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(67) Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Reinigung von Disenpaketen, die in der Chemiefaserincustrie
nach erfolgtem Gebrauch crneut zum Erspinnen synthetischer Faserstoffe eingesetzt werden. Verfahren zur
Reinigung von Diisenpaketen, die im zerlegten Zusiand durch Auskochen von anhaftender Polyamid- und
Polyesterschmelze befreit und danach weiterbehandelt werden, gekennzeichnet dadurch, daf die ausgekochten
Diisenipakotelemente fiir einen Zeitraum von 10 bis 30 Minuten in eine aus 70 bis 0% Alkalihydrogensulfat, 15 bis 26%
Ammoniumsulfat und 5 bis 15% Ammoniumfluorid bestehende Salzschmelze eingebracht werden.
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Patentanspruch:

1. Verfahren zur Reinigung von Diisenpaketen, die im zerlegten Zustand durch Auskochen von
anhaftender Polyamid- und Polyesterschmelze befreit und danach weiterbehandelt werden,
gekennzeichnet dadurch, daB die ausgekochten Diisenpaketelemente fiir einen Zeitraura von 10 dis
30 Minuten in eine Salzschmelze aus 70 bis 90 % Alkalihydrogensulfat, 15 bis 256% Ammoniumsulfat
und 5 bis 15% Ammoniumfluorid bestehende Salzschmelze eingebracht werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daid das in der Salzschmelze ¢nthaltene
Gemisch aus Alkalihydrogensulfat, Ammoniumsulifat und Ammoniumfluorid im Masseverhiltnis
von 15:3:1 eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daf eine aus 70 bis 90%
Kaliumpyrosulfat, 15 bis 26% Ammoniumsulfat und 5 bis 15% Ammoniumfluorid bestehende
Salzschmelze eingesetzt wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Reinigung vor Diisenpaketen, die in der Cherniefaserindustrie nach erfolgtem
Gebrauch erneut zum Erspinnen synthetischer Faserstoffe eingesetzt werden.

Charakterisierung des bekannten Standes der Technik

Die Herstellung von synthetischen Faserstoffen nach dem Schraelzspinnverfahren verlangt zur Realisierung der Fadenbildung
den Einsatz von Diisenpaketen, die aus der Diisenplatte, aus Stiitzplatten und verschiedenen Einbauelementen bestehen. Es
entspricht der technologischen Erfahrung, da nach Ablauf einer bestimmten Einsatzdauer eine Reinigung der Diisen erfolgen
muR, um einen storungsfreien und qualitatsgerechten SpinnprozeB zu gewdhrleisten. Im Verlaufe des Einsatzes konnen
Ablagerungen unterschiedlicher Art auf der Diisenoberflache und in den Diisenkanélen auftreten, die die Funktionsfahigkeit der
Diise beeintrachtigen beziehungsweise im Falle von Verstopfungen sogar ausschlieRen.

In den letzten Jahrzehnten sind eine Reihe unterschiediicher Verfahren fiir das Reinigen von Spinndiisen entwickelt worden.
Zum Stand der Technik gehért die Reinigung durch Auskochen mit Mono-, Di- oder Triglykolen unter Druck.

Weiterhin ist es iiblich, Spinndiisen in Salzbadern zu behandeln, die aus Gemnischen von NaNQ;/NaNQ;/NaOH/KOH oder
NaNO,/NaOH hergestellt werder. Auch andere technologische Lésungen wurden gefunden.

In der DE-OS 2752401 wird zum Beispiel eine Reinigung mittels eines elektrisch-induktiven Verfahrens in oxidierender oder
reduzierender Atmosphére beschrieben.

Nach der DD-PS 90682 ist die Entfernung von polymeren Riickstanden mit N-Methyl-pyrrolidon médglich. Es ist im allgemeinen
tiblich, die Wirksamkeit der Hauptreinigungsstufc durch Vor- und/oder Nachreinigungsstufen zu verbessern. Ein héufig
angewandtes Vorreinigungsverfahren ist zum Beispiei J!zc Abbrennen, eine iibliche Nachreinigungsmethode das Spiilen mit
Losungsmitteln oder Reagenzien unter Anwendung von Uitraschall.

Ablagerungen von anorganischen Riickstdnden, insbesondere TiO,, werden von allen bekannten Verfahren auch bei
mehrmaliger Anwendung nur unzureichend beseitigt oder geldst. Dieser Nachteil tritt besonders stark in Erscheinung, wenn
symthetische Faserstoffe mit hohem Gehalt an Mattierungsmittein, sogenannten Tiefmattsortimenten, ersponnen werden. In
diesem Falle sind gereinigte Diisen nicht wieder einsetzbar.

* Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht in der Entwicklung eines einfachen mit iiblichen Mittein ausfiihrbaren Verfahrens, welches zum
vollstandigen Reinigen von fv die Erspinnung tiefmattierter Seide eingesetzter Diisenpakete geeignet ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrinde, ein Verfahren zur Reinigung von Diisenpaketen zu schaffen, das es durch eine
veranderte Verfahrensfiihrung bei gleichzeitigem Einsatz einer speziellen Salzschmelze ermdglicht, ein von anorganischen
Riickstanden vollig freies Diisenpaket zu erhaiten.

ErfindungsgemiR wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Reinigung von Diisenpaketen geldst, die im zerlegten Zustand durch
Auskochen von anhaftender Polyamid- und Polyesterschmelze befreit und danach weiterbehandeit werden, welches dadurch
charakterisiert ist, da die ausgekochten Diisenpaketelemente fiir einen Zeitraum von 10 bis 30 Minuten in eine aus 70 bis 90%
Alka'ihydrogensulfat, 16 bis 26% Ammoniumsulfat und 5 bis 15% Ammoniumfluorid eingebracht werden.

Das in der Salzschmelze enthaltene Gemisch aus Alkalihydrogensulfat, Ammoniumsulfat und Ammoniumfluorid wird
insbasondere in einem Massenverhiltnis von 15:3:1 eingesetzt. Zum Erreichen der erfindungsgemaRen Wirkung ist ebenfalls
eine aus Kaliumpyrosulfat, Ammoniumsulfat und Ammoniumfluorid in der erfindungsgemaRen Konzentration
zusammengesetzte Salzschmelze geeignet.

Esist iberraschend, daB durch das erfindungsgemaRe Verfahren, bei dem vorher ausgekochte Diisenpaketelemente einer
anschlieRenden Behandlung in der erfindungsgemaf zusammengesetzten Salzschmelze unterzogen werden, mit dem blof3en



-2- 277 286

Auge auf den Diisenpaketelementen, insbesondere in den Bohrune,«n der Diisenplatte, sichtbare anorganische Riicksténde in
kurzer Zeit entfernt werden und die Metalloberfidche véllig blank und riickstandsfrei erhaiten wird.

Durch die gemeinsame Einwirkung des Sulfat- und Fluoridanteus wird ein kombinierter Loseeffekt erreicht, der in spezifischer
Weise die Losung anorganischer Bestandteile, insbesondere des Titandioxids, erméglicht.

Gegeniiber den bekannten Verfahren weist das erfindungsge.nafe folgende Vorteile auf:

Das erfindungsgemaRe Verfahren ist in jeder fiir das Betreiben von Salzbddern vorgesehenen Anlage durchfithrbar. Es ist
besonders geeignet fiir die Reinigung von Diisenpaketen, die fiir die Herstellung von tiefmattierten Syntheseseiden eingesetzt
werden. Die Reinigung nach dem erfindungsgemaRen Verfahren verlangt nur einen geringen Zeitaufwand. Eine aufwendige
Nachreinigung ist nicht erforderlich.

Die nach dem erfindungsgeméBen Verfahren gereinigten Diisenpakete sind sofort wieder einsetzbar und zeigen ein
stérungsfreies und urproblematisches Anlaufverhalten, das heift, es wird sofort Giber alle Diisenbohrungen ein einwandfreier,
gleichmaRiger SchmelzfluR erreicht, es entstehen keine abnormalen Diisenaustrittserscheinungen. Alle ausgesponnenen
Filamente haben den gleichen Querschnitt.

Ausfiihrungsbeispiele
Die Erfindung soll an einem Ausfiihrungsbeispiel nachstehend néher ertdutert werden.

Beispiel 1

Durch ein Gibliches Auskochverfahren von Polymermaterial befreite Diisenpaketelemente der Polyester-tiefmatt-Produktion
wurden in ein Salzbad eingebracht, das aus 80 Ma.-% Kaliumpyrosulfat, 15% Ammonsulfat und 6% Ammaonfluorid hergestelit
wurde. Die Diisenpaketelemente wurden in der Schmelze fiir 15 Minuten bei 280-300°C belassen. Nach der Herausnahme
wurden sie etwa 30 Minuten in warmem Wasser gespiilt und anschlieBend 30 Minuten bei 126°C getrocknet. Die
Qualitatspriifung unter dem Stereomikroskop ergab eine einwand{-eie Bewertung. Beim Einsatz wurde sofort (iber alle
Diisenbohrungen ein einwandfreier, gleichméRigerer und zeitlich konstanter SchrelzefluR erreicht. Alle ausgesponnenen
Filamente hatten keine Querschnittsdeformationen.

Beispiel 2

Durch ein iibliches Auskochverfahren von Polymermaterial befreite Diisenpaketelemente 2=r I-olyamid-Feinseide-Produktion
wurden in ein Salzbad eingebracht, das aus 70 Ma.-% Kaliumpyrosuifat, 26% Ammonsulfai und 5% Natriumfluorid hergestellt
wurde. Die Diisen und Einbauteile wurden in der Schmelze fiir 15 Minuten bei 270-290°C belassen.

Nach der Herausnahme wurden sie etwa 30 Minuten in warmem Wasser gespiilt und anschliefend 30 Minuten bei 125°C
getrocknet. Die Qualitatspriifung unter dem Sterzomikroskop ergab eine einwandfreie Bewertung.

Beim Einsatz wurde sofort iiber alle Diisenbohrungen ein einwandfreier, glsichmaBiger und zeitlich konstanter SchmelzefluR
erreicht. Alle ausgesponnenen Filamente hatten L£2ine Querschnittsdeformationen.
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