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@ Verfahren zur Herstellung von schwer entflammbaren, hochtemperaturbesténdigen Polyimidfasern.

@ Die Herstellung aus einer Losung der Polyimide der
allgemeinen Formel
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in aprotischen organischen Lésungsmittein wird nach der
Trockenspinnmethode durchgefiirt.

Um Fasern mit verbesserten Gebrauchseigenschaften
nach der Trockenspinnmethode zu erhalten, die bei gleichem
Fidchengewicht wie Fasern von rundem Querschnitt eine
wesentlich bessere Deckung gewéhrleisten, einen angeneh-:
men Griff und hohen Glanz haben, wird zur Schaffung von

Fasern mit unregelméaRig gelapptem bzw. gezdhntem Quer-
schnitt, wolldhnlichem, weichem Griff und hohem Glanz der
Trockenspinnproze in einem Spinnschacht durchgefiihrt,
wobei eine 20 bis 40 %ige L&sung des Polyimids aus Diisen
mit rundem Querschnitt, Lochzahlen von 20 bis 800 und
einem Diisenlochdurchmesser von 100 bis 300 um verspon-
nen wird, eine Spritzgeschwindigkeit zwischen 20 und 100
m/min, eine Abzugsgeschwindigkeit zwischen 100 und 800
m/min,eine Spinngasmenge zwischen 40 und 100 m¥h,bezo-
gen auf Normalbedingungen und eine Spinngastemperatur
zwischen 200 und 350°C angewendet werden, die dabei
erhaltenen Schachtkabel mit einem Restldsungsmitteigehalt
von b bis 26 Gew.% - bezogen auf den Polymerfeststoff - und
mit einem Einzelfilamenttiter zwischen 3,5 und 35 dtex in
heiBem Wasser gewaschen, dann auf einen Feuchtigkeitsge-
halt von weniger als 5 % getrocknet, anschlieBend hochtem-
peraturverstreckt und gegebenenfalls gekrduselt und zu
Stapelfasern geschnitten werden.
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Verfahren zur Herstellung von schwer entflammbaren, hoch-

tempefaturbesténdigen Polyimidfasexrn

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
schwer entflammbaren, hochtemperaturbestd&ndigen Polyimid-
fasern nach der Trockenspinnmethode aus einer LOsung in

aprotischen organischen LOsungsmitteln.

Hitzebestdndige Polymerisate sind seit l&ngerem bekannt.

Sie enthalten .in ihren Molekiilketten aromatische Gruppen,
so da8 hochkonjungierte Bindungssysteme entstehen, die

fir die Hochtemperaturbestdndigkeit wesentlich sind.
Beispiele dafilir sind aromatische Polyamide und Polyimide,
bei denen durch Substitution der aliphatischen Kette

durch Benzolreste die TemperaturbestZndigkeit wesent-
lich erhdht werden konnte.

Ein Hindernis fir die technische Ahwendung dieser Ver-
bindungen stellt die Tatsache dar, daB sie in der Regel

weder in L®sungsmitteln 18slich noch schmelzbar sind.

. Ihre Formgebung kann daher nicht, wie bei anderen Kunst-

stoffen, durch Extrusion, Schmelzspinnen, Trockenspinnén,
NaBspinnen oder &hnliche Vorginge erfolgen.

Um diese Schwierigkeiten zu umgehen, hat man vorge-

- schlagen, durch Kondensation eines Tetracarbonsiuredian-

hydrids mit einem Diamin unter relativ milden Bedingun¥
gen zuerst eine Polyamidsé&ure herzustellen,vbei der die
jeveilige Amingruppe erst mit jeweils einer der zwei
zur Verfligung stehenden Carboxylgruppen des Anhydrids
reagiert. Diese Polyamidsiure ist 18slich und aus ihren
Losungen-lassen sich Folien, Filme oder auch Fasern for-
men. AnschlieBend wird durch Erhitzen aus diesen Pro-

dukten das Losungsmittel entfernt und durch weiteres Er-
hitzen @ie Reaktion zum Polyimid durchgefihrt.

Diese Vorgangsweise hat jedoch schwerwiegende Nachteile,

indem die Zwischenstufe gegen hydrolytischen Abbau sehr
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empfindlich ist und bei der endgiiltigen Kondensation zum
Polyimid nochmals Wasser freigesetzt wird, welches aus
dem Inneren der FormkSrper (Folien, Filme, Fasern) nur
durch Diffusion entweichen kann. Wird diese Reaktion zu
schnell durchgefiihrt, so bildet der entstehende Wasser-
dampf im Inneren der Formk&rper Hohlréume, die fir die
Gebrauchseigenschaften schddlich sind.

Ein weiterer bekannter Vorschlag zur Gewinnung von schwer
entflammbaren hochtemperaturbestd&ndigen Polymeren findet
sich in der DE-PS 2 143 080. Die dort beschriebenen
Mischpolyimide sind in polaren, aprotischen organischen
Losungsmitteln, wie Dimethylformamid, Dimethylacetamid,
N-Methylpyrrolidon oder Dimethylsulfoxid 1l&slich. Die
Polymere werden durch Ldsungskondensation von Benzo-
phenontetracarbonsduredianhydrid mit einer Mischung aus
Toluylendiisocyanat und Diphenylmethandiisocyanat in

einem der vorerwZhnten Losungsmittel hergestellt. Aus

.den L8sungen kann das Polymer direkt weiterverarbeitet

werden. In der DE-0S 2 442 203 wird weiters beschrieben,
daB aus den L8sungen insbesondere durch NaBspinnen Fasern
hergestellt werden k&énnen,wobei durch Auswahl des Spinn-
bades der Faserquerschnitt verschieden ausgebildet wer-
den kann. Bei Verwendung von Wasser mit wechselnden An-
teilen von polarem aprotischem Losungsmittel (z.B. Di-
methylformamid, Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon
oder &hnliche) ist der Faserguerschnitt rund bzw. ellip-
tisch. Bei Verwendung von z.B. Glycerin im. Fdllbad ent-
stehen'Pseudohohlfasern mit einem schmalen L&ngsschlitz
und einer gezZhnten AuBenseite. Hinsichtlich Trockenspin-
nen finden sich in der DE-0S 24 42 203 lediglich allge-

meine Hinweise ohne Aussage iiber dabel erzielbare Faser-
eigenschaften.

Die Herstellung von Polyimidfasern nach dem Trocken-
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spinnverfahren aus Ldsungen, welche Polymere,gebildet
aus Benzophenontetracarbonsduredianhydrid und einer
Mischung aus Toluylendiisocyanat und Diphenylmethandi-
isocyanat enthalten, ist demnach bis heute nicht zu-
friedenstellend geldst. Infolge der Einsparung von Ko-
agulationsbddern und der einfacheren Riickgewinnbarkeit
der Spinnldsungsmittel beim Trockenspinnen ist die
Faserherstellung nach der Trockenspinnmethode auch aus

dem Gesichtspunkt der Wirtschaftlichkeit glinstiger als
mittels NaB8spinnen.

Es wurde éuch bereits vorgeschlagen, beim Trocken- oder
Schmelzspinnen von textilen Synthesefasern diesen einen
gewlinschten gelappten oder gezihnten Querschnitt zu ver-
leihen, indem man Diisenldcher mit einem entsprechenden
Querschnitt, beispielsweise in Sternform, verwendet.

So wird z.B. in der DE-0S 30 40 970 beschrieben, daB
guerschnittsmodifizierte Acrylfasern nach dem Trocken-
spinnverfahren durch besondere geometrische Ausfiihrung
der Diisenldcher - mittels sogenannter Profildiisenlécher -
erhalten werden k&nnen. Abgesehen von der schwierigen und
teuren Herstellung der komplizierten Disendffnungen er-
gibt sich auch der Nachteil, daB solche Diisen wesentlich.
schneller korrodieren als Diisen mit rundem Querschnitt.
Trotzdem wurde dieser Nachteil in Xauf genommen, um bessem
Gebrauchseigenschaften der Fasern, insbesondere eine Ver-
besserung des Anschmutzverhalténs, eine Erhdhung der Farb-
brillanz, die Erzielung eines angenehmen Griffes und eine

Verbesserung des Warenausfalls bei textilen Anwendungen
zu erhalten.

Ublicherweise werden bei Verwendung von runden Dlisenl®&chern
beim Schmelzspinnen runde und beim Trockenspinnen von L&-
sungen hantelfdrmige Fasergquerschnitte erhalten. Somit war
auch beim Einsatz von Polyimid-L&sungen in einem her-

kdmmlichen Trockenspinnverfahren kein anderes Ergebnis zu
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erwarten.

Die Erfindung stellt sich die Aufgabe, Fasern aus schwer
entflammbaren, hochtemperaturbest&ndigen Polyimidpoly-
meren nach der Trockenspinnmethode herzustellen, die ver-
besserte Gebrauchseigenschaften, insbesondere einen un-
regelmiBigen Faserquerschnitt, aufweisen, die bei gleichem
Flachengewicht wie Fasern von rundem Querschnitt eine
wesentlich bessere Deckung gewdhrleisten, einen ange-

nehmen Griff und hohen Glanz haben.

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der eingangs de-
finierten Art ausgehend von Polyimidpolymeren mit einer

Zusammensetzung der allgemeinen Formel

o 9 o ]
OO
L o 0

L 8

wobei R teilweise als eine Gruppe der Formel

@D

und der Rest als eine Gruppe der Formel

CH, CH,
[:::]/ oder \I:j:]/

vorliegt, erfindungsgemd@B dadurch geldst, daB zur Er-
reichung von Fasern mit unregelmdBig gelapptem bzw. ge-
zéhntem Querschnitt, wolldhnlichem,weichem Griff und hohem Glanz
der TrockenspinnprozeB in einem Spinnschacht durchgefiihrt
wird, wobei eine 20 bis 40 %ige Ldsung des Polyimids aus

Diisen mit rundem Querschnitt, Lochzahlen von 20 bis 800 um
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einem Diisenlochdurchmesser von 100 bis 300 pm versponnen
wird, eine Spritzgeschwindigkeit zwischen 20 und 100 m/min,
eine Abzugsgeschwindigkeit zwischen 100 und 800 m/min, ei-
ne Spinngasmenge zwischen 40 und 100 m®/h unter Normal-
bedingungen und eine Spinngastemperatur zwischen 200 und
350°C angewendet werden, die dabei erhaltenen Schacht-

kabel mit einem Restldsungsmittelgehalt von 5 bis 25 Gew.$%

~ bezogen auf den Polymerfeststoff - und mit einem Einzel-

filamenttiter zwischen 3,5 und 35 dtex in heiBem Wasser
gewaschen, dann auf einen Feuchtigkeitsgehalt von weni-
ger als 5 % getrocknet, anschlieBend hochtemperaturver-

streckt und gegebenenfalls gekr&duselt und zu Stapelfésern
geschnitten werden.

Die Herstellung‘éer Polyméren kann, wie bekannt, durch
Umsetzen von Benzophenontetracarbonsiuredianhydrid,
Tbluylendiisocyanat und Diphenylmethandiisocyanat in
einem aprdtischen organischen LOsungsmittel vorgenommen
werden,;Wobei man eine L&sung des Polymeren erhdlt. Man
kann aaé feste pulverfdrmige Polymere aber auch kontinu—
ierlich oder diskontinuierlich in einem aprotischen L&-
sungémittel wie Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon oder
DimethYlsulfoxid, vorzugsweise Dimethylformamid, in
Losung bringen. Die L8setemperatur wird zwischen 30 und
120°C gewdhlt, vorzugsweise wird eine L8sung mit einem
Gehalt zwischen 25 und 35 Gew.% bereitet. Die erhaltene
Lésung wird entgast, kann ein- oder mehrmals filtriert

werden und wird Uber eine Spinnpumpe dem Spinnkopf einer
Trockenspinneinrichtung zugefiihrt.

Die Einzelschachtleistung kann zweckmdBig zwischen 20 und

400 kg Faser/d, vorzugsweise zwischen 150 und 300 kg/4d,
betragen.

Je nach Auslegung der Anlage kdnnen mehrere Spinnschichte

zZu einer sogenannten "Spinnmaschine" kombiniert werden.
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Die technische Ausfiihrung des Spinnkopfes, des Spinn-
schachtes bzw. der gesamten Spinnmaschine kann #hnlich

jener sein, die beim Trockenspinnen von Acrylfasern
iblich ist.

Unter Einhaltung der angegebenen Spinnbedingungen erh#lt
man erfindungsgemdBf beim Trockenspinnen aus Runddiisen in
v8llig tberraschender Weise stark gelappte und unregel-

midBig gez&hnte Faserquerschnitte.

In Fig. 1 sind typische Faserquerschnitte eines auf diese
Weise erhaltenen Schachtkabels dargestellt.

Obwohl die Einzelfilamente etwa gleiche Fasertiter auf-
weisen, sind die Querschnitte unregelm#B8ig und be-
sitzen - um alphabetische Buchstaben als Vergleich
heranzuziehen - stark profilierte Formen wie W, U, C,
Y, E, V, T, X. Diese Faserquerschnittsformen, welche
sich auch bei der folgenden Fasernachbehandlung nicht
dndern, sind eine von Textiltechnikern seit langem ge-~
wiinschte Eigenschaft, welche die oben erwZhnte Ver-
besserung der Gebrauchseigenschaften mit sich bringt.
Die in Fig. 1 gezeigten, typischen Faserbiindelguer-
schnitte &@ndern sich nicht bei Anwendung unterschied-
licher Disenlochanzahlen, sofern die Diisenl®Gcher nur
rund sind. So wurden die gleichen typischen Querschnitts-
formen sowohl beim Einsatz von 100-Loch-Diisen, als auch
von 200-, 400-, 600- und 800-Loch-Disen erhalten.'

Die in beschriebener Weise mittels Trockenspinnen erhalte-
nen, zwischendurch aufgespulten oder in Kannen abgelegten
Schachtkabel werden zur Nachbehandlung vorteilhaft mit
Einzugsgeschwindigkeiten von 2 bis 20 m/min zun&chst bei
Temperaturen von 80 bis 100°C mit Wasser gewaschen, dann
voraviviert, iiber einen Siebtrommel- oder Kalandertrockner

bei Temperaturen zwischen 120 und 300°C getrocknet, bis die
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Kabelfeuchte nach dem Trockner weniger als 5 % betréagt,
das Kabelband wird anschlieflend ein-~ oder mehrstufig im
Verhdltnis 1 : 2 bis 1 : 10 bei Temperaturen zwischen

315 bis 450°C verstreckt, anschlieBend mit einer Ubli-
chen Pré&paration nachaviviert, in einer Stauchkrdusel-
maschine bei Raumtemperatur gekrduselt und schlieflich

zu Stapelfasern geschnitten bzw. im Falle der Herstellung

von Endlosfilamenten nach dem Verstreckvorgang aufgespult.

Durch die intensive Wasche mit heiBem Wasser werden die
Fasern vom Restiésungsmittel befreit. Die Voravivierung
beinhaltet den Auftrag eines handelsiiblichen Antistati-
kums, um das Faserband problemlos durch den Trockner
fliihren zu kdnnen. Die Einhaltung des Feuchtigkeitsgehal-
tes von weniger als 5 % nach der Trocknung ist wichtig,
um die darauffolgende Hochtemperaturverstreckung ohne
Schwierigkeiten durchfiihren zu ko6nnen. Diese Hochtempera-
turverstreckung wird entweder ilber beheizte Walzen,
einen Heiztisch oder ilber einen HeiBluftofen durchge-
fiihrt, und sie kann einstufig oder mehrstufig erfolgen.
Die Einhaltung der Temperaturen zwischen 315 und 450°C
wadhrend der Verstreckung ist wegen des hohen Glasumwand-

lungspunktes der Polyimidfasern (etwa 315°C) notwendig.

Trotz des hohen Glasumwandlungspunktes der Polymeren
kann mit herkdmmlichen Stauchkammerkrduselmaschinen bei
Temperaturen < 100°C eine befriedigende Krduselung auf-
gebracht werden, welche die spatere Weiterverarbeitung
der Stapelfasern auf liblichen Textilmaschinen ermdg-
licht. Die Nachavivierung erfolgt mittels handelsiibli-
cher Avivagen fiir Synthesefasern, welche kationischen
und/oder anionischen und/oder nichtionogenen Charakter
haben kOnnen. Der Zeitpunkt der Nachavivierung mufl nicht
unbedingt nach der Hochtemperaturverstreckung, sondern
kann auch nach der Krduselung gewdhlt werden. Das Schnei-

den zu Stapelfasern erfolgt mit handelsiiblichen Schneid-
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maschinen. Im Falle der Herstellung von Endlosgarnen wer-
den die Kabelbander mit der gewiinschten Kabelstirke ge-
trennt durch die Nachbehandlungsanlage gefiihrt und nach
der Hochtemperaturverstreckung und eventuell einer Nach-

avivierung auf Spulen aufgewickelt.

Die Bedingungen, die im erfindungsgemifien Verfahren in
den einzelnen Stufen einzuhalten sind, sind in der

folgenden Aufstellung Ubersichtlich zusammengefaBt:

Loserei: Xonzentration der Losung: 20 bis 40 Gew.%
bevorzugt: 25 bis 35 Gew.%
Temperatur beim Lbsevorgang: 30 bis 120°C
bevorzugt: 40 bis 80°C
Spinnerei: Einzelschachtleistung: 20 bis 400 kg/d
bevorzugt: 150 bis 300 kg/d
Diisenlochzahl: 20 bis 800 Ldcher/
Dise
Disenlochdurchmesser: 100 pm bis 300 um
bevorzugt: 150 pym bis 200 um
Disenlochform: rund
Spritzgeschwindigkeit: 20 bis 100 m/min
Abzugsgeschwindigkeit: 100 bis 800 m/min
Einzelfilament des
Schachtkabels: 3,5 dtex bis 35 dtex
Spinngasmenge: 40 bis 100 n®*/h (be-
zogen auf Normalbe-
dingungen)
Spinngastemperatur: 200 bis 350°C
Rest-Losungsmittelgehalt
im Schachtkabel: 5 bis 25 %

Nachbehandlung:
Kabel-Einzugsgeschwin-
digkeit: 2 bis 20 m/min
Temperatur des Wasch-

wassers: 80 bis 100°C
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_9_
- Trocknertemperatur: 120 bis 300°C
Kabelfeuchtigkeit nach :
Trockner: <5 %
Verstreckuhg: . einstufig oder mehr-
stufig
Gesamtstreckverhaltnis: 1 ¢ 2 bis 1 : 10
| bevorzugt: 1 : 3 bis 1 : 7
Strecktemperatur: 315 bis 450°C
bevorzugt: 330 bis 390°C
Kr&duselung: Stauchkammermethode
Kabeiendgeschwindigkeit: 6 bis 100 m/min
bevorzugt: 30 bis . 70 m/min

Die .nach dem erfindungsgemdfien Verfahren hergestellten,

trockengesponnenen Polyimidfasern zeichnen sich durch

folgende Eigenschaften aus:

Schwerentflammbarkeit: die Fasern besitzen einen LOI
(Limiting Oxygen Index) nach ASTM D-2863 von =33 $% 0,.
vDie Fasern schmelzen nicht, sondern zersetzen: sich
. bei Temperaturen = 450°C.
Thermostabilitat: die bisherigen Messungen zeigen, daf
die nach obigem Verfahren hergestellten Polyimidfasern
Dauertemperaturbelastungen bis 260°C standhalten, ohne
.ihre Fasereigenschaften merklich einzubilifen.
- Textilmechanische Faserdaten:
- ausgezeichnetes Arbeitsvermbgen;
(ein typisches Kraft/Dehnungs-Diagramm ist in Fig. 2
dargestellt)
- sehr gute Knoten- und Schlingenfestigkeit;
niedriger Faserschrumpf in kochendem Wasser («£ 0,5 %);
unregelmdfiger, gelappter bzw. gezdhnter Faserquer-
schnitt;
- begrenztes Wasseraufnahmevermdgen;

- hoher Glanz;

- angenehmer, wolldhnlicher Griff:
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- Endfasertiter variabel von 0,6 bis 10 dtex.
- Farbe: die natiirliche Farbe der nach obigem Verfahren
hergestellten Polyimidfaser ist goldgelb.

Das erfindungsgemdfle Verfahren ist in folgenden Bei-

spielen nZher erlautert:

Beispiel 1:

9 kg Polyimid der allgemeinen Formel (I) werden in 24,3
kg Dimethylformamid 30 min bei einer Temperatur von 30°C
unter Rilhren in einem Behdlter geldst. Anschliefiend wird
das Gemisch durch 40-miniitiges Erhitzen auf 60°C in eine
Spinnlosung iibergefiihrt, bei einem Druck von 507 mbar
entgast, filtriert und iber eine Zahnradpumpe dem Spinn-
kopf eines Trockenspinnschachtes zugefihrt. Die Ver-
spinnung erfolgt {ber eine 240-Lochdise, die Diisenloch-
form ist kreisrund und besitzt einen Lochdurchmesser von
175 ym. Die Spinnldsungstemperatur betrdgt vor dem Ein-
tritt in das Diisenpaket 70°C. Die Spinngastemperatur
betrdgt in HOhe des Diisenpaketes 295°C und am Ende des

8 m langen Spinnschachtes 115°C, die Spinngasmenge

60 m’/h (bezogen auf Normalbedingungen). Die Schacht-
leistung wird auf 150 kg Faser/d eingestellt. Das Spinn-
gut vom Gesamttiter 2640 dtex, welches einen Rest-DMF-
Gehalt von 15 Gew.%, bezogen auf Polymerfeststoff, auf-
weist, wird auf Spulen gesammelt und zu einem Kabelband
vom Gesamttiter 184 800 dtex gefacht. Das Kabelband wird
anschlieBend in Wasser von 90°C gewaschen, in einer Tauch-
wanne mit einer Antistatik-Avivage versehen, bei 180°C
iber einen Siebtrommeltrockner getrocknet und anschlieflend
liber einen Heizbligel im Verhdltnis 1 : 5 verstreckt. Die
Oberfldchentemperatur des Heizbligels betrdgt 380°C. Das
verstreckte Kabelband wird mit einer Mischung von kation-
aktiver/nichtionogener Prédparation versehen, in einer
Stauchkammer bei Raumtemperatur gekrauselt und zu Stapel-

fasern von 40 mm Linge geschnitten. Die Fasern, welche
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einen Endtiter von 2,2 dtex aufweisen, besitzen eine
Festigkeit von 28 cN/tex, die Faserdehnung betragt 34 %,
die Schlingenfestigkeit 15 cN/tex, die Knotenfestigkeit
20 cN/tex, der Kochschrumpf ist 0,4 %.

Die Fasern zeigen im Querschnitt ausgeprédgte gelappte
bzw. gednte Form (wie in Fig. 1 dargestellt) und der
LOI-Wert, gemessen an einem Strickstrumpf mit einem
Fliachengewicht von 150 g/m?, betrégf 37 % 02. Werden
die Fasern iliber einen Zeitraum von 250 Stunden einer
Temperatur von 260°C ausgesetzt, a&ndern sich die ange-
gebenen Faserdaten nicht, d.h. die Faser ist bei der an-
gegebenen Temperatur thermostabil. Die Wasseraufnahme

der Fasern liegt bei 20°C und 65 % relativer Luft-

‘feuchtigkeit bei 2,7 %.

Beispiel 2:

11 kg Polyimid der in Beispiel 1 beschriebenen Zusammen-
setzung werden in 25 kg Dimethylformamid 40 min bei
einer Temperatur von 50°C unter Rlhren in einem Behdlter
geldst. Anschliefend wird das Gemisch durch einstiindi-
ges Erhitzen auf 80°C in eine 31,5 %ige Spinnl&sung iiber-
gefiihrt, bei einem Druck von 467 mbar entgast, filtriert
und liber eine Zahnradpumpe dem Spinnkopf eines Trocken-
spinnschachtes zugefiihrt. Die Verspinnung erfolgt i{iber
eine 600-Lochdiise, die Dilisenlochform ist kreisrund und .
besitzt einen Lochdurchmesser von 150 um. Die Spinn-
lésungstemperatur betragt vor dem Eintritt in das Dilisen-
paket 90°C. Die Spinngastemperatur betr&dgt in der HOhe
des Diisenpaketes 320°C und am Ende des Spinnschachtes
120°C, die Spinngasmenge 70 m®/h (bezogen auf Normalbe-
dingungen). Die Schachtleistung wird auf 200 kg Faser/d
eingestellt. Das Spinngut vom Gesamttiter 7140 dtex,
welches einen Rest-DMF-Gehalt von 17 Gew.%, bezogen auf
Polymerfeststoff, aufweist, wird auf Spulen gesammelt

und zu einem Kabelband von Gesamttiter 357 000 dtex ge-
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facht. Das Kabelband wird, wie in Beispiel 1 beschrieben,
gewaschen, voraviviert, getrocknet und anschlieBend {iber
beheizte Walzen zweistufig verstreckt. Das Gesamtstreck-
verhdltnis ist 1 : 7, die Oberflichentemperatur der be-
heizten Walzen betridgt 340°C. Das Kabelband wird bei
Raumtemperatur in einer Stauchkriuselkammer gekrduselt,
anschliefend mit einer nichtionogenen-Avivage durch Spriih-

avivierung behandelt und zu Stapelfasern geschnitten.

Die Fasern, welche einen Endtiter von 1,7 dtex aufweisen,
besitzen eine Festigkeit von 30 cN/tex, die Faserdehnung
betragt 30 %, der Kochschrumpf ist 0,45 %.

Die Fasern zeigen im Querschnitt die in Fig. 1 darge-

stellte bzw. in Beispiel 1 beschriebene, charakteristi-
sche Form.

Beispiel 3:

Eine 25 %ige'Lésung von Polyimid (Zusammensetzung siehe
Beispiel 1) in DMF, welche bei der Polykondensations-
reaktion erhalten wurde, wird filtriert und direkt in
den Entgasungsbehdlter gefiillt. Die weitere Behandlung
der Losung erfolgt wie in Beispiel 1. Die Verspinnung
der ' LOsung erfolgt iiber eine 240-Lochdiise, die Dilisen-
lochform ist kreisrund und besitzt einen Lochdurchmesser
von 175 um. Die Spinnl&sungstemperatur betrdgt vor dem
Eintritt in das Dilisenpaket 60°C. Die Spinngastemperatur
betr3gt in HOhe des Dlisenpaketes 260°C und am Ende des
Spinnschachtes 110°C, die Spinngasmenge 55 m®/h (bezogen
auf Normalbedingungen). Die Schachtleistung wird auf

130 kg Faser/d eingestellt. Das Spinngut vom Gesamttiter
6240 dtex, welches einen Rest-DMF-Gehalt von 20 Gew.$%,
bezogen auf Polymerfeststoff, aufweist, wird auf Spulen
gesammelt und mehrere Spulen dem Nachbehandlungsprozef
vorgelegt. Die einzelnen Kabelbadnder, welche je einen

Gesamttiter von 6240 dtex aufweisen, werden getrennt
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durch den NachbehandlungsprozeB gefiihrt, also gewaschen,
voraviviert und getrocknet. Die Verstreckung erfolgt in
einem Schritt in einem HeiBluftofen, das Verstreckver-
hdltnis betragt 1 : 4,7. Die Lufttemperatur beim Ver-
strecken betrigt 420°C. Die verstreckten Kabelbdnder
werden anschlieBend einzeln auf Kreuzspulen als Endlos-
filamentblindel gewickelt. Die Einzelfilamente, welche
einen Endtiter von 5,5 dtex aufweisen, besitzen eine

Festigkeit von 24 cN/tex, die Faserdehnung betragt 40 %,
der Kochschrumpf ist 0,3 %.

Die Filamente zeigen im Querschnitt die in Fig. 1 darge-

stellte, charakteristische Form.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von schwer entflammbaren,

hochtemperaturbestandigen Polyimidfasern mit einer

Zusammensetzung der allgemeinen Formel
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wobei R teilweise als eine Gruppe der Formel

©=0

und der Rest als eine Gruppe der Formel

' CH, CH,
[:::j/ oder \I:j:]/, vorliegt,

nach der Trockenspinnmethode aus einer Ldsung in apro-
tischen organischen LOsungsmitteln, dadurch gekenn-
zeichnet, daB zur Erreichung von Fasern mit unregel-
miBRig gelapptem bzw. gezdhntem Querschnitt, wolldhn-
lichem, weichem Griff und hohem Glanz der Trockenspinn-
prozef in einem Spinnschacht durchgefiihrt wird, wobei
eine 20 bis 40 %ige LOsung des Polyimids aus Diisen

mit rundem Querschnitt, Lochzahlen von 20 bis 800 und
einem Disenlochdurchmesser von 100 bis 300 um ver-
sponnen wird, eine Spritzgeschwindigkeit zwischen 20
und 100 m/min, eine Abzugsgeschwindigkeit zwischen

100 und 800 m/min, eine Spinngasmenge zwischen 40 und
100 m®*/h (bezogen auf Normalbedingungen) und eine
Spinngastemperatur zwischen 200 und 350°C angewendet

werden, die dabei erhaltenen Schachtkabel mit einem



10

15

20

25

30

0119185
- 15 -

Restldsungsmittelgehalt von 5 bis 25 Gew.% - bezogen
auf den Polymerfeststoff - und mit einem Einzelfila-
menttiter zwischen 3,5 und 35 dtex in heiflem Wasser
gewaschen, dann auf einen Feuchtigkeitsgehalt von
weniger als 5 % getrocknet, anschliefiend hochtempera-
turverstreckt und gegebenenfalls gekrduselt und zu
Stapelfaserﬁ geschnitten werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

daB die erha}tenen aufgespulten oder in Kannen abge-
legten Schachtkabel zur Hachbehandlung mit Einzugsge-
schwindigkeiten von'.2 bis 20 m/min zundchst bei Tempe-
raturen von 80 bis 100°C mit Wasser gewaschen, dann
voraviviert, lber einen Siebtrommel- oder Kalander-
trockner bei Temperaturen zwischen 120 und 300°C ge-
trocknet werden, bis die Kabelfeuchte nach dem Trockner
weniger als 5 % betr&dgt, das Kabelband anschliefiend
ein- oder mehrstufig im Verhdltnis 1 : 2 bis 1 : 10
bei Temperaturen zwischen 315 und 450°C verstreckt,
anschliefend mit einer ilblichen Prdparation nachavi-
viert, in einer Stauchkrduselmaschine bei Raumtempera-
tur gekrduselt und schliefilich zu Stapelfasern ge-
schnitten bzw. im Falle der Herstellung von Endlosfila-

menten nach dem Verstreckvorgang aufgespult wird.

Verfahren nach einem oder beiden der Anspriiche 1 und
2, dadurch gekennzeichnet, daB eine LOsung des Poly-
imids in Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, N-Methyl-

pyrrolidon oder vorzugsweise in Dimethylformamid ver-
sponnen wird. -
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