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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing polyacrylonitrile-based nonwoven fabrics. According to said method,
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before the filaments are regenerated by wetting them with a coagulation medium. The fiber curtain formed is placed on a conveyor
belt, washed and dried. The invention also relates to nonwoven fabrics of the atorementioned type and to the use thereof.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betriftt ein Verfahren zur Herstellung von auf Polyacrylnitril basierten Vliesstoften, bei dem
die Polyacrylnitril-Spinnldsung durch die Locher eines Diisenbalkens gedriickt und durch einen Luftstrom um ein Vielfaches
verstreckt wird bevor die Filamente durch Benetzen mit einem Koagulationsmedium regeneriert werden. Der gebildete Faservorhang
wird auf einem Transportband abgelegt, gewaschen und getrocknet. Ebenso betritft die Erfindung derartige Vliesstotfe sowie deren
Verwendung.
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Verfahren zur Herstellung eines Polyacryl-basierten Vliesstoffes sowie Polyac-

ryl-basierte Vliesstoffe

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von auf Polyacrylnitril ba-
sierten Vliesstoffen, bei dem die Polyacrylnitril-Spinnlésung durch die Locher
eines Diisenbalkens gedriickt und durch einen Luftstrom um ein Vielfaches
verstreckt wird bevor die Filamente durch Benetzen mit einem Koagulations-
medium regeneriert werden. Der gebildete Faservorhang wird auf einem
Transportband abgelegt, gewaschen und getrocknet. Ebenso betrifft die Erfin-

dung derartige Vliesstoffe sowie deren Verwendung.

Nonwovens sind textile Flachengebilde, bei denen die Flachenbildung nicht
durch Weben oder Stricken, sondern durch Verhakelung der Fasern mit an-
schlieBender Fixierung erfolgt. Wegen der vielseitigen Verwendungsmoglich-
keiten und der im Vergleich zu gestrickten und gewebten Flachengebilden
vergleichsweise niedrigen Produktionskosten weisen Nonwovens nach wie vor

hohe jahrliche Wachstumsraten auf.
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Die Verformung von Schmelzen synthetischer, thermoplastischer Polymere
durch Extrusion der Schmelze durch feine Diisenlécher in einem in Faserrich-
tung stromenden Gasstrom, durch den die Faser abgekiihlt und dabei gezogen
und auf ein Mehrfaches ihrer Lange verstreckt wird, ist ein seit langerem be-
kanntes Verfahren zur Nonwoven-Herstellung. Dieser auch als ,Schmelzbla-
sen” (meltblown) bezeichnete Prozess ist geeignet fiir die Herstellung von
Mikrofasern. Die Verarbeitung von in Lésung befindlichen Polymeren nach
dieser Technologie ist in der Patentschrift EP 0 920 548 B1 (Cellulose gel6st in
Amin-Oxid) sowie DE 102008018746 A1 (Cellulosecarbamat geldst in ionischer
Flussigkeit) beansprucht.

Ausgehend hiervon war es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren
zur Herstellung eines Vliesstoffes aus Polyacrylnitril nach dem Meltblown-

Verfahren bereitzustellen.

Diese Aufgabe wird hinsichtlich eines Verfahrens mit den Merkmalen des Pa-
tentanspruchs 1, beziiglich eines Vliesstoffes mit den Merkmalen des Patent-
anspruchs 17 gebildet. Die jeweiligen abhangigen Patentanspriiche stellen

dabei vorteilhafte Weiterbildungen dar.

Die Erfindung betrifft somit ein Verfahren zur Herstellung eines Vliesstoffes,
bei dem eine Spinnldsung, enthaltend oder bestehend aus einer Lésung von
Polyacrylnitril und/oder mindestens ein hiervon abgeleitetes Copolymer
und/oder Mischungen oder Blends hieraus in einem geeigneten Losungsmittel
oder einer Mischung aus mehreren Losungsmitteln in einem Schmelzblaspro-
zess durch einen Disenblock mit einer Vielzahl von Disenldchern extrudiert
wird, wobei eine der Anzahl der Diisenlochern entsprechende Anzahl von Fa-
sern erzeugt wird, die aus den Diisenléchern des Diisenblocks austretenden
Fasern durch einen temperierbaren Luftstrom verstreckt, die verstreckten
Fasern durch Bespriihen mit einer Koagulationsfliissigkeit koaguliert und die

Fasern zu einem Wirrgelege abgelegt werden.

GemaR dem erfindungsgemdRen Verfahren wird eine Spinnlésung von
Polyacrylnitril in einem geeigneten Losungsmittel durch die Locher eines Dii-

senbalkens extrudiert, der gebildete Filamentvorhang aerodynamisch vers-
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treckt, ggf. mit einem Koagulationsmedium regeneriert und gewaschen und
nachbehandelt sowie bei erh6hter Temperatur getrocknet und dann aufgewi-
ckelt.

Das Herstellungsverfahren erlaubt eine hohe Variabilitat in Dichte und Dicke,
was zu einer weitgehenden Flachenisotropie fiihrt. Aus diesen vorteilhaften
Eigenschaften ergeben sich zahlreiche Verwendungsmoglichkeiten in der in
der Automobilindustrie als Dekorationsvliesstoffe, fiir technische Anwendun-

gen, z.B. Filtrationsmedien, usw.

GemaR einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist das mindestens eine L6-
sungsmittel oder mindestens eines der Losungsmittel der Mischung ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Aceton, aliphatischen Amiden, insbe-
sondere Dimethylformamid (DMF), Dimethylacetat (DMAc), Dimethylsulfoxid
(DMSO0), Salzhydratschmelzen, insbesondere Zinkchloridhydrat (ZnCl, + 4
H,0), sowie ionischen Flussigkeiten, insbesondere Imidazoliumverbindungen,
Pyridiniumverbindungen, Tetraalkylammoniumverbindungen, insbesondere 1-
Butyl-3-methyl-imidazoliumchlorid, 1-Butyl-3-methylimidazoliumacetat, 1-

Ethyl-3-methylimidazoliumacetat sowie Mischungen hieraus.

Vorteilhafterweise wird als Koagulationsmedium eine Flissigkeit ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Wasser, Mischungen von Wasser mit einer
organischen Fliissigkeit, insbesondere aliphatischen Amiden, insbesondere
Dimethylformamid (DMF), Dimethylacetat (DMAc), Dimethylsulfoxid (DMSO),
Salzhydratschmelzen, insbesondere Zinkchloridhydrat (ZnCl; + 4 H,0), sowie
ionischen Flussigkeiten, insbesondere Imidazoliumverbindungen,
Pyridiniumverbindungen, Tetraalkylammoniumverbindungen, insbesondere 1-
Butyl-3-methyl-imidazoliumchlorid, 1-Butyl-3-methylimidazoliumacetat, 1-

Ethyl-3-methylimidazoliumacetat sowie Mischungen hieraus eingesetzt.

Weiter bevorzugt betrdgt der Anteil von Polyacrylnitril und/oder eines hiervon
abgeleiteten Copolymeren, bezogen auf die gesamte Spinnlésung von 5 bis 60
Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 50 Gew.-%, besonders bevorzugt von 20 bis 40

Gew.-%.

Zudem ist es moglich, dass die Lésung vor Extrusion durch den Diisenblock
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filtriert wird, bevorzugt mittels eines Filters mit einer Maschengréf3e von 20

bis 200 um, bevorzugt 30 bis 70 um.

Bevorzugte Nullscherviskositaten der erfindungsgemal eingesetzten Losung,
gemessen bei einer Temperatur von 15°C betragen dabei vorteilhafterweise
von 100 bis 500 mPas, bevorzugt von 200 bis 350 mPas.

Die Temperatur der Spinnldsung betrdagt gemaR einer bevorzugten Ausfiih-
rungsform bei Extrusion durch den Diisenblock von 0 bis 150 °C, bevorzugt
von 20 bis 100 °C, besonders bevorzugt von 30 bis 60 °C.

Bevorzugte Fordermengen der Spinnlésung pro Spinnloch werden auf 0,25 bis
5 g/min, bevorzugt auf 0,5 bis 3 g/min, besonders bevorzugt von 0,75 bis 1,5

g/min eingestellt.

Insbesondere betragt die Temperatur des zur Vollstreckung eingesetzten Luft-
stromes von 50 bis 200 °C, bevorzugt von 75 bis 150 °C, besonders bevorzugt
von 90 bis 130 °C.

Der Diisenblock kann 150 bis 10.000, bevorzugt 500 bis 5.000 Diisenlécher pro

Meter aufweisen.

Hierbei ist es bevorzugt, dass der Durchmesser der Diisenlécher unabhangig

voneinander 0,05 bis 1 mm, bevorzugt 0,25 bis 0,6 mm betragt.

Vorzugsweise werden die verstreckten Fasern zwischen 10 und 50 cm, bevor-
zugt zwischen 15 und 40 cm unterhalb des Diisenblocks mit der Koagulations-

I6sung bespriht.

Die bespriihten Fasern kdnnen weiter vorteilhafterweise auf ein Férderband,
bevorzugt mit einer Fordergeschwindigkeit von 0,5 bis 10 m/min, weiter be-

vorzugt von 1 bis 5 m/min abgelegt werden.

Um moglichst hochwertige Produkte zu erhalten, wird das abgelegte Wirrge-
lege gewaschen, abgequetscht und/oder getrocknet, bevorzugt unter Zug-

spannung getrocknet.
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AnschlieBend kann es vorgesehen sein, dass eine Konditionierung und/oder

Verfestigung des Vliesstoffes erfolgt.

Bevorzugt werden als Polyacrylnitril-basierte Copolymere mit einem
Polyacrylnitrilgehalt von 85 Gew.-% oder mehr, bevorzugt 90 Gew.-% verwen-
det.

Die Erfindung betrifft ebenso einen Vliesstoff, der nach dem erfindungsgema-

Ren Verfahren herstellbar ist.

Der erfindungsgemafie Vliesstoff zeichnet sich durch ein Flachengewicht von
10 bis 500 g/m?, bevorzugt von 10 bis 200 g/m? aus.

Die erfindungsgemaRen Polyacrylnitril-Vliesstoffe weisen insbesondere die

folgenden vorteilhaften Eigenschaften auf

- geringe Feuchtigkeitsaufnahme bei Normklima von weniger als 2%
- Licht- und Wetterbestdandigkeit des reinen Polyacrylnitrils

- gute Chemikalienbestandigkeit

GemaR einer bevorzugten Ausfilhrungsform betragt die Langsfestigkeit des
erfindungsgemaRen Vliesstoffes mindestens 100 N/m, bevorzugt 500 bis
5.000 N/m, besonders bevorzugt von 1.500 bis 3.000 N/m.

Alternativ oder zusatzlich hierzu betrdgt die Querfestigkeit des erfindungsge-
maRen Vliesstoffes bevorzugt mindestens 40 N/m, bevorzugt von 80 bis 3000
N/m, besonders bevorzugt von 1.000 bis 2.500 N/m, jeweils gemessen nach
EDENA-Vorschrift 20.2-89.

Die vorliegende Erfindung wird anhand der nachfolgenden Beispiele ndher
erldutert, ohne die Erfindung allerdings auf die dargestellten Parameter zu

beschranken.

Beispiel 1
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780 g Polyacrylnitril-Copolymerisat werden in 2200 g Dimethylsulfoxid
(DMSO) in einem Rotor-Stator-Riihraggregat bei 80°C unter Riihren gelost. Die
26%-ige Losung wird durch ein 50 um Metallfilter filtriert. Die Viskositat der
Lésung, gemessen bei 50°C betragt 324 Pa s. Die filtrierte Spinnlésung wird
mittels Spinnpumpe zu einer 15 cm breiten Dise mit 60 Diisenlochern vom
Durchmesser 0,35 mm mit einer Férdermenge von 0,9 g/Loch/min gedriickt.
Die austretenden Filamente werden durch 100°C erwdrmte, vorbeistrémende
Luft verstreckt und mit 50% wassrigen DMSO unterhalb der Diise bespriiht
und auf einem Forderband mit einer Geschwindigkeit von 1 m/min abgelegt.
Das gebildete Vlies wird gewaschen, abgequetscht und unter Spannung ge-
trocknet.

Vliesparameter:

Flschengewicht: 90 g/m?

Festigkeit langs (konditioniert): 2950 N/m
Festigkeit quer (konditioniert): 2150 N/m

Beispiel 2

700 g Polyacrylnitril-Copolymerisat werden in 2800 g 1-Ethyl-3-
methylimidazoliumacetat (EmimAc) in einem Rotor-Stator-Riihraggregat bei
40°C unter Riihren gel6st. Die 20%-ige Losung wird durch ein 50 um Metallfil-
ter filtriert. Die Viskositat der Lésung, gemessen bei 50°C betragt 230 Pa s. Die
filtrierte Spinnldsung wird mittels Spinnpumpe zu einer 15 cm breiten Diise
mit 60 Diisenléchern vom Durchmesser 0,35 mm mit einer Férdermenge von
1,4 g/Loch/min gedriickt. Die austretenden Filamente werden durch 125°C
erwarmte, vorbeistromende Luft verstreckt und mit 7,5% wéassrigen EmimAc
20 cm unterhalb der Diise bespriiht und auf einem Férderband mit einer Ge-
schwindigkeit von 3 m/min abgelegt. Das gebildete Vlies wird gewaschen,

abgequetscht und unter Spannung getrocknet.

Vliesparameter:

Flichengewicht: 35 g/m?

Festigkeit langs (konditioniert): 1860 N/m
Festigkeit quer (konditioniert): 1450 N/m
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Beispiel 3

660 g Polyacrylnitril-Copolymerisat werden in 2340 g Dimethylacetamid
(DMACc) in einem Rotor-Stator-Rihraggregat bei 60°C unter Riihren geldst. Die
22%-ige L6sung wird durch ein 50 um Metallfilter filtriert. Die Viskositat der
Losung, gemessen bei 50°C betragt 247 Pa s. Die filtrierte Spinnlésung wird
mittels Spinnpumpe zu einer 15 cm breiten Dise mit 60 Diisenlochern vom
Durchmesser 0,35 mm mit einer Férdermenge von 1,2 g/Loch/min gedriickt.
Die austretenden Filamente werden durch 125°C erwdrmte, vorbeistrémende
Luft verstreckt und mit destilliertem Wasser 30 cm unterhalb der Duse be-
spriiht und auf einem Forderband mit einer Geschwindigkeit von 4 m/min
abgelegt. Das gebildete Vlies wird gewaschen, abgequetscht und unter Span-
nung getrocknet.

Vliesparameter:

Flichengewicht: 25 g/m?

Festigkeit langs (konditioniert): 1730 N/m
Festigkeit quer (konditioniert): 1470 N/m
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung eines Vliesstoffes, bei dem eine Spinnldsung,
enthaltend oder bestehend aus einer L&sung von Polyacrylnitril
und/oder mindestens ein hiervon abgeleitetes Copolymer und/oder
Mischungen oder Blends hieraus in einem geeigneten Losungsmittel
oder einer Mischung aus mehreren Losungsmitteln in einem Schmelz-
blasprozess durch einen Disenblock mit einer Vielzahl von Diisenl6-
chern extrudiert wird, wobei eine der Anzahl der Diisenl6chern ent-
sprechende Anzahl von Fasern erzeugt wird, die aus den Diisenléchern
des Diisenblocks austretenden Fasern durch einen temperierbaren
Luftstrom verstreckt, die verstreckten Fasern durch Bespriihen mit ei-
ner Koagulationsflissigkeit koaguliert und die Fasern zu einem Wirrge-

lege abgelegt werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das min-
destens eine Losungsmittel oder mindestens eines der Lésungsmittel
der Mischung ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Aceton,
aliphatischen Amiden, insbesondere Dimethylformamid (DMF),
Dimethylacetat (DMAc), Dimethylsulfoxid (DMSO), Salzhydratschmel-
zen, insbesondere Zinkchloridhydrat (ZnCl, + 4 H,0), sowie ionischen
Flussigkeiten, insbesondere Imidazoliumverbindungen,
Pyridiniumverbindungen, Tetraalkylammoniumverbindungen, insbe-
sondere 1-Butyl-3-methyl-imidazoliumchlorid, 1-Butyl-3-
methylimidazoliumacetat, 1-Ethyl-3-methylimidazoliumacetat sowie

Mischungen hieraus.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Koagulationsmedium ausgewahlt ist aus Flis-
sigkeiten aus der Gruppe bestehend aus Wasser, Mischungen von
Wasser mit einer organischen Flissigkeit, insbesondere aliphatischen

Amiden, insbesondere Dimethylformamid (DMF), Dimethylacetat
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(DMACc), Dimethylsulfoxid (DMSO), Salzhydratschmelzen, insbesondere
Zinkchloridhydrat (ZnCl, + 4 H20), sowie ionischen Flussigkeiten, ins-
besondere Imidazoliumverbindungen, Pyridiniumverbindungen, Tetra-
alkylammoniumverbindungen, insbesondere 1-Butyl-3-methyl-
imidazoliumchlorid, 1-Butyl-3-methylimidazoliumacetat, 1-Ethyl-3-

methylimidazoliumacetat sowie Mischungen hieraus.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Anteil von Polyacrylnitril und/oder eines hier-
von abgeleiteten Copolymeren, bezogen auf die gesamte Spinnldsung
von 5 bis 60 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 50 Gew.-%, besonders be-

vorzugt von 20 bis 40 Gew.-% betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Losung vor Extrusion durch den Disenblock fil-
triert wird, bevorzugt mittels eines Filters mit einer MaschengréfBe von
20 bis 200 um, bevorzugt 30 bis 70 um.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Nullscherviskositat der Spinnldsung, gemessen
bei einer Temperatur von 50 °C, von 100 bis 500 mPas, bevorzugt von
200 bis 350 mPas betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Temperatur der Spinnlésung bei Extrusion
durch den Diisenblock von 0 bis 150 °C, bevorzugt von 20 bis 100 °C,

besonders bevorzugt von 30 bis 60 °C.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Férdermenge der Spinnldsung pro Spinnloch
auf 0,25 bis 5 g/min, bevorzugt auf 0,5 bis 3 g/min, besonders bevor-
zugt von 0,75 bis 1,5 g/min eingestellt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der zur Verstreckung eingesetzte Luftstrom eine
Temperatur von 50 bis 200 °C, bevorzugt von 75 bis 150 °C, besonders
bevorzugt von 90 bis 130 °C betragt.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Diisenblock 150 bis 10.000, bevorzugt 500 bis

5.000 Diisenlécher pro Meter aufweist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Durchmesser der Diisenldcher unabhangig

voneinander 0,05 bis 1 mm, bevorzugt 0,25 bis 0,6 mm betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die verstreckten Fasern zwischen 10 und 50 cm,
bevorzugt zwischen 15 und 40 cm unterhalb des Diisenblocks mit der

Koagulationslésung bespriiht werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die bespriihten Fasern auf ein Férderband, bevor-
zugt mit einer Fordergeschwindigkeit von 0,5 bis 10 m/min, weiter be-

vorzugt von 1 bis 5 m/min abgelegt werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das abgelegte Wirrgelege gewaschen, abge-
guetscht und/oder getrocknet, bevorzugt unter Zugspannung getrock-
net wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Vliesstoff konditioniert und/oder verfestigt

wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Poly-acrylnitril-Copolymere einen
Polyacrylnitrilgehalt von 85 Gew.-% oder mehr, bevorzugt 90 Gew.-%

oder mehr enthélt.

Vliesstoff, herstellbar nach einem Verfahren nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, gekennzeichnet durch ein Flaichengewicht von 10
bis 500 g/m?, bevorzugt von 10 bis 200 g/m”.
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18. Vliesstoff nach dem vorhergehenden Anspruch, gekennzeichnet durch
eine Langsfestigkeit von mindestens 100 N/m, bevorzugt 500 bis 5.000
N/m, besonders bevorzugt von 1.500 bis 3.000 N/m und/oder eine
Querfestigkeit von mindestens 40 N/m, bevorzugt von 80 bis 3000

N/m, besonders bevorzugt von 1.000 bis 2.500 N/m, jeweils gemessen
nach EDENA-Vorschrift 20.2-89.
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