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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfairen zur Herstellung fiillstoffhaltiger, multifiler, synthetischer Endlosfaden. Die
Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren, das bei der Faserstoffherstellung angewendet wird. Das Ziel der Erfindung
besteht in dei Verhinderung von Fiillstoffablagerungen in den Spinndiisenpaketen. Aufgabe der Erfindung ist die
Schaffung eines Var “vons, das es durch eine verdnderte Verfahrensfiilhrung ermdoglicht, ein fir die Herstellung
multifiler Endiosfaden ¢eeignetes Polykondensat zu erhalten. Die erfindungsgeméRe l.osung sieht ein Verfahren vor,
bei dem eine einen Losungsmittelgehalt von 25 bis 55% aufweisende aus anorganischen Partikeln mit einer
Partikelgroe von mindestens 90% kleiner als 5 pm bestehende Paste mit 2 bis 40% des zu polykondensierenden
Ausgangsstoffes separat vermischt und diese Mischung in einer Flilistoffkonzentration von 1 bis 20%, bezogen auf
das Polykondensat, der restlichen zu polykondensierenden Ausgangsstoffmenge zugesetzt wird sowie das
flilllstoffhaltige Polykondensat (iber Spinndisen zu muitifilen Endlosfaden mit Elementarfadenzahlen bis zu 300
ausgesponnen wird.
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Erfindungsanspruch

1, Verfahren zur Heratellung fiillstoffheltiger, multifiler,
gsynthetischer Endlosfiden, insbesondere Polyamid- und
Polyesterftiden, bei dem wihrend der Polymerenherstellung
anorganische, feinverteilte Substanzen, die im Polyme=
ron unldslich sind, zugesetzt werden, gekennzeichnet da~-
durch, daB eine einen Losungsmittelgehalt von 25 bis
55 %, vorzugsweise 35 %, aufweisende gus anorganigchen
Partikeln mit einer PartikelgridBe von mindestens 90 %
kleiner als 5 mm bestehende Paste mit 2 bis 40 %, vor=
zugsweise 10 %, dca zu polykondensierenden Ausgangsstof-
fes geparat vermischt und diese Mischung in einer Fiill-
gtoffkonzentration von 1 bis 20 %, vorzugeweise 5 %,
bezogen auf das Polykondensat, der restlichen zu poly-
kondengierenden Ausgangsstoffmenge zugesetzt wird sowie
nach erfolgter Polykondensation der Ausgangastoffmenge
das flillstoffhaltige Polykondensat liber Spinndlisen zu
multifilen Endlosfédden mit Elementarfadenzahlen his zu 300
ausgesponnen wird,
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung flillstoffhaltiger, multifiler,
synthetlischer Endlosftdden

Anwendungsgehlet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung fliill-
gtoffhaltiger, multifiler, synthetischer Endlosfédden, ing-
btesondere Polyamid- und Polyesterfdden, das bei der Faser-
stoffherstellung angewendet wird.

Charakteristik der bekannten technischen Lasungen

Es ist bekannt, bei der Faserstoffherstellung wihrend der
Polykondensation den entctehenen Polymeren Zusatzstoffe
zuzuordnen, um die Eigenschaften der daraus herzustellen=-
den Fdden zu beeinflussen,

Ublioh ist es beispielswelse; Polyamid- oder Polyethylen-
terephthalat-Fagerstoffe mit anorganischen WeiBpigmenten,
beispielsweise Titandioxid, zu mattieren, um die Transpa-
renz und den Glanz, die flir unmattierte Fdden typisch sind,
zu beseitigen, Die Doslerung dieser Zusatzstoffe erfolgt in
gehr geringen Mengen.
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Waiterhin ist hekannt, Polymeren groBere Zusatzstoffmengen
zuzugeben, um niocht nur die textilphysikalisochen Parameter
der Polymeren zu heeinflussen, sondern gleichzeitig und vor-
rangig durch die teilweise Substitution monomerer Ausgangs-
stoffe eine Kostensgnkung zu erreichen, Die Zusatzstoffe
wirken in diesem Fall als Flillstoffe und flihren zur Ver-
inderung der Struktur und der Eigensciiaften von Polymeren.

Unter PFlillstoffen soll heli vorliegender Erfindung die Zuga-
be von snorganischen Substanzen in Mengen von grofer als
1 % verstanden werden,

Wie aus Veroffentlichungen entnehmbar ist, werden als Flill-
gtoffe alorganisoche Substanzen wie Oxide, Karbonate, Sulfa-
te, Hydroxide und Silikate der 2,, 3. und 4., Haupigruppe des
Periodsnasystens eingesetzt. Auch organische Flillmaterielien
gind bekannt,

Aus der Patentliteratur geht hervor, da flr die Einarbei-
tung von Flillstoffen in Polymere zum Zwecke der Herstel=
lung von F:rmmassen, wie beisplelasweise Spritz- und Strang=-
guBartikel, eine Vielzehl von ILdsungen offenbari wird.

Auch zur Herstellung flillstoffhaltiger Fiden sind Losungen
bekannt,

In der D:'=-0S 2063933 warden fillletoffhaltige Fdden oder
Fasern und ein Verfahren zu ihrer Herstellung beansprucht,.
Als Flillstoffe werden fein verteilte nichtpolymere Stoffe
wie Kreide, Aluminiumsalze, Siliziumverbindungen und Phos=-
phorsalze vorgeschlagen, Der Flillstoffgehalt der Fdden
liegt zwischen 6 und 75 %, vorzugsweise zwischen 11 und

60 %.
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Die einen Titer von 3000 den und weniger aufweisenden fiil1-
gtoffhaltigen Fiéden werden durch innige Vermisohung des
Flillstoffes mit dem Polymer, im Beispiel 1 o, g. DE-0S wird
pulverisiertes Kalziumkarbonat mit Polypropylen vermisoht,
hergestellt, wobei diese Misohung liber einen Extruder mit
Sohlitzdlise zu einer Folie ausgepreBt wird. Die Folie wird
angohlieBend mittels liblicher mechanischer Binrichtungen,
belsplielaweise Prigewalzen, fibrilliert und gereckt. Dio
auf diese Weise hergestellten Fédsn sollen sioh zu Sellen,
Sellereiwaren, Papier, Synthesefasern und Betonbauteilen
welterverarheiten lasser.,

In der DE-AS 1669520 wird der Sohutz flir hohlraumrreie Mo~
nofile aus Polyhexamethylenadipamid beansprucht, die einen
Fiillstoffgehalt von 1 bis 10 % aufweisen. Als Fiillstoffe
werden Lithiumealze, wie heispielsweise Lithiumohlorid,
~bromid oder =-jodid, eingesetzt,

Aus der Beschreibung o. g. DE-AS ist zu entnehmen, daB die
Zugabe der Filllstoffe einmal durch Beschlichten der Po=
lyamid-Pellets mit Lithiumsalzkristellen und zum anderen
durch Versetzen des Polymerisatansatzes mi% Lithiumsalz
erfolgt, ,

Die beschichteten Pellets oder die Polyamid~Lithiumsalz=-
magse werden angohlieBend extrudiert und liber eine Diise,
die gemtB Beigpiel 1 eine Austrittedffnung von 2,29 mm
aufweist, zu einem monofilen PFaden ausgesponnen,

Der erhaltene monofile Faden weigt gemdfB Belspiel 1 einen
Durchmesser von 1,8 his 1,9 mm auf,

Im Hinblick au? die Verwendungsfihigkeit der vorgeschlage~
nen Verfahren sind folgende Naohteile festatellbar:

Die dargelegten Losungen sind mit der in der Synthesafager=-
industrie liblichen Spinntechnik nicht realislerbar, Sowohl
heim konventionellen Spinnen als auch bein Johnellspinnen
von Endlosfdden mit einer hohen Elementarfadenzahl tritt
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pine Blockierung der Spinndlisenpakete duroh Fiillstoffe eln,
die ein kontinuierliones Produktionsregime unmdglioch maobt,

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht in der Verhinderung von
Flillstoffablagerungen in den Spinndlisenpsketen sowie in
der Beseitigung von Piroduktionsstorungen heim Erspinnen
multifilter, flillstoffhaltiger Endlosfdden.

Dgrlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur
Herstellung flillstoffhaltiger, multifiler, synthetischer
Endlosfdden zu schaffen, das es durch eine verinderte Ver-
fahrensflihrung ermdoglicht, ein flir die Herstellung multifi-
ler Endlosftiden geeignetes Pulykondensat zu erhaltene.

Erfindungegemi wird die Aufgabe duroh ein Verfshren zur
Herstellung fllllstoffhaltiger, multifiler, synthetischer
Endlosfédden, inshesondere Polyamid- und Polyesterfdden,
gelost, bei dem wihrend der Polymerenherstellung anorgani-
sche fein verteilte Substanzen, die im Polymeren ualéslich
gind, zugesétzt werden, welches dadurch charakterisiert
18t, daB eine einen Losungsmittelgehalt von 25 bis 55 %,
vorzugsweise 35 %, aufweisende aus anorganischen Partikeln
mit einer PartikelgrsBe von mindestens 90 % kleiner sls
> bestehende Paste mit 2 bis 40 %, veraugsweise 10 %,
des zu polykondensierenden Ausgangsstoffes separat ver-
migout und diese Mischung in einer Flillstoffkonzentration
von 1 bis 20 §, vorzugsweise 5 %, bezogen auf dcas Polykon-
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dengat, d~~ restlichen zu polykondensierenden Ausgangs-
stoffme: 4esetzt wird sowle nach erfolgter Polykon-
densation der Ausgangsstoffmenge das flillstoffhaltige Pow
lykondsnsgat Hter Spinndisen zu multifilen Endlosfdder mit
Elementarfadenzahlen bis zu 300 ausgesponnen wird.
Uberrasohend wurde gefundon, das Spinngchwierigkeiten, ,
hervorgerufen durch Fiillstoffablagerungen in den Dlisenpa~-
keten, selhst bel Elementarfadenzahlen bis zu 300 nicht
auftraten und ein stabiles Produktionsregime gewdhrleiste
ware. '
Offensichtlioch wird durch die erfindungsgemiBen Parameter,
wie die Zusammensetzung der Flillstoffpaste und die Ari ih-
roer Zugabe zu den Ausgangssioffen der Polykondensations-
reaktion eine derartig homogene Verteilung der Fiillstoffe
in der erfindungsgemiéBen Konzentration im entstehenden Po-
lymer erreicht, die wedur den Polykondensationsablauf‘nega-
tiv beeinfluBt, nooh infolge nicht vorhandener Agglomerate
zu Flillstoffablagerungen wihrend des Spinnprosesssa flihrt
und die auch die textilphysikalischen Parameier der erspon-
nanen Seide nicht unglinetig heeintrhohtigt.

Das nach dem erfindungsgeuméBen Verfahran hergestsllts Po-
lykondensat weist Seidenqualitét auf, worunter eine Quali-
tiat verstanden werden soll, die nicht nur die Erspinnung
monofiler Féden oder Drihte, sondorn such multifiler Syn=-
vheseseide mit einer sehr hohen Elementarfadenzahl. moglich
macht,

Hinsichtlich éor textilohysikalisohen Werte liegen die er-
findungsgemtBen flillstoffhaltigen Fiden in den von den
Naohverarheitorn geforderten bekannten GréBenordnungen.,

Gegenliher en bekannten Verfehren weist die erfindungsge-
nifle Losung folge~de Vortelile auf:



273864

-6 ~

Das erfindungsgemtiBe Verfahren ist einfach und ohne festi=
gungstechnischen Aufwand durchflihrbsr.

Es ermdglicht die Herstellung eines flillstoffhaltigen Po-
lykondensates, das sich in einem gtabilen Spinnregime zu
multifilen Syntheseseiden mit hoher Elementerfadenzghl
ausspinnen LlHB%L,

Ausgflihrungebeispiel

Die Erfindung soll an Ausfithrungsbeispielen nachstehend

ndher erliuter
Beispiel 1:

Zur Vorboreitung eines technischen Versuohes wurde Kaolin
im wdssrigen Medium auf eine maximcle KorngrdSe von 10 ,um
klassiert, wobei mindestens 90 % eine PartikelgrtBe von
kleiner als 5 mm aufwiesen, und die Suspension lUber eine
Filtration zu einer Paste mit einem Feuchtegehalt von 35 %
verdichtel.

7700 g dieser Paste werden anschlieBend .n 15 kg fllissiges
Kaprolaktam eingeriihrt, Inzwischen wurden in einen Autokla=-
ven 80 kg fllissiges Kaprolaktam eingeflillt und 95 g Benzoe=-
gdure zur Regulierung der KettenlEinge zudosiert.

Dieser Ipsung wird der mit der Paste separat vermischte
Kaprolaktamanteil unter Rlihren zugesetzt, danach der Auto-
klav verschlossen, mit Stickstoff gesplilt und bei einer
Temperatur von 270 °C in einer Zeit von 20 Stunden die
Polykondensation durchgeflhrt. Nach Beendigung der Poly~
kondengationaresktion erfolgt das Austragen des Polykon-
densates, seine Granulierung, Extraktion und Trooknung.
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Das Granulat mit einer LV von 2,55 wird Wber Extruder zu
mul¥ifiler Seide von 385 tex (128) ausgesponnen, die einen
Flilletoffgehalt von 5 % aufweiat,

Wehrond des Spinnvorganges war kein Ansteigen des Spinn-
druckes festst-llbar, was darauf hirweist, daB ein Zu-
setzen der Spinnsiebe und Diisenlochbohrungen durch Flille
stoffablagerungen nicht erfolgte, da Flillstoffagglomerate '
weder vorhanden waren noch sioh wihrend des Prozesses ge-
bildet haben. Dle ersponnene Seide wies eine ReiBfestig-
kelt von 37,2 oN/tex und eine ReiBdehnung von 32,1 % auf,

Baigpiel 2:

In Vorbereiiung eines Laborversuches wurde eine Fdllung von
EaSO4 hergastellt und diese durch Filtration zu einer Paste
mit einem Wansergehalt von 51 % verdichtet. 690 g dieser
Pagte wurde in eine Mischung aus 520 g Laktam und 150 g
Wagser soryfdltig eingeriihrt, Im Laborautoklaven wurden
inzwischen 780 g Laktem zusammen mit 49,2 g Aminokapron-
ghiure und 2,03 g Benzoegdure aufgeschmolzen., Der Schmelze
wurda die vorbereitete PFlillstoffsuspension laugsam zugege-
ben und nsch VerschlieSen des Labor:utoklaven 8 h bei 280 °¢
polymerisiert, Das Polymerisat wit einer Lisungsviskositit
von 2,22 wurde granuliert, extrahiert, getrcoknet und auf
einer Versuchsanlage zu Seide von 10 tex (10) versponnen.
Die ergponnene Seide wies bei einem Flillstoffgehalt von

20 % eine ReiBfestigkeit von 28,8 aoN/tex und eine ReiB-
dehnung von 39,6 % auf, Die Farbe der gsreokten Seide war
tiefweiB.,
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