
reicht werden. Ursache fiir das vollig andere Spinnverhalten ist das veranderte Molekulargewicht, entspre-
chend einer veranderten Viskositat des Additiv-Polymers bei unveranderter Viskositat des Matrix-Polymers.
Dies flhrt zu einem veranderten Misch- und Deformationsverhalten des Additiv-Polymers in der PET-Matrix.
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Tabelle 7:

Vergleichsversuch Nr.: 15 16
Additivkonzentration % 0,72 0,72
Verweilzeit min 7,5 7,5
Abzugsgeschwindigkeit m/min 5000 5000
Spinntemperatur °C 286 296
Spinnbarkeit - -

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Filamenten aus Polymermischungen auf Basis Polyester oder Polyamid
durch Verspinnen mit einer Abzugsgeschwindigkeit von = 1500 m/min, dadurch gekennzeichnet, dal dem
Polyester oder Polyamid ein amorphes Additiv-Polymer in einer Menge von 0,05 bis 5 Gew.-% zugesetzt wird,
wobei das Additiv-Polymer ein Copolymer ist, welches aus mindestens zwei der folgenden Monomereinheiten
aufgebaut ist:

15 bis 95 Gew.-% A, wobei A = Styrol oder methylsubstitutiertes Styrol,
2 bis 50 Gew.-% B, wobei B = imidisiertes Maleinsdureanhydrid,
0 bis 30 Gew.-% C, wobei C = Maleinsaureanhydrid oder Maleinsaure

(Summe gleich 100 Gew.-%), und wobei die Viskositat des Additiv-Polymers nach einer MeRzeit von 240 sec
bei 290 °C und einer Scherrate von 15 sec™ das 0,1 bis 3,0fache der Viskositat des Matrixpolymers betragt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da® die Schmelzemischung derart scherend be-
handelt wird, daf die mittlere TeilchengréRe des zweiten Polymers unmittelbar nach Austritt aus der Spinndiise
maximal 400 nm ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf} bei der Verarbeitung zu Vorgarnen fur
das Strecktexturieren die Abzugsgeschwindigkeit im Bereich von 2500 bis etwa 8000 m/min liegt und die zu-
gesetzte Menge des zweiten Polymers in Abhangigkeit von der Abzugsgeschwindigkeit u maximal der Menge
M entspricht, wobei die GréRe M definiert wird durch

1 ]
M = [——— . m/min) - 0,8 [%
1600 V! ) | Pl
4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-3, dadurch gekennzeichnet, daf} die Filamente zunachst aufge-
spult werden und dann einer Strecktexturierung bei einer Verarbeitungsgeschwindigkeit von mindestens 750
m/min zugefihrt werden.

5. Verfahren nach einem der Anspriche 1-2, dadurch gekennzeichnet, dal} die Filamente zunachst aufge-
spult werden und dann einer Streckmaschine bei einer Verarbeitungsgeschwindigkeit von mindestens 800
m/min zugefihrt werden.

6. Verfahren nach einem der Anspriche 1-2, dadurch gekennzeichnet, daf® nach dem Spinnen und Abzie-
hen die Filamente direkt zwischen Galetten mechanisch verstreckt werden, dann thermofixiert werden und da-
nach mit einer Aufspulgeschwindigkeit =2 4000 m/min als vollverstrecktes Garn aufgespult werden.

7. Verfahren nach einem der Anspriche 1-6, dadurch gekennzeichnet, dal’ das Additiv-Polymer aus 50
bis 90 Gew.-% A, 5 bis 30 Gew.-% B und 1 bis 20 Gew.-% C (Summe gleich 100 %) besteht.

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, da® das Additivpolymer aus 70 bis 85 Gew.-%
Styrol-Einheiten, 15 bis 25 Gew.-% imidisierte Maleinsdureanhydrid-Einheiten und 1 bis 10 Gew.-% Maleins-
dureanhydrid-Einheiten (Summe gleich 100 %) besteht.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-8, dadurch gekennzeichnet, da® das Additiv-Polymer ein am-
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moniak-imidisiertes oder anilin-imidisiertes Copolymer ist.

Es folgen 5 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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