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62 Verfahren zum Reinigen von Spinndiisen.

@ Im Verfahren werden Spinndiisen bei der Polyester-

herstellung durch Erwirmen in einem Reinigungsbad
aus einem Gemisch aus Polyglykolen gereinigt. Es wird
ein Gemisch eingesetzt, das zu mindestens 70 Gew .-%, be-
zogen auf das Polyithylenglykolgemisch, aus Tri-, Te-
tra-, Penta- und Hexadthylenglykol besteht. Zusitzlich ent-
hilt es mindestens 2, aber hochstens 10 Gew.-% Mono-
und/oder Didthylenglyko! und bis zu 20 Gew.-% an Hep-
ta-, Okta- und hohere Athylenglykole.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zum Reinigen von Spinndiisen bei der Poly-
esterherstellung durch Erwirmen in einem Reinigungsbad aus
einem Gemisch aus Polyglykolen, dadurch gekennzeichnet,
dass ein Gemisch aus Polyithlenglykolen eingesetzt wird, das
zu mindestens 70 Gew.-%, bezogen auf das Polyéthylenglykol-
gemisch, aus Tri-, Tetra-, Penta- und Hexaithylenglykol besteht,
und das mindestens 2, aber hochstens 10 Gew.-% Mono- und/
oder Diidthylenglykol und bis zu 20 Gew.-% an Hepta-, Okta-
und hoheren Polyithylenglykolen enthilt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man dem Polyithlenglykolgemisch 0,01 bis 0,1, vorzugs-
weise 0,05, Gew-% Zinkacetat- 2H:0, bezogen auf das Polydthy-
lenglykolgemisch, zusetzt.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Reinigen von
Spinndiisen bei der Polyesterherstellung durch Erwarmen in
einem Reinigungsbad aus einem Gemisch aus Polyglykolen.
Das Gemisch aus Polyglykolen kann Katalysatorzusitze ent-
halten.

Fiir die Reinigung der bei der Polyesterherstellung
gebrauchten Spinndiisen von anhaftender Polyestermasse wird
eine Reihe von Verfahren und Lésungsmitteln empfohlen, die
zum Teil erhebliche Mingel aufweisen.

Die Reinigung im Alkalinitritbad, wobei eine Temperatur
von mindestens 400 °C erforderlich ist, fiihrt sehr bald zu Kor-
rosion, die Verwendbarkeit der kostspieligen Diisenplatten
wird bedeutend herabgesetzt.

Im Falle einer Verwendung von Hydroxyalkylaminen, z.B.
Tridthanolamin als Reinigungsmittel, machen der erforderliche
Zeitaufwand, in der Regel 24 Stunden, sowie die zwingend not-
wendige Erneuerung der gesamten Losungsmittelmenge nach
jedem Gebrauch, dieses Verfahren umsténdlich und unwirt-
schaftlich.

Die vielfach vorgeschlagene Verwendung handelsiiblicher
Polyglykole, wie Di-, Tri- und Tetraithylenglykol, mit oder ohne
Katalysatorzusatz als Losungsmittel fiir Polyesterriickstdnde
fiihrt bei der Sduberung grossflidchiger Apparateteile, z.B.
Umesterungs- oder Kondensationsgefésse, zu brauchbaren
Ergebnissen. Bei der Reinigung von Spinndiisen dagegen, wo
die Polyesterriickstéinde aus einer Vielzahl sehr enger und fall-
weise auch profilierter Bohrungen restlos entfernt werden miis-
sen, ist mit den genannten Lésungsmitteln ein zufriedenstellen-
der Effekt nur unter erheblichem technischen Aufwand zu
erreichen, z.B. Erhitzen unter Druck in Autoklaven oder dem
Einsatz von Ultraschallgeriten wihrend des Losevorganges.
Ohne diese aufwendigen technischen Hilfsmittel ist der Reini-
gungseffekt der obengenannten Polyglykole, aber auch der
hoheren polymerhomologen Glieder, unbefriedigend.

Werden z. B. Spinndiisen mit Tri- oder Tetraéthylengglykol
bei einer Temperatur von 250°C gereinigt, so liegt die Rate der
nachzureinigenden Diisen zwischen 20 und 30 %, wird ein
Gemisch beider Glykole verwendet, so erhdht sich dieser
Anteil auf 50%.

Versuche, durch Zusitze von Katalysatoren, wie sie bei-
spielsweise fiir Umesterungen vorgeschlagen werden, verbes-
serte Reinigungseffekte oder kiirzere Reinigungszeiten zu
erreichen, blieben ohne messbaren Erfolg. Hohere Polyglykole
zeigten bei verlingterer Reaktionszeit keine bessere Wirkung.

Aufgabe der Erfindung war es deshalb, ein Verfahren zur
Verfiigung zu stellen, das es gestattet, Spinndiisen in kurzen
Zeiten zuverlissig von Polymeren zu reinigen, so dass sie wie-
der zum Verspinnen eingesetzt werden kénnen.

Dieses Ziel wird erfindungsgemiss dadurch gelost, dass in
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einem Verfahren nach dem Oberbegriff ein Gemisch aus Poly-
ithylenglykolen eingesetzt wird, das zu mindestens 70
Gewichtsprozent, bezogen auf das Polyithylenglykolgemisch,
aus Tri-, Tetra-, Penta- und Hexaithylenglykol besteht, und das
mindestens 2, aber héchstens 10 Gewichtsprozent an Mono-
und/oder Diithylenglykol und bis zu 20 Gew.% an Hepta-,
Okta- und hoheren Polyithylenglykolen enthalt.

Vorzugsweise verwendet man dabei Zinkacetat als Kataly-
satorzusatz, insbesondere in einer Menge von 0,01-01, bevor-
zugt von etwa 0,05 Gew.-%, bezogen auf das Polyathylenglykol-
gemisch.

Die Wirksamkeit des erfindungsgemissen Verfahrens ist
iiberaschend gut; dies zeigt sich nicht nur in den ausserordent-
lich kurzen Zeiten, die zur Reinigung von mit Polymeren ver-
schmutzten Spinndiisen bendtigt werden, sondern ganz beson-
ders an der ausserordentlich geringen Zah! an gereinigten
Diisenplatten, bei denen eine Nachreinigung erforderlich ist:
auf 1000 gereinigte Diisenplatten entfallen nur 1-2 Stiick, bei
denen eine Nachreinigung vorgenommen werden muss. Eine
auch nur annihernd vergleichbare Wirksamkeit ist mit keinem
der vorerwihnten Losungsmittel erreichbar gewesen.

Als weiterer Vorteil des erfindungsgemassen Verfahrens
kommt hinzu, dass ein Reinigungsansatz bis zu achtmal ver-
wendet werden kann, ehe eine Baderneuerung erforderlich
wird. Eine Beeintrichtigung des Losevermdgens tritt vor allem
dann nicht ein, wenn vor jedem weiteren Einsatz eine erneute
Zugabe von Umesterungskatalysatoren, wie z. B. Zinkacetat
oder Manganacetat, in Mengen von 0,01 bis 0,1 Gew.-%, bezo-
gen auf das Polyithylenglykolgemisch, erfolgt.

Vergleichende Loseversuche wurden mit Polyalkylengly-
kol-Gemischen an Polyithylenterephthalat-Chips durchge-
fiihrt. Jeweils 500 mg Polyithylenterephthalat-Chips der rela-
tiveen Viskositit 0,85, gemessen bei 25°C an einer 1 gew.-%igen
Losung des Polymeren in Phenol/Tetrachlorithan im
Gewichtsverhiltnis 3:2, wurden mit 5 g des Polyathylenglykols
bzw. des -gemischs bei 250 °C behandelt.

Die erhaltenen Ergebnisse sind in der folgenden Tabelle
zusammengefasst. Darin bedeuten

T Gewichtsteile
% Gewichtsprozent
Versuchs-  Mono-  Tri- Hepta- Losezeit in min
Nr. Di- Tetra-  Okta- Zeitmit 0,05 Zeit
Penta-  u.hohere Gew.% Zink- ohne
Hexa- acetat Zink-
-dthylenglykol (%) acetat
erfindungs-
gemass
1. 50 90,0 5,0 23-25 25-40
2. 9,5 86 45 33-33 40-45
Vergleichs-
versuche
3. 6,18 14,70 79,12 60-70 60-70
4. 2,60 51,5 4590  50-50 95-95
5. 1,40 32,25 66,35  75-75 95-95
6. 2,50 45,00 5250  85-90 100-105
7. 1,25 22,50 76,25 110-120  140-160
8. 6 3 91 115-140 -
9. 0,2 13,0 868  145-160 -
10. 0 0 100 nach 3 Std.
abgebrochen

Es zeigt sich, dass die Losezeiten mit dem Polyathylengly-
kol der erfindungsgemaissen Zusammensetzung wesentlich kiir-
zer sind als die mit allen anderen verglichenen Losungsmitteln
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erzielten. Zusitze von niedrigeren oder héheren Polyalkylen- Inhalt 50 kg Polyglykol, das 25 g Zinkacetat enthilt, gibt
glykolen fiihrten zu Verschlechterungen der Losezeiten. man mittels einer geeigneten Halterung 80-120 Stiick der zu
Wie bereits erwihnt, fithrt das Verfahren auch bei Verwen-  reinigenden Diisenplatten. Es wurde auf 250°C erhitzt. Nach 4
dung von Tetraithylenglykol zu einer wesentlich hoheren Stunden wurden die Diisen aus dem Reinigungsbad genommen
Anzahl von nachzureinigenden Diisen als es erfindungsgeméss 5 und 15 Minuten in 90°C heissem Wasser gespiilt, worauf eine
der Fall ist. Spiilung in kaltem Wasser erfolgte. Die noch feuchten Diisen-
platten kamen fiir 10 Minuten in ein 90°C heisses Bad aus
Beispiel 11 10%iger Natronlauge, wo sie unter Ultraschalleinwirkung ver-
In ein Polyathylenglykolbad der Zusammensetzung blieben, dann wurde zweimal 10 Minuten in 40°C warmen Was-
Gew.% 10 ser gespiilt und schliesslich mit Druckluft trockengeblasen. Die
Mono-Athylenglykol 1 Spinndiisenplatten waren nach dieser Behandlung vollstindig
Di-Athylenglykol 4 von Polyesterresten befreit.
Tri-}itl_lylenglykol 20 Das Polyglykolbad war nach Zugabe von jeweils 25 g Zink-
Tetra-Athylenglykol 30 acetat- H20 fiir weitere Reinigungsoperationen bereit; eine
Penta-j‘ithylenglykol 25 15 Baderneuerung wurde erst friihestens nach achtmaligem Ein-
Hexa-Athylenglykol 15 satz erforderlich. Lediglich 1-2 Stiick auf 1000 zu reinigende
Hepta-Athylenglykol 4 Spinndiisenplatten erforderten eine N achreinigung.

Okta-Athylenglykol 1
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