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Yorwort.

Diese Schrift, die Frucht einer mehr als zwélfjihrigen Beschaftigung
mit der Untersuchung von kiinstlichen Seiden, ist nicht fiir den in der
Fabrikation tatigen Fachmann bestimmt, sondern wendet sich an alle
jene, die sich aus beruflichen oder sonstigen Griinden iiber das be-
handelte Gebiet unterrichten wollen, jedoch nicht die Zeit aufbringen,
die ausgezeichneten, aber umfangreichen Werke von Siivern (Die
kiinstliche Seide, 1921) und Becker (Die Kunstseide, 1912) durch-
zuarbeiten. Jentgens Werk, ,,Laboratoriumsbuch fiir die Kunst-
seide- und Ersatzfaserstoff-Industrie, 1923 setzt bereits Vertrautheit
mit den Herstellungsverfahren voraus.

Das Hauptgewicht wurde auf die Beschreibung der Eigenschaften
der verschiedenen Kunstseidenarten und ihre Untersuchung gelegt,
wahrend die Herstellungsverfahren, die in den ersten zwei Biichern
und in Aufsitzen der Zeitschrift ,,Faserstoffe und Spinnpilanzen bzw.
deren Fortsetzung ,,Die Kunstseide* sehr eingehend behandelt werden,
eine gedréngtere Darstellung erfahren haben. Wie jede junge, noch in
der Entwicklung begriffene Industrie umgibt sich auch die Kunst-
seidenfabrikation mit dem Schleier des Geheimnisses, dessen Nicht-
aufdeckung gegenwirtig dem Eingeweihten noch so viele Vorteile bringt,
daB ihn wissenschaftlich-literarischer Ehrgeiz nicht leicht locken kann.
Trotz dem erwahnten Schrifttum wire es mir daher nicht méglich ge-
wesen, dem auf die Fabrikation beziiglichen Teil meiner Aufgabe nach-
zukommen, wenn ich nicht die liebenswiirdige Unterstiitzung einiger
Herren aus der Praxis gefunden hétte. Den Herren Direktoren
C.Bottler, Dr. K. Kietaible, Minck und E. Urban, sowie dem Herrn
Generalkonsul E. Polacco sei daher auch an dieser Stelle herzlichst
gedankt. Zu ganz besonderem Dank bin ich dem bekannten Erfinder
Herrn Dr. Leon Lilienfeld fiir die Uberlassung von neuen Kunst-
seidenmustern und sonstigem Material verbunden. Aufrichtigen Dank
schulde ich ferner der Verlagsbuchhandlung Julius Springer fiir die
werktitige Anteilnahme, womit sie das Entstehen des trefflich aus-
gestatteten Buches verfolgte, sowie meiner lieben Frau Herma fir
die treue Hilfe beim Lesen der Korrekturen und bei der Anfertigung
des Sachregisters.

Da ich mit Riicksicht auf das Buch absichtlich auf jede Veroffent-
lichung von Untersuchungsergebnissen in Zeitschriften verzichtet habe,
wird auch der Fachmann manches Neue darin finden. Ferner war ich
bemiiht, bei strenger Wahrung der wissenschaftlichen Grundlage des
Werks die Darstellung so zu halten, daBl ihr auch der technologisch
weniger Geschulte leicht folgen kann. Besonders fiir den Textilkauf-
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mann ist es ja sehr wichtig, einen tieferen Einblick in den Werdegang
der Kunstseide zu erhalten, namentlich mit Riicksicht auf die mannig-
fachen Ursachen fiir das Entstehen fehlerhafter Ware.

Da die Schrift einen moglichst kleinen Umfang erhalten sollte,
konnte eine Beschreibung der Technik der mikroskopischen Unter-
suchung nicht gebracht werden; dafiir gibt es ja das prachtvolle Werk
von Prof. Dr. A. Herzog, Die mikroskopische Untersuchung der Seide
und der Kunstseide, 1924.

Zum SchluB méchte ich die Herren Fachgenossen bitten, das unter
schwierigen Verhiltnissen entstandene, anspruchslose Buch einer nach-
sichtigen Beurteilung zu unterziehen und mich auf die trotz aller
Sorgfalt unvermeidbaren Irrtiimer freundlichst aufmerksam zu machen.

Wien, im Januar 1926.
Prof. Dr. techn. F. Reinthaler.



Inhaltsverzeichnis.

I Einleitung . . . . . . . . . ..o Lo SN
II. BEigenschaften der Zellulose . . . . . . . . . . . . . ..
III. Das Nitrozelluloseverfahren . . . . . . . . . . . . . ..
IV. Das Kupferoxydammoniakverfahren . . . . . . . . . ..
V. Das Viskoseverfahren. . . . . . . . . . . .. ..o L.
VI. Andere aus Spinnlésung hergestellte Erzeugnisse . . .
1. Kiinstliches RoBhaar . . . . . . . . . . . . . . ... ..
2. Kiinstliches Bastband (Kunstseldenba,ndchen) ........
3. Kiinstliche Gewebe . . . . . . . . . .. e e e e
4. Baykogarn . . . . ... oL Lo Lo
VIL. Eigenschaften der Zelluloseseiden . . . . . . . . . ..
VIII. Kunstseide aus Zelluloseverbindungen . . . . . . . . .
1. Azetatseide . . . . . . . . . . . . ... ... .. .o
2. Zellulosedtherseide . . . . . . . . . . . .. ..o L.
IX. Priifung der Kunstseide . . . . . . . . . . .. .. C.
X. Die Stapelfaser. . . . . . . . . . ...
XI. Verwendung der Kunstseide . . . . . . . . . . ... ..
XTI, Wirtschaftliches. . . . . . . . . . . . .. .. ...
XIII. Andere seidenglinzende Fasern . . . . . . . . . . R
1. Wilde und andere tierische Seiden . . . . . . . . . . . ..
2. Merzerisierte Baumwolle . . . . . . . . . .. . . .. ..
3. Pflanzenseiden. . . . . . . . . . . .. ..o,
Berichtigungen und Nachtrage . . . . . . . . . . . .. . ..
Sachverzeichnis . . . . . . . . . ..o L 0oL
Abkiirzungen.
m = Meter.
cm = Zentimeter.
mm = Millimeter.
u = Mikromillimeter (0,001 mm).
cm?2 = Quadratzentimeter.
kg = Kilogramm.
g = Gramm.
t == Tonne,
1 = Liter.
hl == Hektoliter.
dn = Denier (0,05 g).
E = 3,141593.
D.R.P. = Deutsches Reichspatent.
E.P. = englisches (britisches) Patent.
F.P. = franzosisches Patent.



I. Einleitung.

Der edelste Textilrohstoff ist die Seide. Ihre hervorragenden Eigen-
schaften und ihr hoher Preis haben schon frith den Gedanken gezeitigt,
eine kiinstliche Seide herzustellen. Diese Aufgabe zerfallt in zwei
Teile: 1. Herstellung des (zunichst ungeformten) Seidenfibroins, der
Grundmasse der Naturseide, und 2. die Formung des Fibroins zu Faden.
Da das Fibroin zu den bekanntlich auBerordentlich verwickelt zusam-
mengesetzten Eiweillstoffen gehort, ist in absehbarer Zeit nicht einmal
an eine rein wissenschaftliche Synthese zu denken ; und selbst wenn diese
gelingen sollte, wire bis zur Ausarbeitung eines wirtschaftlichen GroB-
verfahrens noch ein weiter Weg. Das Seidenfibroin gehért eben, wie die
meisten EiweiBstoffe, zu den nicht kristallisierbaren Stoffen, den Xol-
loiden, die ibrer Erforschung von Natur aus groBen Widerstand ent-
gegensetzen. Wenn es beim Kautschuk grundsitzlich gelungen ist,
-diese Schwierigkeiten zu {iberwinden, so ist zu bedenken, daf3 dieser nur
aus zwei chemischen Grundstoffen (Kohlenstoff und Wasserstoff) be-
steht, wihrend das Fibroin auch noch Sauerstoff und Stickstoff enthilt.
Die vorldufige Unméglichkeit, das Seidenfibroin kiinstlich zu erzeugen,
fallt deshalb so schwer ins Gewicht, weil gerade die wertvollen inneren
Eigenschaften der Seide, wie die grofe Festigkeit, Elastizitit und Dauer-
haftigkeit von ihrer chemischen Zusammensetzung abhingen. Hin-
gegen ist die bestechendste Eigenschaft der Naturseide, ihr hoher Glanz,
wohl fast ausschlieBlich eine Folge der &uBeren Beschaffenheit der
Faden, ihrer glatten, das Licht gut zuriickwerfenden Oberfliche. Der
‘Gedanke lag daher nahe, statt des unzuginglichen Fibroins einen
anderen kolloiden Stoff in diese Form zu bringen.

Schon Réaumur brachte 1834 die allerdings nur theoretische An-
regung, Gummilésungen oder Firnisse in Fiden von geniigender Fein-
heit auszuziehen. Audemars beniitzte 1855 als erster eine Losung der
seit 1847 bekannten Nitrozellulose in einem Gemisch von Alkohol und
Ather (Kollodium) zur Herstellung eines Seidenersatzes (erstes Kunst-
seidenpatent! E. P. 283). Allerdings ging er infolge einer merk-
wiirdigen Gedankenverbindung von dem wenig geeigneten Bast des
Maulbeerbaums aus und setzte dem Kollodium eine Kautschuklésung
zu; auch beniitzte er noch keine Spinnrohrchen, sondern stellte den
Faden durch Eintauchen und Hochheben einer Stahlspitze her. Spinn-
diisen wurden erst 1862 von Ozanam in Vorschlag gebracht. Die von
Schweizer schon 1857 entdeckte Lioslichkeit der Zellulose in Kupfer-
oxydammoniak wurde erst 1882 von Weston nutzbar gemacht, der
solche Losungen zur Herstellung von Glithlampenfaden verwendete.
Den ersten nachweisbaren Erfolg hatte aber I. W. Swan, der Kollodium
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durch feine Offnungen in ein Fillbad auspreBte und den entstandenen
Fiaden durch Behandeln mit Ammoniumsulfid ihre Eigenschaft, ex-
plosionsartig zu verbrennen, benahm. Swan muf} daher als der eigent-
liche Erfinder der Kunstseide gelten. Auf einer 1884/85 in London
veranstalteten Ausstellung sollen sogar Gewebe aus diesem neuen Textil-
stoff ausgestellt gewesen sein,

Das groBe Verdienst aber, zuerst Kunstseide fabrikm#&Big her-
gestellt zu haben, gebiithrt unstreitig dem Grafen Hilaire de Char-
donnet (1.V.1839—11. ITI. 1924), der 1884 sein erstes Patent nahm.
Das gleiende Gespinst erregte auf der Pariser Weltausstellung 1889
grofles Aufsehen. Doch wurde erst 1891 in seiner Fabrik in Besangon
Kunstseide in groferem MaBstabe nach dem Nitrozelluloseverfahren
hergestellt, Die tagliche Erzeugung betrug zunéchst nur 50 kg, wahrend
grofle Fabriken in Belgien 1912 3000 kg als Tagesproduktion aufwiesen.
Heute arbeiten nur noch wenige Fabriken nach dem Nitrozellulose-
verfahren, doch ist es nicht ausgeschlossen, dafl es spéter, bei billigeren
Spirituspreisen, wieder mehr zu Ehren kommt.

Bemerkenswerterweise ist es auch dem Erfinder des zweiten zu
industrieller Bedeutung gelangten Kunstseideverfahrens, dem Fran-
zosen Despaissis, nicht gegbénnt gewesen, eine im F. P. 203741
vom 9.V.1890 beschriecbene Methode, die auf der Anwendung von
Kupferoxydammoniak als Losungsmittel fiir Zellulose beruht, fabrik-
mifBig durchzufithren, so dafl sie anscheinend sogar in Vergessenheit
geriet. Als Grundlage des heutigen Kupferoxydammoniakverfahrens,
insbesondere der allerdings schon vor dem Kriege wieder aufgegebenen
Glanzstofferzeugung, muB vielmehr das auf den Decknamen Pauly?!)
lautende D.R.P. 98642 vom 1.XII. 1897 bezeichnet werden, zu dem
dann spéater noch eine Reihe von Zusatzpatenten von Fremery, Urban
und Bronnert hinzukamen. Die erste Glanzstoffabrik wurde im Jahre
1898 in Oberbruch bei Aachen errichtet. Andere Abarten des Kupfer-
oxydammoniakverfahrens, die hauptséchlich auf den Patenten von
Thiele, Linkmeyer, Foltzer, Langhaus, Dreaper, Friedrich
und Borzykowski beruhen, konnten sich anfangs weniger zur Geltung
bringen. Die Bliitezeit des Kupferoxydammoniakverfahrens war aber
nur von kurzer Dauer und heute wird nur noch in wenigen Fabriken eine
allerdings sehr feinfadige Kupferseide hergestellt.

Das gegenwiartig wichtigste Verfahren, auf das schitzungsweise
etwa 909/, der gesamten Kunstseidenerzeugung entfallen, beruht auf
der von den englischen Forschern Cross, Bevan und Beadle im
Jahre 1892 aufgefundenen Viskosereaktion, die 1898 zuerst von Stearne
fiir die Kunstseidenfabrikation herangezogen wurde. In Deutschland
erwarb Graf Donnersmark (Sydowsaue) die betreffenden Patente und
bildete das Verfahren weiter aus, ohne aber besondere Erfolge zu er-
zielen. Die Donnersmarkschen Patente gingen dann auf die ,,Ver-
einigten Glanzstoff-Fabriken iiber, denen es auf Grund ihrer bei der
Glanzstofferzeugung gesammelten Erfahrungen gelang, das Viskose-

1) Da die Erfindung bzw. Nacherfindung vom Fremery und Urban her-
riihrt, ist es ganz unangebracht, die Kupferseide als Paulyseide zu bezeichnen.
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verfahren zur gegenwartig wirtschaftlichsten Fabrikationsmethode aus-
zugestalten.

Natiirlich entstanden auch im Ausland Viskoseseidenfabriken,
darunter die jetzt grofiten europaischen Werke, die 1904 gegriindete
Courtaulds, Ltd. in Coventry in England. Als wichtiger tech-
nischer Fortschritt ist die 1922 zuerst erfolgte Herstellung von Viskose-
seide mit hohlen Einzelfadchen (,,Celta‘‘) zu nennen.

Der Umstand, daB alle diese genannten aus Zellulose bestehenden
Kunstseidenarten im nassen Zustand selten mehr als 40 9/, ihrer Trocken-
festigkeit aufweisen, filhrte zur Erzeugung der aus essigsaurer Zellulose
bestehenden Azetatseide. Versuchsweise schon 1909 oder auch schon
frither hergestellt, wurde sie in den Vereinigten Staaten schon vor dem
Krieg und in England 1920 eine regelmaflige Handelsware. Infolge der
hoheren Herstellungskosten kann aber die Azetatseide trotz ihrer Vor-
ziige die Viskoseseide nicht verdringen und bleibt mehr auf die reichen
Lander beschrinkt, wo sie allerdings stetig an Boden gewinnt. Da
in der Viskoseseidenfabrikation gewaltige Kapitalien angelegt sind,
wird die Einfithrung einer neuen Kunstseide, die zwar bessere Eigen-
schaften, aber keine wesentlich geringeren Gestehungskosten aufweist,
immer nur allméhlich erfolgen koénnen. Eine grofle Rolle spielen
hierbei auch Erfindungen auf dem Gebiet der Herstellung wichtiger
Hilfsstoffe, wodurch erst manche gute neue Kunstseide praktische
Bedeutung gewinnt. Dies gilt besonders von der durch ihre Alkali-
festigkeit sogar der Naturseide iiberlegenen Zellulosedtherseide Dr.
Lilienfelds, die, obgleich schon 1913 erfunden, erst jetzt, nachdem
billige Alkylierungsmittel verfiighar sind, vor der fabrikm#Bigen Her-
stellung steht.

Versuche, aus anderen Rohstoffen als Zellulose Kunstseide herzu-
stellen, haben bisher noch keinen Erfolg gezeitigt. Weder die verschie-
denen Pflanzenschleime, wie Lichenin, Karraghin und Agar-Agar, noch
Kautschuk (E. P. 205532, 1922) haben sich bewihrt; ebensowenig
Naturseidenabfille, Kasein und sonstige tierische Eiweiflarten. Nur
aus Gelatine wurde eine Zeitlang nach Patenten von A. Millar
(D.R.P. 88225, 1895) ein als Vanduraseide bezeichnetes Gespinst
erzeugt. Da diese Kunstseide aber trotz Hartung der Gelatine dullerst
wasserempfindlich und daher nur in der Masse firbbar war, konnte sie
sich trotz ihrer Billigkeit nicht behaupten. Schlieflich gibt es iiber die
Verarbeitung von pflanzlichen und tierischen Rohstoffen auf Kunst-
seide noch eine Reihe von mitunter sehr absonderlich anmutenden
Patenten; sehr unterhaltlich ist z. B. das F. P. 444462, das aus
allen nur denkbaren Stoffen, wie Fleisch, Blut, Milch, Harn, Gras
und Friichten mittels Induktionsstrémen kiinstliche Fiden berzustellen
gestattet.

Was die sogenannte Glasseide betrifft, so versteht man darunter
die feinen seidenglénzenden Faden, die man durch Ausziehen von in der
Hitze erweichtem, oft auch gefirbtem Glas herstellt. Moégen aber die
Einzelfidchen auch feiner als Naturseide sein, so kénnen sie doch nie-
mals die Sprodigkeit des Glases verleugnen; wenn daher auch gelegent-

1*



4 Eigenschaften der Zellulose.

lich Krawatten, ja selbst Damenkleider fiir Ausstellungszwecke her-
gestellt worden sind, so kommt dem gesponnenen Glas fiir die Textil-
industrie doch keine praktische Bedeutung zu. Hingegen dient es in
Form von Glaswolle, Glaswatte und Filz vielfach zum Filtrieren von
stark sauren Flussigkeiten.

Zum SchluB sei noch auf die Bestrebungen hingewiesen, im Handels-
verkehr den Namen ,,Kunstseide“ (artificial silk, soie artificielle, seta
artificiale) durch eine Bezeichnung zu ersetzen, die einerseits das
kiinstliche Erzeugnis nicht durch einen Vergleich mit der iiberlegenen
Naturseide belastet, sondern ausdriickt, daf hier kein Ersatz, sondern
ein eigener Textilstoff vorliegt, und die andererseits im Interesse des
Kiufers eine Verwechslung mit Maulbeerseide ausschlieft. Aus diesen
Griinden war in Deutschland schon frither der Name ,,Glanzstoff* ver-
wendet worden, wihrend jetzt in den Vereinigten Staaten die Be-
zeichnung ,,rayon* eingefiithrt wurde.

II. Eigenschaften der Zellulose.

Wie schon gesagt, werden sémtliche gegenwirtig im Handel befind-
liche Arten von Kunstseide aus Zellulose hergestellt. Die Kenntnis der
Eigenschaften') dieser Substanz bildet daher die unerlaBliche Voraus-
setzung fiir das Verstéindnis der einzelnen Fabrikationsprozesse. Be-
kanntlich ist der Pflanzenkérper aus einzelnen mikroskopisch kleinen
Bausteinen, den Zellen, zusammengesetzt; diese sind aber nicht massiv,
sondern stellen allseits geschlossene Hohlrdume von den verschieden-
sten Formen dar, in denen sich wisserige und schleimig-eiweiBartige
Fliissigkeiten (Zellsaft und Plasma) befinden. Die Wande dieser Zellen
bestehen nun aus einer Substanz, die man Zellulose oder Zellstoff nennt.
Die Zellwinde sind aber meist noch mit verschiedenen anderen Stoffen
(Inkrusten) durchsetzt, so daBl man zur Gewinnung von reiner Zellulose
auf eine verhéltnism#Big kleine Zahl von Rohstoffen beschrinkt ist.
Merkwiirdigerweise sind das alle’ Faserstoffe, denn das Hollundermark
spielt ja technisch keine Rolle. Es kommen also in Betracht: Baum-
wolle, Flachs, Ramie und Brennesselfaser, alle in entsprechend ge-
reinigtem und gebleichtem Zustand; aulerdem besonders Holzzellulose,
weniger Zellstoff aus Stroh. Diese genannten Stoffe stellen technisch
reine Zellulose?) vor, wobei aber zu bemerken ist, da8 sie in ihren Eigen-
schaften nicht vollstindig miteinander iibereinstimmen, was bei der
Kunstseidenfabrikation sehr ins Gewicht fallt. Vollkommen chemisch
reine Zellulose 146t sich wahrscheinlich tiberhaupt nicht herstellen, weil

1) Schwalbe: Die Chemie der Cellulose. 1918. — Heuser: Lehrbuch der Cellu-
losechemie, 1923.

2) Heuser schligt vor, die Bezeichnung ,,Zellulose® nur fiir die in allen
Pflanzen gleiche chemische Substanz (C¢H,(0;), anzuwenden, wahrend die aus
Holz, Stroh usw. auf technischem Wege gewonnene, noch mit Verunreinigungen
behaftete und meist auch schon abgebaute Zellulose als ,,Zellstoff bezeichnet
werden soll.
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sie durch die Chemikalien, die die Fremdstoffe entfernen sollen, doch
auch mehr oder weniger angegriffen wird.

Die gereinigte Zellulose zeigt noch die Struktur des Ausgangs-
materials (Baumwoll- oder Holzzellstoffasern); sie ist von reinweiBler
Farbe, von nichtkristallinischer (kolloider) Beschaffenheit, hat das
spezifische Gewicht 1,5 g und ist in keinem rein physikalisch wirkenden
Losungsmittel 16slich. Wenn sich die Zellulose auch praktisch wie ein
Kolloid verhalt, so kommt ihr doch ein kryptokristalliner, also mikro-
skopisch nicht erkennbarer Feinbau zu, der zuniichst infolge der Doppel-
brechung der Pflanzenfasern nur vermutet und dann durch die réntgen-
spektrographischen Untersuchungen von Debye und Scherrer 1916
einwandfrei nachgewiesen wurde. Ubrigens ist es schon 1893 Gilson?)
gelungen, mikroskopisch sichtbare Zellulosekristalle zu erhalten. Uber
den chemischen Aufbau der Zellulose weill man noch sehr wenig; nach
der Formel CyH,,0; setzt sich ein Molekiil aus 6 Atomen Kohlenstoff,
10 Atomen Wasserstoff und 5 Atomen Sauerstoff zusammen. Doch ist
dieser Komplex von 21 Atomen noch nicht das Zellulosemolekiil selbst,
sondern dieses besteht aus einer groferen, aber noch unbekannten Zahl
dieser Atomgruppen. Die chemische Formel der Zellulose ist daher zu
schreiben (C;H,,0;), ; frithere Forscher gaben dem Faktor n hohe Werte
(z. B. Skraup 34), wihrend R. O. Herzog und Karrer die Formel
(C1sH6040), annehmen. Durch Einwirkung von Siuren unter be-
stimmten Bedingungen geht die Zellulose unter Aufnahme von Wasser
in Traubenzucker C,H,,0, iiber, wovon man bei der Gewinnung des
Holzspiritus Gebrauch macht.

Bei gewohniicher Temperatur und geschiitzt vor der Einwirkung von
Feuchtigkeit, Luft und Licht ist die Zellulose allem Anschein nach von
unbegrenzter Haltbarkeit, wie sich aus den Jahrtausende alten Proben
von Papier und Leinengeweben ergibt. Beim Erwirmen der Zellulose
wird zun#chst das hygroskopisch gebundene Wasser, das z. B. bei Baum-
wolle zu 6—89/, vorhanden ist, ausgetrieben. Zur Bestimmung des
Wassergehalts trocknet man meist bei einer Temperatur von 100—110°9,
weil sich die Zellulose bei hoherer Temperatur, namentlich bei lingerer
Einwirkung, zu zersetzen beginnt. Reine Baumwollzellulose bleibt aber
nach neueren Untersuchungen sogar bei mehrstiindigem Erhitzen auf
200° unverandert. Doch kommt es sehr viel auf die Dauer des Er-
hitzens an. So verlor z. B. gebleichtes Baumwollgarn, das 336 Stunden
auf 93¢ erhitzt wurde, wobei es hellgraubraun wurde, infolge Oxyzellu-
losebildung den 3. Teil seiner Festigkeit (Versuche von Knecht2).
Sowohl gegen kaltes als auch kochendes Wasser ist die Zellulose be-
kanntlich &uBerst bestindig; Baumwollzellulose kann sogar unter einem
Druck von 4,7 Atm. (Temperatur = 150°) mit Wasser erhitzt werden,
ohne sich merklich zu veréindern. Bei 20 Atm. (2139) tritt nach Ro-
binoff allerdings schon eine starke Zersetzung der Zellulose ein. AuBerst
wichtig ist das Verhalten der Zellulose gegeniiber Séuren und Alkalien.

1) Molisch: Mikrochemie der Pflanze. S.333. 1921.
2) Fuel. 3, S. 106—108.
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siuren, wie Schwefelsiure, Salzsdure und Salpetersdure auf die Zellulose
zerstorend wirken, wihrend Alkalien, wie Natronlauge und Kalilauge, dies
nicht tun, sondern unter Umsténden die Festigkeit von Zellulosegebilden
noch zu erhdhen vermogen. Natiirlich kommt es hier auf die Konzen-
tration (Stirke) der Saure oder des Alkalis, auf die Temperatur und die
Einwirkungsdauer an. Wahrend aber Natronlauge und Kalilaugeinihrem
Verhalten zu Zellulose fast ganz gleich sind, zeigen die einzelnen Siuren
betrichtliche Unterschiede. Die Salzsiure greift die Zellulose schon im
verdiinnten Zustand und bei gew6hnlicher Temperatur stark an, wihrend
die weniger dissoziierte Schwefelsdure harmloser ist. Bei den Sauren ist
im Gegensatz zu den Laugen besonders die Dauer der Einwirkung wichtig.
Wird z. B. auf ein Baumwollgewebe 369/ ige Schwefelsiure eine Stunde
lang einwirken gelassen!) und dann gut ausgewaschen, so kann keine
Festigkeitsabnahme beobachtet werden. Andererseits kénnen Spuren
von Schwefelsiure, die durch ungeniigendes Auswaschen im Gewebe
zuriickgeblieben sind, dieses im Verlauf einiger Monate vollstéindig zer-
miirben. Stérkere Schwefelsdure wirkt schon weit energischer auf
Zellulose ein. Schwefelsiure von bestimmter Konzentration, etwa
65—709/,ig, iibt bei kurzer Einwirkung (einige Sekunden) eine stark
quellende Wirkung auf Zellulose aus. Man macht Anwendung davon
bei der Herstellung des echten Pergamentpapiers, indem man un-
geleimtes Papier aus Baumwoll- und Hanffasern durch kalte Schwefel-
sdure von der angegebenen Stirke hindurchgehen 148t, die anhaftende
Séure durch Abpressen mittels Walzen und sorgfaltiges Waschen mit
Wasser entfernt und trocknet. Die einzelnen Fasern quellen namlich
unter Bildung von Zellulosehydrat gallertartig auf und verkleben mit-
einander, wodurch das Papier, nicht aber die Zellulose als solche
eine bedeutende Festigkeitszunahme erfihrt. Auch bei der Veredelung
von Baumwollgeweben nach dem Heberlein-Verfahren (Glasbatist
usw.) spielt die pergamentisierende Wirkung der Schwefelsdure neben
dem Merzerisieren mit Natronlauge eine Rolle. Aber auch die Kin-
wirkung von verdiinnten Siuren bei hoherer Temperatur auf Zel-
lulose findet technische Anwendung, und zwar beim sogenannten
Karbonisieren, das zu verschiedenen Zwecken, z. B. zur Herstellung
von Kunstwolle (Extrakt) aus halbwollenen Hadern benutzt wird. Die
Lumpen werden mit Salzséiuregas (Chlorwasserstoff) behandelt, wo-
durch die Baumwollzellulose in Hydrozellulose umgewandelt wird, die
sehr leicht zerreiblich ist und daher durch Ausklopfen leicht entfernt
werden kann. Die Wolle selbst wird durch die Siure nur wenig an-
gegriffen. )

Gegen verdiinnte Alkalilésungen (Laugen) ist die Zellulose, be-
sonders die Baumwollzellulose, duBlerst widerstandsfahig. Man beniitzt
diesen Umstand zur Reinigung von Baumwollgarnen und Geweben,
sowie von Baumwollabfallen, indem man sie unter einem Druck von
3 Atm. mit etwa 29/,iger Natronlauge kocht (Hochdruckb#uche). Da-
durch werden die Verunreinigungen, wie Fette, wachsartige Sub-

1) Schwalbe: Die Chemie der Cellulose. S.58. 1918.
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stanzen und Stickstoffverbindungen (EiweiBstoffe) in Losung gebracht.
Wichtig ist aber, dafl der Sauerstoff der Luft dabei ferngehalten wird,
weil sonst auch die Zellulose unter Bildung von Oxyzellulose angegriffen
wird. Eine grofle technische Bedeutung hat die Einwirkung von kalter,
etwa 249/ iger Natronlauge (30° Bé) auf Baumwolle erlangt. Taucht
man némlich ein Baumwollgarn oder Gewebe auf einige Minuten in eine
solche Lauge und entfernt dann die anhaftende Fliissigkeit durch Ab-
pressen und Auswaschen mit Wasser, so findet infolge Aufquellens der
einzelnen Baumwollhaare eine Einschrumpfung des Materials statt; zu-
gleich ist die Festigkeit und das Aufnahmsvermégen fiir Farbstoffe sehr
erh6ht worden (25°/, Farbstoffersparnis bei dunklen Ténen). Es bildet
sich namlich Alkalizellulose (siehe 8. 50), die durch Wasser in Hydrat-
zellulose und Atznatron zerlegt wird. Es ist leicht einzusehen, daB man
bei Geweben durch 6rtliches Einwirkenlassen (Aufdrucken) von Lauge
verschiedene Effekte (Kreppeffekt) wird erzielen kénnen, indem sich
némlich die mit Lauge durchtrankten Stellen gleichm#Big zusammen-
ziehen, wihrend die nicht getroffenen Stellen sich krauseln. Wird aber
die erwahnte Schrumpfung dadurch verhindert, daf man das Garn oder
Gewebe im gespannten Zustand der Einwirkung der Lauge aussetzt,
dann ergibt sich ein weiterer Effekt, namlich ein schoner, seidenshnlicher
und dabei waschechter Glanz. Wir haben also in derart behandelter
Baumwolle einen Seidenersatz vor uns, der aber jiingeren Datums ist
als die Kunstseide. Denn wenn auch die Wirkungsweise der kalten kon-
zentrierten Natronlauge auf Baumwollzeug schon im Jahre 1844 durch
den englischen Forscher J. Mercer, nach dem das Verfahren benannt
wurde, beobachtet und spater zur Herstellung von Kreppeffekten ver-
wertet wurde, wahrend die erste Kunstseide nach Chardonnet 1887
auf den Markt kam, wird das Merzerisieren unter Streckung zur Er-
zielung des Seidenglanzes erst seit 1896 fabrikmiBig ausgeiibt.

Nachdem wir nun die Wirkungsweise der Stauren und Alkalien auf
die Zellulose kennen gelernt haben, interessiert uns auch deren Ver-
halten zu den Salzen, die bekanntlich durch die Einwirkung von Siuren
auf Metalle, Oxyde oder Hydroxyde entstehen. Im allgemeinen sind
solche Salze, die durch Vereinigung einer starken Siure mit einer starken
Base entstehen, z. B. Kochsalz aus Salzsiure und Natronlauge, ohne
schidlichen Einflul auf die Zellulose, wihrend solche Salze, die sich aus
einer starken Siure mit einer schwachen Base bilden, z. B. schwefel-
saures Aluminium oder Magnesiumchlorid, besonders bei héherer Tem-
peratur die Zellulose in leicht zerreibliche Hydrozellulose umwandeln,
weil durch Zersetzung dieser Salze (hydrolytische Spaltung) Saure frei
wird. Man beniitzt dieses Verhalten ebenfalls beim Karbonisieren (Atz-
spitzenfabrikation).

Wie schon frither erwihnt, gibt es keine Fliissigkeit, in der man
Zellulose ohne jede chemische Veridnderung derselben auflésen konnte,
um sie unveréindert aus der Losung wieder zu gewinnen. Am weitesten
abgebaut wird das Zellulosemolekiil beim Auflésen in konzentrierter
Schwefelsaure, wobei sich vergirbarer Zucker bildet, am wenigsten beim
Losen in Kupferoxydammoniak. Dieses ist eine dunkelblaue Fliissig-
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keit, die auf verschiedene Weise hergestellt werden kann; z. B. durch
Einwirkenlassen von Ammoniak (Salmiakgeist) und Luft auf Kupfer-
spane. Auch eine konzentrierte Losung von Zinkchlorid in Wasser be-
sitzt eine quellende und lésende Wirkung auf Zellulose, die aber fiir die
Kunstseidenfabrikation nicht in Betracht kommt. Wie man in neuerer
Zeit gefunden hat, 16st sich die Zellulose bei héherer Temperatur auch in
konzentrierten Losungen gewisser Salze; so wurden, wie R. O. Herzog
und F.Beck?) bei der Nachpriifung der Angaben P.v.Weimarns
gefunden haben, 5g Baumwollwatte von 100 cm? hochkonzentrierter
Calciumrhodanidlésung (781 g im Liter) bei 100° in 2 Stunden geldst.
Da eine solche Lésung aber bei gewdhnlicher Temperatur zu einer
Gallerte erstarrt, ist sie fiir die Kunstseidenfabrikation nicht brauchbar.
Alle diese Zelluloselésungen sind aber eigentlich keine wahren Losungen,
wie es z. B.eine Kochsalzlésung ist, sondern es sind sogenannte kolloide 2
Losungen, wie etwa eine Leimlosung. Die aus den Losungen durch
chemische Agenzien wieder ausgefillte Zellulose wird als Zellulose-
hydrat bezeichnet. Diese ist nicht zu verwechseln mit der frither er-
wiahnten Hydrozellulose, die gar keine Festigkeit hat und deren
Bildung daher bei der Kunstseidenfabrikation soviel als méglich ver-
mieden werden muB}. Die chemisch nicht einheitliche Hydrozellulose:
ist die erste Stufe beim Abbau der Zellulose durch verdiinnte Sauren.
Sie besteht nach Heuser?) aus zwei Bestandteilen: aus einem redu-
zierend wirkenden, selbst vielleicht nicht einheitlichen Stoff und aus.
reiner Zellulose. Durch Erwirmen der rohen Hydrozellulose mit ver-
diinnter Natronlauge geht der reduzierende Anteil mit gelber Farbe in
Loésung und Zellulose bleibt zuriick. Ebenso schédlich ist die Umwand-
lung der Zellulose in Oxyzellulose, die, wie schon der Name an-
deutet, durch Einwirkung von Oxydationsmitteln entsteht. Sie ist
ebenfalls chemisch nicht einheitlich. Auf die Bildung von Oxyzellulose:
ist der zerstorende EinfluB8 des zu starken Bleichens mit Chlorkalk
guriickzufithren. Hydro- und Oxyzellulose unterscheiden sich vom
Zellulosehydrat, abgesehen von ihrer leichten Zerreiblichkeit, auch da-
durch, daB sie reduzierende Eigenschaften besitzen. Sie schlagen &hn-
lich wie Traubenzucker beim Erwérmen mit einer alkalischen Kupfer-
salzlésung [Fehlingsche Losung?)] Kupfer in Form von rotem Kupfer-
oxydul nieder. Dessen Menge bildet dann ein Maf fiir den Gehalt der
Zellulose an schidlicher Hydro- und Oxyzellulose, was namentlich bei
dem fiir die Kunstseidenfabrikation bestimmten Sulfitzellstoff sehr

1) Herzog, Prof. R. 0. u. Beck: Uber die Auflosung von Cellulose in Salzen
der Alkalien und Erdalkalien. Hoppe-Seylers Zeitschr. f. physiol. Chem. 1920,
S. 287—292.

2) Ostwald, W.: Die Welt der vernachlissigten Dimensionen. Einfiihrung
in die moderne Kolloidchemie. — Péschl, V.: Einfithrung in die Kolloidchemie..

3} Lehrbuch der Cellulosechemie. S.121. 1923.

4) Die Fehlingsche Losung erhilt man durch Mischen (unmittelbar vor dem
Gebrauch) der nachstehenden Losungen zu gleichen Raumteilen.

I. 34,6 g Kupfervitriol, II. 173 g Seignettesalz,
500 cm?3 Wasser. 50 g Atznatron,
500 cm?® Wasser.
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wichtig ist. Nach dem Vorschlag des Zelluloseforschers Schwalbe ver-
steht man unter ,,Kupferzahl®“ die Anzahl Gramm Kupfer, die von
100 g trockener Handelszellulose aus Fehlingscher Losung abgeschie-
den werden?). Je kleiner die Kupferzahl, desto besser der Rohstoff.
Bemerkenswerterweise hat die Oxyzellulose ein groferes Reduktions-
vermégen als die Hydrozellulose. Nach Robinoff (Uber die Ein-
wirkung von Wasser und Natronlauge auf Baumwollzellulose, Berlin
1912) ergeben sich folgende Kupferzahlen:

Makobaumwollzellulose 0,04
Zellulose aus amerikanischer Baumwolle 0,27
Verbandwatte 0,32
Hydrozellulose aus Baumwolle mit 39/,iger
Schwefelsiure 5,80

Oxyzellulose aus Baumwolle und Chlorkalk 10,09

Da die Zellulose beim Behandeln mit Fehlingscher Losung sowohl
bei gewohnlicher als auch bei hoherer Temperatur eine gewisse Menge
Kupfer absorbiert, das sich auch durch heifles Wasser nicht vollstiandig
auswaschen ]aBt, erhdlt man bei der Bestimmung der Kupferzahl zu
hohe Werte. Fiir ganz genaue Analysen bestimmt man daher in einem
besonderen Versuch?) die durch Einlegen der Zellulose in kalte ver-
diinnte Fehlingsche Losung absorbierte und auch durch heiles Wasser
nicht auswaschbare Kupfermenge, die man auf 100 g Zellulose um-
gerechnet, als ,,Zellulosezahl‘ bezeichnet. Zieht man diese von der
Kupferzahl ab, so erhélt man die ,,wahre (korrigierte) Kupferzahl®.

III. Das Nitrozelluloseverfahren.

Nachdem wir nun die wichtigsten Eigenschaften der Zellulose kennen
gelernt haben, wenden wir uns gleich der #ltesten, von Swan her-
rithrenden Methode der Kunstseidenerzeugung zu, dem Nitrozellulose-
verfahren. Dessen Prinzip ist sehr einfach. Die Zellulose ist in einem
Gemisch von Alkohol und Ather ganz unléslich. Durch chemische Ein-
wirkung von Salpetersiure kann man aber die Zellulose in eine Nitro-
zellulose®) umwandeln, die in demw genannten Losungsmittel gut 16slich
ist. Die Nitrozellulose wurde zuerst von Braconnot im Jahre 1833
dargestellt, unabhéngig von ihm hat dann Schénbein 1846 dieselbe
Entdeckung gemacht und weiter ausgebaut. Solche Nitrozellulose-
Iésungen heiflen Kollodium und dienen u. a. auch zur Herstellung von
photographischen Platten fiir Strichreproduktionen. Bei der Char-
donnetseidenfabrikation wird nun besonders dickfliissiges Kollodium
durch enge Offnungen ausgepreBt, und zwar entweder in die Luft
(Trockenspinnen) oder in eine Fliissigkeit (NaBspinnen). In beiden
Fallen tritt dann ein Festwerden des ausgeprefiten Fliissigkeitsfadens
ein, beim Trockenspinnen durch Verdunsten des Losungsmittels, beim

1) Beziiglich der genauen Vorschrift siehe Schwalbe-Sieber: Die chemische
Betriebskontrolle in der Zellstoff- und Papierindustrie. S.230. 1922.

2) Schwalbe: Chemie der Cellulose. 8. 634. 1918.

3) Es gibt auch unlésliche Nitrozellulose (SchieBbaumwolle).
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NaBspinnen dadurch, dafl der Nitrozellulose das Lésungsmittel durch
die Koagulationsfliissigkeit entzogen wird. Man erhélt also derart
Faden aus Nitrozellulose, die durch schénen Glanz, grofie Festigkeit
und Wasserbestandigkeit ausgezeichnet sind. So waren die ersten Erzeug-
nisse Chardonnets beschaffen. Aber sie waren auch mit einer sehr
iiblen und gefahrlichen Eigenschaft behaftet, die man sofort erkennt,
wenn man sich vergegenwirtigt, dal} das feuergefahrliche Zelluloid durch
Mischen von Kollodiumwolle mit Kampfer hergestellt wird. Ein Textil-
stoff, der explosionsartig verbrennt, ist natiirlich unmdéglich verwend-
bar, und daher werden die gebildeten Faden einer Nachbehandlung
unterzogen, die darauf hinaus lduft, die explosive Nitrozellulose wieder
in harmlose Zellulose riickzuverwandeln, was man als Denitrieren be-
zeichnet. Wir kénnen also folgende Fabrikationsstadien unterscheiden:

1. Vorbehandlung der Zellulose.

2. Uberfithren der Zellulose in Nitrozellulose (Nitrieren).

3. Herstellung der Spinnlésung durch Auflésen der Nitrozellulose im
Alkohol-Athergemisch.

4. Filtrieren und Entliiften der Spinnldsung.

5. Das Reifenlassen der Spinnlésung.

6. Das Spinnen.

7. Das Waschen und Trocknen der auf den Spinnspulen befindlichen
Nitrozellulosefaden.

8. Das Spulen und Zwirnen der Nitrozellulosefiden.

9. Das Denitrieren.

10. Das Bleichen.
11. Vollendungsarbeiten.
12. Wiedergewinnung des Losungsmittels.

Fir das Nitrozelluloseverfahren kommt als Rohstoff nur Baumwolle
in Betracht, denn die urspriinglich von Chardonnet verwendete Sulfit-
zellulose hat sich nicht bewéhrt. Die Baumwolle wird zunéchst samt
den etwa erbsengrofen Samen geerntet, von deren Oberhaut die ein-
zelnen Haare entspringen. Das Trennen dieser etwa 15—40 mm langen
Fasern von den ¢lhaltigen Samen wird als Entkérnen oder Egrenieren
bezeichnet und geschieht durch Maschinen verschiedener Konstruktion.
Diese lassen aber auf den Samen noch eine geringe Menge von kiirzeren
Fasern zuriick, die in den Baumwollsaatolfabriken durch besondere Ent-
faserungsmaschinen gewonnen werden. Dieses kurzstapelige Faser-
material heit Linters und kommt in verschiedenen Qualititen, deren
Preis mit dem der Rohbaumwolle schwankt, in den Handel. In den
Vereinigten Staaten unterscheidet man 4 Qualititen: 1. First cut
linters, 2. Second cut linters, 3. Run of mill (1 und 2 gemischt) und
4. Hull shavings. Die Linters sind nicht verspinnbar, sondern dienen
als Rohstoff in der Watte- und Papierfabrikation, sowie in der chemi-
schen Industrie der Zellulose (SchieBbaumwolle, Zelluloid, Zellulose-
azetat, Kunstseide usw.).

Aber selbst nach dem Lintern bleiben noch ganz kurze Fasern, be-
sonders die sogenannte Grundwolle, an den Baumwollsamenschalen
haften. FErfreulicherweise ist es einer deutschen Firma, den ,,Bremer
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Baumwollwerken*, gelungen, auch diese frither verloren gegangenen
Fasern zu gewinnen. Die Baumwollsamen werden in den Olmiihlen nach
dem Reinigen und Lintern mittels eigener Maschinen (Huller und Separa-
toren) von den etwa 45°/, des Gewichts ausmachenden Schalen befreit.
Von diesen werden dann durch eine der genannten Firma geschiitzte
Schlagstiftmiihle die Fasern abgetrennt. Die so erhaltene, eine gelb-
lichgraue kurzfaserige Masse bildende Rohfaser kommt dann in die
Bremer Fabrik, wo sie durch eine chemische Behandlung (Laugen-
kochung) von den Nichtzellulosestoffen befreit wird. Die gebleichte
Fasermasse wird schliefllich durch eine Langsiebentwisserungsmaschine
in die Form einer 1 mm dicken Pappe von reinweilem Aussehen ge-
bracht und gelangt als Virgofaserhalbstoff in den Handel. Bei der
mikroskopischen Untersuchung dieses fiir die Erzeugung von Fein-
papier und Kunstseide verwendeten Produkts konnte die grofe
Reinheit desselben (wenig Epidermiszellen) festgestellt werden. Der
Durchschnittspreis betrug 1912 50 M. fiir 100 kg. Von sonstigen Roh-
stoffen kdmen vielleicht noch Abfille (Kémmlinge) von kotonisierter
Ramie in Betracht, doch sind die zur Verfiigung stehenden Mengen wohl
zu klein. Man hat auch die gereinigten Fasern des Ginsters und der
Maisstengel, sowie die chemisch gewonnene Zellulose der Baumwoll-
samenschalen und Reisschalen vorgeschlagen, ohne aber anscheinend
Erfolge damit zu erzielen. In neuerer Zeit sind wiederholt Versuche
gemacht worden, die Sulfitzellulose, die jetzt hauptsichlich zur Papier-
und Viskoseseidenfabrikation Verwendung findet, durch einen chemi-
schen Reinigungsproze auch fiir die Chardonnetseidenerzeugung brauch-
bar zu machen, doch scheinen diese Bestrebungen wegen der hohen
Kosten nicht zum Ziel gefithrt zu haben'). Die Nitrozellulosefabriken
verwenden als Rohstoff fast ausschlieflich gebduchte und gebleichte
Linters, die sie sich entweder selbst aus den rohen Linters herstellen
oder von den sogenannten Aufbereitungsanstalten oder Nitrierbaumwoll-
fabriken beziehen. Da die Baumwolle auch nach dem Abkochen mit
Lauge noch immer mehr oder weniger gelblich bis braun gefarbt ist,
mufl man den Farbstoff durch Bleichen zerstéren. Das geschieht ent-
weder mit verdiinnter Chlorkalklésung und darauf folgende Behandlung
mit verdiinnter Salzssure oder durch die elektrolytische Bleiche.
Chemisch laufen beide Verfahren auf dasselbe hinaus. Die bleichende
Wirkung wird némlich in beiden Fallen durch die unterchlorige Sdure
(HOCL) hervorgerufen, die im Chlorkalk an Calcium und in der elektro-
lytisch hergestellten Bleichfliissigkeit an Natrium gebunden ist. Das
unterchlorigsaure Natrium wird mittels eigener Apparate (Bleich-
elektrolyseure), die allerdings ziemlich teuer sind, durch Elektrolyse
von Kochsalzlésung gewonnen. Das Bleichen selbst mufl mit moglichst
schwachen Losungen vorgenommen werden, weil sonst auch die Zellu-
lose unter Bildung von Oxyzellulose angegriffen wird. Es wird dann
noch nacheinander mit Wasser, verdiinnter Sodalésung, Wasser und

1) Hingegen ist es wahrend des Krieges gelungen, aus diesem friiher fiir un-

geeignet erachteten Rohstoff einwandfreies Pyroxylin fiir Munitionszwecke her-
zustellen.
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verdiinnter Schwefelsiure behandelt, zum SchluB mit heilem Wasser
kraftig ausgewaschen, durch Abschleudern entnafit und dann voll-
standig getrocknet.

Wir kommen nun zum Nitrieren!). Die Zellulose bildet infolge ihres
Alkoholcharakters mit verschiedenen Sauren chemische Verbindungen,
die man als Zelluloseester bezeichnet. Am langsten bekannt sind die
Salpetersdureester der Baumwollzellulose (Zellulosenitrate), die frither
infolge einer irrigen chemischen Auffassung Nitrozellulosen genannt
wurden, eine Bezeichnungsweise, die trotz ihrer Unrichtigkeit aus ver-
schiedenen Griinden auch heute noch fast ausschlieflich angewendet
wird. Eine wirkliche Nitroverbindung, wie z. B. Nitrobenzol (Mirban-
6l, CH,-NO,), 148t sich im Gegensatz zu einem Salpeterséureester nicht
verseifen, d. h. durch Behandeln mit Lauge oder Saure in ihre Ausgangs-
stoffe zerlegen. Eine bestimmte Menge Zellulose kann je nach den Re-
aktionsbedingungen verschiedene Mengen von Salpetersdureresten
binden; daher gibt es verschiedene Arten von Nitrozellulose, iiber deren
Formeln man aber durchaus noch nicht ganz einig ist. Wie man aus der
schematischen Gleichung

CeHy405 4 2 HNOg = CHg04(NO;), + 2 H,0

Zellulose Salpetersdure Zellulosedinitrat Wasser
ersieht, wird bei diesem chemischen Vorgang Wasser gebildet, das die
Salpetersaure, die nur in konzentriertem Zustand wirksam ist, verdiinnt.
Daher verwendet man die Salpetersdure nie allein, sondern immer ge-
mischt mit Schwefelsdure, die das entstandene Wasser bindet und
auBerdem die Reaktionsdauer abkiirzt. Dieses Sduregemisch nennt man
Nitriersdure, den Vorgang selbst das Nitrieren. Man wei}, daf} die
chemische Zusammensetzung und die Eigenschaften der entstandenen
Nitrozellulose von verschiedenen Umstéinden abhingen, und zwar
hauptsichlich :

1. Von der Art der Vorbehandlung der Baumwolle; wurde zu stark
gebleicht, so bekommt man kein fiir Kunstseide geeignetes Kollodium.

2. Von der Zusammensetzung der Nitrierséure; enthélt diese nur
sehr wenig Wasser, so ergibt sich ein Produkt von hoherem Stickstoff-
gehalt, das im Alkohol-Athergemisch unléslich und aufBlerordentlich
explosiv ist, die bekannte Schiefbaumwolle (Pyroxylin).

3. Von der Temperatur; fir Kunstseidekollodium ist etwa 40° am
geeignetsten.

4. Von der Dauer der Einwirkung; je léinger nitriert wird, desto
dinnflissiger wird bei gleicher Konzentration das Kollodium.

Da das Nitrieren von Zellulose auller bei der Kunstseidenfabrikation
auch in anderen Industrien, wie bei der Erzeugung von Zelluloid und
Explosivstoffen durchgefithrt wird, ist diese Reaktion schon sehr ein-
gehend studiert worden?2). Zu beachten ist, dafl die Salpeter- und Schwefel-
saure auch abbauend auf die Zellulose wirken, so dafl auch geringe
Mengen von Nitraten dieser Abbauprodukte entstehen, die spater durch

1) Richtiger: Verestern mit Salpetersiure.
2) Siehe Heuser: Lehrbuch der Cellulosechemie. S. 30—40. 1923. — Haufler-
mann: Die Nitrocellulosen. Braunschweig 1914.
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Auskochen der Kollodiumwolle entfernt werden miissen. Ferner ist
bemerkenswert, dal man fiir das Trockenspinnverfahren ein etwas
wasserreicheres Nitriergemisch nimmt als fiir das Nafspinnverfahren.
Die durch entsprechendes Nitrieren aus der Baumwolle erhaltene Kol-
lodiumwolle (Celloxylin) ist chemisch kein einheitlicher Stoff, sondern
ein Gemenge mehrerer Zellulosenitrate, deren Formeln von verschiedenen
Forschern verschieden angegeben werden. In der Praxis hilt man sich
an den Stickstoffgehalt; je hoher dieser ist, desto mehr NO,-Reste sind
in das Zellulosemolekiil eingetreten. Fiir Kunstseidenkollodium betrigt
der Stickstoffgehalt ungefahr 11,69/, doch ist dieser allein nicht maf-
gebend. AuBerlich wird die Baumwolle durch das Nitrieren nur wenig
verandert, es tritt also nicht etwa ein Auflésen ein; nur fiihlt sich die
Kollodiumwolle viel rauher an als Baumwolle und O'ibt beim Zusammen-
driicken ein knirschendes Geréusch von sich. Das Mlkroskop zeigt, daBl
die Fasern ein knorriges Aussehen bekommen haben. Im trockenen Zu-
stand ist die Kollodiumwolle, namentlich in gréBerer Menge, nicht un-
gefahrlich zu handhaben, weil sie duBerst feuergefihrlich ist. Ange-
ziindet, brennen kleine Mengen blitzschnell ab, bei groBeren Quantititen
entsteht aber eine Explosionswirkung. Beim Erwirmen tiber 1209 tritt
Zersetzung ein ; unreine Nitrozellulose zersetzt sich schon bei niedrigerer
Temperatur. Im Wasser ist die Kollodiumwolle ganz unléslich, sie
zieht auch weniger Feuchtigkeit an als die Baumwolle. Das gebriuch-
lichste Losungsmittel ist ein Gemisch von etwa 60 Raumteilen Ather
und 40 Teilen. Alkohol (95°/yiger Spiritus).

Der Ather, genauer gesagt der Athylither, wird in chemischen Fa-
briken aus Spiritus durch Einwirkenlassen von Schwefelsiure oder nach
einem neueren Verfahren von aromatischen Sulfosiuren hergestellt;
nach der alten Erzeugungsweise wird er meist als Schwefeliather be-
zeichnet, obwohl er keinen Schwefel enthilt. Er bildet eine farblose,
wegen des niedrigen Siedepunkts von 35°¢ (Alkohol = 789) #uBerst
fliichtige Fliissigkeit von eigenartigem Geruch. Bekannt ist seine An-
wendung zur Narkose; in den Chardonnetseidenfabriken miissen daher
die Arbeiter durch gute Ventilation gegen die schidlichen Atherdampfe
geschiitzt werden. Ein anderes, aber nur als Zusatz verwendbares
Losungsmittel fiir Kollodiumwolle ist der Methylalkohol (CH,OH),
auch Holzgeist genannt, der durch Erhitzen von Holz bei Luftabschluf3
fabrikmifiig gewonnen wird. Neuestens wird er auch von der Bad.
Anilin- und Sodafabrik durch Einwirkung von Kohlenoxyd auf Wasser-
stoff synthetisch hergestellt. Er ist in seinen Eigenschaften dem ge-
wohnlichen Alkohol (Athylalkohol C,H,OH) sehr #hnlich, ist aber viel
fliichtiger (Sdp. 66 ) und sehr giftig.

Was die praktische Durchfithrung des Nitrierens anbetrifft, so ge-
schieht diese in einer eigenen Abteilung der Fabrik, dem Nitrierhaus.
Dort wird in groBen guBeisernen Behéltern durch Mischen von Salpeter
siure und Schwefelsiure das Nitriergemisch hergestellt. Das Nitrieren
der vorher vollstindig getrockneten Baumwolle findet in den sogenann-
ten Nitriertépfen statt. Diese bestehen aus séurefestem Steinzeug,
haben eine konische Form und sind zum Ablassen der Siure unten mit
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einem AblaBstutzen mit vorgeschaltetem Filtersieb versehen. Uber
jedem etwa 200 Liter fassenden, mit einem Deckel aus Steinzeug ver-
sehenen Nitriertopf befindet sich ein Abzug zum Entfernen der Ssure-
dampfe. Eine Kippvorrichtung erleichtert das Entleeren der nitrierten
Baumwolle. Um ein gleichméfBiges Produkt zu erhalten, werden immer
nur kleine Mengen Baumwolle mit der 25—30fachen S#uremenge auf
einmal nitriert, so daB} eine gréBere Zahl von Nitriertopfen notwendig
ist, Die Angaben iiber die Nitrierdauer schwanken zwischen einer halben
bis zu vier Stunden. Die Temperatur wird bei etwa 40° gehalten. Von
Zeit zu Zeit mufl mit einer Aluminiumgabel umgeriihrt werden. Nach
beendeter Reaktion wird die Saure abgelassen und das Nitriergut durch
Abschleudern in Zentrifugen mit Aluminiumtrommel von der Haupt-
menge der anhaftenden Saure befreit. Da das Nitriergemisch durch das
bei der chemischen Reaktion gebildete Wasser verdiinnt wurde, wird

Abb. 1. Mahl- und Waschhollinder.

es durch Zusatz von konzentrierter Sdure wieder auf die urspriingliche
Starke gebracht und von neuem verwendet. Nach einiger Zeit wird
aber die gebrauchte Nitriersdure trotzdem unverwendbar, weil sie sich
mit organischen Verunreinigungen und Stickstoffdioxyd anreichert.
Sie wird dann meist an die chemische Fabrik abgegeben, von der sie
bezogen worden ist. In manchen Betrieben hat man auch besonders
gebaute Schleudertrommeln, in denen auch das Nitrieren selbst vorge-
nommen werden kann. Diese Nitrierzentrifugen sind so eingerichtet,
daB die Ssure wihrend des Nitrierens im Umlauf ist.

Die Kollodiumwolle gelangt jetzt in das Waschhaus. Dort wird
sie zundchst in holzernen (pitch-pine) Bottichen einer Vorwasche unter-
zogen und dann durch sogenannte Holldnder, die bekanntlich in der
Papierfabrikation eine so grole Rolle spielen, zu einem feinen Brei zer-
kleinert und mit kaltem Wasser griindlich gewaschen. Abb.1 zeigt
einen Mahl- und Waschhollinder der Firma Krafft & Séhne, Diiren.
Er bildet einen linglich-ovalen Trog, der durch eine Langswand in einen
endlosen, in sich geschlossenen Kanal umgewandelt wird. Die Zer-
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kleinerung der Kollodiumwolle geschieht durch die Messerwalze und das
unter ihr befindliche Grundwerk, das ebenfalls aus einer Reihe von
parallelen scharfen Messern besteht. Das saurehaltige Waschwasser
flielt ununterbrochen durch eine Siebtrommel ab. Beim Nitrieren hat
durch die Einwirkung der Schwefelsdure auf die Zellulose auch eine
geringe Bildung von Zelluloseschwefelsdureestern stattgefunden; diese
Verbindungen sind zum Unterschied von der Nitrozellulose wenig be-
standig und wiirden spater beim Lagern der Nitroseide durch ihre unter
Bildung von freier Schwefelséure vor sich gehende Zersetzung ein Ver-
derben der Kunstseide bewirken (Hydrozellulosebildung). Daher miissen
diese Zelluloseschwefelsdureester durch Kochen mit Wasser unter Druck
zerlegt werden, was man als Stabilisieren bezeichnet. Manchmal ist die
Nitrozellulose durch Eisen- oder Bleisalze gelblich oder grau gefirbt,
welchen Ubelstand man durch Behandeln mit verdiinnter Salzsiure
beseitigt. Nach dem Waschen wird dann die Hauptmenge des Wassers
bis auf einen Rest von 25—-289/, durch Abschleudern entfernt. Friiher
wurde die Kollodiumwolle auch noch durch warme Luft getrocknet,
doch ist man wegen der damit verbundenen Gefahren davon abge-
kommen, um so mehr als die Losung im feuchten Zustand leichter ein-
tritt. Nur fiir die in Wasser gesponnene Nitroseide mufite die Kollodium-
wolle getrocknet werden, weil sich sonst beim Verspinnen milchig-weille
Faden von geringer Festigkeit ergeben.

Wir kommen jetzt zur Herstellung der Spinnlésung im Kollodium-
haus. In Alkohol oder Ather allein 16st sich die Kollodiumwolle nicht
auf, wohl aber in einem Gemisch beider Fliissigkeiten. Wegen der
groBen Fliichtigkeit des Losungsmittels erfolgt das Auflosen in ge-
schlossenen Stahlblechtrommeln, die innen mit verzinntem Kupferblech
ausgekleidet sind und in Drehung versetzt werden. Die Lésung voll-
zieht sich anfangs rasch, dann immer langsamer und ist erst in 20 Stun-
den vollendet. Damit eine Spinnlésung fiir die Kunstseidenfabrikation
brauchbar sei, mufl sie verschiedene Bedingungen erfiillen. Sie muf
vor allem eine zéhfliissige Beschaffenheit haben, so daB sich die Fliissig-
keitsfiden, die man durch Auspressen aus engen Offnungen erhilt, durch
Ausziehen noch weiter verfeinern lassen. Diese Zihflissigkeit oder
Viskositit ) wichst im allgemeinen mit der Konzentration der Losung.
Sie hiangt aber auch in hohem Grade von der GréBe des Molekiils der
gelosten Zellulose bzw. Nitrozellulose ab. Sind die einzelnen im Lésungs-
mittel frei beweglichen Molekiile relativ sehr gro3, dann kénnen sie sozu-
sagen nur schwerfallig und langsam aneinander vorbeikommen, die
innere Reibung und damit die Viskositat ist groB. Wird aber das ur-
spriinglich sehr grofle, vielleicht aus Tausenden von Atomen bestehende
Zellulosemolekill in verh&ltnismaBig kleine Komplexe gespalten, so
bekommt man eine bei gleichem Zellulosegehalt weniger zéhfliissige
Loésung. Ein gutes Beispiel fiir den Zusammenhang zwischen Molekular-
grofle und Viskositdt bildet auch die Stirke (C,H,,0;),, die wie die

1) Vergleiche auch E.C. Worden und L. Rutslein: Die Viskositdt der
Nitrozellulose, Kunststoffe 1921, S. 25.
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Zellulose ein sehr grofles, kompliziert gebautes Molekiil besitzt. Macht
man sich z. B. aus Kartoffelstirke durch Kochen mit wenig Wasser
einen recht steifen Kleister, so kann man das Gefa umkehren, ohne daB
dieser sofort ausflieBt, so grof3 ist hier die Viskositit; erwarmt man aber
diesen Kleister mit etwas Salzsiure, so wird die Masse immer diinn-
fliissiger und zum Schlufl wie Wasser. Das grofie Starkemolekiil ist eben
zu immer kleineren Molekiilen, zu Dextrinen und schlieBlich Trauben-
zucker (C,H,,0;) abgebaut worden. Aber ebenso, wie wir trotz allen Fort-
schritten der Chemie nicht imstande sind, den Traubenzucker in Stéirke
riickzuverwandeln, was bekanntlich den Pflanzen gar keine Schwierig-
keiten macht, ebensowenig kénnen wir zu stark zerkleinerte Zellulose-
molekiile wieder zu Molekiilen von genau der urspriinglichen Gréfie zu-
sammensetzen. Nun ist aber die Festigkeit der Kunstseide (bzw. der
Zellulose) um so groBer, je groBer deren Molekiile sind, und deshalb muf3
man also trachten, das Zellulosemolekiil nicht weiter abzubauen, als es
zur Herstellung einer geniigend konzentrierten Spinnlésung eben not-
.wendig ist. Diese Bemerkungen sind deshalb wichtig, weil sie auch fiir
die andern Verfahren der Kunstseidenerzeugung Geltung haben.

Das durch Auflésen der nitrierten Baumwolle im Alkohol-Ather-
gemisch erhaltene zahfliissige Kollodium ist aber durch unlésliche Sub-
stanzen verunreinigt, die entfernt werden miissen, weil sie sonst die
feinen Offnungen der Spinndiisen verstopfen wiirden. Zu diesem Zwecke
dienen besonders gebaute Filterpressen von rundem Querschnitt; die mit
dem Kollodium in Berithrung kommenden Teile sind aus Bronze, weil
Eisen angegriffen wird. Die filtrierenden Schichten bestehen aus einer
etwa 1 cm dicken Lage von Baumwollwatte, die beiderseits von Seiden-
gaze und einem verzinnten Metalltuch eingeschlossen ist. Man schickt
das Kollodium durch mehrere Filterpressen hindurch ; durch die Glasrohr-
stutzen, die in die Verbindungsrohre eingebaut sind, kann man die fort-
schreitende Klidrung der Lésung mit dem Auge verfolgen. Die Kollodium-
16sungen, die fiir das NaBspinnverfahren nach Lehner bestimmt sind,
‘brauchen nur ungefihr 10—15°/;ig zu sein und sind daher leichter zu
filtrieren als die etwa 20—25°% igen Lésungen fiir das Trockenspinn-
verfahren nachChardonnet. In letzterem Falle braucht man viel stiarker
gebaute Filterpressen, die bei einem Druck von etwa 70 Atm. arbeiten;
der nétige Druck wird durch hydraulische Kollodiumpressen erzeugt.

Aber auch die filtrierte Kollodiumlésung ist noch nicht ohne weiteres
zum Verspinnen geeignet. Es sind némlich zahlreiche Luftbléschen in
ihr enthalten, die Fadenbriiche verursachen wiirden. Am einfachsten
geschieht die Entfernung der Luftblasen, das Entliften, durch lan-
geres Stehenlassen der Spinnlosung; dabei geht gleichzeitig eine Art
ReifungsprozeB vor sich, indem die Nitrozellulose die Eigenschaft er-
langt, sich beim Verspinnen aus dem Lésungsmittel rasch abzuscheiden.
Man erklart sich das durch die Annahme, daf die Nitrozellulosemolekiile
sich wieder zu groBeren Komplexen vereinigen, die nach dem friiher
Gesagten weniger 16slich sind.

Was nun die Verarbeitung der filtrierten und entliifteten Spinn-
16sung anlangt, so wurde schon in der Einleitung hervorgehoben, daB die
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Erzeugung der Kunstseide mit der Bildung des echten Seidenfadens eine
groBe Ahnlichkeit aufweist. Die Seidenraupe besitzt zwei rohrenférmige,
vielfach gewundene Driisen, die das Fibroin, eine zihfliissige eiweil3-
ahnliche Masse, erzeugen ; aus jeder Driise wird die Seidenmasse in Form
eines runden, noch weichen und dehnbaren Fadens ausgepreft und so-
fort mit einer diinnen Schichte einer als Serizin oder Seidenleim (Bast)
bezeichneten klebrigen Substanz iberzogen. Dann gelangen die beiden
Fibroinfadchen in einen gemeinsamen Kanal, wodurch ein Zusammen-
kleben zu einem einzigen Faden bewirkt wird. Jeder solche Kokonfaden
besteht daher aus zwei Fibroinfidchen von etwa 0,012 mm Dicke, die
durch den Seidenbast zusammengehalten werden. Beim Abhaspeln der
Kokons werden dann 3—20 Fiaden miteinander vereinigt, wodurch man
Rohseide oder Grege erhilt.

" Beim kiinstlichen SpinnprozeB haben wir #hnliche Verhiltnisse.
Auch hier wird der durch Auspressen der Spinnlésung erhaltene Faden
durch Ziehen noch weiter verfeinert. Es wire nimlich gar nicht mdéglich,
die Spinnlécher so eng zu machen, dafl ihr Durchmesser mit der Dicke
des gebildeten Fadens iibereinstimmt, weil sonst zum Auspressen ein zu
hoher Druck notwendig wire und sich die Offnungen oft verstopfen
wiirden. Natiirlich ist auch in Betracht zu ziehen, daB3 die Dicke des
frisch gesponnenen Einzelfadens durch das Trocknen ganz bedeutend
abnimmt. Die Erhértung des noch weichen Fadens geschieht aber nur
beim Chardonnetverfahren!) an der Luft (Trocken- oder Verdunstungs-
spinnen), bei Kupfer- und Viskoseseide wird die Spinnlésung in eine
Flissigkeit, das Fallbad, eingepreft (NaB- oder Fillungsspinnen).
Die Spinnapparate sind natiirlich sehr verschieden gebaut und kénnen
beim Nafspinnverfahren nach oft nur geringfiigigen Abénderungen meist
fiir verschiedene Spinnlésungen und Fallbdder benutzt werden, was fiir
die Fabriken wirtschaftlich von grofler Bedeutung ist. Am einfachsten
sind die Maschinen fiir das Trockenspinnverfahren zusammengesetzt;
sie bestehen der Hauptsache nach aus einem Zuleitungsrohr fiir die
Spinnlésung, woran sich die Spinnréhrchen mit den Spinndiisen be-
finden. Diese enthalten feine Offnungen von etwa 0,08 mm Durchmesser,
durch die die einzelnen Fadchen ausgeprefit werden; da diese fiir sich zu
schwach sind, werden shnlich wie bei Grégegewinnung 10—24 und mehr
solcher Priméarfiden durch einen Fadensammler zu einem stérkeren
Faden vereinigt, der dann durch einen hin- und hergehenden Fadenfiibrer
in sich kreuzenden Windungen auf hélzerne Spulen aufgewickelt wird.
Das Erhirten des Fadens beruht also auf dem Verdunsten des Losungs-
mittels, besonders des Athers. Da dieses nicht immer gleichmaBig von-
statten geht, mufl man mdéglichst enge Diisentffnungen anwenden, so
daB nicht so stark gestreckt zu werden braucht. Allerdings erfordert
dieses Verfahren Druckkrifte von 40—50 Atm. Daher miissen auch
die aus Glas hergestellten Spinnrohrchen und Diisen sehr starkwandig
sein. Die Spinnmaschinen sind teilweise mit Glas verschalt, die

1) Grundsitzlich konnen alle Kunstseiden trocken gesponnen werden, deren
Masse in leicht fliichtigen organischen Losungsmitteln gut l6slich ist.
Reinthaler, Kunstseide. 2
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gebildeten Alkohol-Atherddmpfe werden abgesaugt und fortwahrend
warme, trockene Luft zugefiihrt.

Eine Lebensfrage fiir die Nitrokunstseidenfabrikation ist die wenig-
stens teilweise Wiedergewinnung des teuren Losungsmittels. Beim
Trockenspinnverfahren beruht diese Wiedergewinnung darauf, dal man
die mit den Alkohol- und Atherdampfen beladene Luft durch Ventila-
toren absaugt und mit Flussigkeiten von hohem Siedepunkt, die Alkohol
und Ather aufzuldsen vermogen (Schwefelsaure, Olsiure, Amylazetat,
Kresol), in méglichst innige Berithrung bringt. Durch Destillation wird
dann der Ather-Alkohol vom Absorptionsmittel wieder getrennt. Heute
beherrscht das von I. H.Brégeat?!) erfundene Kresolverfahren das
Feld. Das aus dem Steinkohlenteer stammende Rohkresol, ein zwischen
185 und 210° siedendes fliissiges Gemisch von ortho-, meta- und para-
Kresol (Methylphénol, C,H, *CH, - OH) hat deshalb ein besonders grofies
Absorptionsvermogen fiir Alkohol, Ather und Azeton, weil diese mit den
Kresolen lockere Molekiilverbindungen?) bilden. Nach der Absorption
des Losungsmittels wird Natronlauge oder Kalkmilch zugesetzt, wo-
durch die Siurecharakter aufweisenden Kresole in nichtfliichtige Na-
trium- oder Kalziumsalze iibergefithrt werden. Nachdem man das.
Losungsmittel durch Dampf abgetrieben und durch Kiihlung wieder-
gewonnen hat, werden aus den Kresolsalzen durch Einwirkung von.
Kohlensiure (vom Kalkbrennen) die freien Kresole wieder abgeschieden..
Soda kann durch geléschten Kalk wieder in Atznatron zuriickverwandelt.
werden. Das Kresolgemisch mul} aber von Zeit zu Zeit erneuert werden,.
da es infolge Polymerisation oder Oxydation durch den Luftsauerstoff
allm#hlich verharzt. Meistens werden tibrigens die absorbierten fliichtigen:
Losungsmittel direkt vom Kresol abdestilliert ; mit iibergegangeneWasser-
und Kresoldimpfe werden durch eine Kondensationskolonne abge-.
schieden. Ein Teil des Alkohols wird auch von der frisch gesponnenen:
Kollodiumseide selbst zuriickgehalten, weshalb man die voll bewickelten:
Spulen systematisch mit Wasser wischt und durch Destillieren des so-
erhaltenen verdiinnten Spiritus den Alkohol zuriickgewinnt. Trotz alle-.
dem betrigt der Verlust an Losungsmittel bis zu 109/,

Der Hauptvorteil des Trockenspinnverfahrens besteht darin, dal:
die Faden wegen des schnellen Erhirtens von den Spinndiisen rasch
abgezogen werden kénnen, was bei gleicher Diisenzahl in derselben Zeit.
eine groBere Produktion erlaubt als das Nafspinnverfahren nach Leh-
ner. Dessen Fabrikationsweise ist die einzige, die neben dem Verfahren.
von Chardonnet fiir die Herstellung von Nitroseide praktische Be-
deutung erlangt hat. Urspriinglich verwendete Lehner eine Kollodium-
16sung, der auch Kopalharz, Leintl und essigsaures Natron und spiter
statt diesen Substanzen in Eisessig aufgeltste Naturseidenabfille zu-
gesetzt wurden. Von diesen Zusétzen ist man aber wieder abgekommen,.
weil sie die Qualitit des Fadens nur verschlechtern. Beim NafBspinn-
verfahren werden die Kollodiumfiden in Wasser oder ein Salzbad?}

1) F. P. 502882 u. 502957, E. P. 127309, schweiz. P. 98478, 1921.
2) WeiBenberger, G.: Uber die chemischen Grundlagen des Kresolver-
fahrens. Kunststoffe 1924, S. 34. 3) E.P. 198392, 1922.
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(z. B. Natriumsulfatlésung) eingeprefit, das dem Kollodium Alkohol
und Ather entzieht. Die Spinnlésung ist hier weniger konzentriert, nur
etwa 10—159/,ig, daher ist kein so hoher Druck notwendig und die
Spinnmaschinen brauchen nicht so stark gebaut zu sein. Die Diisen
haben viel weitere Offnungen als beim Trockenspinnverfahren, namlich
bis zu 0,5 mm statt 0,08 mm und sind natiirlich unter Wasser angebracht.
Zunichst tritt ein ziemlich dicker Flissigkeitsstrahl aus, der dann durch
den Zug der rotierenden Spulen gestreckt und so verfeinert wird. Reines
Wasser wiirde allerdings zu energisch als Erstarrungsbad wirken, der
Faden wurde bald zu fest werden und kénnte infolgedessen nicht genii-
gend gestreckt werden. Man regelt daher die Eineuerung des Fallbades,
das sich ja an Alkohol und Ather immer mehr anreichert, so, daB es
immer einen kleinen Prozentsatz davon enthilt, wodurch das Erstarren
des Fadens langsamer vor sich geht. Selbstversténdlich findet auch hier
eine teilweise Wiedergewinnung des Losungsmittels statt. Interessanter-
weise hat die grofte belgische Kunstseidenfabrik (Tubize), die bisher
ausschlieflich nach dem Trockenspinnverfahren arbeitete, im Jahre 1914
versuchsweise auch das NaBspinnverfahren aufgenommen. Nach der
Patentschrift (D.R.P. 273936, 1914) wird im Gegensatz zum bisher
iiblichen NaBspinnen nicht wasserfreie, sondern feuchte Nitrozellulose
mit einem Wassergehalt von etwa 259/, in einem Gemisch von 60 Teilen
Alkohol und 40 Teilen Ather aufgelost und bei einer die Siedetemperatur
des Athers (35,5°) fast erreichenden, aber nicht iiberschreitenden Tem-
peratur in 25- bis 50 volumprozentigem Alkohol versponnen. Es ent-
stehen bei einer Abzugsgeschwindigkeit von 40—50 m in der Minute
glasklare Faden, die, wie die Patentschrift hervorhebt, im Gegensatz
zu allen andern Nitroseiden, keine unregelmafigen, sondern mehr oder
weniger kreisrunde und elliptische Querschnittsformen aufweisen, was
ich auch bei der mikroskopischen Untersuchung eines kleinen Musters
bestatigt fand (Abb. 69).

Wenn dieses Verfahren trotzdem wieder aufgegeben wurde, so lag
dies daran, dafl ein kreisrunder Querschnitt der Einzelfidchen einige
Eigenschaften der Kunstseide, wie Deckkraft und scheinbares spezifi-
sches Gewicht ungiinstig beeinflulit (siche bei Volligkeit, S. 90) und weil
nafgesponnene Nitroseide niemals die Festigkeit einer trocken ge-
sponnenen haben kann. Chardonnet?!) selbst sagt hieriiber: ,,Unter
sonst gleichen Umstanden kénnen die durch Fallung (Koagulierung) er-
haltenen Gespinste weder die gleiche Festigkeit noch dieselbe Trans-
parenz aufweisen wie die durch Verdunstung gebildeten Seiden, da
Fillung zugleich Diskontinuitét bedeutet.¢ Diese wichtige Feststellung
gilt natirlich auch fir alle anderen kiinstlichen Seiden (Azetat- und
Atherseide), die sowohl trocken als auch naf3 gesponnen werden kénnen.

Der weitere Arbeitsgang der Nitroseidenfabrikation ist bei beiden
Verfahren im wesentlichen der gleiche. Die auf den Spinnspulen befind-
liche Kunstseide kommt nun in die Spulerei, wo mittels Spulmaschinen
ein Umspulen auf kleinere holzerne Zwirnspulen vorgenommen wird.
Da der Kunstseidenfaden zunichst gar keine oder nur eine ganz schwache
© 1) Surles coupes des soies artificielles. Comptes Rendus Bd. 167, S. 489. 1918.

Dk
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Drehung besitzt, ist er von sehr lockerer Beschaffenheit und daher fiir
viele Verwendungszwecke nicht geniigend widerstandsfahig. Daher
findet jetzt in der Zwirnerei ein Zwirnen der Faden statt, wozu man
sogenannte Etagenzwirnmaschinen beniitzt. Diese heillen deshalb so,
weil die Spindeln in 2 oder 3 iibereinander liegenden Etagen ange-
ordnet sind. Die gezwirnte Kunstseide wird hier auf Pappspulen in
Kreuzwickelung aufgewunden. Abb. 2 zeigt eine Zweietagenzwirn-
maschine von O. Ko-
born & Co.in Chemnitz;
ihre Arbeitsweise ist aus
Abb. 3 ersichtlich.

Die auf der Walzen-
spinnmaschine gesponne-
nen Spulen d werden nach
dem Auswaschen wund
Trocknen entsprechend
angefeuchtet und auf die
Spindeln @ der Zwirn-
maschine gesteckt. Um
den Wirtel jeder Spindel
lduft eine Schnur b, die
von der Weiflblechtrom-
mel ¢ angetrieben wird,
wodurch die Spindeln sich
etwa 3000 mal in der Mi-
nute drehen. Der Zwirn-
teller e hilt die Spule auf
der Spindel fest. Durch
die Drehung der Spindel

wird der zunichst noch
Abb. 2. Zweietagenzwirnmaschine ungedrehte Faden f von
(0. Kohorn & Co., Chemnitz-Wien). der Spinnspule abge-

schleudertund ihm die ge-
wiinschte Drehung erteilt. Der Faden gelangt zunéchst zu dem horizontal
hin- und hergehenden Fadenfiihreryg, von dort zur Messingwalze &, um auf
der Zwirnspule ¢, die auf dem Holzzylinder k£ aufgesteckt ist, in sich
kreuzenden Windungen aufgewickelt zu werden. Der Antrieb der Zwirn-
spulen erfolgt mittels Reibung durch die Messingwalzen. In der oberen
,,Etage* findet sich die ganze Anordnung wiederholt. Die zweimalige
Wiederholung ergibt dann die Dreietagenzwirnmaschine, bei der aber
der Antrieb der Spindeln derart erfolgt, daB ein endloser Riemen, der
iiber die ganze Maschine hinwegléuft und durch Spannrollen auf gleicher
Spannung gehalten wird, am Wirtel jeder einzelnen Spindel vorbei-
streicht und dadurch die Spindeln in Umdrehung versetzt. Die Lei-
stungsfahigkeit einer Zweietagenzwirnmaschine mit 256 Spindeln be-
trigt fiir 8 Stunden Arbeitszeit bei einer Zwirngeschwindigkeit von
18 m in der Minute etwa 35 kg trockene Seide von 150 Deniers, Der
Antrieb erfordert 4 PS.
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Die gezwirnte Seide kommt jetzt in die Haspelei oder Weiferei, um
dort in Strangform gebracht zu werden. Manche Fabriken, wie seiner-
zeit Jiilich, spulen iibrigens nicht um, sondern haspeln die Spinnspulen

direkt ab. Man verwendet
meistens den Kreuzhaspel,
weil dieser Strahne liefert,
die sich bei den spéateren
Operationen nicht soleicht
verwirren. Den Hauptteil
der Maschine bildet ein um
eine horizontale Achse ro-
tierendes langes Gestell aus
Holzlatten, Krone genannt,
dessen Querschnitt ein re-
gelmaBiges Sechseck von
meist 110 cem Umfang ist.
Die Pappspulen mit der
gezwirnten Seide werden
auf der sogenannten Ab-
laufbank aufgesteckt und
die Fiden an der Krone
befestigt. Das Gestell wird
dann in Drehung versetzt
und die Féden werden
durch einen hin- und her-
gehenden Fadenfiihrer in
sich kreuzenden Windun-
gen aufgewickelt. Wenn
der Strang dann aus einem
Faden von bestimmter
Lange (900—1000 m) be-
steht, bleibt die Maschine
von selbst stehen. Ebenso
geschieht dies, wenn ein
Faden gerissen oder eine
Spule leergelaufen ist.
Die so in Strangform
gebrachte Kollodiumseide
mull jetzt eine #dulerst
wichtige Behandlung
durchmachen, das Deni-
trieren. Dieses hat, wie
schon friher gesagt, den

©
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Abb. 3. Zweietagenzwirnmaschine
(0. Kohorn & Co., Chemnitz-Wien).

Zweck, dem Erzeugnis die Feuergefiahrlichkeit und den harten Griff
zu nehmen. Chemisch 1duft das Denitrieren darauf hinaus, daf die
in der Nitrozellulose enthaltenen Salpetersaurereste (NO,;) entfernt
werden, wodurch man wieder Zellulose erhdlt. Da die Salpetersaure
ein Oxydationsmittel ist, das heilt, unter Zersetzung leicht Sauer-
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stoff abgibt, behandelt man die Kollodiumseide mit Losungen von
Reduktionsmitteln, das sind Substanzen, die gern Sauerstoff auf-
nehmen. Am geeignetsten haben sich Natriumsulfhydrat (NaSH) und
das billigere Kalziumsulfhydrat [Ca(SH),] erwiesen. Schwefelnatrium
(Na,S) ist nicht geeignet, weil es die regenerierte Zellulose zu stark an-
greift. Das Kalziumsulfhydrat erhilt man durch Einleiten von Schwefel-
wasserstoff (H,S) in Kalkmilch [Ca(OH),]; es kommt als konzentrierte
Losung von gelber Farbe in den Handel. Zum Denitrieren wird sie auf
etwa 59/, verdinnt und mit verschiedenen, von den Fabriken geheim
gehaltenen Zusitzen versehen. Die Temperatur hilt man auf ungefahr
409 und es mul} die Kollodiumseide mittels starker Glasstdbe im Bad
fleiBig umgezogen werden, damit die Denitrierung gleichm#iBig von-
statten geht, sonst wiirde sich die Seide spéter nicht gleichméBig farben
lassen. Da sich n#@mlich nicht reines Zellulosehydrat bildet, sondern
auch etwas Hydro- und Oxyzellulose, die den Faden schwichen, nimmt
man die Seide schon aus dem Bad, wenn der Stickstoffgehalt von etwa
11,6/, auf mindestens 0,05¢/, gesunken ist. Durch die in der Nitro-
seide enthaltene dufBlerst geringe Menge von gebundener Salpetersiure
ist man imstande, diese Kunstseidenart auf chemischem Wege von den
andern kiinstlichen Seiden zu unterscheiden (S.126). Durch das Deni-
trieren nimmt das Gewicht der Kollodiumseide um fast 309/, ab. Fiir
groBe Fabriken lohnt es sich, die in den ausgebrauchten Denitrier-
bidern enthaltenen Stickstoff- und Schwefelverbindungen wieder nutz-
bar zu machen, doch kann auf die nicht ganz einfachen chemischen Vor-
ginge hier nicht niher eingegangen werden.

Die Nitroseide besteht also in diesem Stadium der Fabrikation nicht
mehr aus einem Gemisch von Zellulosenitraten und hat daher auch
andere Eigenschaften angenommen. Und zwar gute und schlechte.
Gut ist es, dal die Seide jetzt im trockenen Zustand nicht mehr so
feuergefidhrlich ist und statt des roBhaardhnlichen Griffes sich fast so
weich wie gekochte Naturseide anfithlt. Ein schwerwiegender Nachteil
ist es dagegen, daB die Festigkeit bedeutend geringer geworden ist,
nicht nur im trockenen, sondern ganz besonders auch im nassen Zustand,
wo ein Aufquellen der Zellulosefiaden erfolgt. Hat z. B. die nicht deni-
trierte Seide eine Festigkeit von 150 g, so hat die denitrierte Seide
im trockenen Zustand eine Festigkeit von 110 g und nafl von nur
25 g. Daher mull beim Weiterbehandeln der denitrierten Kollodium-
seide bei allen mechanischen Operationen mit groBer Sorgfalt ver-
fahren werden. Die denitrierte und gewaschene Seide ist nicht, wie
man glauben wiirde, von reinweilem Aussehen, sondern gelblich gefarbt.
Sie muB daher noch vorsichtig gebleicht werden. Hiertiber ist dasselbe
zu sagen wie iiber das Bleichen der Baumwolle, nur daf3 hier die Bleich-
mittel in noch gréferer Verdiinnung angewendet werden miissen, um
die Festigkeit des Fadens nicht allzusehr zu schidigen. Die elektro-
lytische Bleiche diirfte auch hier das Feld beherrschen. Sehr geeignet
wire wegen seiner schonenden Wirkung auch das Natriumperborat
(NaBO,), das aber firr die allgemeine Verwendung noch zu teuer ist.
Nach dem Bleichen muf} selbstverstandlich jede Spur des Bleichmittels
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ausgewaschen werden, dann wird die Seide abgeschleudert und im ge-
spannten Zustand in eigenen Trockenrdumen durch bewegte warme
Luft getrocknet. Da die Kunstseide im vollkommen trockenen Zustand
aus der Luft Feuchtigkeit anzieht, trocknet man sie nur bis zu einem
Wassergehalt von etwa 109/,. Die derart hergestellte Seide gelangt
als rohweil in den Handel. Gefsrbte Kunstseide wird nur auf be-
sondere Bestellung geliefert. Beziiglich des Appretierens der Kunst-
seide, das den Zweck hat, Glanz und Griff zu verbessern, siehe Viskose-
seide, S. 66.

Nach dem Appretieren findet eine Sortierung der Kunstseide nach
der Qualitat (I, IT und IIT oder A, B und C) und der Feinheit des Fadens
statt. Letzteres bezeichnet man als Titrieren. Bekanntlich ist es aus
verschiedenen Griinden unméglich, die Feinheit eines Garnes oder Zwirnes
direkt durch dessen Durchmesser (Dicke) anzugeben; daher gewinnt
man dadurch ein MaB fiir die Fadenstiirke, daB man feststellt, wieviel
Langeneinheiten einem bestimmten Gewicht oder wieviel Gewichts-
einheiten einer bestimmten Lénge entsprechen. Die erste Methode wird
bei solchen Garnen und daraus hergestellten Zwirnen angewendet, die
durch ein wirkliches Spinnverfahren, d.h. durch paralleles Zusammen-
legen und Drehen von mehr oder weniger kurzen Einzelfasern (Baum-
wolle, Flachs, Wolle, Seidenabfille, Stapelfaser usw.) erhalten werden.
Die dabei erhaltene Zahl heilt Nummer und ist um so gréfier, je feiner
das Garn ist. Bei gehaspelter Natur- bzw. Tussahseide (Rohseide,
Organsin, Trama) und bei Kunstseide schligt man den umgekehrten
‘Weg ein, indem man die Feinheit des Fadens durch das Gewicht einer
bestimmten Lénge desselben ausdriickt und als Titer bezeichnet. Der
Titer einer Kunstseide héingt in leicht ersichtlichem Sinn ab: 1. vom
spez. Gewicht der Fasersubstanz, 2. vom Feuchtigkeitsgehalt, 3. von
der Zahl der Einzelfidchen, 4. von der Dicke der Einzelfddchen und
5. von der Drehung des Fadens. Leider herrscht auch beim Titrieren
keine vollige Einheitlichkeit, indem die abgemessene Lange und die als
Denier bezeichnete Gewichtseinheit nicht tiberall gleich sind. Doch hat
sich immerhin der legale oder internationale Titer am meisten
durchgesetzt. Dieser wird auch als ,,neuer Turiner Titer bezeichnet und
gibt an, wieviel ein 450 m langer Faden in Deniers (den, dn, ds) zu
0,05 g wiegt. Natiirlich gibt er zugleich das Gewicht eines 9000 m langen
Fadens in Gramm an. Um also den legalen Titer der Kunstseide zu be-
stimmen, braucht man nur eine beliebige, aber moglichst grofie Lange L
mittels eines Haspels abzumessen und das Gewicht P mittels einer

genauen Wage zu bestimmen. Der Titer berechnet sich dann zu

‘ P
QOOLOV den. In der Praxis beniitzt man aber eigene Garnsortierwagen,

die der Hauptsache nach aus einem Haspel mit einer Zahlvorrichtung
fiir die Umdrehungen und aus einer Hebelwage mit Quadrantenskala
besteben. Die Apparate sind fiir bestimmte Fadenlingen eingerichtet,
so dafl jede Rechnung entfillt und der Titer sofort abgelesen werden
kann. In den Chardonnetseidenfabriken werden die Stréhne alle von
gleicher Ldnge, meist 900 m, gemacht und dann nach dem Gewicht
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sortiert. Dies geschieht am raschesten mittels der automatischen
Titriermaschine von C. Hamel A.-G. in Chemnitz.

Ihre Wirkungsweise ist der Hauptsache nach folgende. Um eine
feststehende, kreisformige Platte (Tisch) dreht sich konzentrisch ein etwa
3cm breiter Ring. Auf diesem stindig rotierenden Ring befinden
sich 22 oder 27 zweiarmige Hebel. Diese bestehen aus horizontalen,
mit dem langeren Ende nach dem Mittelpunkt des Ringes gerichteten
Stahlstibchen, an derem nach aufBlen zu gelegenen Ende Haken zum
Aufhéngen der Striange befestigt sind. Das duBerste Ende des lan-
geren (inneren) Hebelarms liegt auf einem beweglichen Ring. AuBer-
dem ist auf dem lingeren Hebelarm ein zylindrisches Laufgewicht
verschiebbar angebracht, wodurch der Hebel zu einer Wage wird.
Wenn ein Stréhn auf den Haken des kiirzeren Hebelarms aufgelegt
wird, befindet sich das Laufgewicht am weitesten vom Drehpunkt
des Hebels entfernt und wird durch eine Reihe von kurzen Leit-
schienen, die mit dem Tisch fest verbunden sind, allméahlich an den
Drehpunkt herangeriickt, bis schliefllich der &auflere, mit der Seide
belastete Hebelarm das Ubergewicht bekommt und sich senkrecht nach
abwarts neigt. Dadurch gelangt der Strang aber in den Bereich eines
vom unteren Teil der Maschine nach oben auBen verlaufenden langen
Abnehmerarmes, durch dessen eigenartige hakenformige Kriimmung
der Strahn von der Wage abgestreift und aufgesammelt wird. Durch be-
sondere Vorrichtungen werden dann Hebel und Laufgewicht wieder in
die urspriingliche Lage gebracht. Die Strihne mit dem héchsten Titer
werden zuerst, die mit dem feinsten zuletzt auf diese Abnehmer, deren
21 oder 26 vorhanden sind, tibertragen. Die die Maschine bedienende
Arbeiterin hat nur die Striahne an einer bestimmten Stelle der Maschine
auf die Hebelhaken aufzulegen und kann die vierfache Menge dessen
bewiltigen, was eine geilbte Verwigerin mit der Titrierwage leisten
kann. Seit Gbrigens die Spinnpumpen (Titerpumpen) eingefiihrt sind,
hat man es viel besser in der Hand, Kunstseide von einem bestimmten
Titer zu erzeugen.

Das Kollodiumverfahren weist gegeniiber den beiden spiter zu be-
sprechenden Herstellungsmethoden zwei grole Vorziige auf. Wahrend
némlich die Kupferoxydammoniakzellulose-und die Viskoselésungeneiner
baldigen Zersetzung unterliegen und daher gleich verarbeitet werden
miissen, ist das Kollodium bei Abschlufl von Luft von langer Haltbar-
keit. Noch wichtiger ist, daf} sich bei der Herstellung der Nitroseide
sehr wenig Abfall ergibt, weil die zunichst gebildeten Faden aus Nitro-
zellulose sehr fest und widerstandsfihig sind, so daB nicht so viele Faden-
briiche auftreten wie bei den anderen Verfahren. Die Nachteile sind
hauptsichlich wirtschaftlicher Naturundsollen spéter besprochen werden.

IV. Das Kupferoxydammoniakverfahren.

Die unleugbaren Erfolge des im Prinzip bis zum Jahre 1900 geschiitzt
gewesenen Kollodiumverfahrens einerseits, andererseits dessen wirt-
schaftliche Nachteile gaben schon frithzeitig AnlaB3, neue Fabrikations-
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methoden ausfindig zu machen. Und es ist in der Tat gelungen, durch
das Kupferoxydammoniakverfahren?!) die Herstellung der Kunstseide
zu verbilligen. Das Prinzip ist hier noch einfacher als bei der Nitroseide.
Zellulose wird in Kupferoxydammoniak aufgelost und die so erhaltene
Losung nach dem Filtrieren und Entliiften in eine Fliissigkeit ver-
sponnen, die die Zellulose aus dem Losungsmittel wieder ausfallt. Es
wird also auf diese Weise der Umweg iiber die Nitrozellulose vermieden,
man braucht keine so teuren Hilfsstoffe wie Salpetersiure, Alkohol,
Ather und Denitrierungsmittel und das ganze Verfahren gestaltet sich
viel einfacher. Anfangs allerdings nur in der Theorie, denn bei der
praktischen Durchfithrung der neuen Methode ergaben sich ungeahnte
technische Schwierigkeiten, die erst nach und nach tiberwunden werden
konnten. Die Herstellung des auch als Kupferseide bezeichneten Er-
zeugnisses geht in folgenden Hauptstadien vor sich.
. Vorbehandlung der Zellulose (meist Linters).
. Herstellung des Kupferoxydammoniaks,
. Auflésen der Zellulose.
. Filtrieren der Zelluloselésung.
. Entliften der Spinnlésung.
. Verspinnen in Natronlauge und Waschen der Faden.
. Entkupfern und Waschen der Faden.
. Trocknen der Kupferseide.
. Vollendungsarbeiten (Umspulen, Zwirnen, Haspeln, Saubern und
Titrieren).

10. Wiedergewinnung des Kupfers und Ammoniaks.

Wie bei der Herstellung der Kollodiumseide wird auch beim Kupfer-
oxydammoniakverfahren als Rohstoff Baumwolle bevorzugt, was
gegeniiber der Viskoseseide eine Verteuerung der Fabrikation bedeutet.
Einige Fabriken verarbeiteten allerdings auch den billigen Virgofaser-
halbstoff (S. 11) und erzielten recht gute Erfolge damit. Als wahrend
des Weltkriegs die Linters knapp wurden, verwendete man Sulfit-
zellulose. Die Vorbehandlung der Zellulose hat auBler ihrer Reinigung
den Zweck, ihre Léslichkeit in Kupferoxydammoniak zu erhshen, ohne
daf aber aus den schon frither erwahnten Grimden das Molekiil zu weit
abgebaut werden darf, weil sonst ganz diinnfliissige Losungen erhalten
wiirden, die nicht verspinnbar sind. Zuni#chst werden die Linters mit
der 10fachen Menge einer Losung, die 59/, Atznatron (NaOH) und 89/,
Kristallsoda (Na,CO,-16 H,0) enthidlt, in einem Druckkessel bei
2,5 Atm. 3 Stunden gekocht, was man als Biauchen bezeichnet. Das ist
also eine viel energischere Behandlung als beim Kollodiumverfahren.
Es findet dadurch, wie man annimmt, eine sogenannte Hydratisierung
(Aufnahme von chemisch gebundenem Wasser) der Baumwollzellulose
statt, wodurch die Loéslichkeit in Kupferoxydammoniak erhéht wird.
Nach dem Biuchen werden die Linters in einem Hollander griindlich
gewaschen und durch Schleudertrommeln entndft. Hierauf wird mit

1) Foltzer-Woodhouse: Artificial Silk and its Manufacture. London 1921.
— Jentgen: Alte und neue Verfahren zur Herstellung von Kupferseide. F. u. Sp.
1924. Nr. 5.
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elektrolytisch hergestellter Natriumhypochloritlésung gebleicht, wieder
in einem Hollinder gewaschen und zentrifugiert. Die Baumwolle wird
aber jetzt nicht mehr getrocknet, sondern im feuchten Zustand auf-
bewahrt, wodurch sie leichter in Lisung zu bringen ist.

Wir kommen nun zur Herstellung der Kupferoxydammoniaklosung.
Wohl jeder kennt den Kupfervitriol, jene blauen Kristalle von voll-
standiger Symmetrielosigkeit, die aus schwefelsaurem Kupfer und
Wasser bestehen (CuSO, -5 H,0). In Wasser ist der Kupfervitriol leicht
zu einer griinlichblau gefirbten Flissigkeit 16slich. LaGt man nun zu
einer solchen Losung langsam Ammoniaklésung (Salmiakgeist) flieBen,
8o scheidet sich eine blaulichgriin gefirbte Masse aus, die basisch schwefel-
saures Kupfer darstellt.

2 (uSO, + 2 NH,O0H = (NH,),80, - Cuy(OH),S0,
Kupfersulfat Ammoniaklosung Ammoniumsulfat bas. Kupfersulfat

Setzt man noch weiter Ammoniak hinzu, so 16st sich der gebildete
Niederschlag wieder auf und es entsteht eine nach Ammoniak riechende
Loésung, deren Farbe im Gegensatz zur urspriinglichen Kupfervitriol-
16sung rein dunkelblau ist. Diese Fliissigkeit ist aber kein geeignetes
Losungsmittel fiir Zellulose, sondern man muf} so vorgehen, dafl man
das basische Kupfersulfat durch Filtrieren von der Flissigkeit trennt’
und dann in konzentriertem Ammoniak auflést. Auf diese etwas um-
sténdliche Weise gewinnt man eine Fliissigkeit, die duBerlich von der
vorerwahnten nicht zu unterscheiden ist, aber die wichtige Eigenschaft
hat, Zellulose aufzulésen. Uber die chemische Zusammensetzung dieser
nach ihrem Entdecker auch als Schweizersche Fliissigkeit bezeichnete
Losung sind die Forscher noch nicht ganz einig; man nimmt an, dafl in
ihr sogenannte Kupraminbasen, etwa von der Zusammensetzung
[Cu(NH;),](OH), (Kupraminhydroxyd) enthalten sind. FEine Lésung
von gleicher Wirkung kann man auch erhalten, wenn man eine eiskalte
Losung von Kupfervitriol mit verdiinnter Natronlauge versetzt und den
entstandenen Niederschlag von Kupferhydroxyd nach dem Abfiltrieren
und Auswaschen in Ammoniak auflést. Ferner kann man auch eine
Losung von Kupferkarbonat in Ammoniak verwenden.

Im Fabrikbetrieb wird die Kupferoxydammoniaklosung meist auf
andere Weise hergestellt. Man geht von reinem metallischen Kupfer
{Elektrolytkupfer) aus, auf das man Ammoniak, Wasser und Luft ein-
wirken 1486, In der Luft ist natirlich der Sauerstoff der wirksame Be-
standteil ; den sich abspielenden chemischen Vorgang kann man sich der
Einfachheit halber in folgende drei Reaktionen zerlegt denken.:

1. Cao 4 O = CuO
Kupfer Sauerstoff Kupferoxyd

2. CuO0 + H,0 = Cu(OH),
Kupferoxyd Wasser Kupferhydroxyd

3. Cw(OH), + 4NH; = [Cu(NH).](OH),

Kupferhydroxyd Ammoniak  Kupraminhydroxyd

In Wirklichkeit finden diese drei Reaktionen durchaus nicht getrennt,
sondern auf einmal statt, denn wie allgemein bekannt, ist das Kupfer
an der Luft, wenn nicht zugleich Ammoniak oder eine Séure, wie Essig-
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saure (Griinspanbildung) oder Kohlenséure (Patina) mit einwirkt, sehr
bestandig. Da man gefunden hat, dafl das Kupferoxydammoniak um so
mehr Zellulose zu ldsen vermag, je mehr Kupfer es enthélt, ist das Be-
streben darauf gerichtet, méglichst kupferreiche Losungen fiir die
Kunstseidenerzeugung herzustellen. Das ist aber nur bei niedriger Tem-
peratur, etwa unter 5° moglich, weil sonst eine Zersetzung des Kupfer-
oxydammoniaks unter Abscheidung von Kupferhydroxyd eintritt. Da-
her mufl man bei der Herstellung und Aufbewahrung des Kupferoxyd-
ammoniaks kiinstliche Kiihlung anwenden. Beim Erzeugen des Kupfer-
oxydammoniaks ist die Kithlung um so notwendiger, als die Auf-
1osung des Kupfers unter Wirmeentwicklung vor sich geht, was leicht
erklarlich ist, weil ja das Kupfer sozusagen zu Kupferoxyd ver-
brannt wird.

Sehr frithzeitig schon hat man darnach getrachtet, durch Beimischen
verschiedener Stoffe entweder das Losungsvermégen des Kupferoxyd-
ammoniaks fiir Zellulose oder dessen Haltbarkeit zu erhéhen. Ersteres
scheint man durch Zusatz von Natronlauge erreicht zu haben, letzteres
bewirken einige Fabriken durch Zugabe von Riibenzucker (Sandzucker).
Dieser wird in diesem Fall durch Zusatz von Kupfervitriol oder Soda
vergillt.

Es folgt nun die Herstellung der zum Verspinnen dienenden Kupfer-
oxydammoniakzellulosel6sung. Das Auflésen der noch feuchten
gebleichten Linters geschieht bei niedriger Temperatur und unter
kraftigem Umrithren. Man stellt 6—89/ ige Zelluloselgsungen her, wo-
bei es, wie schon frither gesagt, sehr viel auf die Art der Vorbehandlung
der Baumwolle ankommt. Je zellulosereicher die Spinnlésung ist, desto
festere Kunstseide bekommt man.

Auf ganz andere Weise stellen die nach dem Streckspinnverfahren
arbeitenden Kupferseidenfabriken ihre Spinnlésung her. Zunachst wird
durch Versetzen einer eiskalten Kupfervitriollésung mit Natronlauge
blaues Kupferhydroxyd ausgefillt, das nach dem Auswaschen auf
Filterpressen abgeprefit wird. Die pastenartige Masse wird dann in
einem Hollinder mit feingemahlener Zellulose (Linters) zusammen-
gebracht, die das Kupferhydroxyd absorbiert; die blaue Fasermasse
(Kupferzellulose) wird auf Filterpressen abgepreBt, worauf die ent-
standenen PreBkuchen durch eine Art Fleischhackmaschine zerkleinert
und durch eine Siebplatte hindurch in Fadenform ausgeprelt werden.
Die Kupferzellulose wird dann in einer Lésetrommel mit Ammoniak zu-
sammengebracht, wobei sich die Kupferoxydammoniakzelluloselésung
bildet. Zur Erhohung der Haltbarkeit setzt man Zucker, milchsaures
Ammonium oder Weinstein zu oder auch ein Reduktionsmittel, wie
Natriumhydrosulfit (Na,S,0,) oder Natriumbisulfit (NaHSO,); alle
diese Stoffe sollen die Oxydation der Zellulose hintanhalten. Ein Zu-
satz von etwas Natronlauge macht die Spinnlgsung dinnflissiger und
erleichtert das Filtrieren. Beniitzt man statt Baumwollzellulose Holz-
zellulose (Sulfitzellstoff) als Rohstoff, dann verwendet man nicht
Kupferhydroxyd, sondern basisches Kupferkarbonat, das man durch
Zusatz von Sodalosung zur Kupfervitriollosung erhilt.
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Von den Eigenschaften der Kupferoxydammoniakzelluloselésung?!}
ist nun fiir das Verstindnis der Kunstseidenfabrikation Folgendes
wichtig. Wird die Losung ohne Kiihlung lingere Zeit aufbewahrt, so
wird sie immer diinnfliissiger und zum Verspinnen untauglich, weil ein
Zerfall der Zellulosemolekiile in allzu kleine Atomkomplexe stattfindet;
ferner muB} der Zutritt der Luft von der Losung abgehalten werden, da
diese den Luftsauerstoff unter Bildung von Oxyzellulose aufnehmen
wiirde, die bekanntlich briichige Féaden ergibt. GieBt man die Zellulose-
lésung in verdinnte Schwefelsdure, so wird die Zellulose als farblose,
gallertartige Masse (Zellulosehydrat) abgeschieden. Die Erklarung dafiir
liegt auf der Hand. Die Schwefelsdure beraubt eben die Zellulose ihres
Lésungsmittels, indem sie das Kupferoxydammoniak in der Weise zer-
setzt, daf sich Ammoniumsulfat und Kupfersulfat bilden, die keine
Losungsmittel fiir Zellulose sind. Wie immer, wenn sich Séuren mit
Basen vereinigen, tritt eine Warmeentwicklung bzw. Temperatur-
erh6hung auf. Diese Art der Ausfallung der Zellulose lag den ersten
Verfahren der Herstellung von Kupferseide zu Grunde. Die Schwefel-
ssure wurde ziemlich stark, etwa 500 g im Liter verwendet, weil bei
dieser Konzentration eine Art pergamentisierender Wirkung auf die
Zellulose eintritt, die fiir die Festigkeit des Fadens giinstig ist. Ver-
diinntere Saure hatte sich wegen der Hydrozellulosebildung nicht be-
wihrt. Aber auch die Alkalien besitzen ein Koagulationsvermégen fiir
Kupferoxydammoniakzelluloselosungen, weil sie die Kupraminbase
unter Abspaltung von Ammoniak zersetzen. LéBt man die Zellulose-
l6sung in eine etwa 259ige Natronlauge einfliefen, so scheidet sich
unter Entweichen von Ammoniak ebenfalls eine durchscheinende
gallertartige Masse aus, die aber griinlichblau gefirbt ist, weil sie eine
Kupferverbindung enthilt. Man nennt dieses Produkt Kupfer-
natronzellulose. Wird dieses mit Wasser gewaschen, so wird Atz-
natron herausgelést und es hinterbleibt blaue Kupferzellulose.
Aus dieser kann man das Kupfer nur durch Behandeln mit verdiinnten
Sauren entfernen; dazu wiirden sich Ameisensiure und Essigsdure
sehr gut eignen, weil sie die Zellulose im Gegensatz zu den Mineral-
sduren nicht schiadigen; der Billigkeit halber nimmt man aber 29%ige
Schwefelsdure. Damit ist das Wesen eines neueren Kupferoxyd-
ammoniakverfahrens angedeutet, dessen Produkte eine gréBere Festig-
keit und Wasserbestindigkeit aufweisen.

Nachdem also jetzt die theoretischen Grundlagen des Kupferoxyd-
ammonijakverfahrens dargelegt worden sind, soll als Beispiel der prak-
tischen Ausfiihrung eine kurze Beschreibung der Fabrikationsweise der
., Vereinigten Glanzstoff-Fabriken A.-G. in Elberfeld“?), des #ltesten
und weitaus grofiten Unternehmens zur Erzeugung von Kupferseide,
gegeben werden. Als Rohstoff werden normaler weise nur Linters ver-
wendet. Diese miissen zunichst gereinigt und gebleicht werden, wortiber
bereits S. 25 das Nétige gesagt worden ist.

1) ngﬁessmer, E.: Uber Cellulosekupferamminlésungen. Liebigs Ann. d.
Chem. Bd. 435, S.1—144. 1923.

2) 1913 wurde das Verfahren aufgegeben und nur noch Viskoseseide erzeugt.
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Es mull nun die Kupferoxydammoniaklosung hergestellt werden.
Dazu dient der Oxydationszylinder (Abb. 4)'), ein etwa 10 hl
fassender stehender Zylinder A aus Kesselblech, der
von einem zylindrischen Kiihlmantel £ umgeben ist. ¢
Oben befindet sich die durch einen verschraub-
baren Deckel verschlieBbare Fiilléffnung (Mannloch)
B fir das durch eine Schneidemaschine entsprechend
zerkleinerte Elektrolytkupfer. Der zwischen den
Kupferspanen befindliche Raum wird durch 20 ¢/,ige
Ammoniakflissigkeit ausgefiillt, die durch C eintritt.
Ein Zusatz einer geringen Menge von Milchsdure, die
natiirlich in milchsaures Ammonium umgewandelt i
wird, soll die Aufldsung des Kupfers beschleunigen. R:K ;
Unten ist an den Oxydationszylinder ein Rohr 7 an- =
geschlossen, durch das gekiihlte Luft mit einem Uber- ©)
druck von 1,5 Atm. eingepreft wird. Die iiber- Q

schiissige Luft, hauptsichlich aus Stickstoff bestehend Z C

it §
[Sftettun o

und mit Ammoniakdampfen beladen, entweicht durch
eine oben angebrachte Offnung. Etwas Ammoniak
wird durch den Luftsauerstoff infolge der katalyti-
schen Wirkung des Kupfers zu salpetriger Saure
oxydiert, die sich mit dem Kupfer zu Kupfernitrit
vereinigt. Das entweichende Ammoniak lat man natiirlich nicht
verloren gehen, sondern gewinnt es zuriick, indem man die austretende
PreBluft in verdiinnte Schwefelsdure leitet, wo es nach der Gleichung
H,80, + 2NH,; = (NH,),80,
Schwefelsdure Ammoniak Ammoniumsulfat
in Form von Ammoniumsulfat absorbiert wird. Aus diesem wird es
dann durch Erwarmen mit geldschtem Kalk oder ausgebrauchtem
alkalischen Fallbad wieder in Freiheit gesetzt:
(NH,),S0, + Ca(OH), = 2 NH, + CaS0,.2 H,0.
Ammoniumsulfat Kalk Ammoniak Gips

Da der Gipsschlamm so gut wie wertlos ist, bildet er einen oft sehr
lastigen Abfall. Nach etwa 18 Stunden wird bei D das fertige Kupfer-
oxydammoniak abgelassen, wihrend das Mannloch F zum Reinigen des
Apparats dient. Die durch den Kiithlmantel des Oxydationszylinders
flieBende Kalziumchloridlssung von etwa — 120 sorgt dafiir, daB die
Temperatur im Innern des Apparats nicht {iber - 40 steigen kann.
Die Starke der Losung priift man durch elektrolytische Bestimmung des
Kupfergehalts; ihre Dichte betrigt 1,004, hingegen die des verwendeten
Ammoniaks 0,925. Freies Ammoniak soli méglichst wenig vorhanden
sein, weil es die Giite der Seide beeintréchtigt. Die Aufbewahrung des
Kupferoxydammoniaks findet in gekiihlten GefiBlen (Montejus) statt,
aus denen es durch Druckluft leicht entnommen und durch isolierte
Rohre weitergeleitet werden kann,

Abb. 4. Oxyda-
tionszylinder.

1) Nach Foltzer-Woodhouse: Artificial Silk and its Manufacture, S.36. 1921.
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Die Herstellung der Spinnlésung durch Auflésen der Baumwolle in
Kupferoxydammoniak geschieht mittels eigener Losetrommeln, die sich
im Keller befinden. Ein solcher, meist als Mischmaschine oder Mixer
bezeichneter Apparat besteht aus einem liegenden, etwa 40-—50 hl
fassenden Zylinder aus Kesselblech, der in seiner Liangsachse von einer
sich drehenden Welle durchzogen wird, an der Riihrarme befestigt sind.
Dieses Rithrwerk macht etwa 50—60 Umdrehungen in der Minute. Auch
hier ist ein Kiihlmantel vorhanden, so da} die Temperatur nicht iiber 4 ¢
steigen kann. Oben hat der Mixer einen senkrechten Einwurfsschacht
zum Einbringen der gebéuchten und gebleichten Baumwolle (etwa 8 kg
auf 100 Liter Losung). Nach etwa 6—8 Stunden ist die Auflésung der
Zellulose vollendet und man hat nun eine dunkelblaue, fadenziehende
Flissigkeit vor sich, deren Viskositdt durch ein Viskosimeter gepriift
wird. Meist sind AusfluBviskosimeter im Gebrauch, bei denen die Zeit
festgestellt wird, die eine bestimmte Menge der Loésung braucht, um
durch eine enge Offnung auszuflieBen. Auch andere, empirische Proben
werden mit der Spinnlésung vorgenommen, um ihre Eignung zum Ver-
spinnen zu priifen.

Genau so wie beim Kollodiumverfahren bekommt man auch hier
zunéchst keine ganz homogene Losung, sondern es sind kleine feste
Teilchen darin enthalten (Plasma- und Kutikulareste der Baumwolle),
die durch Filtrieren der Spinnlésung mittels eiserner Filterpressen ent-
fernt werden miissen. Man wendet gewshnlich drei solche Apparate
hintereinander an; die erste Filterpresse hat die grobste, die dritte das
feinste Filtergewebe aus Stahl- oder Nickeldraht. Dichtere Gewebe aus
Kupfer-, Messing- oder Bronzedraht kénnen nicht verwendet werden,
weil sie durch das Ammoniak angegriffen wiirden. Kupferoxydammoniak-
zelluloselosungen kénnen daher nicht so klar filtriert werden wie Kol-
lodium und erfordern infolgedessen weitere Spinndiisen. Die Bewegung
der Spinnfliissigkeit geschieht mittels Druckluft von 3—4 Atm. Uber
den Filterpressen sind Abziige angebracht, die zum Absaugen der beim
Offnen und Reinigen der Presse entweichenden Ammoniakdimpfe dienen.

Das im Oxydationszylinder O hergestellte Kupferoxydammoniak
flieBt in das MefBgefai G und aus diesem durch das Rohr @ zu der im
Kellerraum befindlichen Mischmaschine M, durch deren Einwurfschacht
b die vorbehandelte Zellulose eingefiillt wird. Die entstandene Zellulose-
16sung wird mittels Druckluft, die durch das Rohr d in den Mixer ein-
tritt, durch das Rohr e und den Hahn f zur 1. Filterpresse F, und von
hier durch Leitung ¢ in den 1. Montejus R, getrieben. Wenn die Misch-
maschine entleert ist, wird die Prefluft durch %, abgelassen. Die einmal
filtrierte Losung wird dann aus dem Reservoir R, mittels der durch %,
eingeleiteten Druckluft durch das Robr ¢ und den Hahn f, der 2. Filter-
presse F', zugefiihrt, worauf die Gberschiissige Luft durch &, abgelassen
wird. Die doppelt filtrierte Spinnlésung gelangt dann in den 2. Mon-
tejus R,, von dort zur 3. Filterpresse F'; und durch das Rohr ! zum
Spinnkessel. 4,, 4, und 4, sind Abziige mit eingebauten Ventilatoren
Vi, Vs V,, um die beim Reinigen der Filterpressen entweichenden
Ammoniakddmpfe abzusaugen.
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Es folgt hierauf das auch beim Nitrozelluloseverfahren notwendige
Entliften, die Entfernung der Luftblasen. Dies geschieht dadurch,
daB man die Spinnlésung in den Lagerkesseln und Spinnmontejus der
Einwirkung einer Luftverdiimnung aussetzt. Auf diese Weise wird zu-
gleich iiberschiissiges Ammoniak entfernt und die Viskositét erhéht.

Die entliiftete Spinnldsung gelangt jetzt durch eine mit einer Warme-
isolierung versehene Rohrleitung in den Spinnkessel, einen ebenfalls
mit einer Kiithlvorrichtung versehenen Behalter (Montejus), der die
Form eines liegenden Zylinders hat und die Erzeugung eines Vakuums
gestattet. Natitirlich sind eine ganze Reihe von Spinnkesseln vorhanden,
von denen immer je zwei so zusammengestellt sind, daB im Falle von
Reparaturen der eine oder andere ausgeschaltet werden kann.

Abb. 5. Apparatur des Losungsraumsl).

Von den Spinnkesseln wird die Kupferoxydammoniakzellulose-
lésung in ebenfalls isolierten Rohrleitungen in den Spinnsaal be-
fordert. Von den genannten Hauptleitungen zweigen dann seitlich
die Speiseleitungen fiir die einzelnen Spinnmaschinen oder besser ge-
sagt, Fadenziehmaschinen ab. Diese sind etwa 15 m lang und nach
dem vertikalen Langsschnitt symmetrisch gebaut, also doppelseitig
wirkend wie z. B. die Ringspinnmaschinen. Abb. 6 (aus Ost: Che-
mische Technologie 1920) gibt eine schematische Darstellung einer
Glanzstoff-Walzenspinnmaschine im Querschnitt (links) und von vorne.
Die Zeichnung ist natiirlich nach rechts symmetrisch zu erginzen.
Von dem durch einen Wassermantel gekithlten Hauptrohr e zweigen
seitlich mit dem Hahn o versehene Nebenrohre ab, die die Spinnlésung
dem sogenannten Spinnkamm & zufithren. Dieser bildet ein an einem

1) Aus Foltzer-Woodhouse, Artificial Silk and its Manufacture.
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Ende geschlossenes Rohrstiick (Abb. 7 4) mit etwa 20 kurzen seitlichen
Rohrstutzen, an denen mittels starkwandiger Gummischlauchstiicke g
die glidsernen Spinnspitzen B befestigt werden, die am Ende die Kapillare
(Seidenwurm)  mit
dem Glastellerchen ¢
tragen. Diese Teller-
chen (godets, assiet-
tes) erleichtern dem
Glasblaser die Her-
stellung eines glatten
Randes der Kapillare
und dem Spinner die
Inbetriebsetzung der
Maschine sowie das
Wiederanschlieflen
eines gerissenen Ein-
zelfadchens. Die in-
nere Weite der Ka-
pillare (Diise) ist
nicht fir alle Titer
gleich; so ergeben
z. B. 23 Einzelfad-
chen aus Kapillaren
mit 0,16 und 0,17mm
Durchmesser den Ti-
Abb. 6. Glanzstoff-Spinnmaschine. ter von 140—165den.
Fir die gebrauch-
lichsten Titer betrigt der Durchmesser 0,12—0,20 mm bei einer Lénge
der Kapillare von 3—3,5 mm; fiir grébere Titer sind die entsprechenden
Zahlen 0,22—0,70 mm und 3-—5 mm. Brausediisen (S.51) sind
weniger geeignet, weil man die
Kupferoxydammoniakzellu-
loselésung nie so rein be-
kommt wie die Viskose, so
daB ein ofteres Wechseln der
Diisen erforderlich ist, was
beim Spinnkammsystem ein-
facher ist als bei den Brause-
diisen. Der Spinndruck be-
tragt je nach der Diisenweite
nur 1,5—2 Atm. Die bei der
Viskoseseide  beschriebenen
Titerpumpenfindenauch hier
Abb. 7. Spinnkamm und Spinnréhrchen. Anwendung. Wie Ostnachge-
wiesen hat, findet der Verzug
der Einzelfadchen noch im fliissigen Zustand innerhalb der Kapillare
selbst statt. Das Fillbad im Spinntrog d kann durch eingebaute Dampf-
rohre auf die notwendige Temperatur (etwa 50°) erwirmt werden und be-
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findet sich in stindigem Umlauf. Ein feststehender Fadenfithrer e ver-
einigt die von den Spinnréhren ¢ gebildeten (12—25, je nach dem
Titer) Einzelfidchen zu dem eigentlichen Kunstseidenfaden, der mit-
tels des hin- und hergehenden Fadenfiihrers f auf der Glaswalze g
in Kreuzwindungen aufgewickelt wird. Die hohlen Glasspulen,
die in 50—60 Minuten voll bewickelt sind, haben einen Durchmesser
von 16—20 cm und eine Linge von 25—30 cm. Sie konnen aber
nur in diinner Schichte bewickelt werden, weil sonst das Auswaschen
der iiberschiissigen Lauge nicht moglich wére; man gewinnt daher
auf je eine Spule nur etwa 50 g trockene Seide. Die als Fillbad ver-
wendete, etwa 30°/,ige Natronlauge enthalt auch etwa 6 9/, Zucker
oder milchsaures Natrium und wird auf einer Temperatur von 50°
gehalten. Das durch das Atznatron ausgetriebene Ammoniak wird
von der Spinnmaschine, die teilweise eingekapselt ist, abgesaugt und
durch verdiinnte Schwefelsiure absorbiert. Der Zucker des Fallbades
bewirkt, daB die frischgebildeten Zellulosehydratfiden weniger Kupfer
enthalten als ohne diesen Zusatz. Enthilt die Spinnldsung Glukose, so
wird infolge ihrer reduzierenden Wirkung ein Teil des Kupfers als rotes
Kupferoxydul (Cu,0) abgeschieden, wodurch das Fallbad rétlich und
tritbe wird. Das zur Entfernung der Natronlauge notwendige Waschen
der blaulichgriinen, durchscheinenden Fiden geschieht z. B. auf die
Weise, daf} die vollbewickelten Glasspulen auf fahrbare Gestelle (Spulen-
wagen) gebracht und hierauf gleichméBig mit Wasser berieselt werden.
Das Entkupfern der Fiaden kann nun entweder sogleich, durch Be-
rieseln der Spulen mit 2°/,iger Schwefelsdure erfolgen oder auch erst
nach dem Zwirnen und Haspeln vorgenommen werden. Im letzteren
Falle werden die Spulen nach dem Waschen mit Wasser mit einer ver-
diinnten Lésung von Magnesiumsulfat (Bittersalz) berieselt, um mnoch
vorhandene Spuren von Atznatron zu neutralisieren:
2NaOH + MgSO, = Mg(OH), <4 Na,S0,
Atznatron Magnesiumsulfat Magnesiumhydroxyd Natriumsulfat.

Nachdem man noch einmal kurz mit Wasser gewaschen hat, werden
die Spulen auf den Spulenwagen in die Trockenriume (Trockenkammer
oder Trockenkanal) gefahren, wo durch bewegte Luft von 40—50° in
etwa 20 Stunden das Trocknen bewerkstelligt wird. Dabei ziehen sich
die Faden nach allen Dimensionen zusammen und die dadurch ent-
stehende Spannung bewirkt den hohen Glanz der Kunstseide. Nach
dem Trocknen sind die Faden natiirlich noch griin gefarbt, da ja das
an die Zellulose gebundene Kupfer, etwa 18°/;, noch vorhanden ist.

Die weiteren Arbeiten der Glanzstofferzeugung sind dann analog
der Nitroseidenfabrikation, nur daf dem Denitrieren das Entkupfern
entspricht. Die groflen, schweren Glasspulen kommen also zunichst
auf die Spulmaschine, die den Faden auf kleine Holzspulen auf-
wickelt. Diese werden dann einer Zwirnmaschine vorgelegt, die
ihr Produkt auf die Zwirnspulen aufwickelt. Letztere gelangen
dann zum Kreuzhaspel, wo die Kunstseide in Strangform ge-
bracht wird, in der sie der Einwirkung von Fliissigkeiten viel zugéing-

licher ist als im aufgespulten Zustand. Das nun folgende Entkupfern
Reinthaler, Kunstseide. 3
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geschieht auf die Weise, daBl die Strihne in 29/;ige Schwefelséiure ein-
gehéngt oder damit berieselt werden; die Saure 16st das Kupfer in
Form von Kupfersulfat rasch heraus. Aus diesem kann durch Elek-
trolyse das metallische Kupfer wieder in Plattenform abgeschieden
und hierauf von neuem in Kupferoxydammoniak umgewandelt wer-
den. Meistens wird aber das Kupfer auf die Art zurtickgewonnen,
dafl man in die Kupfersulfatlésung moglichst rostfreies altes Eisen,
z. B. die Atznatronblechtrommeln, hineinwirft, das sich zu Eisen-
vitriol auflést und das Kupfer als roten Schlamm (Zementkupfer) aus-
scheidet, der an Kupferhiitten verkauft wird. Auch das in den Fallba-
dern enthaltene Kupfer wird wiedergewonnen. Nach dem Behandeln
der Glanzstoffstrahne mit verdiinnter Schwefelsdure wird griindlich mit
Wasser gewaschen, durch eine schwache Seifenlosung (Marseiller- oder
Monopolseife) und hierauf durch eine sehr verdiinnte Ameisensiurels-
sung hindurchgezogen und schlieBlich bei 40—50° getrocknet. Nach
W.D.Dreaper (D.R.P. 394448, 1922) ist es zur Erzielung von lockeren
und weichen Faden (gleichviel welcher Kunstseidenart) wesentlich, da3
die Strihne beim Trocknen so aufgehingt werden, daf sie eine be-
schrankte Bewegungsfreiheit haben. Besonders wirksam ist die Ver-
wendung von sich drehenden haspelartigen Strahnhaltern, deren Um-
fang aber nur etwa der halben Stranglinge entspricht. Die Geschwin-
digkeit des warmen Luftstromes soll mindestens 5 m/sek betragen.

Erwshnenswert sind auch die Kontiniispinnmaschinen nach
Dr. E. Boos, die so eingerichtet sind, daf die Faden nach dem Er-
starren nicht gleich aufgewickelt” werden, sondern dafl sie zunichst
durch entsprechende Fiihrungen weitergeleitet, wobei sie der Kin-
wirkung der verschiedenen notwendigen Fliissigkeiten, wie Wasser,
Saure usw. unterzogen werden. Zum Schlufl werden die Fiden zum
Trocknen iiber grofle, innen mit Dampf geheizte Walzen gefiihrt und
dann gleich auf Zwirnspulen aufgewickelt. Diese in Oberbruch in Ge-
brauch gewesenen Maschinen erinnern in ihrer Wirkungsweise einiger-
maflen an die Langsiebpapiermaschine, wo auch an einem Ende der
Maschine der Faserbrei zuflieBt und an dem andern, weit entfernten
Ende das fertige Papier aufgewickelt wird.

AufBler dem Glanzstoffverfahren kam fiir Deutschland nur noch das
ahnliche, aber 1920 ebenfalls aufgegebene Verfahren der Glanzféden
A.-G.in Berlin in Betracht, nachdem die Hanauer Kupferseidenfabrik
schon vor dem Krieg stillgelegt worden war. Diese Kunstseiden be-
standen alle aus dickeren Einzelfidchen (0,03 mm im Mittel) als die
Naturseide. Hingegen ist es der Bemberg A.-G. in Barmen-Ritters-
hausen durch ihr von Thielel) herriihrendes und dann weiter aus-
gestaltetes Streckspinnverfahren (D.R.P.220051, 1907) schon
im Jahre 1911 gelungen, Kupferseide mit noch etwas feineren Einzel-
fadchen als die der Naturseide herzustellen (,,Adlerseide‘t). Das Wesen
dieses in unvollkommener Form aber schon vorher in England (Great
Yarmouth) und Belgien (Hal) in Gebrauch gewesenen Verfahrens be-

1) Fir naBgesponnene Nitroseide hatte schon Lehner (D. R. P. 58508, 1890)
ein Streckspinnverfahren ausgearbeitet.
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steht darin, dafl die Spinnlésung aus verhaltnism#Big weiten Diisen-
Sffnungen (Brausediisen aus Nickel) zunéchst in ein schwach wirken-
des, in der Fadenrichtung von unten nach oben strémendes Fiallbad
(z. B. schwach angesiuertes warmes Wasser) ausgepreBt wird, so
dal die Fiaden nicht gleich vollstéindig erstarren, sondern durch die
stromende Fliissigkeit gestreckt werden koénnen. Das Fallbad muB
durch Auskochen oder Evakuieren (D.R.P.203047) von gelésten
Gasen (Luft) befreit werden, da sonst durch auftretende Gasblasen
Fadenbriiche entstehen kénnen. Vor dem Aufwickeln auf einen Haspel
werden dann die Faden mit einer kraftig wirkenden Fallfliissigkeit
(Schwefelsdure) behandelt, wodurch das endgiiltige Festwerden ein-
tritt. Ein anfangs schwer zu behebender Ubelstand war das teilweise
Zusammenkleben der halberstarrten Einzelfidchen zu dicken, steifen
Faden. Nach dem D.R.P. 393947, 1922, soll durch Verwendung einer
Metallsalzlosung (z. B. 159/ iger Eisenvitriollésung) als 2. Fallbad das
Zusammenkleben vermieden werden. Die braunen Faden werden dann
durech verdiinnte Schwefelsdure vom Eisen und XKupfer befreit. —
Ebenfalls nach dem Streckspinnverfahren arbeiten die 1921 gegriindete
M. Hoélken, Kunstseidenfabrik A.-G. in Barmen-Rittershausen
(Schweiz. P. 102712 und 102713, 1923; D.R.P. 388709, 1922 und
397340, 1922) und einige auslandische Fabriken, so daB es den Anschein
hat, dafl das Kupferoxydammoniakverfahren nur noch in dieser,
feinstfadige Seide erzeugenden Form existenzfihig ist.

V. Das Viskoseverfahren.

Gegenwirtig wird im grofiten MaBstab Viskoseseide hergestellt. Sie
besteht ebenfalls aus Zellulose und zwar wird diese in Form der soge-
nannten Viskosel) versponnen. Diese wurde zuerst (1891) von den
englischen Forschern Cross, Bevan und Beadle durch Einwirken-
lassen von Natronlauge und Schwefelkohlenstoff auf Zellulose in Form
einer orangegelben, zahflissigen (viskosen) Masse erhalten. Der Schwe-
felkohlenstoff (CS,) ist eine aus Schwefel und Kohlenstoff bestehende
chemische Verbindung, die durch direkte Vereinigung der beiden Ele-
mente bei gentigend hoher Temperatur erhalten wird. Er bildet eine
farblose, stark lichtbrechende Fliissigkeit von eigenartigem Geruch,
die schwerer als Wasser ist (D,%° = 1 - 2633) und sich mit diesem nicht
mischt. Der Schwefelkohlenstoff siedet schon bei 46,59, seine Dampfe
sind giftig und mit Luft gemischt, auBerordentlich explosiv. Im che-
mischen Sinn ist die Viskose eine Losung des Natriumsalzes des Zellu-
loseesters der Dithiokarbonssure in Wasser bzw. verdiinnter Natron-
lauge. Dieser Ester wird aber haufiger als Zellulosexanthogensiure
bezeichnet, die Viskose selbst ist dann eine wisserige Lésung von zellu-
losexanthogensaurem Natrium. Fiir Leser mit einigen chemischen Kennt-
nissen sei auch die Formel hier kurz entwickelt. Die Dithiokarbonséure
1) Margosches: Die Viskose.

3%
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(di = zwei, thio = Schwefel, carbon = Kohle) entsteht, wenn in dem

Molekiil der hypothetischen Kohlensiure CO<8§ zwei Sauerstoff-

atome (O) durch Schwefelatome (S) ersetzt werden: CS<gg. Die

Saure selbst hat gar keine Bedeutung, wohl aber gewisse Salze derselben,
die durch Einwirkung von Schwefelkohlenstoff auf Alkohole bei Gegen-
wart von viel Atzalkali (Atznatron oder Atzkali) entstehen und die
man ihrer gelben Farbe wegen als Xanthogenate bezeichnet. Z. B.

cS, + CH,0H 4+ NaOoH — c8<QCHs 1 w0

SNa
Schwefel- Athyl- Atz athyldithio- Wasser.
kohlenstoff alkohl natron carbonsaures
Natrium

Da aber das gebildete Wasser das Xanthogenat wieder teilweise zerlegt,
verwendet man statt Alkohol 4 Atznatron Natriumalkoholat, das man
durch Auflésen von Natrium, einem aus geschmolzenem Atznatron durch
Elektrolyse hergestelltem Metall, in Alkohol bekommt:

CHOH 4+ Na = CHONa + H
Alkohol Natrium Natriumalkoholat Wasserstoff und
0.C,H;
CS, + C,H,ONa = CS
“\SNa

Schwefelkohlenstoff Natriumalkoholat Natriumxanthogenat.

Analog ist nun die Bildung der Viskose, wobei die Zellulose die
Rolle des Alkohols spielt. Auch hier verlduft der Proze8 in zwei Stadien,
indem zunéchst durch Mischen der Zellulose mit starker Natronlauge
Alkalizellulose (8. 50) gebildet wird. Uber die Formulierung dieser
Vorgénge stimmen die Ansichten der Zelluloseforscher nicht ganz tiber-
ein; viefach findet man folgende vereinfachte Reaktionsgleichungen an-
gegeben:

CeHpOs + NaOH = CgH,0,-ONa + H,0
Zellulose ~ Atznatron  Alkalizellulose Wasser und
/O - C¢Ho0,
CeHg0,- ONa  + €S, = CS
“SNa
Alkalizellulose Schwefelkohlenstoff zellulosexanthogensaures Natrium

Wir kommen nun zu den fiir die Verarbeitung der Viskose wich-
tigen Eigenschaften derselben. Das unmittelbar aus Alkalizellulose und
Schwefelkohlenstoff erhaltene Produkt wird als Xanthogenat be-
zeichnet und bildet, wenn die Alkalizellulose geniigend abgepref3t wurde,
eine knollige Masse von dunkelcrangegelber Farbe, die durch Zusatz
von verdinnter Natronlauge die Rohviskose gibt. Die Farbung
rithrt von schwefelhaltigen Verunreinigungen her, die durch Einwir-
kung der iiberschiissigen Natronlauge auf den Schwefelkohlenstoff ent-
stehen; so bildet sich z. B. gem#f} der Gleichung:

3CS, -+ 6NaOH= Na,CO; + 2Na,CS; 4 3H,0
Schwefelkohlenstoff Atznatron Soda Natriumsulfocarbonat Wasser
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Natriumsulfokarbonat; auBerdem entstehen noch Sulfide, Polysulfide
und andere schwefelhaltige Verbindungen, die beim Verspinnen der Vis-
kose besonders durch die Schwefelwasserstoffentwicklung, die sie be-
wirken, schidlich sind. Beim Spinnen in ein saures Fallbad wird aus
dem Natriumsulfokarbonat (Natriumtrithiokarbonat) die Trithiokarbon-
séure freigemacht, die sofort in Schwefelkohlenstoff und Schwefelwasser-
stoff zerfallt:

Na,CS; - H,80, — Na,80, + CS, + HS

Natriumthio- Schwefel- Natrium- Schwefel- Schwefel-

carbonat sdure sulfat kohlenstoff wasserstoff.
Es hat daher nicht an Versuchen gefehlt, der Rohviskose vor dem Ver-
spinnen diese stérenden Beimengungen wenigstens teilweise durch einen
Reinigungsprozel zu entziehen, doch haben die bis jetzt vorgeschlagenen
Verfahren alle den Nachteil, daf} sie die Herstellung der Viskoseseide
zu sehr verteuern. Man sucht daher von Haus aus den Bildungsproze3
der Viskose so zu leiten, dal mdglichst wenig Verunreinigungen ent-
stehen.

Bemerkenswerter Weise bildet die Viskose eine noch unbesténdigere
Spinnlésung als die Kupferoxydammoniakzelluloselosung. Versetzt man
frische Viskose mit starker Kochsalz- bzw. Ammoniumsulfatlésung oder
Essigsaure, so bildet sich kein Niederschlag von Xanthogenat, wohl
aber ist dies bei einer 24 Stunden alten Viskose der Fall. Je ilter die
Viskose wird, desto weniger Kochsalz oder Ammoniumsulfat braucht
man zur Abscheidung des Xanthogenats. Nach mehr als 7 Tagen zer-
setzt sich die Viskose, indem sich eine Gallerte von Zellulosehydrat
bildet. Je weniger Verunreinigungen vorhanden sind und je niedriger
die Temperatur ist, desto spater tritt diese Zersetzung ein. Durch
Zusatz von Mineralsdure, wie Schwefelsaure oder Salzsiure, wird bei
geniigender Einwirkung jede Viskose unter Riickbildung von Zellu-
losehydrat zersetzt, wobei natiirlich Temperaturerh6hung beschleuni-
gend wirkt. Da man in der ersten Zeit der Viskoseseidenfabrikation
Ammoniumsalzlésungen als Fallbad verwendete, konnte nach dem oben
Gesagten frische Viskose nicht versponnen werden. Man mullte sie
4—>5 Tage bei 15—20° aufbewahren, damit die als Reifen bezeichneten
chemischen Vorginge eintreten konnten, fiir die Heuser?!) folgende
durch Versuche gestiitzte Erklirung gibt. Die Xanthogenatmolekiile
der frisch bereiteten Viskose entsprechen dem Vierfachen des oben
abgeleiteten Atomkomplexes, also der Formel

0 (CeH,0)
s
“\SNa .

Durch Aufnahme von Wasser (Hydrolyse, Verseifung) zerfallen die ein-
zelnen Atomkomplexe einer nach dem andern in einen Zelluloserest,
der an die intakten Atomkomplexe gebunden bleibt und in Dithiokar-

1) Lehrbuch der Cellulosechemie. S.67—72. 1923.
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bonsiure, die aber sofort in Atznatron und Schwefelkohlenstoff zer-
fallt:

/0 -CgHy0,4

és + H,0 = C;H,0, - OH - NaOH - CS,.

N SNa

Es entstehen so mehrere Zwischenstufen bis zur vollstindig reifen Vis-
//O . (CGH904)4(0H)
kose, der man die Formel CS zuschreibt. Ob nicht
“\SNa

aulBerdem Polymerisationserscheinungen auftreten, konnte noch nicht
mit Sicherheit festgestellt werden. Im Zustand der Reife besitzt die
Viskose die groBte Neigung, bei Einwirkung von Salzlésungen oder
Erwirmen auf 60—80° zu gerinnen (koagulieren). Die ausgeschiedene
Masse besteht aber zunéchst noch aus dem Xanthat, das durch verdiinnte
Natronlauge wieder in Losung gebracht werden kann. Erst nach Ein-
wirkung von Wirme (100°) oder von Mineralsduren wird das Xanthat
unter Bildung von Zellulosehydrat zersetzt. Versetzt man Viskose mit
der wisserigen Losung eines Schwermetallsalzes, so wird das Natrium.
des Xanthats durch das betreffende Metall ersetzt und es entsteht ein
Niederschlag. So geben Salze des Zinks einen weillen, des Eisens einen
braunroten, des Bleis und des Nickels einen roten Niederschlag. Diese
Schwermetallxanthogenate zersetzen sich aber bald, wobei sich eine
Schwefelverbindung des betreffenden Metalls bildet, die zwar beim
Zink ebenfalls weil, beim Kisen, Blei und Nickel aber schwarz ist.
Es ist auch gelungen, die Viskose bzw. das zellulosexanthogensaure
Natrium in die Form eines trockenen Pulvers zu bringen. Dieses wasser-
16sliche Produkt wird aber nicht zur Kunstseidenfabrikation, sondern
zu anderen Zwecken, z. B. als Appreturmittel verwendet. Sonst macht
man aus Viskose noch durchsichtige Bliatter [Zelluloseglashaut, Cello-
phanel)], die durch ihre Quellbarkeit in Wasser und die Verbrennungs-
probe leicht von dhnlichen Folien (Zelluloid, Cellon, Gelatine) zu unter-
scheiden sind ; ferner Flaschenverschliisse, kiinstliche Schwimme (Zellu-
loseschwéimme) und eine als ,,Monit‘‘ bezeichnete plastische Masse, die
ahnlich wie Galalith zur Erzeugung von Knopfen, Zigarrenspitzen usw.
verwendet wird.

Trotzdem die Viskose schon seit 1892 bekannt ist, ist die erste brauch-
bare Viskoseseide doch erst im Jahre 1901 auf den Markt gekommen,
ein Beweis fiir die groBen technischen Schwierigkeiten, die zu iiber-
winden waren. Auch die Viskoseseidenfabrikation 158t sich in dhnliche
Einzelprozesse gliedern wie die frither besprochenen Verfahren:

1. Herstellung der Spinnldsung.

a) Bildung der Alkalizellulose (Merzerisation).
b) Bildung des Xanthogenats (Sulfidierung).
¢) Losen des Xanthogenats in Natronlauge zu Rohviskose.

1) F. P. 573, 533, 1923.
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d) Filtrieren der Viskose.
e) Reifenlassen der Viskose. (Kann unter Umsténden entfallen.)
f) Entliften der Spinnlésung.
2. Verspinnen der Viskose.
3. Nachbehandeln der Fiden.
a) Entschwefeln.
b) Bleichen.

Ein besonders vom wirtschaftlichen Standpunkt beachtenswertes
Merkmal der Viskoseseidenfabrikation ist die fast ausschlieBliche Ver-
wendung von Holzzellulose als Rohstoff, die bei den frither be-
sprochenen Kunstseidenverfahren wegen der schlechteren Beschaffen-
heit der daraus erhaltenen Faden nicht angingig ist. Die Holzzellulose
ist, wie schon der Name sagt, die Zellulose des Holzes, die man durch
Einwirkenlassen von verschiedenen Chemikalien von den sogenannten
inkrustierenden Substanzen befreit hat. Man verwendet meist Fichten-
oder Féhrenholz, das entrindet und zu daumengrofien Stiicken zerklei-
nert wird. Dann wird es unter einem Druck von mehreren Atmosphiren
mit der Losung des betreffenden Reinigungsmittels erhitzt, wodurch die
Nichtzellulosestoffe zum gréften Teil in Losung gehen, wahrend die
Zellulose als faserige Masse zuriickbleibt. Dieses Produkt wird auBer
anderen Operationen meist auch noch einem Bleichprozefl mittels Chlor-
kalk oder elektrolytisch hergestellter Bleichlauge unterzogen und falls
es nicht an Ort und Stelle zur Papierfabrikation dient, in Pappenform
gebracht und so versendet. Man unterscheidet hauptsichlich Sulfit-
zellstoff (Sulfitzellulose), der mittels Kalziumbisulfitlésung (Sulfitlauge)
aus Fichtenholz gewonnen wird und Sulfatzellstoff aus Féhrenholz,
bei dessen Herstellung Atznatron und Schwefelnatrium wirksam sind,
die aber in Form von Natriumsulfat in den Prozef eintrecen. Vom
Sulfitzellstoff unterscheidet man auBerdem noch, je nachdem, ob mit
indirektem Dampf von 3—4 Atm. oder mit direktem Dampf von 5 bis
6 Atm. gekocht wird, Mitscherlich-Zellulose und Ritter-Kellner-
Zellulose. Seit einiger Zeit sind auch Versuche im Gang, durch Ein-
wirkung von elektrolytisch hergestelltem Chlor auf Holz Zellulose zu
gewinnen (Chlorzellulose nach Cataldi). Die Holzzellulose wird also
immer auf chemischem Wege gewonnen und ist wohl zu unterscheiden
von dem durch bloB mechanisches Zerfasern (Schleifen) von Holz
erhaltenen Holzschliff oder Holzstoff, der nur fiir minderwertiges Papier
verwendet wird. Fiir die Kunstseidenfabrikation wird nur die billigere
Sulfitzellulose (Ritter-Kellner) verwendet. Bekannt ist, daB man aus
Holzzellstoff auch auf rein mechanische Weise Garne herstellen kann,
entweder direkt (Licellagarne, Zellulon) oder auf dem Umweg iiber
das Spinnpapier ; diese Garne sind aber ziemlich grob und sehr empfind-
lich gegen Wasser.

Der Handelszellstoff ist selbst im gebleichten Zustand keine reine
Zellulose, sondern enthélt auch etwas Hydro- und Oxyzellulose (Kupfer-
zahl!), ferner sogenanntes Holzgummi, Harz und Mineralsubstanzen
(Asche). Unter dem unklaren Ausdruck ,,Holzgummi‘ versteht man
die Substanzen (Pentosane, wie Mannan und Xylan, 1ésliche Teile von
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Hydro- und Oxyzellulose usw.), die sich mit kalter Natronlauge (meist
59/,ig) aus den Zellstoffen ausziehen lassen und sich durch Neutrali-
sieren oder Ansiuern des Auszugs mit Salzséiure als gummiartige Masse
abscheiden. E. Hagglund und F. W. Klingstedt!) fanden bei der
Untersuchung eines Sulfitzellstoffs, auf lignin-, aschen- und wasser-
freien Zellstoff berechnet: 879/, Zellulose, 69/, Mannan, 4,5%, Xylan
und 2,5°/, Lavulan (ein aus Fruchtzuckerresten aufgebautes Polysac-
charid). AuBer der Holzzellulose wird aber, besonders in Amerika,
auch Baumwolle in Form von Linters angewendet.

Nicht jeder Sulfitzellstoff ist fir die Viskoseseidenfabrikation gleich
gut geeignet. Vor allem darf die Pappe nicht zu dicht sein, damit sie
gut saugfihig ist oder leicht zerfasert werden kann. Die chemische
Priifung erfolgt meist so, daB man nach Jentgens Vorschrift®) eine
Probe mit 17—189 iger Natronlauge behandelt; der vom Alkali be-
freite Riickstand, a-Zellulose genannt, soll 86—89°/; ausmachen. Beim
Ansduern des Laugenauszugs mit Essigsiure scheidet sich ein Nieder-
schlag aus, §-Zellulose, deren Menge 6—89/, betrigt. Die sogenannte
y-Zellulose (keine eigentliche Zellulose mehr) wird nach der Be-
stimmung des Wassergehalts (etwa 109/,) und des Aschengehalts
(0,1—0,4°/,) aus der Analyse berechnet und macht gewdhnlich 3 bis
5%, aus.

/Die Zellstoffpappe wird im lufttrockenen Zustand in etwa 12: 4 mm
groBe Blittchen zerschnitten. 10 g werden bei 20° C in einem Porzellan-
mérser mit 50 cm® 17,59 iger Natronlauge zu einem Brei zerrieben.
Nach halbstiindigem Stehenlassen in einem Wasserbad von 20° C mischt
man 50 cm? destilliertes Wasser hinzu, filtriert mittels eines Biichner-
Trichters, wischt etwa 8mal mit je 50 cm® kaltem Wasser, bringt den
Faserbrei in den Moérser zuriick und mischt ihn griindlich mit Wasser.
Hierauf kommt die Masse wieder in den Trichter und wird so lange
mit destilliertem Wasser ausgewaschen, bis das Waschwasser nicht mehr
alkalisch reagiert. Erst dann wird die a-Zellulose mit verdiinnter Essig-
sdure und mit heilem Wasser gewaschen, bei 105° C getrocknet und
gewogen. Der Gehalt an Mineralstoffen der o-Zellulose wird durch
Veraschen bei moglichst niedriger Temperatur bestimmt.

Das Filtrat von der a-Zellulose wird mit den Waschwéssern in einem
Becherglas vereinigt und mit Essigsidure angesiuert. Die braune Farbe
der Flissigkeit hellt sich auf und die f-Zellulose scheidet sich in feinen
Flocken ab. Man erwirmt auf dem Wasserbad, bis sich der Niederschlag
klar abgesetzt hat und filtriert durch ein gewogenes Filter oder einen
Goochtiegel®). Nach dem Auswaschen der8-Zellulose mit heilem Wasser
wird getrocknet und gewogen. Auch hier wird der Aschengehalt be-
stimmt. Manche Kunstseidenfabriken bestimmen auch die y-Zellulose
direkt und zwar durch Oxydation mittels iiberschiissiger Kaliumbichro-

1) Untersuchungen iiber die Kohlehydratbestandteile eines Sulfitzellstoffes.

s, Zellulosechemie® Bd. 5, S. 57—64. Beilage zu Papierfabrikant. 1924. Nr. 22.
2) Kunststoffe 1911, S. 165. — Schwalbe-Sieber: Die chemische Betriebs-

kontrolle in der Zellstoff- und Papierindustrie, S. 221. Berlin: Julius Springer 1922.
3) Sehr empfehlenswert sind Filtertiegel aus Jenaer Geriteglas.
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matlésung (90 g K,Cr,0, auf 1 Liter Wasser) in der Siedehitze. 1 g Ka-
liumbichromat entspricht rechnerisch 9,1375 g »-Zellulose, doch ist es
nach Bray und Andrews!) besser, den Wert der Bichromatlésung
durch Einstellen auf Zellulose zu bestimmen, die aus Sulfitzellstoff
nach dem Chlorierverfahren von Cross und Bevan hergestellt wird.
Der UberschuB an Bichromat wird mittels Ferroammonsulfat [FeSO,
*(NH,),80,] und Xaliumpermanganat (KMnO,) titrimetrisch ge-
messen. Die genannten Forscher bestimmen auch die a-Zellulose durch
Titration; sie braucht dann nicht alkalifrei ausgewaschen zu werden,
sondern wird in 729/,iger Schwefelsidure aufgelst.

Gut eingerichtete Viskoseseidenfabriken stellen die Spinnlésung in
einem besonderen, meist vierstdckigem Gebdude her. Zunichst mufl
die Alkalizellulose bereitet werden. Dies geschieht im obersten Stock-
werk, wohin die im gebleichten Zustand bezogene Sulfitzellulose mittels
Aufzugs und die gewohnlich 18¢/jige Natronlauge mittels Pumpe ge-
bracht wird. Da das gleichm#Bige Mischen der Zellstoffpappe mit der
gerade notwendigen Menge Lauge Schwierigkeiten bereitet, geht man
so vor, daB man die Pappe mit Lauge trinkt und den UberschuB ab-
preBt. Soweit die Pappe nicht ohnehin schon in dem gewiinschten
Format geliefert wird, wird sie durch eine Schneidemaschine in Recht-
ecke von etwa 45 : 41 cm zerschnitten. Abb. 8 zeigt den ,Patent-
Schnellschneider Rekord* von Krause in Leipzig. Die Pappe wird
in einer StoBhdéhe von 14 cm auf den Tisch der Maschine gelegt,
durch die Schnellsatteleinrichtung eingestellt, durch einen Pre83-
balken stark zusammengepreB8t und durch das schrig niedergehende
Messer geschnitten. Der Kraftbedarf betragt etwa 60 PS. Um immer
Zellstoff von gleichem Feuchtigkeitsgehalt verarbeiten zu kénnen,
wird die geschnittene Pappe homogenisiert, d.h. 6—8 Tage auf Ge-
stellen in einem besonderen Raum bei etwa 20° liegen gelassen, wodurch
der urspriinglich 9—12°/; betragende Wassergehalt auf 6—9°/, sinkt.
Die homogenisierten Pappen werden dann in die mit Lauge gefiillte
Tauchwanne hineingestellt (etwa 1—11/,Stundenlang), nach dem Heraus-
nehmen abtropfen gelassen, worauf der UberschuB an Natronlauge durch
Abpressen mittels einer hydraulischen Presse beseitigt wird, wobei man
sich der Wage zur Kontrolle bedient. Die abfliefende Prefilauge, die
durch geloste f- und y-Zellulose verunreinigt ist, wird durch Zusatz
199/ jiger Lauge (Verstirkungslauge) aufgefrischt, bis sie nach mehr-
facher Verwendung so viele Verunreinigungen enthilt, daB sie als
Natronabfallauge (Gelblauge) verkauft werden mufl (hellbraune Farbe,
spez. Gew. = 1,18, 15—189/; Atznatron, 1°/, Soda, 39/, Zelluloseabbau-
produkte, Transport in Kesselwagen). Nach Kiittner (D. R. P. 381798,
1922) kann man die organischen Verunreinigungen einer solchen Lauge
durch Zusatz gewisser Superoxyde, wie Kalzium- oder Bariumsuperoxyd
(Ca0,, Ba0,), zerstéren, wobei feinverteiltes Kupfer als Katalysator
dient. Zugleich wird die Soda in Atznatron zuriickverwandelt. Immer-
hin wird der Laugenregenerierung durch das Anwachsen der minerali-

1) J. Ind. Eng. Chem.. April 1923.
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schen Verunreinigungen eine Grenze gesetzt (vgl. auch D. R. P. 406497,
1922, der Vereinigt. Glanzstoff-Fabriken A.-G.). In neuerer Zeit wird das
Tauchen und Pressen in einem Apparat vorgenommen. Diese Tauch-
pressen, auch Harmonikapressen genannt, sind so beschaffen, daf} die
Zellulosepappen senkrecht in die lange Tauchwanne hineingestellt wer-
den koénnen, wobei durch dazwischen befindliche gelochte Eisenplatten
gleichsam Unterabteilungen gebildet werden. Diese Zwischenplatten
sind mit einer derartigen Einrichtung versehen, daB sie nach dem Ab-

Abb. 8. Zelluloseschneidemaschine.

pressen in einem bestimmten Abstand voneinander festgelegt werden,
wodurch immer eine Alkalizellulose von gleichem Alkaligehalt ent-
stehen muB (D. R. P. 270618 vom 2. Februar 1914, La Soie Artifi-
cielle, Soc. Anon., Paris). Bei der Kohorn’schen Bauart (Abb. 9)
wird die merzerisierte Pappe zum Schiuff durch den langen Pre8-
kolben (rechts) ausgestoBen und fillt durch eine Offnung des FuB-
bodens gleich in den darunter befindlichen Zerfaserer. Eine beson-
ders griindliche Merzerisation erzielt man nach Stulemeyer dadurch,
daf man die Einwirkung der Natronlauge auf die Zellulose in einem
geschlossenen Behilter vor sich gehen 1a8t, aus dem man die Luft ab-
saugt, worauf man Druck einwirken 148t (analog der Teertlimprég-
nierung von Holz). Nach der Gleichung
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CeHy005 NaOH = CeH,0,.0Na -+ H,0

162-1 kg Zellulose 40 kg Atznatron 184.1kg Alkalizellulose 18 kg Wasser,
wiirde man auf 100 kg wasserfreien chemisch reinen Zellstoff 24,7 kg
Atznatron brauchen, entsprechend 137,1 kg einer 189/jigen Natron-
lauge. Doch mufl man, um der zerlegenden Wirkung des Wassers auf

Abb. 9. Tauchpresse (0. Kohorn & Co., Chemnitz).

das Alkoholat entgegenzuwirken, einen Uberschufl von Lauge nehmen,
so daB man gewdhnlich aus 100 kg Zellstoffpappe mit etwa 789/,
a-Zellulose und 8°/, Feuchtigkeitsgehalt 300—310 kg Alkalizellulose er-
halt. Die abgeprefSten Alkalizellu-

losekuchen, die aus Alkalizellulose,

freiem Atznatron und Wasser be-

stehen, gelangen nun ein Stockwerk

tiefer zur Zerkleinerung, die durch

die nach dem Prinzip der Knet-

und Mischmaschinen gebauten Zer -

faserer (déchiqueteurs) mit S-

férmigen Riihrfliigeln (Abb. 10) vor-

genommen wird. Sehr verbreitet

sind die Bauarten von Werner &

Pfleiderer (Cannstadt) und von

Seemann (Berlin). Die Dauer der

Zerfaserung betrigt 2—3 Stunden,

wobei man durch Kithlung mit kal.

tem Wasser oder Salzsole der Kiihl- Abb. 10. Zer]fga:%rzr (Seemann,
anlage die Temperatur unter 25°C rhm).

hilt. Der Trog mub gut verschlossen sein, damit die Luft mdglichst
abgehalten wird. Diese wirkt némlich oxydierend auf die Alkalizellu-
lose und auBlerdem verursacht das Kohlendioxyd der Luft die Bildung
von Natriumkarbonat (Soda), aus dem dann beim Spinnen durch
die Siure des Fillbads das Kohlendioxyd wieder in Freiheit gesetzt
wird, was wie jede Gasentwicklung beim Spinnprozef schédlich ist.
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Aus diesem Grunde ist man auch von der Verwendung des XKoller-
gangs (Vertikalmiihle) ziemlich abgekommen. Die zu einer kriime-
ligen Masse zerkleinerte Alkalizellulose ist aber nicht gleich verwend-
bar, sondern muf erst durch mehrtégiges Lagern eine Art Reifung
durchmachen. Zu diesem Zweck kommt die Alkalizellulose in etwa
20 kg fassende eiserne Biichsen oder Trommeln, deren Deckel oft
zur Abhaltung des Kohlendioxyds der Luft mit laugengetrinkten
Baumwolltiichern abgedichtet werden. Groéfere Behilter wiirden
wegen der eintretenden Selbsterwirmung ein ungleichméfliges Produkt
ergeben. Um immer eine Alkalizellulose von gleicher Reife zu be-
kommen, mufl die Temperatur des Reiferaums stets auf der gleichen
Hohe (etwa 24-—279) gehalten werden. Ob beim Reifen ein Zerfall der
Zellulosemolekiile in kleinere Komplexe (Depolymerisation) oder durch
den Sauerstoff der beim Zerfasern beigemengten Luft eine Oxydation
eintritt, ist noch eine Streitfrage. Courtaulds Ltd. lieB sich sogar ein
Verfahren) schiitzen, wonach die in iiblicher Weise hergestellte, zer-
faserte, aber noch unreife Alkalizellulose durch 4stiindiges Behandeln
mit einem Luftstrom bei 40° gereift werden soll, doch scheint diese
Schnellmethode die Giite der Faden zu beeintrichtigen. Die reife Al-
kalizellulose wird dann ein Stockwerk tiefer in den Sulfidierungs-
raum gebracht, wo man durch Einwirkenlassen von Schwefelkohlen-
stoff das Xanthogenat herstellt. Da nach den frither angefiithrten Bil-
dungsgleichungen des Zellulosexanthogenats einem Mol Zellulose
(CeH,,0;) ein Mol Schwefelkohlenstoff entspricht, wiirde man auf
100 kg wasserfreie reine Zellulose 46,9 kg (37,1 Liter) Schwefelkohlen-
stoff brauchen. Aber auch bei Beriicksichtigung des Wassergehalts
und der Verunreinigungen der Zellstoffpappe findet man, daB dieser
theoretische Wert nicht erreicht wird, da die Fabriken, je nach der
Beschaffenheit der Alkalizellulose, auf 100 kg Pappe meist nur 31,5
bis 33 kg Schwefelkohlenstoff verwenden. Meiner Ansicht nach erklirt
sich dies daraus, daB sich schon von Haus aus neben dem normalen
auch schwefelairmeres Xanthogenat bildet, etwa von der Zusammen-

setzung CS<S(§;CGH9O4)2OH. Burette (franz.P.430221) will sogar

durch besonders starkes Abpressen (250 kg Alkalizellulose aus 100 kg
Zellstoff) und Einwirkenlassen des Schwefelkohlenstoffs im dampffor-
migen Zustand (Luft vorher abgesaugt) den Verbrauch an Schwefel-
kohlenstoff auf 15—20 kg herabdriicken. Hochmolekulare Viskose, in
der 1 Mol Schwefelkohlenstoff mit mehreren Molen Zellulose verbunden
ist, erhélt man nach Dreyfus (brit. P. 183882) durch Verwendung
stiarkerer Natronlauge (bis 50 °/yig) und Verdiinnen des Schwefelkohlen-
stoffs mit Benzol. Die Mischapparate, Sulfidierungstrommeln (Ba-
rattes), konnen verschieden gebaut sein, wenn sie nur bei geringem
Kraftverbrauch ein griindliches Durchmischen gewéhrleisten, luftdicht
verschliefbar und mit einer Kiihlvorrichtung versehen sind, um die
durch den Sulfidierungsvorgang entstehende Wérme abzuleiten. Meist

1) Schweizer P. Nr.40744.



Das Viskoseverfahren. 45

wendet man liegende Trommeln von sechseckigem Querschnitt an, die
den Inhalt zweier Pressen bzw. Zerfaserer (zu 50 kg) aufzunehmen ver-
mogen. Die Durchmischung des Inhalts geschieht durch langsames
Drehen (1-—2mal in der Minute) der Trommeln. Abb. 11 zeigt im
senkrechten Liangsschnitt eine Sulfidierungstrommel samt Schwefel-
kohlenstoff-MeBgefal der Diisseldorf-Rattinger Maschinen- u. Apparate-
bau A.-G.}). Die Trommel hat einen Durchmesser von 1000 mm und
eine Lange von 1425 mm. Da sie 1500 Liter
faBt und die 310 kg Alkalizellulose einen Raum
von etwa 920 Liter einnehmen, so bleibt gentigend
freier Raum zum Mischen des Inhalts und fiir die
nach beendeter Sulfidierung abzusaugenden
Schwefelkohlenstoffdimpfe. Die Trommel ist in
einem Abstand von 20 mm von einem Kiihl-
mantel umgeben. Das Kiihlwasser oder die
kalte Salzlauge von der Eismaschine geht von

Abb. 11. Sulfidierungstrommel mit Schwefelkohlenstoff-MeBgefiB.

a durch den hohlen Zapfen nach b und dem Kiihlmantel und tritt
durch ¢ und d wieder aus. Zum Einfiillen der Alkalizellulose dient ein
ovales Mannloch (500 X 300 mm) mit gut schlieBendem Deckel f mit
Kautschukdichtung. Auch rechteckige Mannlécher (bis 900 X 400 mm)
mit Deckel aus AluminiumguB haben sich bewshrt. Auf der entgegen-
gesetzten Seite ist ein Schauglas g angebracht, zu dem eine von aufen
zu betitigende Abstreichvorrichtung gehért, so daB man die Reaktions-
masse beobachten kann. Der Antrieb erfolgt durch ein Vorgelege, auf
dessen Achse ein kleines Zahnrad sitzt, das ein groBes, auf der Trommel-
achse befindliches Stirnrad in langsame Drehung versetzt. Auch der
Schneckenradantrieb ist héufig zu finden. Der Schwefelkohlenstoff ge-

1) Wurtz, E.: Beschreibung einer Sulfidierstation sowie der Sulfidiertrommeln
verschiedener Konstruktion. Dt. Faserst. u. Spinnpfl. 1922, Nr. 17/18.



46 Das Viskoseverfahren.

langt zunéchst von einem auBerhalb des Sulfidierungsraumes befindlichen
Vorratsbehélter mittels Druckluft durch Rohr % in das 40 Liter fassende
MeBgefall M , das mit einem Fliissigkeitsstand ¢ samt Skala versehen
ist. Die abgemessene Schwefelkohlenstoffmenge flieBt dann bei geoff-
netem Lufthahn % mit natiirlichem Gefélle durch ein Zulaufrobr ! durch
den hohlen Zapfen der Trommel in ibr Inneres ein. Die Alkalizellulose
wurde schon vorher von der Temperatur des Reiferaums (17—21°) auf
etwa 16° abgekiihlt. Nach beendeter Sulfidierung (etwa 2—3 Stunden)
wird der unabsorbierte Schwefelkohlenstoff (etwa 2—3°/,) durch ein
den rechten Zapfen durchsetzendes Trichterrohr m mittels eines Kapsel-
geblises abgesaugt; ein im Trichter befindliches Sieb verhindert das
MitreiBen von Xanthogenat. Die durch den tiefgelegenen Lufthahn?) n
eindringende und abgesaugte Luft nimmt den Schwefelkohlenstoff mit
sich, Die bei o austretenden Dampfe werden durch eine Auspuffleitung
iber das Dach der Fabrik hinweg abgeblasen, da sich eine Wiederge-
winnung durch Kiihlung nicht lohnt. Begreiflicherweise ist der Sulfi-
dierungsraum der feuergefihrlichste Teil des Betriebs, doch sind Brénde
infolge der strengen VorsichtsmaBregeln verhaltnismifig selten. Da
Schwefelkohlenstoff-Luftgemische sehr explosiv sind, kommt es, vom
selbstversténdlichen Rauchverbot abgesehen, hauptséchlich auf die Ver-
hittung von Funkenbildung an (keine Motoren im Raum, elektrische
Lampen in luftdichter doppelter Verschalung, gut eingekapselte Licht-
schalter, Werkzeuge zum Entleeren und Putzen der Sulfidierungstrom-
meln aus Kupfer).

Das Xanthat mufl nun in verdiinnter Natronlauge gelost werden.
Doch wird diese Operation nicht in den Sulfidiertrommeln, sondern in
eigenen Mischmaschinen (Mixers, Malaxeurs) vorgenommen, die ein
Stockwerk tiefer aufgestellt sind. Es sind dies meist liegende Zylinder
mit einem kriftig wirkenden Schaufel- oder Schligerrithrwerk, die den
Inhalt von zwei Sulfidierungstrommeln zu lésen gestatten. Um eine
vollstindige Mischung und Homogenisierung zu erreichen, geht man
zuweilen so vor, daB man die Masse durch ein an der tiefsten Stelle des
Mischers angebrachtes Rohr zu einer Zahnradpumpe flieBen 1a8t, die
sie durch ein oben einmiindendes Rohr wieder in die Mischmaschine
zuriickpumpt. Das aufgelste Xanthat, die Viskose, zeigt etwa die Kon-
sistenz von frischem Honig und hat eine rotlichgelbe Farbe und einen
eigenartigen Geruch; letztere zwei Eigenschaften sind auf die schwefel-
haltigen Verunreinigungen der Viskose zuriickzufiihren. Der Gehalt an
Zellulose betrigt 7,5—8°/,, an Atznatron 6,5—79/,. Die eben erwéhnten
schwefelhaltigen Verunreinigungen der Viskose werden beim Spinnen durch
die Schwefelsdure des Fiallbads unter Entwicklung von Schwefelwasser-
stoffgas zersetzt; um diese, der Fadenbildung schidliche Gasentwicklung
herabzumindern, ist es tiblich, der Viskose eine kleine Menge von Natrium-
sulfit zuzusetzen, das beim Spinnen folgendermalen zerlegt wird:

Na, 80, -+ H,80, = Na,80, -+ o, + H,0
Natriumsulfit Schwefelsdure Natriumsulfat Schwefeldioxyd  Wasser.

1) In der Originalzeichnung nicht vorhanden.
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Das Schwefeldioxyd wirkt dann auf den Schwefelwasserstoff ein?):
S0, + 2 H,S = 38 -+ 2H,0
Schwefeldioxyd Schwefelwasserstoff Schwefel Wasser.
Der ausgeschiedene Schwefel gibt zwar den Faden zunichst ein mattes,
gelbliches Aussehen, verhindert aber das Zusammenkleben der Einzel-
fadchen. Auch Natriumthiosulfat, das Fixiersalz der Photographen
(Na,8,0,-5 H,0), ist fiir diesen Zweck in Vorschlag gebracht worden.
Nach dem A. P.1,415.040 hat ein solcher Zusatz (1°/, vom Zellu-
losegewicht) auch eine konservierende Wirkung auf die Viskose.
Zusatz von Zucker zur gelosten Viskose (Pellerin, brit. P. 15752, 1910
und Glanzfiden A.-G., Schweizer P. 85532, 1920) scheint wie bei der
Kupferseide die Giite des Fadens zu verbessern, stellt sich aber zu teuer.

Abb. 12. Filterpresse.

Nach Courtaulds Ltd. (D.R. P. 381020, 1921) bewirkt ein Zusatz
von Olein- oder Harzseife (Natriumoleat bzw. Resinat) eine Herab-
minderung der Oberflichenspannung (Neigung zur Tropfchenbildung),
wodurch ein gleichm#Bigerer Faden entsteht. Auch ein Zusatz von
Wasserglas zur Viskose ist Gegenstand mehrerer Patente.

Auch beim Viskoseverfahren bekommt man zunichst eine durch
feste, ungeldste Teilchen verunreinigte Losung, die mittels Filterpressen,
die meist im Kellerraum aufgestellt sind, filtriert werden muf3. Vorher
1468t man die Viskose durch ein Drahtsieb gehen, um etwa noch vor-
handene Xanthogenatknollen zuriickzubalten; gew6hnlich werden unter
Zwischenschaltung von Montejus 3 Filterpressenpassagen angewendet.
Als klarende Schichten benutzt man grobe und feine Baumwollgewebe
und Watte. Abb. 12 zeigt eine geeignete Kammerpresse ohne Auslau-
gung. Sie besteht aus einem Gestell, auf dem parallel zu einem fest-
stehenden Kopfstiick (links) eine groBere Zahl von guBeisernen Filter-

1) In Wirklichkeit sind die Reaktionen verwickelter.
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platten mit erhabenen Dichtungsrindern und ein bewegliches Kopf-
stiick auf zwei seitlichen Tragspindeln verschiebbar angeordnet sind.
Samtliche Platten (Abb. 13) besitzen in der Mitte eine Bohrung;
bei zusammengeschraubter Filterpresse ergeben diese Bohrungen den
sog. Schlammkanal. Jede Platte ist auf beiden Seiten mit einem
kriftigen Filtertuch aus Baumwolle belegt; ein kurzer, die Bohrung
durchsetzender Schlauch verbindet die beiden Tiicher. Die rohe Vis-
kose tritt unter Druck durch ein Ventil am festen Kopistiick ein
und gelangt vom Schlammkanal aus in die von den Tiichern je zweier
benachbarter Platten gebildeten flachen Hohlraume (Kammern), wo
die festen Teilchen zuriickgehalten werden, wihrend die klare Flissig-
keit an den kannelierten Platten herabflieBt und durch je eine kleine
Bohrung in den zugehérigen Ablaufhahn gelangt. Reiflt irgend ein
Filtertuch, so dal die Viskose aus dem zugehorigen Hahn triib ab-
lauft, so braucht man diesen nur zu schlieBen. Bei den Filterpressen
mit geschlossenem Filtratablaufkanal wird dieser durch die Boh-
rungen seitlicher Ansétze gebildet, die die Platten (Abb. 14) auf-

Abb. 13. TFilterplatte einer Kammer- Abb. 14. Filterplatte einer Kammer-
presse mit Ablaufhihnen. presse mit geschlossenem Ablaufkanal.

weisen. Die klar filtrierte Spinnlésung gelangt dann durch eine Rohr-
leitung in den Reiferaum, wo sie in geschlossenen eisernen Behiltern
einige Tage lang bei gleichméBiger Temperatur aufbewahrt wird, um die
fiir das Verspinnen am besten geeignete Beschaffenheit zu erlangen
(Reifenlassen). Man prift auf die Reife der Viskose, indem man
kleine Proben in Kochsalzlésungen verschiedener Konzentration bringt.
Je frischer (unreifer) die Viskose ist, eine desto stirkere Kochsalz-
16sung ist zur Abscheidung des zellulosexanthogensauren Natriums not-
wendig. Der fiir das Verspinnen giinstigste Reifegrad hiangt von ver-
schiedenen Umsténden ab, wie Art der Viskosebereitung, Zusammen-
setzung und Temperatur des Fallbads usw. Fiir eine Viskose obiger
Zusammensetzung kann beispielsweise der richtige Reifegrad dann
vorhanden sein, wenn eine 3—49/;ige Kochsalzlésung Ausflockung be-
wirkt. Auch Ammoniumsulfatldsungen werden benutzt, miissen aber
konzentrierter sein. Nach Hottenroth!) bestimmt man den Reife-
grad der Viskose dadurch, daf man feststellt, wieviel cm?® 109/ iger
Salmiaklésung man zu 20 g mit 30 cm® Wasser verdiinnter Viskose
hinzugeben mufl, um Ausflockung zu bewirken (z. B. bei unreifer

1) Die Bestimmung des Reifegrades der Viskose. Chem.-Zg. 1915, S. 119.
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Viskose 13 cm3, bei reifer 7 cm?). Die Viskositdt der spinnfertigen
Viskose entspricht ungefahr der des Rizinusol bei 15°.

Die reife Viskose gelangt nun in die Spinnkessel, (Abb. 15) die so
-eingerichtet sind, daB sie auch die Erzeugung eines Vakuums gestat-
ten; dadurch kann man die Spinnlésung vor der Verarbeitung leicht
von den storenden Luftblasen befreien, entliiften. Man kann aber
auch ein eigenes Evakuierungsgefdl mit Rithrwerk verwenden. In den
meisten Fabriken sind im Spinnsaal auch noch Filterpressen aufgestellt
{je eine fiir 4 bis 6 Spinnmaschinen zu 70 Spindeln).

Vor der Beschreibung des Ver-
spinnens der Viskose sollen noch in
Kiirze die Ergebnisse einer von
B. Rassow und M. Wadewitzl)

«durchgefiihrten,sehr verdienstvollen
Experimentalarbeit hier mitgeteilt
werden. Wo nichts anderes bemerkt,
beziehen sich die Angaben auf Baum-
wollzellulose. Diese kann aus mecha-
mnisch gereinigter Baumwolle (Kar-
-denband oder Kammzug) durch Be-
handeln mit Seifen-, Soda- und even-
tuell auch Atznatronldsung und vor-
sichtiges Bleichen so hergestellt wer-
den, daf die Zellulose kaum viel
verindert wird, wihrend die Zellu-
lose des Holzes infolge der gewalt-
samen Behandlung (Temperatur bis
140°1), die zur Abspaltung der Nicht-
zellulosestoffe notwendig ist, unver-
meidlicherweise einen gewissen Ab-
bau erfahrt. Holzzellstoff gibt daher,  Abb.15. Spinnkessel (Vakuumkessel).
wenn er nach irgendeinem Verfahren
in Lésung gebracht wird, immer diinnfliissigere Losungen als Baumwoll-
zellulose. Die Verfasser beniitzten das Ostsche Viskosimeter mit Angabe
der Ausflufizeit in Sekunden. Diese betrug z. B. fiir eine Viskose aus
Baumwollzellulose 190 Sekunden und bei einer auf gleiche Weise aus ge-
bleichter Ritter-Kellner-Sulfitzellulose hergestellten Viskose nur 26 Se-
kunden. Zellstoffe verschiedener Herkunft kénnen in dieser Beziehung
sehr verschieden sein (Betriebskontrolle). Andererseits liefert auch die
Baumwollzellulose, wenn sie einige Zeit auf 120—1400° (selbst bei Aus-
schluB des Luftsauerstoffs) erhitzt wird, diinnflissigere Losungen (E.Berl,
D. R. P. 199885 fiir Kollodium). Ubrigens werden ja die Linters beim
Bauchen (8. 25) einer Temperatur von 119° ausgesetzt. Die Verfasser
zeigten, dall trockenes Erhitzen von Zellulose auf nur 100° bei ent-
sprechend langer Dauer eine Viskosititsverringerung der Viskose zur
Folge hat, wihrend Glum (D.R.P. 217316) kiirzere Zeit auf 1400

1) Beitridge zur Kenntnis der Viskose-Reaktion, ,.F. u. Sp.< 1924, Nr. 8 u. 9.
Reinthaler, Kunstseide. 4
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erhitzt, um eine Viskose zu erhalten, die schon ohne Reifung geniigend
diinnfliissig ist.

Zur Alkalizellulosebildung. Eine Darstellung von Alkalizellu-
lose in chemisch reiner Form ist derzeit nicht méglich. Die Merzerisation
der Zellulose ist ein von Absorptionserscheinungen begleiteter chemischer
ProzeB. Fir die Alkalizellulose ist die Formel C,H,,0;-NaOH!) anzu-
nehmen. Die von der Zellulose gebundene Menge Atznatron (durch
kalten Alkohol nicht auswaschbar) nimmt mit der Konzentration der
Lauge zu. Z. B. nehmen 100 g Baumwollzellulose aus 109/jiger Na-
tronlauge 4,1 g und aus 200/ iger Lauge 16,7 g Atznatron auf. Je
stirker die Merzerisierlauge, desto diinnfliissiger die Viskose. Je nied-
riger die Temperatur, desto mehr Atznatron wird bei gleicher Laugen-
konzentration aufgenommen. Unter sonst gleichen Umstinden ergibt
eine Merzerisierlauge von -+ 20° Viskose von groBter Viskositdt; bei
hoéheren und besonders bei niedrigeren Temperaturen erhélt man diinn-
flitssigere Viskose (z. B. wurden gefunden: fiir 4 20°:195 Sekunden,
hingegen fiir 0° und + 54°: 128 Sekunden AusfluBizeit). Geniigend innige
Beriibrung zwischen der Zellulose und der Natronlauge vorausgesetzt,
erfolgt die Bildung der Alkalizellulose in lingstens 5 Minuten®). Je
langer allerdings die Zellulose in der Lauge eingetaucht bleibt, desto
diinnfliissiger wird die Viskose. Je grofer der LaugeniiberschuBl der
technischen Alkalizellulose, desto geringer ist die Viskositdt der Vis-
kose. Z.B.1 g getrankte Baumwollzellulose auf 3 g abgepreBt: 180 Se-
kunden, auf 4 g abgepreBt: 78 Sekunden AusfluBzeit.

Reifen der Alkalizellulose. Die Verfasser deuten diesen Vor-
gang, fiir den sie den Namen ,,Altern‘ vorschlagen, als einen Abbau
der Zellulose, bei dem aber der Luftsauerstoff keine Rolle spiele. Je
stirker die getrankte Zellulose abgepreft wird, desto rascher erfolgt
das Reifen. Je langer und bei je hoherer Temperatur die Alkalizellu-
lose altert, desto kleiner wird die Viskositdt der Viskose. Z. B.:

{
Temperatur | Toit Viskositédt bzw.
des Reifens ‘ o Ausflufizeit
200 5 1 Std. 202 Sek.
560 | 1 Std. 46 Sek.
(U ! 48 Std. .93 Sek.
100 I 48 Std. 59 Sek.

Je mehr die Alterung der Alkalizellulose fortschreitet, desto weniger

Zellulose kann aus ihr, bzw. der Viskose wiedergewonnen werden.
Sulfidierung. Fir die Baumwollalkalizellulose ergab sich eine

Sulfidierungsdauer von 4—6 Stunden. Zu kurze Sulfidierungsdauer

1) Heuser, E., u. Bartunek (Chem.-Centralbl. 1925, 1. 8. 1862), View eg und
andere Forscher schreiben der Alkalizellulose die Formel C;,H,,0;,.NaOH zu.

2) Diese Feststellung ist von grundlegender Bedeutung fiir die jiingste Ent-
wicklungsstufe des Viskoseverfahrens, wo man die Zellstoffpappe vor dem Mer-
zerisieren maschinell zu einer baumwollartigen Fasermasse zerreilt. Dadurch, daB
man die Herstellung der Viskose zum Teil mittels neuartiger Maschinen konti-
nuierlich gestaltet, gelangt man zu einer weiteren Herabsetzung der Erzeugungs-
kosten.
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hinterlait unangegriffene Alkalizellulose, die nicht in Losung geht; zu
langes Sulfidieren mindert die Viskositét der Viskose. Je héher die
Sulfidierungstemperatur, desto kiirzer ist die Dauer, desto kleiner die
Viskositit und desto dunkler das Xanthogenat. Z.B. 20°: 183 Se-
kunden und 30°: 72 Sekunden Ausfluizeit. Die Viskositat der Viskose
nimmt mit steigendem Atznatrongehalt ab. Z. B.

Atznatron ‘ AusfluBzeit Atznatron AusfluBlzeit
8 9/, 148 Sek. 2 0/, 197 Sek.
4 o, 180 Sek. l 0,89/ 540 Sek.

Das Reifen der Viskose. Die Verfasser kommen auf Grund
ihrer Versuche zu folgender Erkldrung der Reifungserscheinungen: In-
folge der Unbestandigkeit des Dithiokohlenséureesters der Zellulose
(zellulosexanthogensauren Natriums) tritt allmahlich Verseifung, d. h.
Zerfall in die Ausgangsstoffe: Zellulose, Atznatron und Schwefelkohlen-
stoff ein. Die freiwerdende Zellulose wird aber zunichst nicht unlés-
lich abgeschieden, sondern bildet eine kolloide Losung, die erst bei Uber-
reife oder durch Erhitzen gelatiniert. Unabhingig von diesem kolloid-
chemischen Prozef3 findet ein hydrolytischer Abbau der als Xanthogenat
gelosten Zellulose durch das Atznatron statt, wodurch die Viskositit
der Losung vermindert wird. Natiirlich spielen auch die durch Ein-
wirkung des Atznatrons auf den Schwefelkohlenstoff entstandenen Ver-
unreinigungen eine Rolle.

Was nun den Bau der Viskoseseidenspinnmaschinen?!) betrifft, so
unterscheidet man je nach der Art der Aufspeicherung der durch den
eigentlichen Spinnapparat gebildeten Fiden 1. das Walzen- oder
Spulenspinnverfahren, 2. das Spinntopf- oder Zentrifugen-
systemund 3.das Haspelspinnverfahren (hauptsachlich fiir Stapel-
faser angewendet). Bei allen diesen Verfahren werden statt der Einzel-
diisen sogenannte Brausediisen verwendet, Diese haben die Form eines
an einem Ende geschlossenen Zylinders von etwa 12 mm Durchmesser
und 8 mm Héhe mit nach auflen gebogenen Réandern, der durch eine
Schraubkappe an dem Diisentriager aus Hartgummi befestigt wird. Das
geschlossene Ende hat 12—48 Durchbohrungen (Spinnlécher) von etwa
0,1 mm Durchmesser, durch die die Viskose mit einem Uberdruck von
2,3—3 Atm. ausgeprefit wird. Fiir eine Seide von 120 dn nimmt man
gewohnlich Diisen mit 16 Lochern; in neuerer Zeit ist es aber gelungen,
feinfadigere Viskoseseide herzustellen. Man macht z. B. Seide von 100 dn
mit 40 Einzelfddchen, wobei der Durchmesser der Spinnlécher derselbe
geblieben ist, weil der Flissigkeitsfaden mehr gestreckt wird. Die besten
aber auch teuersten Brausediisen werden aus einer Legierung von 909/,
Platinund 10 °/, Iridiumhergestellt, doch sind auch solche aus Palladium-
oder Platin-Gold und vergoldetem Nickel in Gebrauch. In Amerika werden
vielfach Diisen aus einer Legierung von 95%, Gold und 59/, Nickel ver-

1) Perl, A., Maschinen zur Kunstseideherstellung. Osterr. Stricker- und
Wirker-Zeitung, 1925, S. 108.

4%
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wendet. Nicht besonders bew#hrt haben sich Diisen aus Bakelit, einem
Kondensationsprodukt aus Phenol (Karbolsdure) und Formaldehyd.
Trotzdem die Spinnlésung vor dem Auspressen durch die Diisen noch
eine damit verbundene Filtriervorrichtung (Platten-, Kerzen- oder
Kegelfilter) durchlguft, tritt nicht selten ein Verstopfen der Spinnlécher
ein, weshalb die Diisen rasch auswechselbar sein miissen. Verstopfte
Metalldiisen werden abgewaschen, in der Bunsenflamme ausgegliiht
und mit Druckwasser ausgespritzt. Fiir letztere Arbeit benutzt man
mit Vorteil eine Diisenreinigungsmaschine!). Ferner weisen alle Vis-
kosespinnmaschinen sogenannte Titerpumpen (Spinnpumpen)?) auf,
das sind ganz kleine Kolben- oder Zahnradpumpen, die bewirken, da8
durch jede Diise in der
gleichen Zeit die gleiche
Menge Spinnlésung aus-
geprefit wird. Die Kol-
benpumpen besitzen 2
oder 3, bei neueren Bau-
arten selbst 6 XKol-
ben, die durch einen
nicht ganzeinfachen Me-
chanismus so bewegt
werden, daf} die Viskose
gleichmafig gefordert
wird. Sie haben eine zy-
lindrische Form (etwa
140 mm lang und 45 mm
. Durchmesser), miissen
Abb. 16. Zahnradpumpe (Arendt & Weicher, &ulerstgenaugearbeitet
Berlin SO 16). sein und von Zeit zu Zeit
frisch geeicht werden.
Samtliche Pumpen einer Maschinenseite werden durch eine gemein-
same Spinnpumpenwelle mittels Schneckenrider, die in die Zahnrider
der Pumpen eingreifen, angetrieben. Durch Erhéhung der Umdrehungs-
zahl kann die geférderte Viskosemenge vergréBert werden. Fiir 120 dn
macht die Antriebswelle etwa 12 Umdrehungen in der Minute, wobei
5,1 g Viskose geférdert werden.

Bei den weniger gebrauchten, in der Bauart einfacheren Zahnrad-
pumpen wird die Viskose durch das Zusammenarbeiten von zwei Zahn-
radern gefordert, wobei zugleich eine gute Durchmischung erfolgt. Die
wesentlichen Teile einer solchen verbesserten Pumpe?®) sind aus Abb. 16
ersichtlich. Der linke Teil ist vom rechten abgenommen. Die Pumpe
ist bei @ und d drehbar aufgehéingt. Die Viskose tritt bei ¢ ein und
bei d aus, um durch das Filter zu gehen. Da der direkte Weg von @ nach

1) Dr. H. GeiBlers Nachfl. in Bonn. N

2) Zuerst von Courtaulds Ltd. angewendet. Siehe auch: Jentgen, H. Uber
Spinnpumpen und ihre Priifung. ,,Die Kunstseide® 1925, S. 49.

3) Arendt & Weicher, Berlin SO 16.
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d durch die etwa 6 mm starke Mittelplatte f gesperrt ist, nimmt die
Viskose durch eine nicht gezeichnete innere Bohrung ibren Weg nach
der Kammer b, von wo sie durch die beiden Férderrdder g und % in die
Kammer ¢ gedriickt wird, die mit dem Austritt d durch eine Bohrung I

Abb. 17. Walzenspinnmaschine (O. Kohorn & Co.).

verbunden ist. Die Kapselmuttern & und %’ verschlieBen die beiden
Spaltoffnungen. Auf der Welle ¢ des Forderrads g sitzt ein (nicht ge-
zeichnetes) Antriebsrad, das von einem Zahnrad auf der Spinnmaschinen-
welle angetrieben wird. Durch Drehen um ¢—d kann man wéhrend des
Betriebs das Antriebsrad der Pumpe aus dem Bereich des erwdhnten
Zahnrads bringen und so die Pumpe ausschalten. Sie lduft mit 30 bis
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40 Umdrehungen in der Minute, wobei einer Umdrehung eine Forderung
von 0,65 cm? entspricht. Samtliche fordernden Teile der sehr genau
gearbeiteten Pumpe dichten bei einem Druck von 4 Atm. metallisch
ab. Die beiden Férderrider konnen im Eingriff zueinander und am
Umfang beliebig dicht nachgestellt werden, was einen erheblichen Fort-
schritt gegeniiber den &alteren Bauarten bedeutet. Auch sind die ein-
zelnen Teile der Pumpe austauschbar. Die Forderungsschwankungen
betragen im Dauerbetrieb héchstens 4 39/,.

Abb. 17 gibt den Bau einer Walzenspinnmaschine!) wieder. Von
dem die Maschine der Lange nach durchziehenden nahtlosen Mannes-
mannrohr @ geht die Viskose durch die sogenannten Pumpenbriicken
zu den einzelnen Titerpumpen b. Zu jeder Diise gehort eine eigene
Zahnrad- oder Mehrkolbenpumpe. Der Antrieb der Pumpen erfolgt
durch b’. Die Pumpe driickt die Viskose durch das Flachfilter ¢, doch
werden heute die sogenannten Kerzenfilter bevorzugt. Vom Filter ge-
langt die Spinnlésung durch das Viskoseglasleitungsrohr d zum Hart-
gummidiisenhalter e, worin die Spinndiise f eingeschraubt ist. Wie aus
der Zeichnung ersichtlich, lassen sich Filter und Spinnrohr nach oben
aufklappen, um verstopfte Diisen auswechseln zu konnen. Der durch
die koagulierende Wirkung des Fillbads g entstandene Faden (aus:
parallelen Einzelfadchen bestehend) geht zunichst iiber den feststehen-
den Fadenfiihrer # und hierauf zum hin- und hergehenden Fadenfiihrer ¢
(aus Glas oder Porzellan), der ihn auf der Spinnspule ! in Form einer
Kreuzspule aufwickelt. Der bewegliche Fadenfiihrer wird durch % an-
getrieben, Die Spinnspule steckt auf dem Spulenhalter o, der von p aus
angetrieben wird. Zu jeder Diise gehoren zwei Spulenhalter, einer
rechts- und einer linksgehend. Zur vollstindigen Durchkoagulation
der Fiaden rotieren die Spinnspulen in dem oberen Spinnbad m, dessen
Trog n (fir je zwei Spulen) wie beim unteren Bad mit Bleiblech aus-
gekleidet ist. In neuerer Zeit ersetzt man das obere Fillbad durch eine
Berieselungsvorrichtung. Die ILeistungsfihigkeit einer solchen Ma-
schine betragt in 24 Stunden bei 40 m minutlicher Abzugsgeschwin-
digkeit 800 g Seide von 150 dn auf die Diise. Eine Maschine mit 100
Diisen (50 auf jeder Seite) erfordert 4 PS. Bei vorliegender Bauart
haben die Spinnspulen stets dieselbe Umdrehungszahl; da nun bei
zunehmender Bewicklung der Spulen sich ihr Durchmesser vergréflert,
kommt es zu einer erhéhten Abzugsgeschwindigkeit, die, da die Spinn-
pumpe der Diise stets dieselbe Menge Viskose zufiihrt, eine Verfeinerung
des Fadens, also Verringerung des Titers zur Folge hat. Um diesem Ubel-
stand abzuhelfen, wurde die Kohornsche Walzenspinnmaschine spater
mit einem Kegelscheibenantrieb versehen, wodurch die Umdrehungs-
zahl der Spinnspulen allméhlich verringert wird.

Die meist gelochten oder mit Schlitzen versehenen Spinnspulen
sind entweder aus Pappe oder Aluminium und zum Schutz gegen das
saure Fillbad sdurefest lackiert.

1) 0. Kohorn & Co., Chemnitz.
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Das von dem Englander Topham (tophdm) im Jahre 1900 er-
fundene Zentrifugenspinnverfahren?) besteht dem Wesen nach darin,
daB der aus den Offnungen a (Abb. 182)) der Diise 4 in das Fallbad B
gespritzte Faden, nachdem er den
gliasernen Leitstab b und die Fih-
rungsrolle C' passiert hat, mittels
eines auf-undabbewegten Trichters
in einen rasch rotierenden (4500 bis
5000 Umdrehungen in der Minute)
zentrifugenartigen Spinntopf D ge-
fithrt wird, an dessen Innenwand er
durch die Fliehkraft in Form eines
aus regelmiBigen Kreuzwindungen
bestehenden Fadenkuchens abge-
lagert wird. Dabei erhalten die bei
nicht rotierender Spinndiise par-
allelen Einzelfadchen eine der Dreh-
geschwindigkeit des Spinntopfs pro-
portionale Drehung (Zwirnung). Der
Spinntopf ist aus Aluminium und
zum Schutz gegen die Sdure des
mitgerissenen Fallbads entweder lak-
kiert oder mit einer Hartgummi-
auskleidung versehen. Der innere Abb. 18. Spinnzentrifuge mit
Teil ist nicht rein zylindrisch, son- rotierender Diise.
dern gegen die Miindung zu konisch
erweitert, um den Kuchen leichter herauszubekommen. Der Durch-
messer betrigt etwa 16—18 cm, die Hohe 7—9 cm. Die auf gewthn-
liche Weise unter Zusatz von anderen Me-
tallen gegossenen Aluminiumspinntopfe sind
wegen ihrer Porositit wenig dauerhaft.

Sehr bewihrt haben sich hingegen die nach

dem sogenannten ,,Nitorit-Reinaluminium-

guBi®) hergestellten Spinntépfe (Abb. 19),

die so dicht sind, daB sie beim Anschlagen

wie eine Glocke klingen. Der hohle Auf-

satzteil (Hals) ist wegen der starken Bean-

spruchung mit Bronze ausgefiittert. Der

Vorteil der gegossenen Spinntopfe besteht

darin, dal} sie genau zentrisch abgedreht

werden konnen; dafiir sind die aus dem

Aluminiumblech hergestellten bedeutend .

leichter. Die im zylindrischen Teil und im AbD. 19. Gegossener Spinn-
: topf, 1230 g schwer (Original-

Boden des Aluminumspinntopfes gebohrten aufnahme).

1) Jentgen: Uber Spinntopfmaschinen. Dt. Faserst. u. Spinnpfl. 1921, Nr.1/2.—
Wurtz: Zentrifugenspinnmaschinen -fiir Kunstseidenfabriken. Dt. Faserst. u.
Spinnpfl. 1922, Nr. 23/24.

2) Nach I. Clayton, Brit. P. Nr. 136769, 1919.
3) Metallhiitte Baer & Co. in Rastatt (Baden).



56 Das Viskoseverfahren.

Locher dienen nur zur Befestigung der Hartgummiauskleidung; die
fertigé Zentrifuge selbst hat keine Locher, so dall das abgeschleuderte
Fallbad oben durch die Offnung des Aluminiumdeckels herausspritzt.
Dabher ist jeder Spinntopf in einer mit Bleiblech ausgekleideten Kammer
untergebracht, von derem Boden das abgeschleuderte Féllbad in eine-
gemeinsame Leitung flieBt. Jede Kammer ist wihrend dem Spinnen
durch einen durchlochten Deckel abgeschlossen, so daB3 die mit fein-
sten Fallbadtropfchen (Schwefelsdure!) und Schwefelwasserstoff be-
ladene Luft gut abgesaugt werden kann, um Augenentziindungen der
Arbeiter zu vermeiden. Der erwihnte Zentrifugendeckel ist notwendig,
damit der Fadenkuchen oben nicht gewélbt,
sondern eben wird; das Rohr des auf- und
abgehenden') aus Glas oder Aluminium be-
stehenden Spinntrichters wird durch die zen-
trale Offnung des Deckels eingefiihrt. Dieser
wird durch eine daraufliegende Spannfeder
gehalten, die ein an einer Seite offenes Vier-
eck bildet, dessen Ecken in eine am oberen
Rand des Spinntopfs befindliche Nut ein-
greifen (Abb. 20). Die nicht durch Hart-.
) gummi geschiitzten Deckel miissen 6fter er-
Abb.20. Befestigung desZen- popert werden. Der gleichmaBige Antrieb
trifugendeckels. 7 = oberer . .. .
Rand des Spinntopfs, d — der Spinntdpfe bzw. der Spindeln, worauf
Deckel mit Loch [ (meist sie mittels des hohlen Aufsatzteils befestigt
grofler), f = Spannfeder.  werden, geschieht vorteilhaft durch einen
kleinen Elektromotor M (Abb. 18) mit senk-
recht gelagerter Welle. Die Abbildung zeigt zugleich die in der Praxis
noch nicht iibliche Anwendung einer rotierenden Spinndiise zur Er-
zielung einer stirkeren Zwirnung. Der Rotor des Elektromotors G
ist mit dem Diisenhalter fest verbunden. Beide Motoren werden durch
einen Luftstrom gekiihlt und miissen zum Schutz gegen die siurehaltige
Luft gut eingekapselt sein. Natiirlich muf8 die Drehung des Spinntopfs
der der Diise entgegengesetzt sein. Die Umdrehungsgeschwindigkeit der
Spinndiise ist iibrigens durch den Widerstand, den das Fallbad den Faden
entgegensetzt, ziemlich begrenzt. Durch das Rohr H fliefit die Spinn-
I6sung zu, nachdem sie vorher die Titerpumpe und ein Filter passiert
hat. Gewdhnlich sind die Spinndiisen so angeordnet, daB die Faden in
der Richtung des flieBenden Fallbads (in der Léngsrichtung des Spinn-
trogs) austreten. Auch in Deutschland hat man begonnen, sich dem
elektrischen Einzelantrieb der Spinntépfe zuzuwenden. Abb. 21 fiihrt
uns eine damit ausgeriistete Zentrifugenspinnmaschine der Haubold
A.-G. (Chemnitz)?) vor Augen. Die Viskose gelangt vom Viskose-

1} Nach dem franz. P. Nr. 481399 von Courtaulds Lid. u. Clayton ist der
Spinntrichter feststehend, wihrend die Spinnt6pfe auf- und abgehen. Diese fiir
Giite und Ausbeute giinstige Bauart ist aber fiir die Praxis noch zu kompliziert.

2) D.R. P. 377616, 1920, C. G. Haubold A.-G. in Chemnitz. Die elastisch
gelagerten Motoren mit geringem Stromverbrauch stammen von den Siemens-
Schuckert-Werken in Berlin.
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zufithrungsrohr 7 in die durch die Pumpenwelle 9 angetriebene Spinn-
pumpe &, von da durch das Ebonitkerzenfilter 4 und das Viskose-
glasleitungsrohr 4 zum Hartgummidiisenkopf 6, durch dessen Diise
die Einzelfadchen in das im Trog 2 befindliche Fallbad ausgespritzt
werden. Das Glasrohr mit dem Diisenhalter und dem Filter ist natiir-
lich ausschwenkbar. Die zunichst noch parallelen Fidchen werden
durch einen an der hinteren Wand des Fallbadtrogs, aber auBerhalb
der Flissigkeit befindlichen unbeweglichen Fadenfiihrer vereinigt und

Abb. 21. Zentrifugenspinnmaschine mit elektrischem Einzelantrieb der Spinntépfe.

gelangen zur glésernen Leitrolle 17 und durch den auf- und abgehenden
Glastrichter 12, dessen Halter aus siurefester Bronze (statt Hart-
gummi) besteht, in den durch den Elektromotor 14 mit einer minut-
lichen Umdrehungszahl von 6—8000 angetriebenen Spinntopf 13, wo
der inzwischen gezwirnte Faden als hohle Kreuzspule (Fadenkuchen)
abgelagert wird. 3 ist der Trogtisch und 10 ein Schutzbrett, um den
Arbeiter vor den Pumpenantriebszahnrédern zu schiitzen. Da die
nach oben durch den Topfkanal leicht herausnehmbaren Motoren auf
besonderen, nicht mit dem Maschinengestell verbundenen Bécken ruben,
werden die unvermeidlichen Vibrationen der Spinntépfe nicht auf die
Trichterbewegung iibertragen, wodurch regelméafige, leicht abhaspel-
bare Fadenkuchen entstehen. Der Kraftbedarf der niedrig gebauten
Maschine betrigt fiir 60 Diisen nur etwa 8 PS.

Haufiger als der ungemein gleichm#Bige, aber teure elektrische Ein-
zelantrieb ist die Verwendung von Schneckenradgetrieben, die ebenfalls



h8 Das Viskoseverfahren.

6l- und séuredicht eingekapselt sein miissen. Die Réader sind gew6hnlich
aus Bronze, die stark beanspruchten Schnecken aus bestem Stahl.
Nach einer neueren Bauart!) ist die Spinntopfspindel in zwei durch
eine Konuskupplung verbundene Teile geteilt. Die kiirzere untere Spin-
del ist mit der Schnecke aus einem Stiick hergestellt und fest gelagert,

Abb. 22. Ansicht einer teilweise zerlegten Topfspinnmaschine mit Schneckenrad-
antrieb (0. Kohorn & Co.).

wihrend die obere Spindel elastisch gelagert ist, damit sich der Spinn-
topf dem mit zunehmender Fiillung verédnderlichen Schwerpunkt ent-
sprechend einstellen kann und ruhig lauft. Ein Antrieb erfordert unge-

1) Rahmesohl & Schmidt A.-G. in Oelde (Westf.).
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fahr 1/, PS. Abb. 22 gibt die Ansicht einer teilweise zerlegten Kohorn-
schen Topfspinnmaschine mit Schneckenradantrieb. Weniger emp-
fehlenswert ist der Antrieb der Spinntdpfe durch Schniire oder
Riemchen, die wie bei der Ringspinnmaschine ihrerseits durch eine
gemeinsame Weillblechtrommel in Bewegung gesetzt werden, da in-
folge des Gleitens der Riemchen die Umdrehungsgeschwindigkeit nicht
gleichmaBigist. Obwobhl gegenwirtig wieder aufgegeben, kann der Hau-
boldsche Druckwasserantrieb nicht unerwihnt bleiben, bei dem
die einzelnen Spinntépfe (Abb. 23) durch kleine Wasserturbinen an-
getrieben werden, auf deren Wellen die Zen-
trifugenspindeln aufsitzen. Jede derin einem
gemeinsamen Gehause d vereinigten Tur-
binen @ hat ihre eigene Diisenzuleitung,
wahrend der Ablauf ¢ des Wassers gemein-
sam ist. Um dem Druckabfall Rechnung
zu tragen, ist jede Turbine mit einer durch
eine Nadel in ihrem Querschnitt beeinflul3-
bare Druckwasserdiise ausgestattet, so dal3
samtliche Zentrifugen b auf gleiche Um-
drehungszahl gebracht werden konnen. Eine
Spindel verbraucht in der Minute 9 Liter
Wasser von 15 Atm. Druck.

‘Wie die Walzenspinnmaschine ist auch die
Zentrifugenspinnmaschine symmetrisch ge- Abb.23. Druckwasserantrieb
baut, und zwar ist auf jeder Seite meist eine ful")' %’%’%"%fglgﬁgggld’
Batterie von 30 Spinntépfen. In einer Se- T ’ )
kunde werden 70—110 cm Seide gesponnen. Je nach dem Titer und
der Abzugsgeschwindigkeit dauert es 2—3 Stunden, bis ein Faden-
kuchen gebildet ist, der 120—130 g trockene Seide liefert. Interessant
ist das Inbetriebsetzen einer Zentrifugenspinnmaschine, das sogenannte
Aufspinnen oder Anspinnen. Das Fadenbiindel tritt zunichst frei in
das Fillbad, auf dessen Oberfliche es herumschwimmt. Der Arbeiter
(Spinner) erfaBBt es mit einem Stiabchen, zieht es tiber die glaserne Fiih-
rungsrolle und bringt den Faden mit der linken Hand bis zum Glas-
trichter. Gleichzeitig schopft er mit der rechten Hand mit einem
irdenen Tépfchen Fallbad aus dem Spinntrog und gieB3t es jah in den
Trichter. Die herabflieBende Fliissigkeit reit den Faden bis in den
bereits rotierenden Spinntopf mit, wo er gegen die Wand geschleudert
wird und fest haftet. Auf diese Weise kann ein Spinner eine halbe
Spinnmaschine (30 Zentrifugen) in 2—3 Minuten in Betrieb setzen.
Beim Wechseln der vollgesponnenen Spinntépfe wird der Spinner
durch den ,,Wechsler*‘ unterstiitzt. Wenn ein Faden reiit (schlechte
Trichterstellung, wackelnder Trichter, schlecht laufende Zentrifuge,
verstopfte Diise, schlechtes Funktionieren der Spinnpumpe, Luft in der
Viskose usw.), mufl der Spinner die Ursache ermitteln und, wenn mog-
lich, gleich beseitigen und frisch aufspinnen. In gut geleiteten Betrieben
sind aber Fadenbriiche ziemlich selten, so daf} ein geiibter Spinner bis
zu 100 Zentrifugen iiberwachen kann. Bei den Spinntopfmaschinen, wie
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auch bei den Walzenspinnmaschinen mit grofen Glaswalzen werden
ausschlieflich Manner beschaftigt, wihrend beim Spinnsystem mit klei-
neren Papp- oder Aluminiumwalzen z. T. auch Frauen als Spinne-
rinnen verwendet werden. Aus wirtschaftlichen Griinden 148t man die
Spinnmaschinen auch bei Nacht laufen (3 Achtstundenschichten)?).

Die frither erwdhnten Augenentziindungen sind nach Bakker?)
nicht auf die Schwefelsdure selbst, sondern auf organische Arsenver-
bindungen zurtickzufiihren; das Arsen entstammt der rohen Schwefel-
saure. Durch mangelhafte Ventilation, die sich aber durch Verteilung

Abb. 24, NaBhaspel von O. Kohorn & Co. (Jede Haspelkrone fiir 2 Strihne).

von Weihrauch in der Luft leicht feststellen 146t, kann es zu einer schid-
lichen Anhaufung von Schwefelwasserstoff kommen; so fand Bakker
einmal 0,09 mg Schwefelwasserstoff in 1 Liter Luft.

Der einen zylindrischen, bzw. schwach konischen Hohlkérper bil-
dende Kuchen wird durch Umstiilpen des Spinntopfes auf ein Brett-
chen herausgenommen und zur vollstdndigen Zersetzung des Xantho-
genats fiir kurze Zeit in einen Dampfkasten gebracht (Temperatur
nicht iiber 80°¢). Das Feuchthalten ist besonders bei den iiber Sonntag
aufzubewahrenden Kuchen notwendig, da sonst Natriumsulfat aus-
kristallisiert und die Faden beschidigt. Die Fadenkuchen werden dann
mit Hilfe eines sog. Nafhaspels (Abb. 24) von auflen nach innen abge-

1) 7Chardonnet: Uber eine Anwendung des Achtstundentags. Comptes Ren-
dus Bd. 168, S.1038. 1919.

2

2) Augenentziindungen in Kunstseidefabriken. Nederlandsch tijdschr. v. ge-
neesk. Bd. 67, I, S. 576.
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haspelt, nachdem man vorher zur Stiitzung der innersten Fadenlagen
eine zusammengerollte 5—6 mm dicke Parakautschukplatte hinein-
gesteckt hat. Bader (D. R. P. 350327, 1921) verwendet zu diesem Zweck
einen federnden Ring. Die gebildeten Strihne werden hierauf mit Wasser
griindlich gewaschen, entschwefelt und eventuell gebleicht. Vor dem
Trocknen werden die Strange zur Erzielung eines stiarkeren Glanzes oft
gestreckt!). Das Spannen geschieht auf die Weise, daB man die Strihne
iiber zwei Aluminiurrohre mit Stahleinlagen legt, die dann durch eine
Vorrichtung von einander entfernt werden. Bei der Kanaltrocknung hat
man eigene Spannwagen. Das Spinntopfverfahren hat namentlich in
England und in Amerika das Walzenspinnverfahren fast vollstindig ver-
drangt, da infolge des Wegfallens des Umspulens und Zwirnens an Ar-
beitslohn gespart wird. Bei stérker gedrehter Viskoseseide muf} aller-
dings eine Nachzwirnung erfolgen.

Bei dem mehr fiir Stapelfaser als fiir Kunstseide angewendeten
Haspelspinnverfahren werden die Faden statt auf Walzen auf Haspel
aufgewickelt; die mit den Féden in Berithrung kommenden Teile der-
selben sind aus Hartholz oder Ebonit (Hartgummi). Xiittner (D. R. P.
343926, 1920) baut die Haspel auBerhalb der eigentlichen Spinnvorrich-
tung und senkrecht zur Maschinenléingsachse, wodurch die Leistungs-
fahigkeit vergré6Bert wird.

Nach dem Verfahren von Stearn (D.R.P. 108511, 1898) wurden
urspriinglich Lésungen von Ammoniumsalzen als Fiallbad verwendet.
Die erstarrten Fiéiden bestanden hier zunichst aus zellulosexanthogen-
saurem Ammonium oder Natrium, neigten sehr zum Zusammenkleben
(drahtiger Griff der Seide!) und muBten erst durch Behandeln mit ver-
diinnter Schwefelsdure in Zellulosehydrat umgewandelt werden. Das
freie Atznatron der Spinnlosung wurde durch die Siure des Ammo-
niumsalzes neutralisiert, wobei Ammoniak frei wurde, das natiirlich wie
bei der Kupferseide zuriickgewonnen werden mufite. Eine wesentliche
Schwefelabscheidung trat nicht ein, so daBl direkt klare Faden erhalten
wurden. Durch Zusatz von Siure zum Fillbad suchte man den Ver-
brauch an dem kostspieligen Ammoniumsalz herabzumindern.

Da dieses Verfahren technisch unvollkommen und teuer war, ging
man spater zum sogenannten ,,Sdurespinnverfahren® iiber. Dieses be-
steht dem Wesen nach darin, daf das Zellulosexanthogenat beim Ver-
spinnen nicht nur gefillt, sondern durch die Wirkung der Saure, bzw.
der Wasserstoffionen unter Bildung von Zellulosehydrat zersetzt wird.
Da die Saure aber auch die schwefelhaltigen Verunreinigungen der Vis-
kose zersetzt, bekommt man zunichst graugelbe, triibe Fiden, die
spater durch Behandeln mit Schwefelnatrium (engl. P. 17503, 1902
der Vereinigten Kunstseidenfabriken A.-G. in Frankfurt a.M.) ent-
schwefelt werden miissen. Als billigste Stiure wird die Schwefelsaure
verwendet, die um so verdiinnter sein kann, je weniger Alkali die Spinn-
lésung enthalt, je reifer die Viskose ist, je hoher die Temperatur des

1) Beimispulenspinnverfahren ist dies nicht notwendig, weil hier die Streckung

schon durch das Zusammenziehen der Féden beim Trocknen auf den Spinnspulen
erfolgt.
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Fallbads und je linger der Weg ist, den der Faden im Fallbad zuriicklegt.
Dabei ist jedoch zu beachten, dal die durch die Wirkung der Séure aus
den Verunreinigungen der Viskose freiwerdenden Gase (Schwefelwasser-
stoff, Kohlendioxyd) in zu konzentrierter Schwefelséure oder in zu heiflem
Fillbad fast unloslich sind, so daB sich gréBere Gasbldschen bilden,
die den Faden schidigen. Es hatte sich aber gezeigt, dafl Schwefelsgure
allein fiir die auf bisher iibliche Art hergestellte Viskose kein vollkommen
entsprechendes Fillbad war und deshalb setzte M. Miiller dem Fillbad
losliche schwefelsaure Salze (Sulfate) zu. Dieses spiter mannigfach ver-
besserte ,,Sduresalzspinnverfahren (D.R.P. 187947, 1905) ist noch
heute von grundlegender Bedeutung fiir die Herstellung der Viskose-
seide. Wihrend die Schwefelsdure auf das Zellulosehydrat quellend
wirkt, iiben die Salze infolge ihres Wasserbindungsvermdgens eine fiir
die Beschaffenheit der Faden giinstige schrumpfende Wirkung aus.
Es kommen hier hauptséchlich in Betracht: Natriumsulfat, Natrium-
bisulfat, Magnesiumsulfat und Zinksulfat. Hartogs (D.R.P. 324433,
vom 1. November 1914) gibt z. B. folgende Zusammensetzung an:
45°/, Wasser, 30°/, krist. Magnesiumsulfat (MgSO,. 7 H,0, Bittersalz),
16°/, Natriumsulfat (wasserfrei) und 9°/, Schwefelsiure. Wenn die
Schwefelsdure arsenhaltig ist, dann entsteht durch die Einwirkung
des Schwefelwasserstoffs gelbes Schwefelarsen, doch findet im Gegen-
satz zu verschiedenen Literaturangaben ein absichtliches Hinzufiigen
von Arsenik zum Fillbad nicht statt. Hingegen wenden manche Fa-
briken einen Zusatz von Starkezucker (Glukose) an, um die Zellulose
vor einem Abbau durch die Siure zu schiitzen. Ein billigeres, von
Hottenroth (brit. P. 147516) vorgeschlagenes Mittel ist die rohe Mi-
schung von Kohlehydraten (hauptséchlich Glukose), die man erhalt,
wenn man Sagespine mit 80 %/iger Schwefelsdure verknetet, eine Zeit-
lang stehen lafBt, mit Wasser auf 29/, Schwefelssure verdinnt, unter
Druck auf 110° erhitzt, teilweise neutralisiert, filtriert und durch Ein-
dampfen konzentriert. Aber auch einfacher zusammengesetzte Fall-
bader geben gute Resultate, wie z. B. eine wisserige Losung von 119/,
Schwefelsdure und 26—28°/, Natriumsulfat bei einer Badtemperatur
von 45° Nach dem D. R. P. vom 27. November 1913 der Vereinigten
Glanzstoff-Fabriken A.-G. soll man sogar bei Verwendung von frischer
Viskose mittels 7—10 9/ iger Schwefelsdure allein (ohne Salzzusatz) glén-
zende Féaden erhalten, wenn man die Dauer des Durchgangs des aus-
geprelten Viskosestrahls durch das Fallbad moglichst kurz nimmt,
z. B. statt 10—20 cm nur 3 cm bei 40 m Abzugsgeschwindigkeit in der
Minute. Doch scheint dieses Verfahren auch Nachteile zu haben, da
es, wie aus der mikroskopischen Beschaffenheit der Faden ersichtlich,
von der genannten Gesellschaft nicht ausgeiibt wird. Nach dem A. P.
1534382 1924, von Hartogs wird dem schwefelsauren Fallbad bis zu
59, RSalpetersdure zugesetzt.

Bemerkt mufl noch werden, dall beim Walzenspinnverfahren ein
sidure- und salzreicheres (etwa 3°/;) Fallbad angewendet wird als beim
Spinntopfverfahren, wo besonders Zusdtze von Zinksulfat, Ammon-
sulfat und Glukose beliebt sind.
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Beim Spinnen erleidet das Fillbad natiirlich eine Abnahme des

Gehaltes an Schwefelsdure und Zunahme an Natriumsulfat, weil das
Natrium der Spinnlésung an die Schwefelsiure der Koagulationsfliissig-
keit gebunden wird. Um daher im Spinntrog stets ein Fallbad von
gleicher Zusammensetzung zu haben, wie es fiir die Gleichmé&Bigkeit
der Faden notwendig ist, macht die Fliissigkeit einen stindigen Kreis-
lanf durch: Herstellung, Erwirmen, Verteiler, Spinnmaschinen, Fil-
tration (ausgeschiedener Schwefel!) und zuriick zur Verstirkung in den
ersten Herstellungsbhehalter. Mit der Zeit reichert sich aber das Fall-
bad so stark an Verunreinigungen an,
daB es ganz erneuert werden muB.
Manche Fabriken gewinnen aus dem
abgebrauchten Fillbad Natriumsulfat
zuriick, wihrend die Nutzbarmachung
der Schwefelverbindungen!) bisher noch
nicht {iber das Versuchsstadium hinaus-
gediehen ist. Der zunehmende Wettbe-
werb wird aber zur wenigstens teilweisen
Wiedergewinnung des Schwefels zwingen,
wobei die grollen Betriebe, fiir die allein
solche Anlagen sich lohnen, sehr im
Vorteil sein werden.

Auch beim Siure - Salzspinnverfahren
bestehen die Faden unmittelbar nach
dem Verlassen des Fallbads noch nicht
ganz aus Zellulosehydrat, sondern es Abb.25. Fehlerhafte Viskoseseide.
bildet jedes Einzelfadchen gewissermafen Vergr. 175.
einen Schlauch aus Zellulosehydrat, der
unverdnderte Viskose eingeschlossen enthilt, die dann durch die all-
mihlich eindringende Schwefelsiure ebenfalls in Zellulosehydrat umge-
wandelt wird. Gelegentlich kann es vorkommen, daB dieser Zellulose-
hydratschlauch an einzelnen Stellen platzt, so daB die eingeschlossene
Viskose teilweise austritt, wodurch die GleichmaBigkeit der Einzel-
fadchen leidet (Abb. 25). Das fiir Kupferseide gebrauchliche Streck-
spinnverfahren ist fiir die ibliche, gereifte Viskose nicht anwendbar,
weil die Koagulation auch in schwachwirkenden Fillbadern an
der Oberflaiche der Faden so rasch erfolgt, daB ein Verfeinern
durch Strecken kaum mdoglich ist. Hingegen gelingt es nach dem
D.R.P. 405443, 1918, bzw. dem D. R. P. 388917, 1921 der Glanzfiden-
A.-G. in Berlin, solche Viskose, die aus schwach hydralisierter Zellulose
hergestellt wurde (kein Reifenlassen der Alkalizellulose und der Viskose,
D. R. P. 389394, 402405 und 403845) durch Verspinnen in ein ganz
schwach wirkendes flieBendes Fallbad (z. B. 19%ige Schwefelséure) und
darauffolgendes Erhirten der gestreckten Fiden in einem normalen
Fallbad in sehr feinfidige Seide umzuwandeln. Auf shnliche Weise
wurde schon friiher eine feinfédige Stapelfaser, die Vistraschappe her-

1) Vgl. D. R. P. 346829, 1920 (Schiilke).
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gestellt. Wenn es nun auch noch gelingt, die bisher iibliche, eine Massen-
erzeugung nicht zulassende Apparatur des Streckspinnverfahrens zu ver-
einfachen, so wire damit ein weiterer grofler Fortschritt der Viskose-
seidenfabrikation erzielt.

Als solchen kann man jedenfalls die Viskoseseide mit hohlen Einzel-
fadchen bezeichnen, die von einigen Werken (z. B. Gauchy) des Comp-
toir des Textiles artificiels nach Patenten von I. E.Brandenberger,
Drut und J. Rousset (z. B. D. R. P. 370471, 1921 und 378711, 1921,

E. P. 189973, 1921 und 214197,
1923 und amerik. P.1394 270, 1920
und 1427320, 1922) seit 1922 er-
zeugt und als ,,Celta®, ,,Soie
nouvelle oder ,tubulated
silk in den Handel gebracht
wird. Die in der fertigen Seide mit
Luft erfiillten Hohlrdume (Abb. 26)
entstehen nach Rousset dadurch,
daB der Viskose ein Stoff zugesetzt
wird, der nach dem Austreten der
Spinnlésung durch die Spinnlécher
feine Gasblaschen entwickelt.
Nach Brandenberger wird die
Viskose schon in der Mischma-
schine mit einem indifferenten Gas
(z. B. Stickstoff) emulgiert. Diese
Emulsion bleibt auch beim Hin-

durchgehen durch die Filterpressen
Abb.26. Viskoseseide mit hohlen Einzel- bestehen. Es ist jedenfaus interes-

fadchen (,,Celta‘). Die schwarz umran- . - 11e
deten Gebilde sind Luftblasen. Vergr. sant, dall man die sonst schadliche

137. und dngstlich vermiedene Gas-
blaschenbildung nutzbar macht,
um ein neuartiges Gespinst zu erzeugen. KEin Teil der Einzelfdadchen
ist tibrigens ohne Hohlrdume. Auf ein Denier bezogen, ist die Festigkeit
der ,,Celta‘ nicht geringer als bei gewshnlicher Viskoseseide, weil in
beiden Fillen die von der Zellulose eingenommene Querschnittsflache
des Garns gleich ist. Natiirlich ist bei gleichem Titer der Celtafaden
bedeutend dicker. Die neue Seide ist viel leichter, hat eine grofere
Deckkraft und eignet sich vorziiglich fiir Wirkwaren. Auf dem Koérper
bewirkt sie nicht das kalte Gefiihl, das allen Pflanzenfasern mit Aus-
nahme von Akon- und Kapokfaser eigen ist, sondern tragt sich an-
genehm warm wie Naturseide oder Wolle.

Das durch den Spinnproze unmittelbar erhaltene Erzeugnis wird
nach dem vollstindigen Durchkoagulieren zunéichst durch Waschen
mit Wasser von den darin 16slichen Chemikalien, besonders der schid-
lichen Schwefelsaure (Hydrozellulosebildung !) befreit. Beim Spulenspinn-
verfahren geht dann die weitere Arbeit ganz analog der Glanzstoff-
erzeugung vor sich: Waschen der auf den Spinnspulen befindlichen Féden,
Trocknen bei 40—50°, Umspulen, Zwirnen und Haspeln.
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Die auf der Spinnmaschine vollgesponnenen Spulen I werden zu
je 5 Stiick auf das Gestell 2 aufgesteckt. Zwischen die Spulen kommt
ein Gummiring 3, um sie gegenseitig abzudichten. Das Ganze wird auf
die Auflage 4 gelegt und mittels Hebels 6 zusammengeprefit. Hiernach
wird der Vakuumhahn getffnet, wodurch das im Trog 7 befindliche
Waschwasser durch die Seide und die Perforationen der Spulen hindurch-
gesaugt und durch das Rohr 5 abgeleitet wird. Nach Kiittner (D. R. P.
404404, 1921) werden die Spulen zuerst bis zur Siurefreiheit mit kaltem
und dann bis zur Schwefelkohlenstofffreiheit mit heilem Wasser
gewaschen. Beim Zentrifugenspinnverfahren wird jeder Fadenkuchen
noch im feuchten Zustand abgehaspelt. Die Viskoseseide wird also

Abb. 27. Spulenwaschmaschine (0. Kohorn & Co.).

schlieBlich ebenfalls in Strangform gebracht, worauf noch eine weitere
Nachbehandlung erfolgt. Infolge des abgelagerten Schwefels (etwa
19/,) ist sie von gelblichgrauer Farbung und ziemlich glanzlos. Es
folgt daher zundchst das Entschwefeln (désulfuration). Dieses be-
ruht darauf, daB der Schwefel und das etwa gebildete Schwefelarsen
in warmer Schwefelnatriumlésung (NayS) l6slich sind. Das Schwe-
felnatrium wird meist in entwissertem Zustand in Eisenblechtrommeln
bezogen. Man verwendet eine 1—1,5% ige Schwefelnatriumlésung von
50—609, worin die Strahne fleifig umgezogen werden. Das Bad kann
8—14 Tage gebraucht werden, wobei es durch zeitweisen Zusatz von
AbfallpreBlauge verstirkt wird. Der Gewichtsverlust der Seide ist gréBler
als dem Schwefelgehalt entspricht, da auch Oxyzellulose gelost wird.
Nach dem Entschwefeln wird nacheinander mit Wasser, sehr verdiinnter
Salzsiure und wieder mit Wasser gewaschen. Da aber die Seide noch
immer nicht rein weill ist, mufl sie fiir manche Verwendungszwecke
gebleicht werden, was wie bei den anderen Kunstseiden (S. 22) geschieht.
Hierauf wird wieder gewaschen, abgeschleudert und (beim Topham-
verfahren oft unter Spannung der Faden) bei 40—60° getrocknet.

In groBen Fabriken wird das Entschwefeln, Bleichen und Trocknen
unter gréBtmoglicher Vermeidung der Handarbeit fortlaufend vorge-

Reinthaler, Kunstseide. 5
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nommen. Zu diesem Zweck hingen die Strahne an einer Reihe von

parallelen Stécken und werden zunichst von der warmen Schwefel-

natriumlésung berieselt, die von einem Trog aufgefangen und nach

entsprechender Verstarkung (ein Teil des Schwefelnatriums wird durch

den Luftsauerstoff in unwirksames Natriumsulfat iibergefiithrt) von

neuem verwendet wird. Die Stocke samt den Strahnen werden dann

durch eine Vorrichtung parallel zu sich selbst verschoben und iiber einem

zweiten Trog mit Wasser berieselt, wihrend iiber den ersten Trog un-

entschwefelte Seide zu héngen kommt. Und so 148t man der Reihe

nach die notwendigen Chemikalien und

Wasser einwirken (Bleichpassage). Wegen

der Wiederverwendung der Lésungen und

der ersten Spililwésser ist ein ziemlich ver-

wickeltes Rohrleitungssystem erforderlich.

Die Troge fiir die eigentliche Bleichlésung

(Natrium- oder Kalziumhypochlorit) sind

mit Bleiblech ausgekleidet. Die Haupt-

menge des den gewaschenen Strangen an-

haftenden Wassers wird durch Abschleu-

dern in Zentrifugen entfernt. Eine

solche (Abb. 28) besteht dem Wesen nach

aus einer Lauftrommel aus gelochtem oder

geschlitztem Kupferblech von 100—150 ¢cm

. . Durchmesser, die von einem Mantel aus

élggji arE lcl;?sﬁﬁt;ﬁ;x;ﬁﬁ Eisenblech umgeben 1st N@ch d'em Ein-

Vorgelege und Sicherheits-  legen der nassen Strihne in die Lauf-

Deckelverschlu (Haubold). trommel und Schliefen des Deckels wird

die an einer Stahlwelle befestigte Trommel

in rasche Drehung versetzt, wodurch das Wasser abgeschleudert wird.

Die Fertigtrocknung erfolgt jetzt meist kontinuierlich nach dem in

der Technik auch sonst viel verwendeten Kanal- oder Tunnelsystem.

Die auf Stocken befindliche Kunstseide wird mittels Wagen sehr lang-

sam durch einen Kanal gefiihrt, wahrend warme trockene Luft entgegen-
streicht, so dafl die Seide am andern Ende trocken herauskommt.

Um den Glanz der Kunstseide zu erhéhen, werden die Striahne oft

noch mittels der Liistriermaschine behandelt. Diese besteht (Abb.29)

aus einem kastenartigen Gehiuse, worin sich drehbare hohle Kupfer-

walzen befinden, von denen immer je zwei zusammengehéren. Die

Strahne werden iiber ein solches Walzenpaar gesteckt, die Walzen ent-

fernen sich dann etwas voneinander und bewirken eine Spannung der

Faden. Nachdem der Apparat gegen auBen abgeschlossen worden ist,

wird Wasserdampf eingelassen, wihrend sich die Kupferwalzen, die

innen durch Dampf von héherer Temperatur geheizt werden, drehen,

so daf alle Stellen gleichmiBig behandelt, also einer Art Platten unter-

zogen werden. Beim Liistrieren von Viskoseseide werden die Kupfer-

walzen bald schwarz, weil sich die Spuren von Schwefel, die der Seide

noch anhaften, mit dem Kupfer zu schwarzem Schwefelkupfer ver-

einigen. Mit dem Liistrieren kann die Erzeugung der Viskoseseide als
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abgeschlossen betrachtet werden, denn die nun folgenden Operationen
dndern nichts an ihren wesentlichen Eigenschaften und werden auch
bei den andern Kunstseidenarten durchgefiihrt.

Beim Spinnen, Spulen und Zwirnen der Kunstseide kommt es nicht
selten vor, daB Einzelfidchen reifien und sich dann an einzelnen Stellen
des Fadens zu knotenartigen Verdickungen verwirren, die bei der Ver-

Abb. 29. Liistriermaschine.

arbeitung der Seide stérend wirken wiirden. Diese schadhaften Stellen
miissen daher durch das sogenannte Strangputzen ausgebessert wer-
den, was wohl ausschlieflich durch Handarbeit geschieht.

Mit dem Strangputzen ist gleich das Sortieren nach der Qualitét
verbunden. So bringen z. B. die Vereinigten Glanzstoff-Fabriken ihre
Seide in drei Qualititen in den Handel ; doch bildet die Primaware fast
909/, der Gesamterzeugung. Mafigebend fiir die Einreihung in eine
niedere Qualititsstufe sind Unreinlichkeiten (sogenannte Flusen), steife
Fiden und ungleichméfliger oder geringer Glanz.

VI. Andere aus Spinnlésung hergestellte
Erzeugnisse.
1. Kiinstliches Roffhaar.

Noch unangebrachter als der Name Kunstseide ist die Bezeichnung
,.kiinstliches RoBhaar*¢ fiir pferdehaardicke Einzelfaden aus Zellulose.

5*
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Solche Fadengebilde werden von einigen Kunstseidenfabriken aus der
Spinnlésung dhnlich wie die Kunstseide hergestellt, wobei man Einzel-
diisen mit weiten Offnungen verwendet. Das KunstroBhaar bildet einen
beliebig langen, je nach der Dicke mehr oder weniger steifen Einzelfaden
von hohem Glanz; fiir bestimmte Verwendungszwecke kommen aber

Abb. 30. Querschnitte von ,,Excelsior Abb. 31. Querschnitte von ,,Sirius**
(Kupferoxydammoniakverfahren). (Kupferoxydammoniakverfahren).

Abb. 32. Querschnitte von
,»Meteor* (Nitrozellulose-
verfahren).

Abb. 33. Querschnitte von ,,Crinol Star‘¢
(Viskoseverfahren). Vergr. 45.

auch matte Faden in den Handel. Das kiinstliche RoShaar verhilt sich
gegeniiber Wasser (Aufquellen und Festigkeitsabnahme), Farbstoffen,
chemischen Agenzien und bei der Verbrennungsprobe genau so wie die
betreffende Kunstseide. Es 148t sich wegen seiner beliebigen Lénge
bequemer verarbeiten als das natiirliche RoBlhaar, dessen hohe Elasti-
zitdit und Dauerhaftigkeit dafiir vom Kunstprodukt auch nicht an-
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néhernd erreicht werden. Die verschiedenen Arten von KunstroBhaar
gelangen meistens unter Phantasienamen in den Handel:

,Hoirius® der Glanzstoff-Fabriken, frither nach dem Glanzstoff-, jetzt
nach dem Viskoseverfahren erzeugt.

»Excelsior* der Glanzfiden A.-G. (Kupferoxydammoniakver-
fahren).

,,Crinol star‘ der Viskoseseidenfabrik in Emmenbriicke (Schweiz).

,,Meteors wurde bis 1912 nach dem Kollodiumverfahren in Kelster-
bach a. M. hergestellt.

Kiinstliches RoBhaar kann auch durch Hindurchziehen eines Baum-
wollzwirns durch Viskose und ein Fallbad hergestellt werden (Viszellin-
garne). Natiirlich lassen sich auch Azetyl- und Athylzellulose auf
KunstroBhaar verarbeiten, das dann in seinen Eigenschaften mit der
betreffenden Kunstseide tibereinstimmt. Wie aus den Abb. 30—33 her-
vorgeht, sind die kiinstlichen RoBBhaare durch die Verschiedenheit ihrer
Querschnittsformen unterscheidbar.

2. Kiinstliches Bastband (Kunstseidenbiindchen).

Ganz dhnlich wie KunstroBhaar kann man durch Anwendung von

Diisen mit schlitzférmigen Offnungen bandartige Kunstfaden herstellen,
die sich ebenfalls beliebig

farben und durch Einpres-

sen von Mustern verzieren

lassen. Die Diisen sind ent-

weder aus denselben Me-

tallen (Legierungen) wie bei

der Viskoseseide oder aus

hartem Kristallglas (zwei-

teilig). Beim Austreten der

Spinnlésung in das Fall-

bad tritt eine Faltung des

Bindchens ein, die selbst

durch Glasstdbe und Faden-

filhrer kaum zu verhindern

ist; diese Faltung, die

iibrigens dem Béndchen die

von den Abnehmern ge-

wiinschte Steife verleiht, ist

an dem Querschnitt eines

Viskosebéndchens (,,Viska®,

St. Polten) deutlich zu

sehen (Abb. 34). Die Einker-

bungen des Querschnitts ent-

sprechen denen der Viskose- Abb. 34. Viskabindchen im Querschnitt.
seide. (Vgl. auch Herzog, Vergr. 100 bzw. 170.

A.: Zur Technik der mi-

kroskopischen Untersuchung von Kunstbéndern. Kunststoffe 1916,
Nr.9.) Um zu bewirken, daf} sich das Bandchen in der Mitte faltet,
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verwendet die N. V. Nederlandsche Kunstzijdefabriek in Arnheim einen
in der Mitte verengten Spinnschlitz (D. R. P. 387302, 1922). Eine andere
Erzeugungsweise besteht darin, dal man eine grofiere Anzahl von Kunst-
seidenfiden, die etwa 100 dn stark sind, zunichst durch eine Kupfer-
oxydammoniakzelluloselésung oder durch Viskose hindurchgehen 1aBt
und dann durch geeignete Fithrung das Verkleben zu einem flachen
Band bewerkstelligt. Diese Bastbénder bestehen dann aus lauter gleich-
laufenden Seidenfdden, die nur oberflichlich durch Zellulosehydrat ver-
klebt sind und sich besonders nach dem Anfeuchten leicht trennen lassen.
Noch leichter ist dies der Fall bei den gelatinegeleimten Bandchen. Im
Handel benennt man diese Bandchen nach der Zahl der
vereinigten Faden (z. B. 20fach). Wenn man ein an-
gefeuchtetes Viskosebéndchen unter Druck zwischen be-
sonders geformten geheizten Stahlwalzen hindurchgehen
1aBt, entsteht ldme frisés (Abb. 35), ein scheinbar spi-
ralig gedrehtes Bandchen, das aber keine Torsion auf-
weist. Dieser beliebig farbbare , Kriuselbast® wird als
Aufputz fiir Damenhiite verwendet. Zu erwidhnen wére
noch das brit. P. 100631 der Vereinigten Glanzstoff-
Fabriken zur Herstellung von Kunststroh, wonach die’
durch” Auspressen von Zelluloseldsung durch eine Diise
mit schlitziérmiger Offnung in ein geeignetes Fillbad
entstandenen Bander durch Drehen um ihre Achse (Zwir-
nen) in rohrenformige Gebilde von eigenartigem Licht-
effekt verwandelt werden. Ringférmige Diisensffnungen
Abb. 35. wiirden nichts niitzen, weil das Fallbad auf die Innen-
Lame friste. wand nicht einwirken koénnte, was ein Zusammenkleben
Vergr. 5. zur Folge hitte.

3. Kiinstliche Gewebe.

Im Jahre 1912 ist es auch gelungen, aus der Kunstseidenspinnlésung
unter Umgehung der Fadenerzeugung direkt Gewebe herzustellen. Das
Prinzip des von Ratignier und H. Pervilhac (D.R.P.200509, 1907)
herrithrenden Verfahrens ist folgendes. Das Muster des betreffenden
Gewebes (Tills, Abb. 36)1) befindet sich auf einer horizontal gelagerten
Metallwalze I eingraviert; von oben wird die Zelluloseldsung aus einem
dicht anliegenden Behilter 3 auf die stindig rotierende Walze auffliefen
gelassen, so daB, &hnlich wie bei der Walzendruckmaschine nur die Ver-
tiefungen ausgefiillt werden. Bei der weiteren Drehung der Formwalze
wird die geforderte Zelluloselésung durch Einwirken einer geeigneten
im Trog 2 befindliche Fallfliissigkeit zum Erstarren gebracht und das
entstandene kiinstliche Gewebe 4 mittels eines endlosen Tuches von
der Walze abgeleitet und nach dem Waschen getrocknet. Der mit der
Koagulierflissigkeit in Berithrung gekommene Teil der Formwalze
muf, bevor er wieder in Funktion tritt, gereinigt werden.

1) D. R. P. 271020, 1911, der ,,Compagnie Nouvelle des Applications de la
Cellulose* in Fresnoy-le-Grand. Kunststoffe 1914, S. 135.
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Dies geschieht zunéchst durch eine Waschvorrichtung, die aus dem
mit einer Reihe von Ldchern 6 versehenem WasserzufluBrohr 4, der
Hiille 7, den Ansatz 9 und dem Gummischieber 10 besteht. Das Wasch-
wasser gelangt durch den Schlitz 8 auf die Formwalze und wird durch

Abb. 36. Vorrichtung zur Herstellung kiinstlicher Gewebe.

eine pneumatische Trockenvorrichtung entfernt. Diese besteht aus dem
parallel zur Walze liegenden Rohr 11, das mit zwei Saugdffnungen in
Gestalt einander paralleler, sehr enger Lingsschlitze 25 versehen ist,
durch die die Flissigkeit abgesaugt wird.

Das ,,gegossene’ Gewebe wird also kontinuierlich hergestellt. Vor-
laufig hat dieses Verfahren nur fiir lockere Gewebe, wie Till, Gaze
und Spitzen Bedeutung erlangt. Die Eigenschaften dieser Produkte
ergeben sich aus der Herstellungsweise von selbst: schéner Glanz, farb-
bar wie Kunstseide, geringe Naffestigkeit und vor allem geringe Ge-
schmeidigkeit. Diese oft an Briichigkeit grenzende Starrheit hat ihre
Ursache darin, dall einerseits keine feinen Einzelfddchen vorhanden
sind, sondern dicke roBhaarihnliche Fadenstiicke, und daf andererseits
keine gegenseitige Verschiebung derselben eintreten kann. Die ge-
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gossenen Kunstseidengewebe konnen daher die aus dem Garn hergestell-
ten nicht in jeder Hinsicht ersetzen, werden aber wegen ihrer Billigkeit

Abb. 38. Echter Seidentiill.
Vergr. 15.

Abb. 37. Kiinstlicher Till. Vergr. 15.

Abb. 39. Kunsttiill bei schiefer Beleuchtung (zeigt
Rillen zur Vermeidung von Speckglanz). Vergr. 20.
Abb. 40. Kunsttillmuster.

besonders in Frankreich erzeugt. Das mikroskopische Aussehen ergibt
sich aus den Abb.34—40.
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Ein anderes Verfahren ist Foltzer bzw. der Firma Tr. Schmid
u. Co. in Horn am Bodensee durch das Schweizer P. 69514 geschiitzt.
Hier flieBt die Zelluloselésung, der auch feingemahlener (also nicht ge-
16ster) Zellstoff und Metallpulver beigemengt sein kénnen, durch den
schmalen Schlitz der Giefvorrichtung auf eine zu ihm parallele grofe
glatte Walze, die sich, etwa zur Hilite eingetaucht, in einem Fallbad
dreht. Die Formung geschieht durch eine besondere kleine Prefiwalze,
die das Muster vertieft enthalt und dicht bei der GieBvorrichtung ange-
ordnet ist. In die Vertiefungen der Prefiwalze wird vorher etwas Fall-
flisssigkeit eingespritzt, um ein Klebenbleiben der geformten Masse und
eine Deformation auf dem Wege von der PreBwalze bis zum Féllbad
zu verhindern. Das Verfahren ist kontinuierlich und es sind die son-
stigen Einrichtungen &hnlich wie bei dem zuerst beschriebenen. Muster
von nach diesem Verfahren hergestellten Erzeugnissen (1914) erwiesen
sich als bedeutend ,,dickfadiger‘* als die kiinstlichen Gewebe nach dem
D.R.P. 200509 und diirften mehr als Stickereinachahmungen in Be-
tracht kommen. Nach einem spiteren Patent wird die Geschmeidig-
keit dieser kiinstlichen Gewebe dadurch erhsht, daf3 die Hohllinien der
Prefwalze stellenweise mehrere feine Rippen enthalten, wodurch der
sonst zu dicke Faden in mehrere feinere geteilt wird. Dem gleichen
Zweck dient die Durchtrinkung mit einer Magnesiumchloridlésung.
Ein ganz dhnliches Verfahren verwendet auch Borzykowski (D.R.P.
321857).

4. Metallgarn Bayko.

Dies ist ein Ersatz fiir Metallgarne, der von den Elberfelder Farben.
fabriken vorm. Bayer & Co. (daher der Name) unter Verwendung eines
von Eichengriin zuerst dargestellten Zellulosetriazetats, des ,,Cellits**,
erzeugt wird. Die Fabrikation dieses neuen Rohstoffs fiir Brokate und
Posamente geschieht der Hauptsache nach so, daBl ein entsprechend
gefarbter Kernfaden aus Baumwolle oder Tussahseide durch eine Lo-
sung von ,,Cellit* in einem fliichtigen Losungsmittel (Gemisch von
Azeton, Amylazetat, Essigester usw.) hindurchgezogen wird, die duBerst
feine Metallflitterchen suspendiert enthilt. Die Faden werden dann
durch einen warmen Luftstrom getrocknet und sind nun mit einer diinnen
metallglinzenden Hiille umgeben. Um diese gegen das Abreiben zu
schiitzen, werden die Faden noch durch eine eventuell gefarbte Cellit-
l6sung ohne Metallteilchen hindurchgehen gelassen und wieder getrocknet.
Da die Metallflitter allseits vom Zelluloseazetat umgeben sind, sind sie
gegen jede, den Glanz beeintrachtigende Oxydation vollkommen ge-
schiitzt und brauchen daher nicht aus Edelmetall zubestehen. Man ver-
wendet Kupfer, Aluminjum und verschiedene Legierungen. Abb.41 stellt
einen Querschnitt durch ein Baykogarn dar; zu innerst sieht man die
Querschnitte der einzelnen, sehr dicht gelagerten Baumwollfasern, die
von einem mit (schwarz erscheinenden) Metallteilchen durchsetzten Cellit-
ring umgeben sind. Interessant ist der Umstand, da8 ein dem unbewaff-
neten Auge griin erscheinendes Baykogarn (30/501) diese Farbe gar
nicht enthélt, da der Kernfaden gelb, die Metallflitterchen goldgelb
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und die Hiillpartie blau gefarbt ist. Die mittlere Dicke der einzelnen

Fiaden schwankt nach A. Herzog?!) zwischen 0,146—0,248 mm, je nach

der metrischen Nummer (18—30).

Das spez. Gew. der Baykogarne ist

viel kleiner als das der anderen

Metallgarne (leonische Garne) und

betragt bei Garnen mit Baumwoll-

kernfdden durchschnittlich 1,22 g.

Thre mittlere Ungleichm&Bigkeit

betrigt nur 6,5°,. Die Festigkeit

ist sehr bedeutend; z. B. fiir Garn

Nr. 20 620 g, jedoch die Bruch-

dehnung (im Mittel 4,7) nur gering.

Hingegen weisen die Baykogarne

mit Tussahseidenkernfaden eine

Bruchdehnung von 28,5/, auf.

Was den Metallglanz der Bayko-

garne anbelangt, so ist er

natiirlich bei weitem nicht so

lebhaft wie der der Edelmetall-

garne. Aber davon abgesehen,

Abb. 41. Baykogarn (Querschnitt). sichern die sonstigen guten

Vergr. 200. Eigenschaften, wie Dauerhaftig-

keit und Billigkeit, diesem Kunst-

faden eine steigende Verwendung in verschiedenen Zweigen der Textil-
industrie.

VI1I. Eigenschaften der Zelluloseseiden.

Die Eigenschaften der kiinstlichen Seiden ergeben sich z.T. aus
ihrem Zellulosecharakter, z. T. sind sie eine Folge der Form und Dicke
der Einzelfadchen. Im nachfolgenden seien die Eigenschaften der aus
Zellulosehydrat bestehenden Kunstseiden kurz beschrieben, wobei die
ohne besondere Behelfe erkennbaren Merkmale an die Spitze gestellt
sind.

Farbe. Die Kunstseide kommt meist gebleicht in den Handel und
ist dann von mehr oder weniger rein weiller Farbe. ,,Rohwei** bedeutet
einmal (in der Fabrik gebleicht); fiir ganz helle Farbténe mufl vom
Farber noch einmal vorsichtig nachgebleicht werden. Ungebleichte Vis-
koseseide ist gelblichweill bis bréunlichgelb und enthélt oft noch etwas
Schwefel; auch die gebleichte Seide besitzt noch einen schwach gelb-
lichen Stich, der durch Bliuen verdeckt werden kann. Die Hanauer
Kupferseide wies im rohen Zustand eine fast graue Farbung auf. Nitro-
seide hat meist einen schwach bldulichen Schimmer. Diesen nimmt man
auch bei Kupferseide wahr, wenn man sie in Wasser taucht.

1) Mikroskopische und mechanisch-technische Priifungen der Baykogarne.
Kunststoffe 1912, 8. 104. Auch die folgenden Zahlenangaben entstammen dieser
Verstfentlichung.
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Glanz. Die Zelluloseseiden besitzen einen stirkeren Glanz als die
Naturseide, was aber, von gewissen Verwendungszwecken abgesehen,
keinen Vorzug, sondern eher einen Fehler bedeutet, weil die Art des
Glanzes bei den kiinstlichen Seiden von dem Edelglanz der echten Seide
mehr oder weniger abweicht. Aber auch untereinander stimmen die
verschiedenen Kunstseidenarten in ihrem Glanz nicht iberein. Die
Nitroseiden haben einen sehr lebhaften, aber unruhigen, flimmernden
Glanz, wodurch man sie leicht von den andern Zelluloseseiden unter-
scheiden kann. Die Kupferseiden glénzen weniger stark als die
Nitro- und Viskoseseiden; ihr Glanz hat aber einen etwas glasartigen
Charakter und aullerdem weisen sie zum Unterschied von der Viskose-
seide sogenannte Flimmerpunkte, im Handel auch ,,Finken‘ genannt,
auf. Diese lebhaft glanzenden punktférmigen Stellen, die besonders
nach dem Firben sich storend bemerkbar machen, sind allerdings mit
dem Ubergang zum Laugenfillbad seltener geworden und fehlen ganz
bei den feinfadigen Kupferseiden. Einen sehr schonen Glanz besitzt die
Viskoseseide; sie glanzt lebhaft silberartig und ist vollkommen frei
von flimmernden und glitzernden Stellen. Es braucht wohl nicht
erst erwahnt zu werden, dafi auch der Glanz von Kunstseiden gleicher
Art, aber verschiedener Herkunft, gewisse Unterschiede aufweisen kann.
So iibertraf z. B. die Jiilicher Nitroseide die meisten andern an Schén-
heit des Glanzes.

Man kann sich die Verschiedenheit des Glanzes der einzelnen Kunst-
seiden teilweise aus der verschiedenen Form des Einzelfadchen erkliren.
Wie aus der Beschreibung des mikroskopischen Baues hervorgeht (S. 82),
besitzt die Nitroseide verhiltnismaBig groBe spiegelnde Flachen, von
denen das Licht #hnlich wie von kleinen Kristallflachen zuriickge-
worfen wird, wodurch der glitzernde Glanz entsteht. Bei den Kupfer-
seiden hingegen, deren Einzelfadchen eine zylindrische Gestalt besitzen,
ist der Glanz milder und gleichméaBiger, doch gibt es infolge plattge-
driickter Féadchen auch hier spiegelnde Flachen, wodurch eben die schon
erwahnten Flimmerpunkte entstehen. Ganz vermieden werden diese
bei der Viskoseseide, weil hier die Oberflache durch viele schmale Leisten
gebildet wird. In einer sehr bemerkenswerten, noch nicht ganz abge-
schlossenen Arbeit hat A. Herzog?') die Bedingungen des Glanzens der
Faserstoffe naher untersucht. Einiges auf die Kunstseide Beziigliche sei
hier kurz angefithrt. ,,Der Glanz beruht auf derregelmé8igen Zuriick-
werfung des auffallenden Lichts; er hiangt also in erster Linie von der
Oberflachenbeschaffenheit der Einzelfaser ab. Auch die Gleichm#Big-
keit des inneren Gefiiges ist von Bedeutung; so konnte Herzog das
milchig getriibte Aussehen von Kunstseidenbandchen auf mikroskopisch
kleine Gasblaschen zuriickfithren (Fabrikationsfehler). Hingegen ist die
ultramikroskopische Struktur der Fasern ohne Einfluf auf den Glanz.
Wichtig ist auch die Durchsichtigkeit der Kunstseidenfadchen, weil
das Licht dadurch auch von den inneren Flichen zuriickgeworfen wird.

1) Uber den Glanz der Faserstoffe. Kunststoffe 1916, Nr. 13. Ferner A.: Her-
zog: Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunststeide. S. 71.
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Dafl die Kunstseide, wie iibrigens auch die meisten natiirlichen Fasern
und die Starkekérner trotz ihres weillen Aussehens durchsichtig ist,
erkennt man bei mikroskopischer Betrachtung, wo sie glasklar erscheint.
Dickere Fasern glanzen im allgemeinen mehr als feinere. ,,Sirius¢
{ktinstliches RoBhaar nach dem Glanzstoffverfahren) glinzt daher mehr
als Glanzstoff, dieser mehr als die feinere ,,Adlerseidec (S. 34). Auch die
kiinstliche Férbung ist von Einflu$ auf die Art und Stirke des Glanzes.
Beziiglich der Leistenbildung (Nitro- und Viskoseseide) ist zu sagen,
dafl breite Leisten einen unruhigen, glitzernden Glanz, hingegen
zahlreiche feine Leisten einen zwar etwas schwicheren, aber gleich-
méafigen Glanz bewirken, der weniger glasartig, sondern mehr sei-
denartig ist. Die bei den meisten jetzigen Viskoseseiden vorhandenen
Leisten bzw. Einkerbungen (vgl. Abb.47) bewirken aber nach A.Herzog
nicht nur eine Milde-
rung und Vergleich-
miBigung des Glan-
zes, sondern setzen
auch die Durchsich-
tigkeit der Fiaden
herab, was eine er-
hohte Deckkraft zur
Folge hat. Zur zah-
lenmafBigen Bestim-
mung der Starke des
Glanzes kann der ein-
fach zuhandhabende
Glanzmesser!) der
Opt. Anstalt C. P.
Goerz beniitzt wer-
den; zur Untersu-
chung muf die Kunst-
seide aber vorher
in Flachenform ge-
bracht werden, sei es
durch Aufwickeln auf einen Karton, sei es durch Verweben, wobei
natiirlich die Bindung (Fadenverflechtung) eine groBe Rolle spielt.

Ohne auf die nicht ganz einfache Theorie des in Abb. 42 darge-
stellten Glanzmessers einzugehen, sei nur kurz auf die leichte Hand-
habung hingewiesen. Der Apparat wird mit der weiBen Fliche auf
die Probe aufgesetzt. Die Klemmen K; und K, werden mit einer Strom-
quelle von 3—3,5 Volt Spannung verbunden, wodurch eine kleine Gliih-
lampe zum Leuchten gebracht wird, deren Licht unter einem Winkel
von 30° auf die Seide auffillt. Dieses Licht wird nun teilweise (wie bei
einem Spiegel) regelmiBig zuriickgeworfen (Reflexionsgesetz), teilweise

Abb. 42. Glanzmesser. (C. P. Goerz).

!) Dr. H. Schultz: Ein neuer Glanzmesser fiir Kunstseide (D.F.u.Sp. 1922,
Nr. 15/16). Einen anderen Glanzmesser beschreibt Zart: Die Messung von Glanz
und Deckkraft bei Kunstseide (Melliands Textilberichte 4, S. 161)
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diffus zerstreut. Das Verhdltnis der Intensitit des regelmaBig zuriick-
geworfenen, iibrigens polarisierten Lichts zum diffus zerstreuten gilt
als MaB fiir den Glanz. Man blickt durch das Okular O und sieht ein aus
zwei ungleich hellen Hilften bestehendes Gesichtsfeld, auf dessen Tren-
nungslinie durch Ausziehen des Okulars zunichst scharf eingestellt
werden muB. Hierauf werden durch Drehen des Triebs 7' die beiden
QGesichtsfeldhalften auf gleiche Helligkeit gebracht und die Glanzgrade
abgelesen. Fiir sehr stark glinzende Oberflichen ist ein Umschalter U
vorgesehen, der eine Vergroferung des MeBbereichs bewirkt. Durch
Drehen des Knopfes K kénnen farbige Filter vor die Lampe geschaltet
werden. Auch von anderen Firmen wurden Glanzmesser gebaut, die
aber ebenfalls, da nur die Stirke und nicht auch die Art des Glanzes
zahlenmaBig festgelegt werden kann, die subjektive Priifung nicht ganz
ersetzen konnen.

Titer. Die kiinstlichen Seiden werden meist nur in héheren Titers,
etwa von 90 dn aufwirts, erzeugt, da die Herstellung feinerer Fiaden
mit héheren Fabrikationskosten verbunden ist, die aber im Preis der
‘Ware nicht ganz zum Ausdruck kommen konnen. Doch gibt es Fabriken,
die sich besonders auf die Erzeugung von Kunstseide von niedrigem
Titer verlegt haben. Obourg (Belgien) bringt ihre Chardonnetseide
aufer in den gewdhnlichen Titers auch in solchen von 40—100 dn in
den Handel; dieses als ,,FExtra filé bezeichnete Produkt besteht aber
aus feineren Einzelfadchen. Seide von 50 dn setzt sich z. B. aus 20 Ein-
zelfidchen zusammen, wobei fiir SchuBigarn die Zahl der Drehungen auf
1 m 300 und fiir Kettgarn 500 betrigt. Auch die an den hohen Spiritus-
preisen zugrunde gegangene Plauener Nitroseidenfabrik erzeugte feine
Titer. Gegenwirtig wird in Deutschland hauptsichlich Kupferseide
(;,Adler-“ und ,,Holkenseide‘) bis zu 40 dn herab hergestellt. Fein-
fadige Viskoseseide von niederem Titer stellen die ,,Vereinigten Glanz-
stoff-Fabriken® erst seit jlingster Zeit her. Uber die genaue Bestim-
mung des Titers siehe S. 123.

Dicke der Einzelfiddchen. Wie man schon mit unbewaffnetem
Auge erkennen kann, sind die Einzelfidchen (Primérfaden), aus denen
das Kunstseidengarn besteht, betrichtlich dicker als die Fibroinfidchen
der Naturseide. Nur die nach dem Streckspinnverfahren (seit 1911)
hergestellte Kupferseide (,,Adlerseide‘‘ der I. P. Bemberg A.-G.) bildet
eine Ausnahme, da deren Primirfiden sogar etwas feiner als die der
Maulbeerseide sind. Dieses Produkt, das aber von der genannten Firma
zum grofiten Teil selbst verwebt wird, sieht daher der Naturseide tau-
schend ahnlich. Seit 1920 stellt auch die Firma M. Hélken A.-G. ein
dhnliches Erzeugnis dar. In der Praxis wird die Stiirke der Einzelfad-
chen in Deniers angegeben; besteht z. B. ein Kunstseidengarn vom
Titer 120 dn aus 20 Einzelfadchen, dann hat ein solches eine mittlere
Starke von 6 dn. Die Angabe der Feinheit durch den mikroskopisch be-
stimmten mittleren Durchmesser ist streng genommen nur fiir Faden
von kreisrundem Querschnitt zuléssig; genauer ist die Bestimmung
der mittleren Querschnittsfliche. So entspricht z. B. bei einem spez.
Gew. der Kunstseide von 1,52 g der Querschnittsfliche von 73,01 u?
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(Kreis von 9,65 u Durchmesser) eine Fadenstérke von 1 Denier (nach
A.Herzog).

Griff. Entsprechend der Zusammensetzung aus groberen Einzel-
fadchen fiihlt sich die Kunstseide bei gleicher Zwirnung bedeutend
héarter an als die Naturseide; den weichsten Griff hat nach dem oben
Gesagten natiirlich feinfidige Kupferseide; auch Obourg extra filé und
feinfidige Viskoseseide haben einen ziemlich weichen Griff. Durch un-
richtige Behandlung der Kunstseide beim Farben kann ihr -Griff ge-
radezu ,,drahtig’ oder ,,strohig* werden. Wie der echten Seide, kann
man auch dem Kunstprodukt durch geeignete Behandlung einen ge-
wissen ,,krachenden‘ Griff verleihen (S. 34). Die Elastizitit (hier im
physikalischen Sinn, nicht als Bruchdehnung zu verstehen) der Kunst-
seide ist viel geringer als die der echten Seide; allerdings biiit auch
diese durch starkes Erschweren an Elastizitit ein, bleibt aber noch
immer der Kunstseide iiberlegen.

Bruchdehnung. Eine fiir die Verarbeitung der Kunstseide sehr
wichtige Eigenschaft ist die meist filschlich als Elastizitit bezeichnete
Bruchdehnung (Dehnbarkeit). Man versteht darunter die durch all-
mahlich gesteigerten Zug bewirkte Verlingerung (Dehnung) des Fadens
bis zum Bruche desselben; die Bruchdehnung wird in Prozenten der
urspriinglichen Fadenliange angegeben. Natiirlich hat die Kunstseide
auch in der Faserrichtung eine gewisse, allerdings sehr kleine Elastizitat;
d. h. eine durch Zug (Spannung) bewirkte geringe Lingenzunahme
geht nach dem Entspannen des Fadens wieder zuriick. Je mehr ein
Kunstseidengarn iiber dieses Maf hinaus, also mit bleibender Langen-
zunahme, gestreckt wird, desto steifer wird der Faden, was fiir die
Weberei von grofer Bedeutung ist. Die Bruchdehnung betrigt nach
Becker bei den Zelluloseseiden 15—179/,. Die Elberfeld-Barmer
Seidentrocknungsanstalt fand bei den bis 1913 untersuchten Mustern
10—20%/,. Gute neuere Viskoseseiden besitzen aber schon eine Dehn-
barkeit bis 25°/,, die allerdings noch von der der Naturseide mit 25—30°/,
iibertroffen wird. Fiir die Priifung und Verarbeitung der Kunstseide
ist auch der Umstand zu beachten, daB Festigkeit und Dehnbarkeit
durch den Feuchtigkeitsgehalt der Fiden bzw. des Arbeitsraumes
ziemlich stark beeinflult werden. Trockenheit erhéht die Festigkeit, ver-
mindert aber die Dehnbarkeit.

Hygroskopizitiat. Wie alle Textilstoffe ist auch die Kunstseide
hygroskopisch, d. h. sie nimmt aus der Luft Wasser auf, ohne sich des-
halb feucht anzufiihlen. Die genannte Seidentrocknungsanstalt, die
1912 962 kg Kunstseide konditionierte (vgl.S.122), fand dabei als klein-
sten Wassergehalt 8,23°/;, als Hochstwert 14,94°/, und als Mittel
11,319/,. Eingehende Versuche iiber die Hygroskopizitit der verschie-
denen Kunstseidenarten hat K. Biltz angestellt (Textile Forschung
Bd. 3, Heit 2). Nachstehende gekiirzte Tabelle gibt an, wieviel kg
Wasser in 100 kg der verschiedenen Seiden bei der betreffenden rela-
tiven Luftfeuchtigkeit enthalten war; die eingeklammerten Zahlen geben
an, wieviel kg Wasser auf 100 kg trockene Kunstseide entfiel. Die Tem-
peratur betrug im Mittel 18,7°.
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Relative
Luftfeuchtig- \ Nitroseide 1 Kupferseide Viskoseseide | Azetatseide
keit in O/ | |
31,0 L85 (7,00 | 55 (58) 56 (59) 1,87 (1,9)
53,9 L1177 (13,3) 9,4 (10,4) 9,3 (10,3) 3.4 (3,5)
62,1 c 12,8 (14,7) 10,3 (11,5) | 10,2 (11,4) 4,2 (4,4)
90,9 | 232 (30,2) | 20,8 (26,3) | 20,8 (26,3) | 8,5 (9,3)

Man sieht also, dall Kupfer- und Viskoseseide praktisch dieselbe
Hygroskopizitit haben, wiahrend die stirker hydratierte Nitroseide mehr
Feuchtigkeit aufnimmt. Die Azetatseide ist wie die Atherseide und
die nichtdenitrierte Nitroseide wenig hygroskopisch.

Mikroskopie der Kunstseide. Obwohl jedermann die Kunst-
seide als solche ohne irgendwelche optische Hilfsmittel leicht erkennen
kann (Glanz, Verbrennungs- und Benetzungsprobe), ist es fiir den, der
seltener damit zu tun hat, doch schwierig, die einzelnen Arten von Zellu-
loseseide auseinander zu halten. Hier erweist sich nun das Mikroskop?)
als ein willkommener Helfer; dies um so mehr, als die verschiedenen
chemischen Unterscheidungsmerkmale mit Ausnahme der Diphenyl-
amin-Reaktion (8. 126) dullerst problematischer Natur sind. Allerdings
ist zu bemerken, dafl die mikroskopischen Merkmale der kiinstlichen
Seiden nicht Absolutes darstellen, sondern daf} sie entsprechend den
verdnderlichen Fabrikationsmethoden verschiedenen Variationen unter-
liegen. Deswegen konnte auch die iiber dieses Gebiet vorliegende altere
Literatur, es seien nur die Namen Hassack, E.und Th. Hanausek,
Hohnel und Massot genannt, nur zu Vergleichszwecken benutzt wer-
den. Beziiglich der Technik der mikroskopischen Untersuchung?) sei
auf das klassische Werk Prof. Dr. A. Herzogs verwiesen: Die mikro-
skopische Untersuchung der Seide und der Kunstseide, 1924.

Wenn man sich die Entstehung des Kunstseidenfadens vergegen-
wiartigt, wird man bei oberflachlicher Betrachtung zur Annahme geneigt
sein, daB die durch kreisrunde Offnungen ausgepreSte Zelluloselosung
nach dem Festwerden ein mehr oder weniger zylindrisches Gebilde dar-
stellen miisse. Diese Annahme trifft aber bei den Zelluloseseiden nur
bei den nach dem Kupferoxydammoniakverfahren hergestellten zu.
Die iibrigen Zelluloseseiden haben ein durchaus abweichendes Aus-
sehen, das nicht nur von der Art des Grundverfahrens, ob Nitro- oder
Viskoseseide, sondern auch von der besonderen Ausfiihrungsweise des-
selben abhingig ist. NaBgesponnene Nitroseiden unterscheiden sich
deutlich von den trockengesponnenen; letztere selbst kénnen wieder,
allerdings nur im Querschnittspraparat feststellbare Unterschiede auf-
weisen (Tubize- und Obourgseide). Fast vollkommen kreisrunde
Querschnitte mit glattem Rand kénnen sich allerdings auch bei Viskose-
seide finden (Abb.43%)), wenn als Fillbad Mineralsiure ohne Zusatz von

1) Als ein sehr niitzlicher Hilfsapparat erweist sich dabei der C.Reichertsche
Stereoaufsatz, der ein plastisches Sehen ermoglicht.

2) Fir Anfanger im Mikroskopieren zunichst: Hager-Mez: Das Mikroskop
und seine Anwendung. 12. Aufl. 1920.

3) Aus Siivern: Die kiinstliche Seide. S. 643.



80 Eigenschaften der Zelluloseseiden.

Salzen verwendet wird, doch kommt dieser Fall heute praktisch kaum
noch in Betracht. Auch Ammoniumsulfat als Fallbad gibt ziemiich runde

Abb. 43. Viskoseseide, in Schwefelsdure

gesponnen.

Querschnitte (Abb. 44). Ferner
konnen Azetat-!), Ather- und die
nicht mehr hergestellte Gelatine-
seide kreisrunde Querschnitte
aufweisen, ebensoeinenach einem
besonderen NafBspinnverfahren
erzeugte Nitroseide; doch spielt
dies alles hier keine Rolle, weil
sichdiese Seiden chemisch leicht
unterscheiden lassen. Bei der
mikroskopischen Untersuchung
der Kunstseide kommt haupt-
sachlich dreierlei in Betracht:
1. die Langsansicht der Einzel-
fadchen, 2. deren mittlerer Durch-
messer und 3. die Form des Quer-
schnitts. 1 und 2 lassen sich am
gleichen Préaparat bestimmen, die
Herstellung der Querschnitte?)

ist etwas umsténdlicher. AuBler der fiir eine genauere Priifung der Quer-
schnittsverhaltnisse unentbehrlichen Diinnschnittmethode, bei der von

den gewoéhnlich in Paraffin ein.
gebetteten Fasern etwa 1/ o,mm
dicke Querschnitte gemacht
werden, ist besonders eine von
A. Herzog?) herrithrende
Schnellmethode zu erwihnen,
die es auch dem Ungeiibten
ermoglicht, in etwa 1 Minute
die Querschnittsformen einer
Kunstseide oder sonstigen Faser
unter dem Mikroskop zu sehen.
Allerdings ist eine besondere
Hilfsvorrichtung (ein total re-
flektierendes Glasprisma) er-
forderlich und man sieht die
Schnittflachen nicht im durch-
sondern auffallenden Licht.
Wenn es sich nur darum han-
delt, festzustellen, welche der
drei Hauptzelluloseseidenarten
vorliegt, so geniigt bei Heran-

Abb. 44. Alte Viskoseseide (,,Lunaseide‘*
der Vereinigten Kunstseidefabriken A.-G.

Frankfurt a. M.). Vergr. 200.

1) Herzog, A.:Die Unterscheidung der natiirlichen und kiinstlichen Seiden. S. 84.
2) Herzog, A.: Die mikroskopische Untersuchung der Seide und Kunstseide.

S. 19—-25.

3) Herzog, A.: Ebenda 8. 19—20; Originalarbeit: Textile Forsch. 1921, H. L.



Eigenschaften der Zelluloseseiden. 31

ziehung der Diphenylamin-
reaktion gegenwirtig die Be-
trachtung der Léangsansicht,
weil eben Viskoseseiden von
kreisformigem  Querschnitt
und grobfidige Kupferseiden
jetzt nicht mehr erzeugt wer-
den. Soll aber auch ein Ur-
teil iiber die Herkunft (Fa-
brik) abgegeben werden, dann
148% sich die Anfertigung von
Querschnitten nicht umgehen.
Dies ist natiirlich nicht so zu
verstehen, dafl man in jedem

Fall imstande ist, die Marke

herauszufinden; bei den jetzt
kaum mehrhergestellten grob-
fadigen Kupferseiden und vor
allem bei der von so vielen
Fabriken erzeugten Syndi-

Abb. 45. Glanzstoff, in Natronlauge

gesponnen. Vergr. 150.

katsviskoseseide!) ist dies nicht moglich. Oft wird das Urteil nur
negativ lauten koénnen; z. B.: diese Kunstseide ist wohl eine Nitro-,

aber keine Obourgseide.

Am leichtesten sind
die Kupferseiden zu er-
kennen, bei denen das
mikroskopische Bild der
zylindrischen Einzelfad-
chen im wesentlichen aus
zwei ziemlich parallelen
Linien besteht (Abb. 45);
manchmal ist auch eine
sehr zarte Langsstreifung
vorhanden, die einer
auflerst feinen Zahnelung
der Querschnitte ent-
spricht. Abb.46 zeigt den
kreisrunden Querschnitt
der Kupferseiden an der
schon erwihnten ,,Adler-
seide‘der BembergA.-G.

Abb. 46. Feinfadige Kupferseide (,,Adlerseide‘). Nach A.Herzog?) ist

Vergr. 300.

die Kupferseide von Vis-

1) Darunter sind die nach dem Miillerschen Sauresalzspinnverfahren her-
gestellten Viskoseseiden verschiedener Fabriken zu verstehen, die vor dem Krieg
zu einem internationalen Syndikat vereinigt waren; vgl. S. 146.

2) Herzog, A.: Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunst-

seide. S. 143,

Reinthaler, Kunstseide.

6
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koseseide mit kreisrundem Querschnitt durch ihre ultramikroskopische
Struktur (querverlaufende Netzmaschen) mit Sicherheit unterscheidbar.

Fast ebenso leicht ist die Syndikatsviskoseseide zu erkennen. Die
Faden weisen hier auflerordentlich zahlreiche feine und meist auch
einige grébere Langsstreifen auf (Abb. 47), die, wie uns der Querschnitt
lehrt (Abb. 48), eine Folge der zahllosen Einkerbungen, bzw. Leisten des
Fadens sind. Hingegen hat die vor dem Krieg erzeugte Kiittnersche
Viskoseseide (Abb. 49 und 50) infolge des Fehlens feinerer Einkerbungen
ganz das Aussehen einer Nitroseide, von der sie aber durch die nicht
eintretende Blaufarbung mit Diphenylamin-Schwefelsdure leicht unter-
schieden werden kann. Aber auch die 1920 hergestellte Kiittnerseide
(Abb. 51) ist durch ihre einfachen Querschnittsformen von der Syn-
dikatsseide leicht zu unterscheiden.

Sehr belehrend iiber den Einflul der Zusammensetzung des Fill-
bads auf die Form der Einzelfadchen, namentlich der Viskoseseide, sind
die in Siiverns Buch enthaltenen, von Prof. Bronnert stammenden
Querschnittsmikrophotographien. Darnach erhilt man beim Spinnen
von Viskose in verdiinnte Schwefelsdure ohne Salzzusatz zylindrische
Fiden mit glattem Rand, dhnlich wie bei Kupferseide (Abb. 43). Wendet
man ein Gemisch von Schwefelsiure und Natriumsulfat im Bisulfat-
verhaltnis (1:1,45) an, so erscheinen die Querschnitte zwar noch ganz-
randig, aber von der Kreisform schon mehr abweichend. Wird der
Salzgehalt (eventuell auch Magnesium- und Zinksulfat) um etwa 30°/,
erhoht, so werden die Querschnitte unregelmaBig, mit Einbuchtungen
oder Zahnelungen. Dies erklart sich aus der schrumpfenden Wirkung,
die die wasserentziehend wirkenden Salze auf das Zellulosehydrat aus-
iiben. Wird der Salzgehalt noch weiter gesteigert, so tritt im Spinnbad
selbst noch nicht vollstindige Koagulation ein; die im Innern noch aus
Xanthogenat bestehenden Einzelfidchen bekommen daher im Spinn-
bad selbst noch nicht ihre entgiiltige Form, sondern diese wird beeinflufit
durch die Art und Weise, wie der Faden dem Aufnahmeorgan (Spule
oder Spinntopf) zugefithrt wird (Zugwirkung, Druck durch Fadenfiihrer,
Fliehkraft, gegenseitiger Druck der Faden). Der gezihnelte Rand in-
folge der plasmolytischen Wirkung der Salze bleibt, doch tritt zugleich
eine bohnenférmige Abflachung der Querschnitte ein. Im grofien und
ganzen sind heute die Viskoseseiden mikroskopisch einander sehr dhn-
lich (vgl. die Abb. 52—57), hingegen hat die aus ungereifter Viskose
hergestellte Vistraseide (Abb. 58) ein charakteristisches Aussehen.

Das mikroskopische Aussehen der Nitroseiden ist im allgemeinen
durch das Vorhandensein von wenigen, aber kraftigen Langsstreifen
gekennzeichnet, die ebenfalls im Querschnittsbild ihre Erklarung finden
(z. B. Abb. 59—61 und 72, 68, 73). Oft sind gerade in der Mitte der
Faser zwei solche Langsstreifen, so dafl das Vorhandensein eines Kanals
(Lumens) vorgetduscht wird (Abb. 60). Auch bei Viskoseseide kann
dies vorkommen (Abb. 62). Ausnahmsweise kann aber wirklich ein
Lumen vorhanden sein, wenn namlich 2 oder 3 Kollodiumeinzelfidchen
infolge zu langsamen Erstarrens miteinander verschmelzen (Abb. 63).
Ein weiteres Merkmal der Nitroseiden besteht darin, daB viele flache
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bandartige Fadchen vorkommen (Abb. 60 und 64). Wie A. Herzog
gezeigt hat, unterscheiden sich die naBgesponnenen Nitroseiden von
den trockengesponnenen dadurch, daf erstere eine gréBere Zahl von
Léangsstreifen aufweisen, was eine Folge des komplizierteren Querschnitts
ist (Abb. 65 und 78). Die 1914 versuchsweise nach einem besonderen
Nafspinnverfahren (S.19) hergestellte Tubizeseide (Abb. 66 und 69)
hat aber im Gegenteil ganz besonders einfache, fast an Kupferseide
erinnernde Querschnittsformen (Diphenylaminreaktion!). Wie eine ge-
nauere Betrachtung der Abb. 67—78 zeigt, weisen selbst die ein-
zelnen Fabriksmarken der trocken gesponnenen Nitroseiden deutliche
Unterschiede!) auf. Die zwei wichtigsten Nitroseiden, die von Obourg
und Tubize, sind nicht schwer voneinander zu unterscheiden; Tubize
hat einfachere Querschnittsformen.

Dicke der Einzelfidchen.

Wie schon frither erwihnt, haben die Kunstseiden im allgemeinen
dickere Einzelfadchen als die Naturseide, was auf Griff, Glanz und Deck-
kraft von EinfluB ist. Wenn auch der Praktiker imstande ist, die Dicke
der Einzelfadchen vergleichsweise anzugeben und zwar in Deniers, in-
dem der Titer durch die Zahl der Einzelfadchen geteilt wird (z. B.

. 100
bei Glanzstoff 5=

oder bei einer beson-

7 dn und andererseits bei ,,Adlerseide‘ % =1,4dn

. 44
ders feingesponnenen i

= 1dn),soist eine genaue

Bestimmung doch nur

durch das Mikroskop még-

lich. Nur darf man hier

die Faden nicht wie

sonst in Wasser einlegen,

weil dieses die Zellulose

zum Aufquellen bringt,

wodurch die Dicke um

40—60°/, zunimmt. Wie

A.Herzog gefunden hat,

quellen auch die natiir-

lichen Fasern in Wasser

mehr oder weniger auf,

z. B. echte Seide um fast

179/, und weille Spinnen-

seide sogar um 429/,

Man bringt daher die  app 47, Syndikatsviskoseseide (St. Polten).
Fadchen auf einen Vergr. 150.

1) Vgl. auch Chardonnet: Uber Querschnitte von Kollodiumseiden. Rev.
gén. Ind. textile Jg.4, Bd. 4, S.9 und Comptes Rendus Bd. 167, S.489. 1918.

6*
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Abb. 49. Kiittners Viskoseseide
(1914). Vergr. 150.

Abb. 48. Syndikatsviskoseseide (St. Pélten) im
Querschnitt. Vergr. 300,

Abb. 50.  Querschnitt von Kiittners Abb.51. Kiittners Viskoseseide (1920) mit
Viskoseseide (1914). Vergr. 250. cingelagerten Schwefelkérnchen. Vergr. 150.
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Abb. 52. Feinfadige Viskoseseide (Elberfeld Abb. 54. Elsterberger Viskoseseide.

1922). Vergr. 300.

Abb. 55. Agfa Viskoseseide.

Abb. 53. Feinfadige Viskoseseide (Elberfeld 1922) Abb. 56. Alte Viskoseseide
im Querschnitt. Vergr. 300. (s,Lunaseide‘‘, Frankfurt a.M.).
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Abb. 57.
Kiittners Viskoseseide 1920.

Abb. 59. Trockengesponnene Nitroseide
(Jilich 1913). Vergr. 200.

Abb. 58. Vistraseide. Abb. 60. Trockengesponnene Nitroseide (Obourg).

Vergr. 200. Vergr. 200.



Eigenschaften der Zelluloseseiden. 87

Abb. 62. Scheinlumen
bei Kiittnerseide

Abb.61. Chardonnetseide (Rennes 1922). Vergr.180. 1914. Vergr. 200.
Abb.63. Lumenbildung bei Abb. 64. Baumwollartige Drehung bei einer
trockengesponnener Tubize- Nitroseide (Schwetzingen 1922).
seide durch Verschmelzen Vergr. 180.
von zwei Einzelfdadchen.
Vergr. 350.

Abb. 65. NaBgesponnene Nitroseide Abb. 66. Nafgesponnene Nitroseide
(,,Silkin**). Vergr. 130. (Tubize 1914). Vergr. 200.
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Abb. 67. Tubizeseide, Abb. 68. Obourgseide.
trockengesponnen.
Abb. 69. Tubizeseide, Abb. 70. Obourgseide, extra filé.
nafigesponnen.
Abb.71. Séarvarseide. Abb. 72. Jiilichseide.

Querschnittsformen von Nitroseiden.
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Abb. 73. Chardonnetseide (Rennes
1922).

Abb. 75. Nitroseide
(Frankfurt a. M,)

Abb. 77. ,,Perlseide‘
(Schwetzingen 1914).

89

Abb. 74. Nitroseide (Schwetzingen
1922).

Abb, 76. Nitroseide (Plauen).

Abb.78. ,,Silkin* (Pilnikau
i. B.). Nafllgesponnen.

Querschnittsformen von Nitroseiden.
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trockenen Objekttriger und bedeckt sie mit einem Deckgliaschen oder
man legt sie in eine Fliissigkeit ein, die nicht quellend wirkt, z. B.
Paraffinél. Da die Spinnlésungen selbst in ein und derselben Fabrik
nicht immer genau dieselbe Viskositat besitzen, ist auch die Dicke der
Elementarfadchen gewissen Schwankungen unterworfen, ganz abge-
sehen davon, dall besonders bei Kupferseide fiir hohere Titer oft Diisen
mit weiteren Offnungen verwendet werden. Wie Massot?!) und A. Her-
zog, fand auch ich bei den gewdhnlichen Kunstseiden einen mittleren
Durchmesser von rund 30 x (0,03 mm), wihrend Naturseide etwa 12 u
aufweist. Besonders breit, im Mittel 45y, waren die Einzelfadchen
der seinerzeit in Pilnikau (Bohmen) erzeugten Nitroseide (Silkin). Fein-
fadige Viskoseseiden werden besonders in den Vereinigten Staaten her-
gestellt. Die feinen Titer gewisser Nitroseiden (Obourg, Tubize) bestehen
aus 16—20 p dicken Einzelfddchen. Am feinsten, namlich nur etwa 10
bis 12 y stark, sind sie aber bei der ,,Adlerseide’ der Bemberg A.-G.
und der ,,Holkenseide*. Wohl hat hier der Mensch die Natur iiber-
troffen, diese bringt in Form von Spinnenseide (nach A. Herzogs
Messungen nur etwa 7 u dick) doch noch feinere Faden zustande. Bei
einer Azetatseide fand A. Herzog 48,6 u.

Zu bemerken wire noch, daff beziiglich der GleichmafBigkeit der
Dicke die Kupferseiden an der Spitze stehen [UngleichmaBigkeit?) z. B.
7,69/,1, dann folgen die Viskoseseiden (14,5°/) und die ganz besonders
ungleichméBigen Nitroseiden (37,7°/).

Sehr wertvoll fiir die Beurteilung des technischen Feinheitsgrades
und der Deckkraft einer Kunstseide ist auch die Bestimmung des Vollig-
keitsgrades. Nach A. Herzog?) versteht man darunter das prozen-
tische Verhéltnis der Querschnittsfliche F zur Fliche jenes Kreises,
dessen Durchmesser gleich der groften Breite B der Faser an der durch-
schnittenen Stelle ist. Man mifBit also bei einem Querschnittspraparat
(Abb. 79) die Fliche und den grofiten Durchmesser der einzelnen
Querschnitte. Der Volligkeitswert V berechnet sich dann:

B2 400 F F
=100V, V=" 5 = 12732

T
¥ i . = ———— (vgl. 8.93),
Da fiir Kunstseide vom spez. Gew. 1,62 g F 0.01368 (vg 93), so

kann man bei bekanntem legalem Titer (7') den Vélligkeitsgrad auch

nach der Formel berechnen: V == 9307 B Im allgemeinen haben
die bandartigen Nitro- und die neuen Azetatseiden den kleinsten Véllig-
keitsgrad (etwa 45—709/,), die Viskoseseiden einen mittleren (68°/,)
und die fast kreisrunden Kupferseiden den hiochsten (939/,). Mit Recht
verweist Herzog darauf, daB der Vélligkeitsgrad auch mit andern

1) Beitriige zur Kenntnis neuer Textilfaserstoffe. Lehnersche Farber-Zg. 1907.
2) Anvaben nach Herzog; beziiglich der Art der Berechnung siehe °S. 125.

3) Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunstseide, S. 29. Tex-
tile Forsch. 1922, H. 3.
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technischen Eigenschaften der Seide, wie Geschmeidigkeit, Biegsam-
keit, Lichtdurchlassigkeit, Glanz und dem scheinbaren spez. Gew. von
Gespinsten im Zusammenhang steht.

Da die schon erwahnte Quellbarkeit der Zelluloseseiden praktisch
von grofler Bedeutung ist, sei das Wesentlichste einer von A. Herzog?)
durchgefithrten Arbeit hier wiedergegeben. Beim Einlegen von Kunst-
seide in Wasser wird unter Warmeentwicklung ein Teil aufgenommen,
wodurch die Fasern aufquellen und hauptséchlich an Dicke, weniger an
Lange zunehmen. Die geringe Langenzunahme erklirt sich meines
Erachtens dadurch, daf die Zellulosemolekiile infolge des beim Spinnen

Abb.79. Volligkeit der Kunstseide (schematische Darstellung)2).

stattgefundenen Streckens in der Léangsrichtung weniger dicht ange-
ordnet sind als senkrecht dazu. Da sich das MaB der Quellung infolge
experimenteller Schwierigkeiten nicht durch Bestimmung der aufgenom-
menen Wassermenge ausdriicken 1a8t, zieht Herzog die Volumsver-
groflerung heran. Man versteht unter kubischer Quellung die Vergrs-
Berung des Volumens in Prozenten des urspriinglichen Volumens. Ist f
die Querschnittsflaiche einer Kunstseidenfaser im trockenen Zustand,
F im nassen Zustand und [ die Zunahme der Linge derselben Faser
in Prozenten der urspriinglichen Linge, dann ist die kubische Quellung
= F (100 +1) —100 f |

/o- Unter der quadratischen Quellung be-

greift man die Zunahme der Querschnittsfléiche in Prozenten der urspriing-
lichen Fliache. Je kleiner [ ist, desto mehr nahert sich, wie aus der Formel
ersichtlich, die kubische Quellung der quadratischen. Sehr wichtig ist,
dafl man, wie Herzog gezeigt hat, bei der Bestimmung der linearen
Quellung, d. h. der VergréBerung der Faserbreite, ausgedriickt in Pro-

1) Quellung der Kunstseide in Wasser. Textile Forsch. 1921, H. 1.

2) Aus Herzog, A.: Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der
Kunstseide, 1924. S. 30.
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1) Nach Herzog, A.: Textile Forsch. 1921, H. 1.

zenten der urspriing-
lichen Faserbreite, die
Messungen an den ent-
sprechenden Quer-
schnittspraparaten
und nicht, wie es frither
allgemein iiblich war,
an den Langsansich-
ten vornimmt ; nur bei
Kunstseiden mit voll-
kommen kreisférmigen
Querschnitten  wire
dies zuldssig. Ferner
fand Herzog, daB bei
den unregelmiBigen
Querschnittsformen
(Nitro- und Viskose-
seide) die Quellung
nicht ganz regelmafig
erfolgt, so daB der in
Wasser liegende Quer-
schnitt nicht immer
ein vollkommen ge-
treues  vergroBertes
Abbild des in der Luft
liegenden vorstellt.
Optisches Ver-
halten. Wie Hohnel
zuerst gefunden hat,
sind die Zellulose-
seiden doppelbre-
chend, d. h. das
hindurchgehende Licht
wird sozusagen in
zwei Teile zerlegt,
die einen verschie-
denen Weg mnehmen.
Betrachtet man die
Kunstseide im pola-
risierten  Licht bei
gekreuzten Nikols, so
erscheinen die Faden
in verschiedenen Far-
ben auf dunklem
Grunde. Es verhalten:
sich aber die einzelnen
Arten von Kunstseide
so verschieden dabei,
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daB A.Herzog!) diese optischen Unterscheidungsmerkmale zur Be-
stimmung der Art herangezogen hat; Azetatseide weist die schwéchste,
Nitroseide die stirkste spezifische Doppelbrechung auf. Auf den
Dichroismus der Kunstseide kann hier nur hingewiesen werden.
Ihr Lichtbrechungsvermdogen ist geringer als das der Naturseide.
A. Herzog stellt fiir die mittlere Lichtbrechung folgeride Reihe auf:

Echte Seide 1,567 Nitroseide 1,532
Glanzstoff 1,538 Azetatseide 1,477
Viskoseseide 1,536

Die eigentlichen Zelluloseseiden weisen also nur geringe Unterschiede
in ihrem Lichtbrechungsvermdgen auf.

Spezifisches Gewicht. Dafl die Kunstseide um etwa 1079/, spe-
zifisch schwerer ist als die Naturseide, ist eine den Verbrauchern schon
langst bekannte, unangenehm empfundene Tatsache. Allerdings tritt
auch hier insofern ein Ausgleich zugunsten der Zelluloseseiden ein, als
die Dichte der entbasteten (gekochten) echten Seide, die 1,33—1,37
betragt, durch das allgemein tibliche Beschweren betrachtlich erh6ht
wird; Silbermann?) bestimmte das spez. Gew. einer abgekochten
Naturseide zu 1,33 g, wihrend dieselbe Seide mit 219/, Zinnphosphat-
beschwerung 1,52 g und mit 120°/, Beschwerung 1,88 g ergab. Die
Zelluloseseiden unterscheiden sich untereinander nur wenig im spez.
Gew. Der Bericht 1912 des Kgl. Materialpriifungsamts Berlin-Lichter-
felde gibt die Dichte von absolut trockener Zelluloseseide zu 1,565 bis
1,570 an, bezogen auf Wasser von 49, wihrend A. Herzog als Mittel-
wert 1,52 angibt. Laaser fand fiir Iufttrockene Viskoseseide, bezogen
auf Wasser von 49, 1,508. Auffallig ist, daB das spez. Gew. selbst bei
Kunstseiden gleicher Herkunft Schwankungen unterliegt; so fand z. B.
A.Herzog?) bei Kiittnerscher Viskoseseide 1,51—1,52, bei ,,Adler-
seide‘* 1,50—1,55 und bei Tubizeseide 1,52—1,56 g. Derselbe Forscher
bestimmte das spez. Gew. von unbeschwerter Naturseide zu 1,37 g,
der Spinnenseide zu 1,28 g und der Azetatseide zu 1,25—1,27¢g. Bei
der gefiilhlsmafBigen Beurteilung von Garnen und Geweben kommt es
aber, wie A. Herzog betont, weniger auf das spez. Gew. der Substanz
an, aus der die Fasern bestehen, sondern vor allem auf die Gré8e der
luftgefiillten Hohlrdume zwischen den Fasern. Je dichter also die Einzel-
fasern, z. B. infolge schirferer Drehung des Garnes, aneinanderliegen,
desto grofler ist das scheinbare spez. Gew., d. h. das Gewicht von 1 cm3
Garn samt der eingeschlossenen Luft. Ist d der Durchmesser eines Garns
von der metrischen Nummer N oder vom legalen Titer 7', so ist das

1,2732
scheinbare spez. Gew.s,; = Nz 0,000141 471-;—;—. Der Luftgehalt
des Garns betrigt I—OO(Z:S—‘) Volumprozente. Bei einer weichen und

S é) Herzog, Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunstseide.
. 61. 1924,

2) Uber das spez. Gew. der Seide in bezug auf ihre Erschwerung. Chem.-Zg.
1894, S. 744.

%) Herzog, Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunst-
seide. Berlin: Julius Springer 1924.
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geschmeidigen Viskoseseide fand A. Herzog z.B. s=1,5628,s, = 0,172 g
und einen Luftgehalt von 88,8°/,. Ein besonders niedriges scheinbares
spez. Gew. weist natiirlich Kunstseide mit hohlen Einzelfddchen auf
(,,50ie nouvelle®, | Celta’‘, Blasenseide, S. 64).

Eine Folge der groBeren Dicke der Einzelfadchen ist die im Ver-
gleich zur Naturseide geringere Deckkraft der kiinstlichen Seiden
beim Verweben. Diese Eigenschaft bedingt ihrerseits wieder im Verein
mit dem groBeren spez. Gew. der Kunstseide eine geringere Ausgiebig-
keit, was bei Kalkulationen wohl zu beriicksichtigen ist. Die feinfadigen
Kunstseiden haben natiirlich eine gréfere Deckkraft.

Dem elektrischen Strom gegeniiber erweist sich die Zelluloseseide ent-
sprechend ihrer Zellulosenatur als ein gutes Isoliermittel, dessen Wirk-
samkeit allerdings durch Aufnahme von Feuchtigkeit ziemlich stark
beeintrachtigt wird. Ein noch hoheres Isoliervermdégen kommt der
Azetatseide zu, die auflerdem wenig hygroskopisch ist. In bezug auf die
spezifische Warme und das Warmeleitungsvermogen entspricht
die Zelluloseseide mehr den pflanzlichen Fasern, z. B. Flachs, als der
echten Seide.

Was das Verhalten der kiinstlichen Seiden béim Erhitzen anlangt,
so gilt im allgemeinen dasselbe, was S. 5 von der Zellulose gesagt wurde,
nur daBl die Kunstseide als Zellulosehydrat weniger widerstandsfahig
ist als die unverholzten natiirlichen Pflanzenfasern (Baumwolle, Flachs
usw.). Kurzes Erhitzen auf hohere Temperatur (140°) schadet oft
weniger als langeres Einwirken von geringeren Hitzegraden. Die durch
die Warme bewirkten schidlichen Erscheinungen bestehen in einer Gelb-
bis Braunfarbung und Abnahme der Festigkeit bis zum vélligen Morsch-
werden. Am empfindlichsten gegen Hitze sind die Nitroseiden; dies
hat nach Heermann?) seinen Grund darin, da3 diese Seiden meist Zellu-
loseschwefelsdureester enthalten. Manchmal tritt nun schon beim La-
gern solcher Kunstseide eine Zersetzung dieser Verbindungen unter Ab-
spaltung von freier Schwefelsaure ein; diese wirkt dann beim Erhitzen
oder nach langerem Lagern der Nitroseide zersetzend auf den iibrigen
Teil der Zelluloseschwefelsdureester ein und die gesamte freie Schwefel-
sdure wandelt dann die Zellulose in morsche Hydrozellulose um, eine von
Heermann als Saurefraf} bezeichnete Erscheinung. Daf} dieser Fehler
aber nicht unvermeidbar ist, ergibt sich daraus, dafl selbst 20 Jahre alte
Muster von Chardonnetseide nicht die geringsten Zersetzungserschei-
nungen aufwiesen.

Verhalten zu Farbstoffen. Die Zelluloseseiden verhalten sich
den verschiedenen Farbstoffgruppen gegeniiber im allgemeinen &hn-
lich wie gebleichte Baumwolle; doch nimmt die Xunstseide die Farb-
stoffe leichter an, wobei es allerdings auf die Art der Seide ankommt,
Kupferseide (Glanzstoff) und Viskoseseide kommen in ihrem farberischen
Verhalten der Baumwolle am néichsten und werden daher meist mit
substantiven Baumwollfarbstoffen (Diaminfarben) ohne Beize gefirbt.
Die Nitroseide hat den Vorzug, sich mit den basischen Farbstoffen direkt

1) Heermann, P.: Farberei- und textilchemische Untersuchungen, 4. Aufl.,
S.291. Berlin, Julius Springer 1923.
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anzufirben; zur Erzielung von tieferen Ténen und gréBerer Echtheit
wird die Nitroseide aber trotzdem h#ufig vorher mit Tannin und Brech-
weinstein gebeizt. Schwefelfarbstoffe werden trotz ihren guten Echt-
heitseigenschaften selten verwendet, weil durch die Einwirkung des
heilen schwefelnatriumhaltigen Bades der Glanz der Kunstseide etwas
beeintrachtigt wird. Frither wurde die gefirbte Kunstseide fast nur
auf Lichtechtheit beansprucht; mit der gesteigerten Verwendungsfihig-
keit der jetzigen Kunstseiden, besonders fiir Bekleidungszwecke, sind
auch die Echtheitsanforderungen (Waschechtheit, SchweiBechtheit, Bii-
gelechtheit usw.) gestiegen. Leider herrscht noch vielfach die irrige
Meinung, dafl man Kunstseide tiberhaupt nicht echt farben kénne. Die
deutsche Teerfarbenindustrie stellt aber schon seit lingerer Zeit Farb-
stoffe her, deren reine und lebhafte Tone fast unzerstérbar sind (In-
danthrenfarbstoffe der Badischen Anilin- u. Sodafabrik, Algolfarben der
Elberfelder Farbenfabriken, Helidonfarbstoffe der Hochster Farbwerke,
Cibafarbstoffe der Ges.fiir chem. Industrie in Basel). Fiir geringere
Echtheitsanspriiche geniigen auch manche Entwicklungsfarben. Da
sehr viel Kunstseide schwarz gefirbt wird, bringen einige Farben-
fabriken, so z. B. die letztgenannte (Kunstseide-Echtschwarz) und die
A.-G. fir Anilinfabrikation in Berlin (Columbia-Echtschwarz) dafiir
besonders geeignete Farbstoffe in den Handel. Uber die meist giin-
stige Beeinflussung von Festigkeit und Dehnung durch das Férben
hat K. Biltz!) berichtet.

Auf die praktische Durchfithrung des Farbens braucht hier nicht
naher eingegangen zu werden; als oberster Grundsatz gilt es jedenfalls,
die im nassen Zustand so empfind-
liche Kunstseide méglichst zu scho-
nen. Man vermeidet daher eine zu
hohe Temperatur der Farbflotte,
indem man selten iiber 65°geht und
sucht die Dauer des Prozesses mog-
lichst abzukiirzen. Bei Nichtbe-
achtung dieser Umsténde kann der
Glanz der Seide leiden (Abb. 80).

Manche Fiarbungen lassen sich
durch eine geeignete Nachbehand-
lung mit Metallsalzen (Kupfervi-
triol) in ihren Echtheitseigenschaf-
ten etwas verbessern. Das Entnés-
sen darf nur durch Abschleudern
geschehen, langes Liegenlassen der
nassen Ware ist besonders schad-
lich und das Trocknen soll bei einer
Temperatur von hochstens 500 er-

folgen. Durch unsachgeméfles Far-  Abb. 80. Fibrillenbildung bei zu heiB
ben kann die Kunstseide Schaden gefiarbter Tubizeseide. Vergr.200.

1) Uber das Verhalten der Kunstseide beim Fiarben. Textile Forsch. 1921, H. 3.
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leiden, wie Verminderung des Glanzes, harter, strohiger Griff und
Herabsetzung der Windbarkeit; bei Geweben konnen Risse auftreten.
Besteht die zu farbende Ware nicht aus einheitlicher Kunstseide, so
wird die Farbung meist unegal, was aber nicht dem Farber zur Last
fillt. Fiir ganz helle Farbténe mull die Kunstseide, wenn sie nicht rein
weiBl ist, vom Fiarber nachgebleicht werden. Nach O.Sanner?) wird
Viskoseseide folgendermafien gebleicht: Behandeln mit 5°/,iger Soda-
16sung bei 45°, Spiilen mit Wasser, 29/ iger Salzsdure und Wasser, Ein-
bringen in ein kaltes Chlorkalkbad von 0,5—1,0° Bé, bzw. in elektro-
lytische Bleichlauge auf etwa 1/, Stunde, Abséduern mit 2 ¢/;iger Schwefel-
siure, Spiilen mit kaltem Wasser, Behandlung mit einer verdiinnten
Natriumbisulfitlosung zur Entfernung von Chlorresten, Spiilen mit kal-
tem und heiern Wasser und Behandlung mit einer Seifen-Ol-Emulsion
zur Erhohung der Spulfahigkeit. Solche Kunstseiden, die trotzdem
einen durch Bliuen nicht verdeckbaren gelblichen Stich behalten
haben, werden nach dem zweiten Siuern und Spiilen mit einem ko-
chendheifilen Marseillerseifenbad behandelt, gespiilt, noch einmal in
das Bleichbad gegeben, gespiilt, abgeséuert und zum SchluB in einer
kochenden 2—39/;igen Oxalséureldsung umgezogen.

Verbrennungsprobe. Eines der einfachsten Unterscheidungsmerk-
male zwischen Zelluloseseide und Naturseide ist das Verhalten beim An-
zinden. Kunstseide brennt rasch ab, hinterlifit wenig Asche und ver-
breitet dabei keinen nennenswerten Geruch. Bei der echten und den
wilden Seiden, wie tiberhaupt bei den tierischen Fasern, verlischt die
Flamme bald, wobei sich kohlige Blasen bilden, und es entwickelt sich
der bekannte unangenehme Geruch nach verbrannten Haaren oder
Federn. Bei stark beschwerter Naturseide, die wenig Fibroin enthilt,
treten diese schwarzen Blasen nicht auf, dafiir hinterbleibt ein férm-
liches Aschenskelett, eben das mineralische Beschwerungsmittel. Die
Nitroseiden brennen, mit Ausnahme der sehr aschereichen Obourgseide,
infolge der allerdings sehr geringen Mengen an gebundener Salpeter-
siure etwas rascher ab als die iibrigen Kunstseiden. Bemerkenswert
ist, daB sich die Azetatseide bei der Verbrennungsprobe fiir das Auge
ahnlich wie Naturseide verhilt, indem die angesengten Faden ebenfalls
blasig zusammengeschmolzene, kohlige Enden aufweisen, wobei aber ein
ganz anderer Geruch auftritt.

Festigkeit. Wohl l1af3t sich die fir die Verarbeitung der Zellulose-
seiden so wichtige Festigkeit auch ohne einen besonderen Apparat
durch Zerreiiproben annahernd schitzen, aber eine objektive, zahlen-
mabige Festigkeitsbestimmung ist nur durch Benutzung entsprechen-
der Festigkeitspriifer moglich (vgl. S. 124). Man muB bei der Kunstseide
wohl unterscheiden zwischen der Festigkeit im trockenen und der im
nassen Zustand. Im allgemeinen kann man sagen, dafl die Trocken-
festigkeit der Zelluloseseiden mehr oder weniger (50—20°/,) hinter der
Festigkeit der gehaspelten Naturseide (Organsin, Trama) zuriickbleibt,
was allerdings bei dem Umstand, daf} die echte Seite so hervorragend fest

1) Die Kunstseidenbleiche. Z. ges. Textilind. 1922, Nr. 22.
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ist, keinen so argen Fehler bedeutet. Dazu kommt noch, daBl durch das all-
gemein tibliche Beschweren der Seide ihre Festigkeit mehr oder weniger
vermindert wird. Nach Cross und Bevan ist die Festigkeit der kiinst-
lichen Seide 100—140 g fiir 100 dn, gegeniiber 200—250 g bei Natur-
seide. Becker findet bei Kunstseide 130—150 g, Dreaper 131—134 g.
Interessant sind die Ergebnisse der von R. Strehlenert?) angestellten
Versuche, wobei aber zu bemerken ist, daB3 die kiinstlichen Seiden in-
zwischen stark verbessert worden sind:

Absolute Festigkeit
in kg auf 1 mm2 | Verlust
in %/
trocken ' naf

Chinesische Rohseide . . . . . . . . . .. 53,2 l 46,7 12,2
Franzosische Rohseide . . . . . . . . . .. 50,4 40,9 18,8
Dieselbe Seide, abgekocht u. aviviert . . . . 25,5 ‘\ 13,6 46,7(!)
Dieselbe Seide, rotgefarbt u. beschwert. . 20,0 ‘ 15,6 22,0
Dieselbe Seide, blauschwarz gefarbt, mit 1]00/0

Beschwerung . . . . . . . . ... .. 12,1 | 8,0 33,9
Dieselbe Seide, schwarz gefarbt, mit 1400/, Be- |

schwerung . . . . . . . . . . . . .. 7,9 6,3 20,3
Dieselbe Seide, schwarz gefiarbt, mit 500 9/, Be- !

schwerung . . . . . . . . . .. ... 22 | — —_
Chardonnetseide, ungefarbt . . . . . . . . . 14,7 \ 1,7 88,4
Lehnerseide, ungefarbt . . . . . . . . .. e 4.3 74,8
Strehlenert-Nitroseide, ungefarbt . . . . . . 15,9 3,6 77,4
Glanzstoff, ungefirbt . . . . . . . . . .. 19,1 3,2 83,2
Viskoseseide nach Cro8 und Bevan . . . . 114 3,5 69,3
Neueste Viskoseseide . . . . . . . . . . .. 21,5 | — —

Wie man sieht, liegt ein Hauptfehler der Kunstseide in der geringen
NaBfestigkeit, die je nach der Art nur 15409/, der Trockenfestigkeit
betragt. Dieser Festigkeitsverlust ist eine Folge des Aufquellens des
Zellulosehydrats, aus dem die kiinstliche Seide besteht. Im allgemeinen
steht die Festigkeitsabnahme in einem geraden Verhéltnis zur kubischen
(rdumlichen) Quellung, bzw. zu der von dieser wenig verschiedenen
quadratischen Quellung. Nach dem Trocknen wird die urspriingliche
Festigkeit wieder erreicht. Kunstseide und daraus bestehende Waren
miissen daher im nassen Zustand, z. B. beim Féirben, sehr vorsichtig
behandelt werden. Ubrigens war der Fehler der geringen NaBfestigkeit
frither viel drger als jetzt; Hassack?), der 1900 als erster eine kritisch-
vergleichende Beschreibung der damaligen Handelskunstseiden gab,
fand als Grenzwerte fiir die Naffestigkeit 4—20 ¢/, von der Trockenfestig-
keit. Hingegen ergab eine in neuerer Zeit an Kupferseiden vorgenom.
mene Messung der Handelskammer in Manchester die Werte 34—64.9/,.
Nachstehend einige eigene Untersuchungsergebnisse:

1) Chem.-Zg. 1901, S.1101.
2) Ost. Chem.-Zg. 1900, S.1101.

Reinthaler, Kunstseide. 7
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. Trockenfestigkeit NaBfestigkeit Verlust

Art der Kunstseide fir 100 dn fiir 100 dn in 9/,
Nitrogeide 1 . . . . . 260 g 78,7¢g 69,7
» 2 ... .. 244 g 75,0 g 63,1
” 3.0 ... 228 g 355¢g 84,4
Kupferseide 1a . . . 110 g 24,0 g 80,0
» 1b . .. 215 g 67,8 g 68,5
» 2 205 g 83,3 g 59,3
" 3 .. .. 140 g 36,0¢g 74,3
Viskoseseide 1 . . . . 228 g 86,9 g 61,9
' 2 . 177 ¢g 545¢g 69,2
» 3 ... 173 g 470¢g 72,8
» 4 . ... 1556 g 66,8 ¢ 57,0

Da die Festigkeitseigenschaften der Kunstseiden selbst bei ein und
derselben Fabrik (siehe Kupferseide 1a und 1b) verschieden sind, wére
es zwecklos, die genaue Herkunft anzugeben. Der Verbraucher tut am
besten, die sehr einfache Festigkeitsbestimmung jeweils selbst vorzu-
nehmen. Nitroseide 1 (Jilich) wird nicht mehr erzeugt. Man sieht
also, daB die Nitroseiden an Trockenfestigkeit auch von den neueren

Kunstseiden nicht iibertroffen werden.

Sebr bemerkenswert sind auch die Mittelwerte der A. Herzogschen?)
Untersuchungsergebnisse von 7 normalfadigen Kupfer- und 22 Viskose-

seiden aus den Jahren 1903—1921:

Kupfer- Viskose-
seiden seiden
Mittlere Breite der f trocken . . . . . . . . . . 31,4 34,1
Einzelfaser in g \feucht. . . . . . . . . .. 44,5 46,7
UngleichmiBigkeit in der Breite (trocken) in 0/,. . 7,9 12,4
Lineare Quellung in 9%/, . . . . . . . . . . . .. 41,7 41,9
Zahl der Einzelfddchen im Garn. . . . . . . . . 14,0 14,9
Querschnittsfliche der Einzelfaser in u2 . . . . . 733 627
Volligkeitsgrad in 9/ . . . . . . . . . .. ... 93 68
Feinheit der Einzelfaser in Deniers (aus der Quer-
schnittsflache berechnet) . . . . . . . . . . 10,1 8,3
Feinheit des Garns in Deniers (Titer) . . . . . . 130 123
Mittlere Fadenfestigleit in g { frogen - - - - -] 1969 s
UngleichmiBigkeit der Festigkeit in 0/, {flra?gk(.an: g;g gi(l)
Festigkeitsverlust durch Befeuchten in 9/, 77,6 68,0
Mittlere Festigkeit in kg auf 1 mm?2 (trocken) 19,02) 19,73)
Reifllange in km (trocken) . . . . . . . . ... 11,9 13,0
Bruchdehmung in ofp { S0 oo 1B | 2

1) Zur‘ﬁﬁterscheidung von Viskose- und Kupferseide. Textile Forsch. 1921, H. 1.
2) Bei einer nach dem Streckspinnverfahren hergestellten Kupferseide = 26,2 kg.

3) Hochstwert = 24,8 kg.
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AnschlieBend sollen die Festigkeitswerte Platz finden, die A. Her-
zog!) bei der Untersuchung von Kunstrofhaar fand. Die Zahlen be-
deuten kg fir 1 mm?2.

trocken naf Viﬁrlf}}it
»Helios* (Viskoseverfahren) . . . . . 20,9 3,1 74,7
»Pan‘ (Viskoseverfahren) . . . . . . 20,0 4,0 69,1
»oirius“ I (Glanzstoffverfahren) . . . 22,7 4,0 63,0
»woirius‘ IT (Glanzstoffverfahren) . . 18,9 3,3 61,0
»Meteor” (Kollodiumverfahren) . . . 21,7 1,8 80,3

Also hat auch hier das Kollodiumprodukt die groBte Trockenfestig-
keit und den groften Verlust. Auch aus diesen Zahlen ersieht man die
durch das Aufquellen des Zellulosehydrats bewirkte geringe Festigkeit
der Kunstseide im nassen Zustand, die beim Farben und Waschen
Schwierigkeiten macht und gewisse Verwendungszwecke, wie z. B. fiir
Schirmstoffe, einfach ausschlieBt. Schon Strehlenert (engl. P. 22540,
1896) suchte durch Zusatz von Formalin (eine etwa 40%ige Auflosung
des gasférmigen Formaldehyds CH,O in Wasser) zum Kollodium eine
wasserfeste Kunstseide herzustellen. In neuerer Zeit hat man Ver-
suche unternommen, die fertige Viskoseseide einer Behandlung mit
Formaldehyd zu unterziehen, der von der Zellulose chemisch gebun-
den wird. Nach einer derartigen Vorschrift?) wird z. B. Viskoseseide
mit dem 5fachen ihres Gewichts der folgenden Mischung in einem
Autoklaven (Druckkessel) aus Kupfer oder Aluminium 6 bis 8 Stun-
den auf 60° erwarmt: 100 kg Azeton (Siedepunkt 56—58%), 5 kg For-
malin (40°/,ig) und 0,05 kg Schwefelsdure von 66° Bé. Man 148t dann
erkalten und den Uberschuf der Fliissigkeit ablaufen. Das noch vor-
handene Azeton wird durch Absaugen entfernt und wiedergewonnen.
Die Seide wird dann mit Wasser gewaschen, durch ein 0,5%iges Sei-
fenbad und hierauf durch 1°/gige Milchsiure hindurchgezogen, ab-
geschleudert und getrocknet. Ohne Zusétze (aufler eventuell schwach
alkalischen Mitteln), aber bei wesentlich héherer Temperatur (90—160°),
arbeitet man nach dem D.R.P. 382086, 1920, wihrend nach dem
ghnlichen F.P. 584904, 1924, die Temperatur von 90° nicht iiber-
schritten werden soll. Die Naffestigkeit soll durch dieses als Stheno-
sage bezeichnete Verfahren bis auf das Doppelte erhoht werden.
Doch nimmt die Kunstseide dabei auch ungilinstige Eigenschaften
an, indem sie an Elastizitit verliert und sich nur schwierig gleich-
m#Big farben 1aBt. Letzterer Ubelstand lieBe sich allerdings dadurch
umgehen, dafl man erst die fertige Ware sthenosiert, wobei allerdings
entsprechend echte Farbstoffe verwendet werden miiiten. AuBerdem
ist der Formaldehyd, der durch Oxydation des Holzgeists gewonnen
wird, verhdltnismafBig teuer, so daBl das Sthenosieren gegenwirtig
nirgends im groflen ausgeiibt wird.

1) Kunststoffe 1911, S. 181.
2) Beltzer, F.J.G.: Einwirkung von Formaldehyd auf kiinstliche Seide,
Zcllulose und Stirke. Kunststoffe 1912, S. 442.

7%
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Eine sehr bemerkenswerte, im Deutschen Forschungsinstitut fiir
Textilindustrie in Dresden ausgefithrte Arbeit iiber die Festigkeitsver-
hiltnisse bei Kunstseide und Stapelfaser veroffentlichte Krais in der
Zeitschrift ,,Neue Faserstoffe 1919, S.122 und 266. Von den Er-
gebnissen der noch nicht abgeschlossenen Untersuchungen sei hier
folgendes angefiihrt:

1. Kurzes Erhitzen von Kunstseide oder Stapelfaser auf 110° erhoht
die Trockenfestigkeit, weniger die NaBfestigkeit (bei einem Viskose-
Stapelfasergarn z. B. um 16°/)). Auch nach Versuchen von Laaser?)
bewirkt 2stiindiges Erhitzen der Viskoseseide auf 1056—125° deutliche
Erhohung der Trockenfestigkeit.

2. Die Dickenzunahme der Einzelfidchen der Kunstseide beim Auf-
quellen mit Wasser wurde mit rund 45°/, bestimmt, hingegen wurde
beim Einlegen in Petroleum eine Schrumpfung um 1,5°/, beobachtet.

3. Gewisse organische Fliissigkeiten wie Petroleum, Amylazetat,
fette Ole, Toluol usw. beeinflussen die Festigkeit und wirken meist er-
héhend auf diese.

So wurde bei einem Viskosekunstseidenzwirn durch mehrstiindiges
Einlegen in Petroleum die Trockenfestigkeit um 46°/, erhoht, hingegen
bei einem Viskose-Stapelfasergarn (freie Einspannlinge 10 cm) um 19¢/,
vermindert. Es scheint hier sehr viel auf die Art der Viskoseseide und
das Petroleum anzukommen, denn ich fand bei St. Poltener Viskoseseide
1913 nach 81/,stiindigem Einlegen in Baku-Petroleum (Kerosin) eine
Abnahme der Festigkeit um 9°/,; St. Poltener Kupferseide 1913 verlor
sogar 179/, an Festigkeit. Hingegen erfuhren diese Kunstseiden durch
7stiindiges Hinlegen in Xylol eine Festigkeitserhéhung um 1,5, bzw.
3,29/,.

Sehr auffallend ist nach den Kraisschen Versuchen auch der Ein-
fluf bestimmter chemischer Behandlungen. Es wurde z. B. ein Vis.-
kose- und ein Kupfer-Stapelfasergarn durch Behandeln mit einer al-
kalischen Bleizuckerldsung und einer Zinksulfat enthaltenden Kalium-
bichromatlésung chromgelb gefirbt. Andere Proben wurden mit Tannin-
Gelatine getrankt. Festigkeit in g:

0/, relative

Luft- ‘ trocken J nal J ‘gerl‘x)nl./st
feuchtigkeit | | | o
Viskose-Stapelfasergarn Nr. 30/2, gekammt.
Unbehandelt . . . . . 35 ! 678 171 \ 74,8
Chromgelb gefarbt . . 54 | 693 269 | 61
Tannin-Gelatine. . . . 52 523 186 64
Kupfer-Stapelfasergarn Nr. 32.
Unbehandelt . . . . . 48 \ 118 ‘ 53 55
Chromgelb gefarbt . . 46 ‘ 143 131 8,4
Tannin-Gelatine . . . . 52 | 131 | 129 5.8

1) Priifung von Kunstseide. Dt. Faserst. u. Spinnpfl. 1921, Nr, 3.



Azetatseide. 101

Wiahrend beim Viskose-Stapelfasergarn die Wirkung nur mafig ist,
ist sie beim Kupfer-Stapelfasergarn fast unglaublich grof. Zu beachten
ist aber, daBl das letztere Garn, das etwa die doppelte Nummer des
Viskosegarns hat, also ungefihr halb so fest sein miite, verhiltnisméafBig

678 2
viel weniger fest ist 678 _ 5,7 und 32 2,1.

118 (30)
2
Wie man sieht, sind die Verhiltnisse noch nicht ganz geklart, doch
muBl man Krais beiptlichten, wenn er meint, dafl es vielleicht doch

noch gelingen werde, den Fehler der geringen Nafifestigkeit der Kunst-
seide durch eine entsprechende chemische Behandlung zu verringern.

VIII. Kunstseide aus Zelluloseverbindungen.
1. Azetatseide. '

Wahrend die bis jetzt besprochenen Verfahren, von Zellulose aus-
gehend, eine Kunstseide liefern, die wesentlich wieder aus Zellulose
besteht, gibt es auch Herstellungsarten, die zwar ebenfalls die Zellulose
als Rohstoff beniitzen, wobei aber die fertigen Fiden aus einer che-
mischen Verbindung der Zellulose bestehen und infolgedessen z.T.
ganz andere Eigenschaften aufweisen als die Zelluloseseiden. Die mit
der Zellulose chemisch verbundenen Stoffe sind entweder die Essigsdure
(Azetatseide) oder der Athylalkohol (Atherseide), obwohl man zur Dar-
stellung andere, reaktionsfahigere Verbindungen verwendet, die die
Azetyl-, bzw. Athylgruppe enthalten. Von wem und wann zuerst Azetat-
seide versuchsweise hergestellt wurde, 148t sich nicht mit Sicherheit
feststellen; jedenfalls findet sich in dem 1910 erschienenen Buche
A.Herzogs iiber die Unterscheidung der natiirlichen und kiinstlichen
Seiden bereits Azetatseide der Henckel-Donnersmarkschen Werke
beschrieben. Die fabrikmiflige Erzeugung ist aber viel jiingeren Da-
tums; sie wurde anscheinend zuerst in den Vereinigten Staaten aufge-
nommen und dann 1920 auch in England. Die Herstellung der Ather-
seide steckt noch im Versuchsstadium.

Die Azetatseide besteht aus einer chemischen Verbindung, einem
sogenannten Ester der Zellulose mit Essigsaure, die als Zelluloseazetat
oder Azetylzellulose bezeichnet wird. Einen anderen Zelluloseester haben
wir bereits in der Kollodiumwolle kennen gelernt. Beim Nitrozellulose-
verfahren besteht ja die Kunstseide zunichst aus Zellulosenitrat, das
aber trotz seiner hervorragenden Festigkeit und Wasserbestindigkeit
wegen seiner groBlen Feuergefahrlichkeit durch das Denitrieren wieder
in Zellulose riickverwandelt werden mu83. Da diese unangenehme Eigen-
schaft nur auf die Salpetersdure (die meisten Explosivstoffe werden ja
mit ihrer Hilfe erzeugt) zuriickzufiihren ist, lag der Gedanke nahe, Ver-
bindungen der Zellulose mit andern Sauren fiir die Kunstseidenfabri-
kation heranzuziehen. Wegen der Unbestandigkeit der von den an-
deren Mineralssuren (z. B. Schwefelsdure) gebildeten Zelluloseester,
mubBte man sich den organischen Siuren zuwenden, wobei vor allem



102 Kunstseide aus Zelluloseverbindungen.

die Essigsiure, weniger die Ameisenséure, in Betracht kommt. Da
diese Ester als Zelluloseazetat, bzw. Zelluloseformiat bezeichnet werden,
spricht man kurzweg von Azetat- oder Formiatseide. Letztere spielt
vorldufig noch nicht die geringste Rolle.

Die Herstellung der Azetatseidel) ist natiirlich im wesentlichen der
Nitroseidenfabrikation gleichartig: Vorbehandlung der Baumwolle (Lin-
ters), Uberfithrung derselben in Zelluloseazetat, Auflésen desselben in
einem geeigneten Losungsmittel zur Spinnlésung, Filtrieren und Ent-
liften, Verspinnen usw. Da sich die Baumwolle bei der gewshnlichen
Art des Azetylierens auflést, kénnte man auch diese primére Losung des
Zelluloseazetats direkt in Wasser verspinnen. Zelluloseazetat wurde
schon 1866 von Schiitzenberger durch Erhitzen von Zellulose mit
Essigsdureanhydrid unter Druck hergestellt. Das Essigsiureanhydrid
ist eine scharfriechende, farblose, bei 1389 siedende Fliissigkeit, die aus
Eisessig (wasserfreie Essigséure) durch Abspaltung von Wasser?) entsteht.
Nach einem neueren Verfahren (Schweizer P. 101168 des Konsortiums
fiir elektrochemische Industrie G. m. b. H.) wird Essigsduredampf durch
erhitzte Quarzgutrohre geleitet, die Bimssteinstiickchen mit darauf nie-
dergeschlagenem Katalysator (Metaphosphate oder Borate von Kal-
zium, Zink, Zerium oder Aluminium) enthalten. Die Essigsdure wird
entweder durch Zersetzungsdestillation des Holzes (Holzessig) oder aus
dem Kalziumkarbid, bzw. Azetylen (Karbidessigsiure) gewonnen. Eine
Zeitlang wurde sogar in England Karbidessigsiure zur Herstellung von
Zelluloseazetat verwendet. AuBer dem Essigssureanhydrid braucht man
zum Azetylieren auch Eisessig, der das gebildete Azetat auflést und ein
auf die Zellulose quellend und hydrolytisch abbauend wirkendes Mittel,
wie Zinkchlorid oder Schwefelsiure (60° Bé). Je nachdem ein Molekiil
Zellulose mit 1, 2 oder 3 Molekiilen Essigsidure verbunden ist, spricht
man von einem Mono-, Di- oder Triazetat. Wie alle Ester kénnen auch
die Zelluloseazetate durch Behandeln mit Siuren oder Alkalien wieder
in ihre Bestandteile zerlegt werden, was man als Verseifung bezeichnet.
Dabei ist es aber nicht zu vermeiden, daB die regenerierte Zellulose,
namentlich bei Anwendung eines sauren Spaltungsmittels, stark ange-
griffen wird. Wie Ost3) gezeigt hat, erhilt man aus Baumwollzellulose
bei tunlichster Vermeidung eines zu groBen Abbaus derselben (Zink-
chlorid, niedrige Temperatur) ein einheitliches Triazetat mit einem
Essigsiuregehalt von 62,59/,

CeHO; -+ 3(CHLC0),0 = CgH,0,(CH,C0,), + 3CH,COOH
162 g Zellulose 306 g Essigsaureanhydrid 288 g Zellulosetriazetat 180 g Essigsdure
Praktisch wird aber ein Uberschul an Essigsiureanhydrid genommen,
namlich 400 g auf 100 g lufttrockene Zellulose. Man 16st 100 g Zink-
chlorid in 400 g Eisessig auf, trigt allméihlich die lufttrockene Baumwolle
(mit 5—6°/, Wassergehalt) ein und fiigt unter Kithlung nach und nach

1) Becker: Die Kunstseide. S.309—323. Eichengriin: Acetylcellulose in
Ullmanns Encyklopéidie der technischen Chemie Bd.1l. Worden: Technology
of Cellulose Esters. F.N. Spon, Ltd. London E, 1921. Ost: Chloroform- und
acetonlosliche Celluloseacetate. Z. angew. Chem. 1919, S. 66.

%) Bzw. von Wasserstoff und Sauerstoff. 3) Z. angew. Chem. 1919.
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das Anhydrid hinzu. Von diesem wird ein Teil durch das in der Baum-
wolle und im technischen Eisessig enthaltene Wasser unter Warmeent-
wicklung in Essigsdure umgewandelt:

(CH,CO),0 + H,0 = 2:CH,COOH.

Die Reaktionsdauer hingt von der Temperatur ab und betrigt bei
10—20° 2—3 Wochen und selbst bei 40—70° einige Tage; je héher aber
die Temperatur, desto leichter tritt ein Abbau des Zellulosemolekiils ein.

Die erhaltene sirupdicke Losung des Zellulosetriazetats wird nach
vorheriger Verdinnung mit Eisessig in Wasser gegossen, wodurch sich
das Azetat abscheidet. Nach dem Abfiltrieren wird es séure- und zink-
frei ausgewaschen und getrocknet. Dieses Zellulosetriazetat ist unlés-
lich in Azeton, hingegen 16slich in Chloroform (Siedepunkt 61°), Azetylen-
tetrachlorid (sym. Tetrachlordthan, 1479), Ameisensgure (100°), Eis-
essig (118%), Nitrobenzol (208°), Anilin (189°), Pyridin (115°), also
lauter giftige oder atzend wirkende Flissigkeiten von meist hohem
Siedepunkt, was fiir die technische Verwendung sehr ungiinstig ist.
Zwar ist dieses Triazetat sogar gegen kochendes Wasser vollkommen
bestéandig, aber daraus hergestellte Faden und Filme erwiesen sich als
sprode und briichig. Die chloroformloslichen Zelluloseazetate wurden
ibrigens schon 1894 von Crofi und Bevan technisch hergestellt, aber
fiir Tetraazetate gehalten. Eine Reihe von Patenten, auch anderer Er-
finder wie Lederer, befalt sich mit der Herstellung von chloroform-
loslichen Zellulosetriazetaten. Die Angaben der verschiedenen Patent-
schriften stehen aber oft in Widerspruch miteinander und es ist das
groBe Verdienst Osts, durch seine frither erwéhnte Arbeit dieses durch
mancherlei Geschéftsinteressen verdunkelte Gebiet aufgehellt zu haben.
Ein von W. Weltzien!) aus Baumwollzellulose mittels Azetylchlorid
(CH,COC1) hergestelltes Triazetat (Ausbeute nur 60°/,) zeigte ebenfalls
die erwahnten Loslichkeitsverhiltnisse; beim Schmelzen (270—2759)
trat unter Braunung und Gasentwicklung Zersetzung ein. Es war ein
groBer technischer Fortschritt, als es 1894 Eichengriin und Becker
gelang, durch Hydrolyse der chloroformlgslichen Triazetate mittels ver-
diinnter Schwefelsidure azetonldsliche Zelluloseazetate zu erhalten. Nach
Ersterem werden z. B. 100 g Zellulose mit einem Glemisch von 240 g
Essigsdureanhydrid, 400 g Eisessig und 15 g Schwefelsdure bei niedriger
Temperatur azetyliert. Die Schwefelsiure wirkt viel stérker abbauend
auf die Zellulose als das Zinkchlorid und es bildetsich als Zwischenstadium
eine Verbindung aus Zellulose, Essigsdure und Schwefelsiure, ein Sulfo-
sureester des Zellulosediazetats. Diese Verbindung spaltet aber all-
mahlich die Schwefelsiure ab und nimmt Essigsiure auf, so daf zum
Schluf ein chloroformlésliches Zellulosetriazetat entsteht, das aber
wegen des stirkeren Abbaus der Zellulose mit dem von Ost mittels
Zinkchlorid hergestellten nicht identisch ist. Die mittels Schwefelsiure
erzeugten priméren Zellulosetriazetate diirfen nach Ost nicht mehr alg
0,6—1,0°%/; gebundene Schwefelsiure enthalten, da sonst die daraus her-
gestellten Produkte, wie Filme, sich nach Jahren unter Abspaltung

1y Uber die Acetylierung der Cellulose. Liebigs Ann., Bd. 435. 1923,
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von Essigsdure zersetzen, eine dem ,,SiurefraB der Nitroseide dhnliche
Erscheinung. Auch stellte Ost fest, dal reine Azetate im trockenen Zu-
stand bis 1259 und selbst dariiber erhitzt werden kénnen, wihrend Zellu-
loseazetate mit mehr als 0,69/, gebundener Schwefelsiure sich schon
bei 100—120° braunen. Die Umwandlung des chloroformléslichen Zellu-
loseazetats in das azetonlosliche geschieht durch teilweise Verseifung,
indem man dem Reaktionsgemisch z. B. ein Gemisch von 25 g Eisessig,
25 g Wasser und 2,5 g Schwefelsiure hinzufiigt und 12 Stunden auf 50°
erwarmt. Es wird aber dadurch nicht nur die Zellulose weiter abgebaut,
sondern auch ein Teil der Essigséure abgespalten, so daf} die azetonlds-
lichen Zelluloseazetate, die man als Hydroazetate bezeichnet, einen
geringeren Essigsiuregehalt aufweisen (nach Ost 50,9—57,69/;) als
die chloroformléslichen Triazetate. Auch die gebundene Schwefelsaure
wird fast vollstandig abgespalten. Die teilweise Verseifung (Hydrolyse)
mufl aber unter bestimmten Umstinden vorgenommen werden; z. B.
auch mittels 959/ iger Essigsaure, Phenol oder Anilin, wihrend 10 9/,ige
Schwefelsidure, trotzdem sie schon bei 20° gut verseift, kein azetonlos-
liches Hydroazetat gibt.

Die azetonléslichen Zelluloseazetate, die nach Ost niemals primér
erhalten werden kénnen, sind in Chloroform nur schwer loslich und in.
Azetylentetrachlorid nur quellbar, 16sen sich hingegen aufler in Azeton
(56%) auch in Essigester (77°), Ameisensdureestern und anderen orga-
nischen Fliissigkeiten. Uber die Viskositdt von Zelluloseazetatlosungen
hat E.W.I. Mardles!) Versuche angestellt ; demnach bestehen zwischen
der Viskositat und der Konzentration der Lésungen keine einfachen
Beziehungen. Die 16sende Wirkung einer organischen Flissigkeit auf
Zelluloseester nimmt um so schneller ab, eine je héhere Stellung sie in
einer homologen Reihe einnimmt. Technisch von groBter Bedeutung ist
Eichen griins Entdeckung (1909), daf} sich die azetonlslichen Zellulose-
azetate auch in Gemischen verschiedener Fliissigkeiten losen, die fiir
sich genommen kein Lésungsvermogen besitzen (z. B. Alkohol-Benzol)
und sich unter bestimmten Bedingungen wieder als gelatineartige Masse
abscheiden. Es beruht darauf die Erzeugung von unentflammbarem
Zelluloid (Zellon, Siccoid), wobei statt des hier unbrauchbaren Kampfers
andere Stoffe, wie Triazetin und Triphenylphosphat angewendet wer-
den. Auch die so vielfacher Anwendung fahigen Zellonlacke sind hier
zu nennen. Hingegen sind die Azetollacke Lésungen von chloroform-
lsslicher Azetylzellulose in Tetrachlorithan. Wenn man beim Azety-
lieren statt des losend wirkenden Eisessigs ein Nichtlosungsmittel fiir
das Zelluloseazetat verwendet, z. B. Benzol, so erhilt man das Azetat
in der unveranderten Form der angewendeten Baumwolle, was die
Riickgewinnung des Azetylierungsgemisches erleichtert. Bemerkens-
werterweise lassen sich nach Ost auch aus Hydrozellulose fiir tech-
nische Zwecke brauchbare Zelluloseester herstellen. Ost wandelt z. B.
Baumwolle durch 3stiindiges Erwirmen mit einer Lésung von 1 Gew.-Teil
Schwefelsiure in 100 Gew.-Teilen Eisessig auf 65° in Hydrozellulose um

1y J. Soc. Chem. Ind. Bd. 42.
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und azetyliert diese bei Verwendung von nur 1—2°9/ Schwefelsaure bei
10—18° in 20—40 Stunden zu einem Azetat; daraus hergestellte Filme
waren von normaler Beschaffenheit, trotz der geringen Festigkeit der
Hydrozellulose.

Auf die Herstellung von kiinstlichen Faden aus Zelluloseazetat be-
ziehen sich u. a. folgende Patente: 1895 Little (amerik. P. 532468,
Faden fir Glihlampen), 1902 Mork, Little u. Walker (amerik. P.
712 000), 1904 Bayer (franz. P. 350442), 1907 Henckel-Donners-
mark Werke (D.R.P. 235599), 1911 Heyden (franz. P. 426436).
Nach dem amerik. P. 1156969 soll der Zelluloseazetatlésung (z. B. in
Azeton) ein Kondensationsprodukt (Dioxydimethyldiphenylmethan) aus
Azeton und Phenol zugesetzt und hierauf in Benzol versponnen werden.
Von sonstigen neueren Patenten sind besonders die von Dreyfus be-
merkenswert, nach denen in England gearbeitet wird (z. B. die engl. P.
177868, 1921, 182166, 1922 und 210108, 1922), ferner das amerik. P.
1467493, 1921.

Uber die Art, wie gegenwirtig in England die Azetatseide hergestellt
wird, sind begreiflicherweise keine Einzelheiten bekannt. Schon die
von A.Herzog untersuchten Azetatseiden wurden auf verschiedene
Weise erzeugt, wie aus dem Aussehen der Einzelfsidchen hervorgeht;
bei dem alteren Muster sind die Querschnittsformen unregelmafliger
als bei Nitroseide, wogegen eine neuere Probe fast kreisrunde Quer-
schnitte wie Kupferseide aufwies. Auch in England werden auf Grund
der Patente von Dreyfus verschiedene Arten von Azetatseide erzeugt,
die sich sowoh] chemisch durch ihren verschiedenen Gehalt an Essigséure,
als auch durch ihr mikroskopisches Aussehen unterscheiden (siehe Abb.81
und 83). Angeblich wird sowohl die
durch Azetylieren von Linters er-
haltene priméire Zelluloseazetatls-
sung nach dem Filtrieren, als auch
eine Losung des Zelluloseazetats in
organischen Fliissigkeiten (Azeton)
in Wasser oder eine Salzlésung
(z.B. Ammoniumrhodanid, Kalzium-
rhodanid) versponnen. Bei Verwen-
dung organischer Losungsmittel ist
sowohl das Trockenspinnen, als
auch das Naflspinnen moglich. Im
ersteren Fall mufl das Losungsmit-
tel mdoglichst fliichtig sein und die
Koagulation durch Warme unter- — aypp g1, Querschnittsformen von
stiitzt werden. Das L()'sungsmittel nafigesponnener Azetatseide
muB natiirlich wie bei der Nitrosei- (England).
denfabrikation so weit als moglich
zuriickgewonnen werden, wobei sich ebenfalls das Brégeat-Verfahren
empfiehlt. Nach dem engl. P. 210108, 1922 (Dreyfus), werden 25 bis
30°%/yige Losungen verwendet. Gegenwartig wird fast ausschliefllich
das eine festere Seide liefernde Trockenspinnverfahren beniitzt. Beim
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Nafispinnen mufl als Fallbad eine Fliissigkeit gew#ahlt werden, in der
das Zelluloseazetat und das eventuell zugesetzte weichmachende Mit-
tel unldslich ist, die sich aber andererseits mit dem verwendeten Losungs-
mittel des Spinnbads mischt. Nach den E.P. 224404 und 229075,
1924, wird als Fallbad ein Pflanzendl (z. B. Leindl) oder ein Gemisch von
Olsaure und Ol verwendet. L.A. Levy will die Zelluloseazetatlésung
auch halbtrocken verspinnen; d. h. man verspinnt zunichst in Luft
und behandelt die noch nicht erhirteten Faden mit einer Fliissigkeit
(z. B. Wasser) nach. Nach dem engl. P. 219333, 1923, soll auch bei
Azetatseide ein Streckspinnverfahren mdéglich sein, wenn man der
Spinnlésung eine Substanz zusetzt, die vom Féllbad leichter aufgenom-
men wird als das Losungsmittel (z. B. Pyridinzusatz beim Spinnen in
eine Chlorkalziumlésung).

a) Eigenschaften der Azetatseide.

Die Azetatseide besitzt eine mehr oder weniger weile Farbe und
entsprechend dem mikroskopischen Aussehen einen flimmernden Glanz
wie Nitroseide. Der Griff ist aber hirter als bei den Zelluloseseiden.
Auch beim Verbrennen verhilt sich die Azetatseide abweichend, was
zu ihrer leichten Erkennung dient. Sie ist schwerer entflammbar als
die iibrigen Kunstseiden, schmilzt vorher und infolge der sich bildenden
gasférmigen Zersetzungsprodukte, die aber im Gegensatz zu den tie-
rischen Seiden saurer Natur sind, erlischt die Flamme meist von selbst.
Frische Seide, die noch brennbares organisches Losungsmittel enthilt,
brennt besser. Auf das charakteristische Aussehen der angesengten
Fasern wurde bereits S. 96 hingewiesen. Man hatte frither der Azetatseide
eine fast vollkommene Unempfindlichkeit gegen Wasser nachgeriihmt,
bis A. Herzog?!) durch seine klassischen Untersuchungen nachwies,
daBl auch die Azetatseide im nassen Zustand betrichtlich weniger fest
ist als trocken. Dies fallt um so mehr ins Gewicht, als die Trocken-
festigkeit der Azetatseide geringer ist als die der besten Zelluloseseiden.
Herzog fand z. B. bei der Priifung von KunstroBhaar, daB ein Zellu-
loseazetatfaden von 1 mm? Querschnitt (1,13 mm dick) trocken 11,3 kg,
nafl nur 8 kg Festigkeit hatte (Verlust 29,69/,); die entsprechenden
Zahlen fiir einen nach dem Kupferoxydammoniakverfahrenhergesteliten,
gleich dicken Zellulosefaden waren aber 22,7 und 8,4 kg (Verlust 639/,).
Eine 1910 von Herzog untersuchte Azetatseide verlor im Mittel beim
NaBwerden 45°/, ein AzetatroBhaar 239/, der Trockenfestigkeit. Dieser
Festigkeitsverlust erschien deshalb so auffillig, weil diese Azetat-
seide in Wasser von gewdhnlicher Temperatur nicht nachweisbar auf-
quoll, obwohl das Zelluloseazetat nach Eichen griin etwa 3°/, Wasser
aufnimmt. Nach dem Trocknen nahm die Azetatseide wie die Zellulose-
seiden wieder ihre urspriingliche Festigkeit an. Diese Azetatseide vertrug
auch im Gegensatz zu den jetzt hergesteliten Produkten siedendheilles
Wasser ohne dauernde Schidigung. Beim Erhitzen mit Wasser unter
Druck trat Zersetzung in Zellulose und Essigsiure ein. Sehr bemerkens-

1) Chem.-Zg. 1910, S. 347. Kunststoffe 1900, S. 209, ebenda 1913, S. 172.
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wert ist auch, dafl die Azetatseide weniger widerstandsfahig gegen trok-
kene Hitze ist als die Zelluloseseiden. Die 1910 von Herzog untersuchte
Seide wurde bereits nach zweistiindigem Erhitzen auf 1000 deutlich
gelb und verlor dabei 22°/; an Festigkeit; bei 130° trat unter Braun-
farbung bereits vollstandige Zermiirbung ein. Sie diirfte wohl aus einem
priméren Triazetat mit mehr als 0,6°/, gebundener Schwefelsiure be-
standen haben. In dieser Beziehung ist wieder die englische Azetatseide
besser, die ein vielstiindiges Erhitzen auf 100° ohne Schaden aushélt.
Immerhin darf sie auch nicht viel hoher erhitzt werden, worauf beim
Konditionieren, der Atzspitzenfabrikation und besonders beim heifien
Kalandern von Geweben Riicksicht zu nehmen ist. Zwei besondere
Vorziige der Azetatseide, das niedrige spez. Gew. (1,251) und das grofie
Isoliervermégen') gegen Elektrizitit wurden ebenfalls schon von dem
genannten Forscher festgestellt. Zu erwihnen wire noch die grofle
Tropenbesténdigkeit der Azetatseide gegeniiber stark beschwerter
Naturseide, die im feuchtheiflen Klima bald morsch wird. Herzogs
Untersuchungen neuerer englischer Azetatseiden (Dreyfusverfahren)
ergaben folgendes: Stirke der Einzelfaser 5dn, Dicke 33,5 u gegen
42,3 der alten Azetatseide. Uber die Reibfestigkeit in kg auf 1 mm? im
Vergleich zu sehr guten Zelluloseseiden und unbeschwerter Naturseide
gibt folgende Tabelle Auskunft:

trocken naf ‘ggﬂ;?it
eine Kupferseide . . . . . . . . . 31 23 | 27,3
eine Viskoseseide . . . . . . . . . 32 18 50,8
eine Nitroseide . . . . . . . . .. 39 22 43,3
eine Dreyfusseide . . . . . . . . 18 15 16,4
Naturseide . . . . . . . . . . .. 78 73 6,4

Die Zelluloseseiden, besonders die Kupfer- und die Nitroseiden,
diirften wohl sthenosiert gewesen sein.

Sehr beachtenswert sind auch die Ergebnisse, die A. Herzog bei der
Untersuchung einer anderen englischen Azetatseide in bezug auf die
Quellbarkeit durch Wasser fand: Léngenzunahme beim Einlegen in
Wasser 0,149/, lineare Quellung in der Léngsansicht gemessen 0,09/,
(nicht nachweisbar), hingegen auf dem Querschnitt gemessen 0,69/,
quadratische Quellung (Zunahme der Querschnittsfliche) 5,79/, Festig-
keitsverlust durch Befeuchten 21°/;,. Von einer aus dem Jahre 1922
stammenden englischen Azetatseide mit flach-bandartigem Querschnitt
gibt A. Herzog?) folgende Zahlenwerte an:

mittlere Breite in g . . . . . . . .. ... ... 33,2
mittlere Dicke in 0 . . . . . . . . . . .. .. L. 8,9
Querschnittsflache in p#* . . . . . . . . .. L ... 245,0
Feinheit in Deniers . . . . . . . . . . . . e 2,9

1) Auf Grund dieser Eigenschaft kann man sogar die Azetatseide mit Hilfe
des ,,Texilscopes‘ von Dr. Scott-Huntington in Middlesex, einer Art Elektro-
skops, leicht von den andern Kunstseiden unterscheiden.

2) Die mikroskopische Untersuchung der Seide und der Kunstseide. S. 158. 1924.
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wirklicher legaler Titer des Fadens in Deniers . . . . 47,5
Solltiter . . . . . . . . . . . . . ... ... 45,0
Zahl der Einzelflichen im Faden . . . . . . . . . . 15

Spez.Gew.in g . . . . . .. ... ... .. 1,3

Eine Probe (Kord. 2 X 5) der von der British Celanese, Ltd.!)
unter dem Namen ,,Celanese® in den Handel gebrachten Azetatseide
lieferte mir folgende Untersuchungsergebnisse. Das Muster bestand
aus zwei scharf zusammengedrehten Faden von 1560 dn, die sich ihrer-
seits aus je 5 schwach gezwirnten Faden zu je 50 Primarfidchen
zusammensetzten. Die Einzelfadchen haben bei einem mittleren Durch-
messer von 34 u eine Stirke von 6,1 dn. Dem mikroskopischen Aussehen

Abb. 82. Azetatseide (,,Celanese). Abb. 83. Querschnittsformen von
Trocken gesponnen. Vergr. 150. trocken gesponnener Azetatseide
(,,Celanese).

entsprechend (Abb. 82 und 83) ist der Glanz nitroseidenartig. Bei einer
relativen Luftfeuchtigkeit von 65, wurde der Wassergehalt zu 5,09/,
bestimmt. Der Aschengehalt der wasserfreien Seide betragt 0,329/.
Gebundene Schwefelsiure war nur n Spuren nachweisbar. Die Trok-
kenfestigkeit des Einzelfadens war 386g. Nach dem Einweichen
in 10%,igem Glyzerinwasser von Zimmertemperatur sank die Festig-
keit auf 300 g (Verlust 22,3%/), nach einstiindigem Liegenlassen in
Glycerinwasser von 50°C auf 236g (Verlust 38,89/} und nach 60
Minuten Kochen in Wasser auf 230 g (Verlust 40,4°/,). Das
Kochen wirkt nur insofern ungiinstig auf die Azetatseide, als sie
dabei stark einschrumpft und matt wird. Durch Strecken im
nassen Zustand kann zwar die Schrumpfung des Fadens wieder besei-
tigt werden, eine gewisse Verminderung der Glanzes bleibt aber zuriick.
Beim Farben miissen daher zu hohe Temperaturen vermieden werden.

1) Friiher ,,British Cellulose and Chemical Manufacturing Co., Ltd.©“. Die
,»Celanese'* wird in den Titern von 45—300 dn erzeugt.
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Zur Erkennung der Azetatseide kann man mit Vorteil auch ihr Ver-
halten zu verschiedenen Reagentien und organischen Lésungsmitteln
heranziehen, wobei man bei geringen Mengen auch unter dem Mikroskop
arbeiten kann. Natron- und Kalilauge iiben auf die Azetatseide eine
zersetzende Wirkung aus (Verseifung), die mit der Laugenkonzentration,
Temperatur und Einwirkungsdauer zunimmt. 18°/,ige Natronlauge be-
wirkt schon bei gewohnlicher Temperatur eine schwache Gelbfirbung
und leichte Quellung. Kocht- man die Seide damit eine halbe Stunde,
so farbt sich auch die Lauge infolge geloster Hydrozellulose stark gelb.
Die gewaschene und getrocknete Seide erweist sich dann als ganz matt
und miirbe, da sie nicht mehr aus Azetat, sondern aus stark abgebauter
Zellulose besteht. Konzentrierte Schwefelsdure 16st die Azetatseide in
etwa 30 Minuten (langsamer als die Viskoseseide) unter Gelbbraunfir-
bung. Konzentrierte Salzsiure verwandelt die Azetatseide in 30 bis
60 Minuten in eine schwach gelbliche Gallerte. Konzentrierte Salpeter-
séure (s = 1,4) 16st in 10—15 Minuten zu einer farblosen, viskosen Fliis-
sigkeit. Phosphorsaure (s = 1,7) 16st sehr langsam (4 Stunden). Rascher
wirkt heile konzentrierte Zinkchloridlgsung. Jod-Jodkalilgsung féarbt
goldgelb. Mehr oder weniger rasch 16send wirken folgende Fliissig-
keiten: Methyl- und Athylformiat, Methylazetat, Pyridin, a-Pikolin,
Eisessig, Ameisenséure, Azeton, Epichlorhydrin, aa’-Dichlorhydrin, Athyl-
azetat, Propylformiat, Methylathylketon ; ferner hei$, bzw. geschmolzen:
Anilin, Milchséure, Tetrachloriathan, Benzylalkohol, Benzylazetat, Athyl-
tartrat, Chinolin, Piperidin, Nikotin, Triazetin, Phenol, Monochloressig-
saure und Kampfer. Mehr oder weniger stark quellend wirken: Chlo-
roform, Amylformiat, Tetralin, Eugenol, Athylchlorid; heiB: Methyl-,
Athyl- und Benzylbenzoat. Wenig oder gar nicht quellend wirken:
Methyl-, Athyl-, Propyl-, Isobutyl- und Amylalkohol, Isobutyl- und
Amylazetat, Tetrachlorkohlenstoff, Trichlorathylen, Athylather, Ather-
Alkohol, Glyzerin, Benzin, Ligroin, Benzol, Toluol, Xylol, p-Kresol-
methylither, Triphenylphosphat, dtherische, fette und mineralische Ole.

b) Farben der Azetatseide.

Wihrend das Farben der Zelluloseseiden keine besonderen Schwierig-
keiten macht, kann die gewohnliche Azetatseide, wie schon A. Herzog
1910 festgestellt hatte, wegen ihrer auBerordentlich geringen Quellbar-
keit in wisserigen Farbstofflsungen nicht ohne weiteres gefarbt werden.
Wohl kénnte man schon der Spinnl6sung einen darin loslichen Farb-
stoff zusetzen, doch kann eine solche in der Masse gefiarbte Seide die vom
Verbraucher geforderte mustergemiaf farbbare Seide nur ausnahmsweise
ersetzen. Das Farben mittels Losungen von Farbstoffen in organischen
Fliissigkeiten, die quellend auf die Azetatseide wirken oder Zusatz von
organischen Losungsmitteln [Azeton, Eisessig, Pyridin (engl. P. 215373,
1924)] zur wasserigen Farbflotte stellt sich zu teuer. Da gelang es, die
Aufgabe auf die Weise zu 16sen, dafl durch Einwirkung von verseifend
wirkenden Mitteln (verdiinnte Sduren, saure Salze und besonders Al-
kalien) die dulleren Schichten der Prim#rfidchen mehr oder weniger in
Zellulose zuriickverwandelt werden, wodurch sie quellen und den Farb-
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stoff aufnehmen. Diese teilweise Verseifung kann mittels eines eigenen
Vorbads (verdiinnte Natronlauge) vorgenommen werden oder das Mittel
wird, wenn es auf den Farbstoff nicht einwirkt, gleich der Farbflotte
zugesetzt. Die Verseifung darf natiirlich nicht weiter gehen, als zum
Farben unbedingt notwendig ist, da ja mit der Riickverwandlung in
Zellulose die NaBfestigkeit abnimmt, so dal3 es vorteilhafter wire, gleich
von Haus aus die im Glanz #hnliche und billigere Nitroseide zu verwenden.
Auch kann der Glanz Schaden leiden. Infolge der Abspaltung von Essig-
séure erleidet die Azetatseide bei der teilweisen Verseifung einen Ge-
wichtsverlust, der ungefihr dem Gewicht des angewandten Atznatrons
entspricht. Nach dem franz. P. 558900, 1922, der Badischen Anilin-
und Sodafabrik wird dieser bei erhohter Echtheit der Farbung stark
vermindert, wenn man die Azetatseide bei Gegenwart von verseifenden
Mitteln und léslichen Aldehyden (Formaldehyd, Formaldehydbisulfit
usw.) farbt. R.Clavel farbt die Azetatseide im Schaumapparat, indem
er der Farbstofflssung ein Schutzkolloid (Leim, Gelatine usw.), eine
organische Saure (Essig- oder Ameisensiure) und gréfere Mengen eines
wasserloslichen Salzes (Chloride des Zinns, Zinks oder Magnesiums)
zusetzt.

Eine wie die Zelluloseseiden farbbare Azetatseide kann man nach
Dreyfus (franz. P. 567348, 1922) auch so erhalten, dafl man neben
dem Zelluloseazetat auch etwas Nitrozellulose auflést und die Faden
denitriert. Obwohl wasserige Losungen der Teerfarbstoffe die Azetat-
seide nicht anfirben, gibt es doch einzelne Farbstoffgruppen, wie die
sogenannten basischen und die meisten Beizenfarbstoffe, die infolge
der sauren Natur der Azetatseide eine gewisse Affinitét zu dieser Faser
aufweisen. Wenn man der Farbstofflésung gewisse Salze, wie Magne-
siumchlorid, Zinnchloriir oder Zinknitrat zusetzt, lassen sich sogar mit
einer beschrinkten Anzahl von basischen Farbstoffen Farbungen durch-
fiihren. Noch besser gelingt dies nach einem Verfahren der British
Celanese, Litd., die hochdisperse kolloide Losungen dieser Farbstoffe in
wasserldslichen Rizinusélprodukten (sulfoniertes Rizinusél, Tiirkischrot-
6l) verwendet. Setzt man auBerdem noch Kechsalz oder Glaubersalz
hinzu, so erh&lt man tiefere Téne. Besonders Aminoanthrachinonfarb-
stoffe sind fiir dieses Verfahren geeignet (engl. P. 211720, 1923) der
British Dyestuffs Corporation, Ltd.). Das Farben mit basischen Farb-
stoffen gelingt nach dem E.P. 215783 auch durch Zusatz gewisser
basischer Stickstoffverbindungen, wie Harnstoff, Piperidin, Guanidin
usw. zur Farbflotte, wihrend nach dem F. P. 579896, 1924, aromatische
Sulfo- oder Karbonsduren, die auch Phenolgruppen enthalten kénnen,
zugesetzt werden (z. B. Benzolsulfosdure, Benzoesdure, Salizylsidure
usw.).

In jiingster Zeit ist es A.G.Green und K. H.Saunders!) ge-
lungen, Farbstoffe herzustellen, die Azetatseide im schwach sauren
oder alkalischen Bad direkt anfirben und von der British Dyestuffs
Corporation unter dem Namen ,,Jonamine‘ in den Handel gebracht

1y J. Soc. of Dyers and Colourists 1923; engl. P. 200873, 1922.



Azetatseide. 111

werden. Sie werden aus primiren oder sekundiren Amidoverbindungen
geringer Molekulargréfie (z. B. Amidobenzol) durch Behandeln mit Alde-
hydbisulfiten hergestellt, wobei sich w-Sulfosiuren bilden. Die farbende
Wirkung der Tonamine beruht darauf, daB beim langsamen Erwirmen
der schwach sauren (z. B. Ameisensiure) oder alkalischen (Soda) Farb-
flotte die Sulfogruppe abgespalten und die in Wasser schwer ldsliche
Farbbase von der Azetatseide aufgenommen wird. Die Temperatur
von 75% darf hierbei nicht iiberschritten werden, da sonst der Glanz
der Seide leidet. Die von priméren Amidoverbindungen abgeleiteten
Ionamine kénnen auf der Faser durch Diazotieren (Behandeln mit einer
kalten verdiinnten salzsauren Lésung von Natriumnitrit) und darauf-
folgendes Entwickeln mit unsulfurierten Phenolen oder Aminen (z. B.
B-Naphthol) in andere Farbtone umgewandelt werden. Baumwolle und
Zelluloseseiden werden im allgemeinen nicht angeférbt. Auch den deut-
schen Farbstoffwerken ist die Herstellung von Sonderfarbstoffen fiir
Azetatseide gelungen (Bayers Pellitechtfarben).

Das abweichende Verhalten der Azetatseide zu den Farbstoffen
bietet aber andererseits den Vorteil, da man Gewebe, die zum Teil
aus Azetatseide, zum Teil aus echter Seide, Viskoseseide oder merzeri-
sierter Baumwolle bestehen, im ungefirbten Zustand auf Lager halten
kann, um sie dann entsprechend der wechselnden Moderichtung oder
den besonderen Wiinschen des Kéaufers beliebig farben zu lassen.

Uber das Firben von Azetatseide berichten u.a. E.Clayton und
Briggsl), E. Sanderson?) und L. G. Lawrie?), ferner beziehen sich
darauf die franz. P. 548899, 1921; 557639, 1921; 558917, 1922 und
563785, 1923; das amerik. P. 1440501, 1921 und die engl. P. 202157,
1922; 202280, 1923 ; 204179, 1922 und 207711, 213593, 214246, 216838,
219349, 220505, 224077, 224681, 224925 und 226948, alle ab 1923;
auBerdem die engl. Patente 225862, 1924 und 228557, 1925.

Wie bei allen natiirlichen und kiinstlichen Fasern hat auch bei der
Azetatseide das Fiarben einen Schutz gegen die zerstorende Wirkung
der ultravioletten Strahlen zur Folge. Azetatseide wird im ungefarbten
Zustand stirker angegriffen als die iibrigen Kunstseiden (Melliands
Textilberichte Bd. 4, S. 586).

Das Bedrucken von Azetatseidengeweben kann auf die Weise ge-
schehen, daf man zunichst nur Natronlauge aufdruckt und dampft,
wodurch an den betreffenden Stellen eine teilweise Verseifung eintritt;
hierauf wird mit direkten, Schwefel- oder Kiipenfarbstoffen gefirbt,
wobei nur die bedruckten Stellen die Farbe annehmen. Bei vielen
Farbstoffen kann man auch gleich ein Gemisch von Lauge, Farbstoff
und Verdickungsmittel, meist mit Zusatz von Stirkezucker (Glukose),
aufdrucken. Nach dem Trocknen wird nur 5 Minuten bei 100—101°
feucht geddmpft und die Verdickung samt dem nichtgebundenen Farb-
stoff mittels Seifenlésung von hochstens 80° herausgewaschen. Ohne
Laugenzusatz lassen sich nur die besonderen Azetatseidenfarbstoffe

1) J. Soc. of Dyers and Colourists 1921, Nr. 12,

2) J. Soc. of Dyers and Colourists 1922, Nr. 38.
3) J. Soc. of Dyers and Colourists 1924, S. 69.
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(wie die Ionamine) direkt aufdrucken, doch sind die T6éne nicht sehr
waschecht.

Wolleffekte lassen sich nach dem D.R.P. 411798, 1923, bzw. dem
F. P. 510175, 1922, dadurch erzielen, dal man die Azetatseidengewebe
bei erhohter Temperatur mit verdiinnten Lésungen organischer Siauren
(Ameisen- oder Essigsdure) behandelt, der Schutzkolloide und Salze
zugesetzt sein koénnen.

Was die Formiatseide anbetrifft, so ist nach den Ergebnissen der
Versuche, die Rassow und Déget?!) durchgefithrt haben, keine Aus-
sicht, daB die ameisensaure Zellulose jemals fiir die Kunstseidenerzeu-
gung verwendet werden kénnte. Die durch Einwirkung eines Gemisches
von Ameisensidure, Phosphoroxychlorid und Natriumazetat auf Zellu-
lose erhaltenen Zelluloseformiate (Gemische von Mono- und Diformiat)
sind némlich sehr unbestindige Verbindungen, die durch Einwirkung
von Wasser, ja sogar durch bloBles Aufbewahren an der Luft Ameisen-

sdure abspalten und sich in (stark abgebaute) Zellulose zuriickver-
wandeln.

2: Zelluloseitherseide.

Die neueste Kunstseide, die allerdings noch keine Handelsware
bildet, verdankt ihre Erfindung dem auch sonst sehr erfolgreichen
Wiener Chemiker Dr. Leon Lilienfeld. Diese Seide wird aus einer
wissenschaftlich noch wenig erforschten Art von Zelluloseverbindungen
hergestellt, namlich aus Zelluloseithern. Die Ather sind bekanntlich
solche chemische Verbindungen, die man sich aus Alkoholen oder
Phenolen dadurch entstanden denken kann, dafl die Wasserstoffatome
der Hydroxylgruppen ganz oder teilweise durch gleiche oder verschie-
dene Alkyl- oder Arylreste, wie -CH;, -C,H;, -C;H;, -CH,C/H; usw.
ersetzt worden sind. Bei der Nitroseidenfabrikation ist uns bereits der
vom Athylalkohol abzuleitende Athylither C,H,-O-C,H; begegnet. Da
sich die Zellulose wie ein dreiwertiger Alkohol verhilt, gibt es ent-
sprechend der Art und Zahl der Alkylgruppen (auch Alkoholradikale
genannt) eine groBe Zahl von Zellulosedthern. Technische Bedeutung
scheinen vorlaufig allerdings nur die Methyl(CH,)- und die Athyl(C,H;)-
dther zu besitzen. Die Zelluloseather konnen sich aber auch bei gleichem
Gehalt an Alkylgruppen noch durch den verschiedenen Grad des Ab-
baus des Zellulosemolekiils wesentlich unterscheiden. Dieser kann so
weit gehen, daf3 wasserlosliche Produkte entstehen.

Fiir die Herstellung der besonders wichtigen Athylzellulose kommen
zwei Verfahren in Betracht:

1. Einwirkung von Athylchlorid unter Druck auf Alkalizellulose:

_ONa 0-C,H
CH, 0,4 ONa +3CHC  CH,0,20.C.H, 4 3 NaCl
NON *\0.C.H,

Alkalizellulose Athylohlond Tridthylzellulose *Natriumehlorid

2. durch Einwirkung von Disthylsulfat, (C,H;),S80,, auf Alkali-
zellulose, wobei die Reaktion ohne Uberdruck analog verliuft.

1y Uber Formylzellulosen. Chem..Zg. 1922, Nr. 117.
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Zur Darstellung von Athylchlorid und Athylsulfat ging man friiher
von dem teuren Athylalkohol aus, wihrend die neueren Verfahren sich
des in den Kokereigasen enthaltenen Athylens (C,H,) bedienen. Curme
(A.P. 1339947, 1920) 148t auf konzentrierte Schwefelsdure unter Druck
einen Strom von Athylengas einwirken, der das gebildete Diithylsulfat
mit sich fithrt:

H,80, + 2C,H, == (C.H;),804
Schwefelsdure Athylen Diathylsulfat

Das Didthylsulfat bildet ein farbloses, in Wasser unlosliches 01, das
bei 208° unter teilweiser Zersetzung siedet und bei — 24,5° erstarrt.
Unter einem Druck von 40 mm siedet es bei 118° unzersetzt. Es ist
schwerer als Wasser (D, 1,1837). Durch Wasser wird es bei gewShnlicher
Temperatur dullerst langsam, beim Kochen rascher zersetzt, wobei sich
Athylalkohol und Athylschwefelsdure bilden. Fiir die technische Ver-
wendung des Diathylsulfats nachteilig ist seine Giftigkeit. AuBerlich
wirkt es entziindungserregend und #tzend, eingeatmet greift es die At-
mungsorgane an und schidigt das Zentralnervensystem. Die beson-
dere Gefihrlichkeit des fast geruchlosen Didthylsulfats besteht darin,
daB die Erscheinungen (Konvulsionen, Lihmungen usw.) der letztge-
nannten Schidigung erst einige Zeit nach der Vergiftung auftreten.

Analog stellt Curme (A. P. 1518182,1922) das Athylchlorid (Chlor-
athyl) durch FEinwirkung von Chlorwasserstoff (Salzsduregas) auf
Athylen her; ein Gemisch dieser Gase wird iiber Aluminiumchlorid als
Katalysator geleitet, wobei bei einem Druck von 35 Atm. die Reaktion
schon bei gewshnlicher Temperatur vor sich geht:

C,H, + HCL =  CH
Athylen  Chlorwasserstoff Athylehlorid

Nach dem E. P. 209722, 1922, wird Wismut- oder Antimonchlorid als
Katalysator verwendet. H. Suida (D.R.P. 361041 und 369702)
wendet hohere Temperaturen an. Methylchlorid kann durch Erhitzen
von Trimethylaminchlorhydrat auf 360° hergestellt werden. Letzteres
kann aus den Zersetzungsgasen bei der trockenen Destillation der bei der
Melassebrennerei abfallenden Riibenschlempe gewonnen werden.,

Methylchlorid und Athylchlorid sind beide bei gewdhnlicher Tem-
peratur farblose, angenehm riechende Gase, die verfliissigt in Bomben
in den Handel kommen. Das Methylchlorid siedet schon bei — 249,
das Athylchlorid erst bei -+ 12,20 (D, = 0,918). Letzteres dient auch
als Ortliches Anasthetikum bei kleineren Operationen (Verdunstungs-
kalte). Vor dem Krieg galten etwa folgende Kilogrammpreise : Schwefel-
kohlenstoff 0,44 M., Eisessig 1,45 M., Essigsaureanhydrid 3,75 M., Athyl-
chlorid 4 M., Dimethylsulfat 6,60 M. und Disdthylsulfat 26 M. Man sieht
also, daf die billige Herstellung der Alkylierungsmittel eine Lebensfrage
der Atherseidenerzeugung bedeutet.

Was die Eigenschaften der Zelluloseither (Athylzellulose, Methyl-
zellulose) anlangt, so sind sie je nach der Art und Zahl der Alkylgruppen
und dem Grad des Abbaus des Zellulosemolekiils sehr verschieden. Die
nach dem Verfabren von Lilienfeld hergestellten Zellulosedther zeich-
nen sich nach den Angaben des Erfinders vor allem durch eine aufler-

Reinthaler, Kunstseide. 8
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ordentliche Bestandigkeit und Indifferenz aus. Sie konnen ohne Zer-
setzung bei An- und Abwesenheit von Wasser viel héher erhitzt werden
als die Zelluloseester (z. B. Azetat). Von diesen unterscheiden sie sich
auch vorteilhaft dadurch, daB sie weder beim Erhitzen mit verdiinnten
Sauren noch mit Laugen zerlegt werden. Sie sind in einer groBlen Zahl
von organischen Flissigkeiten bzw. Gemischen derselben quellbar oder
16slich und mit vielen festen organischen Verbindungen mischbar. Eine
Patentschrift nennt u.a.: Methyl- und Athylalkohol, Ameisensiure,
Essigsdure, Methyl- und Athylazetat, Amylazetat, Butylazetat, Azeton,
Tetrachlorkohlenstoff, Chloroform, Azetylendichlorid, Trichlorathylen,
Tetrachlordthan, Benzol, Toluol, Xylol, Nitrobenzol, Anilin, Terpen-
tindl, Rizinusol, Leindl, Olivendl, Paraffinsl, Phenol, Naphthalin, Kamp-
fer, Triphenylphosphat, Trikresylphosphat usw. Die aus ihren Lo-
sungen in organischen Flissigkeiten erhaltenen Haute oder Fiden sind
von grofler Festigkeit und Geschmeidigkeit, unentflammbar und von
niedrigem spezifischem Gewicht.

Merkwiirdig ist, dal bei den infolge des stirkeren Abbaus des Zellu-
losemolekiils gegen Wasser empfindlichen Zelluloseithern die quellende
oder losende Wirkung um so stirker ist, je kilter das Wasser ist. Li-
lienfeld hat z. B. eine Athylzellulose hergestellt, die in Wasser von 16¢
und dariiber unloslich, in solchem von 8—10° stark quellbar und unter
40 15slich ist. So eine Losung erstarrt aber bei hoherer Temperatur
wieder zu einer Gallerte. Wie ebenfalls Lilienfeld gefunden hat, be-
sitzen die wasserquellbaren bzw. wasserloslichen Zelluloseather (Alkyl-
zellulosen) die fiir die technische Verarbeitung wichtige Eigenschaft,
mit eiweilfallenden Mitteln wie Gerbstoffen (Tannin) und Formaldehyd
wasserunlosliche oder wenig quellbare Verbindungen -einzugehen
(D. R. P. 406081, 1922).

Nach Lilienfeld haben sich auch andere Forscher, wie Denham
und Woodhouse?) mit der Herstellung von Zelluloseathern beschaftigt.
Sie lieBen auf Alkalizellulose (aus 1 Mol Baumwollzellulose -+ 2 Molen
Atznatron) unter Kithlung in mehreren Anteilen einen groBen Uberschufl
von Dimethylsulfat einwirken und erhielten nach dem Auswaschen
mit Wasser und Trocknen einen Methyldther der Zellulose. 1. C. Irvine
und E.L.Hirst?) stellten aus Baumwollzellulose durch wiederholte Me-
thylierung (14mal!) einen Zellulosesther ber, der mit 45,8°/, O-CH,-
Gehalt als Trimethylzellulose (theoret. Wert 45,6 %/,) anzusprechen wire.
Nach Bayer & Co. wird die Zellulose mit 50 °/yiger Natronlauge 1 bis
2 Tage lang quellen gelassen, scharf abgepreft und der Alkalizellulose
das iiberschiissige Wasser durch Abdestillieren nach vorherigem Zu-
satz von Toluol entzogen; oder es wird im Vakuum getrocknet. Die nur
noch wenig Wasser enthaltende Alkalizellulose wird dann mit 3 Teilen
Athylchlorid auf 1 Teil Zellulose unter Druck etwa 8 Stunden lang auf
1300 erhitzt. Nach dem Abdestillieren des iiberschiissigen Athylchlorids
wird die Reaktionsmasse mit Wasser ausgelaugt (Entfernung des Na-
triumchlorids), der Riickstand getrocknet, in einem geeigneten orga-

1) J. of Soc. of Chem. Ind. 1913, S.1735 und 1921, 8. 77.
2) J. Chem. Soc. Bd. 123, 8. 518.
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nischen Losungsmittel (z. B. Azeton) gelést und hierauf durch Wasser-
zusatz der Ather wieder ausgeschieden; nach dem Abfiltrieren und
Trocknen bildet er ein weilles amorphes Pulver. Eine Trimethylzellulose
erhielt auch W. Weltzien') durch Methylieren einer durch Verseifung
von Baumwollzellulosetriazetat gewonnenen Zellulose mittels Dimethyl-
sulfats und Bariumhydroxyds in zwei Stufen. Sie bildet ein weilles,
bei 217° schmelzendes Pulver, unléslich in heilem, aber 16slich in kaltem
Wasser, ebenso in Chloroform und Eisessig. Wahrend die Losung dieses
Zellulosedthers in Chloroform optisch inaktiv war, erwies sich die wasse-
rige Losung als linksdrehend, -—[a]} = 18,1°. G. Young (E. P,
184.825) trankt Zellulose 1/, Stunde lang mit einer 40 %/yigen Atznatron-
i6sung und preBt dann derart ab, daB auf 2 Teile Zellulose 2—3 Teile
Atznatron und 1—1,5 Teile Wasser kommen. Diese Alkalizellulose wird
dann in einem mit einem Riihrwerk versehenen Autoklaven mit einem
groBen UberschuB von Athylchlorid (20 Mole auf 1 Mol Zellulose) 6 bis
8 Stunden auf 100—150° erhitzt, worauf das iiberschiissige Athylchlorid
abdestilliert und der Riickstand mit Wasser gewaschen wird. Die so
erhaltene Athylzellulose wird dann noch durch Auflésen in Eisessig
und Ausfallen mit Wasser gereinigt. Dieser Zelluloseither ist nach der
Patentschrift unlgslich in Methyl- und Athylalkohol, Benzol und Kupfer-
oxydammoniak, gegen kaltes und heifles Wasser bestandig und schmilzt
bei 200°. Zur Beschleunigung des Verfahrens empfiehlt Young beach-
tenswerterweise die Anwendung von Katalysatoren (z. B.fein verteiltes
Kupfer) bei Gegenwart einer indifferenten Fliissigkeit (Benzol). Auf
ahnliche Weise, durch Einwirkung der Halogenester von mehrwertigen
Alkoholen, aber bei niedriger Temperatur (0% will Dreyfus (E.P.
166767, 1920) neue Zellulosedther herstellen. Die Patentschrift er-
wéhnt das Athylenchlorhydrin CH,Cl — CH,-OH und das Epichlor-
hydrin CH,—CH — CH,(Cl als Ester des Glykols (CH,0H—CH,OH,
\\0//
bzw. des Glyzerins [C,H,(OH),]).

Eines Katalysators [Dimethylanilin, C;H; - N(CH,), ] bedient sich auch
E.Hubert bei der durch das D.R.P. 363192, 1920, den Elberfelder
Farbenfabriken geschiitzten Herstellung von Glykoliathern der Zellulose.
Das Glykol selbst ist ein zweiwertiger Alkohol und bildet eine farblose,
olige Flussigkeit (Dichte 1,125, Siedepunkt 197,5%. Die Glykolather

. H
der Zellulose entstehen durch Einwirkung von Athylenoxyd, | 2>0,

2
auf Zellulose, am besten bei héherer Temperatur und Gegenwart eines

Katalysators. Das Athylenoxyd ist bei gewohnlicher Temperatur und
atmosphérischem Druck ein #therisch riechendes Gas, das sich schon
durch Abkiithlen unter + 13° verfliissigen 148t. Je nach den Um-
stinden der Einwirkung entstehen verschiedene Glykoldther, die sich
von den frither besprochenen Zellulosedthern dadurch unterscheiden,
da@ sie im Alkylrest eine Hydroxylgruppe besitzen. Da sie alle mit Wasser

1) Liebigs Ann. Bd. 435. 1923.
g%
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quellbar, manche sogar wasserldslich sind, kénnten sie erst nach einer
weiteren chemischen Umwandlung (Veresterung, Veratherung, Gerbung)
auf Kunstseide verarbeitet werden. Dies und der hohe Preis des Athylen-
oxyds (1913: 1 kg 700 M.) schlieflen diese Derivate vorlaufig von dem
Wettbewerb mit den Alkylzellulosen aus. Noch weniger Bedeutung
fir die Kunstfadenindustrie diirfte der von Jansen (D.R.P. 332203,
1921) der Celluloidfabrik Eilenburg) entdeckten Zelluloseglykol-
siure (CgH,0,-0-CH,-COOH) zukommen, die durch Einwirkung von
Monochloressigsaure (CH,Cl-COOH) auf Alkalizellulose entsteht. Das
Natriumsalz dieser in Wasser unléslichen Verbindung ist in Wasser
leicht loslich, hingegen unléslich in organischen Flissigkeiten. Die zwei
restlichen Hydroxylgruppen der Zelluloseglykolsiure konnen durch
Saure- oder Alkoholradikale ersetzt werden.

Atherseide nach Lilienfeld.

Die Lilienfeldsche Atherseide (wohl meist Athylzelluloseseide)
wird im. groBlen und ganzen dhnlich wie die Azetatseide hergestellt, wo-
bei man sich ebenfalls nicht an ein starres System halten muB, sondern
die Erzeugung je nach den Preisverhaltnissen der Roh- und Hilfsstoffe
verschieden gestalten kann. Die Hauptstadien werden also sein:

1. Herstellung des Zellulosedthers.

2. Herstellung der Spinnlosung durch Auflosen des Zellulosedthers
in einem geeigneten organischen Losungsmittel; eventuell unter Zusatz
von Nitro- oder Azetylzellulose oder auch noch von weichmachenden
Mitteln; Filtrieren und Entlifften der Spinniésung.

3. Verspinnen der Spinnlosung (trocken oder naB).

4, Abhaspeln der Spinnspulen oder Fadenkuchen.

5. Nachbehandlung der Strahne entsprechend der Zusammensetzung
der Faden (z. B. Denitrieren, teilweise Verseifung, Gerben, Bleichen usw.)

6. Wiedergewinnung des Losungsmittels.

Da die in Wasser von jeder Temperatur unquellbaren Zellulosedther
sich ebenso wie ein ganz unquellbares Zelluloseazetat mit wisserigen
Farbstofflosungen nicht farben lassen, verwendet Lilienfeld solche
Zellulosesther, die zwar bei gewShnlicher Temperatur kein Wasser auf-
nehmen, bei niedriger Temperatur aber mehr oder weniger aufquellen
und in diesem Zustand gefarbt werden kénnen. Um Athylzellulose zu
erhalten, die in Wasser von Zimmertemperatur und dariiber unléslich,
unter -+ 10° aber quellbar oder loslich ist, geht man von Athyl-
zellulose aus, die schon bei Zimmertemperatur 16slich ist, bzw. von
Reaktionsgemischen, die solche Athylzellulosen enthalten. So eine
Athylzellulose bzw. das Reaktionsgemisch wird durch Einwirkung von
Atznatron und Athylsulfat einer weiteren Athylierung unterzogen, wobei
der Gehalt der Reaktionsmassen an Atznatron so eingerichtet sein
muB, daB er nicht weniger als /;, und nicht mehr als 1/, des im
Reaktionsgemisch enthaltenen Wassers betragt.

Zur Herstellung von Athylzellulose, die bei Zimmertemperatur und
dariiber in Wasser 16slich ist, geht man nach Lilienfeld von einer ge-
reinigten Viskose aus. 2400 kg einer solchen aus 200 kg Sulfitzellulose
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gewonnenen, durch Ausfillen (Salz- oder Wiarmewirkung), Waschen
und Wiederauflésen gereinigten Viskose!), die 200 kg Atznatron enthlt,
werden in einzelnen Anteilen mit 600 kg Didthylsulfat versetzt. Der
Zusatz dauvert 2 Stunden, wobei die Temperatur von 16 auf 41° steigt.
Hierauf wird noch etwa 2 Stunden erwirmt, wobei die Temperatur
55% nicht iibersteigen soll. Das Reaktionsgemisch bildet dann eine
salbenihnliche Masse, die auBler den Nebenprodukten den in Wasser
von 169 und darunter 16slichen Athylather der Zellulose enthilt.

Um diesen in einen auch in eiskaltem Wasser (1—39%) unloslichen
und nur schwach quellbaren Athylather zu verwandeln, werden der Re-
aktionsmasse bei 50° 120 kg Atznatronpulver einverleibt. Hierauf wer-
den 200—360 kg Diathylsulfat eingerithrt und auf 70—90° erwirmt.
In den entstandenen Brei werden bei etwa 80° neuerdings 120 kg Atz-
natronpulver eingeknetet, worauf wieder 200—360 kg Diathylsulfat zu-
gesetzt und bei 70—90° einwirken gelassen werden. Das Reaktionsge-
misch wird noch 3mal in derselben Weise mit 120 kg Atznatronpulver
und mit 200—360 kg Didthylsulfat behandelt. Insgesamt werden also
600 kg Atznatron und 1000—1800 kg Diathylsulfat zugesetzt. Um den
fertig gebildeten Zellulosedther zu isolieren, wird das Reaktionsgemisch
mit Wasser verdinnt und auf eine Filtriervorrichtung gebracht. Die
auf dem Filter zuriickbleibende Athylzellulose wird mit Wasser von
Zimmertemperatur grimdlich gewaschen, hierauf vom Filter genommen,
mit verdiinnter Schwefelsdure?) oder Salpetersdure angeriihrt, wieder
auf eine Filtriervorrichtung gebracht und mit Wasser sédurefrei ge-
waschen. Zum Schluff wird die Masse an der Luft oder im Vakuum ge-
trocknet und zu einem weillen Pulver zerkleinert.

Nach Lilienfeld kann man aber zur Herstellung von Athylithern
der Zellulose, die in Wasser von 16° und dariiber unloslich sind, unter
10° aber quellen oder sich 16sen, auch von Zellulose selbst oder ihren in
Alkalien unléslichen Umwandlungsprodukten ausgehen, indem man sie
derart mit Athylierungsmitteln behandelt, daB auf 1 Gew.-Teil Zellu-
lose 0,3—2,5 Gew.-Teile Wasser und 0,6—3 Gew.-Teile Atznatron kom-
men. Als Athylierungsmittel kann Disthylsulfat oder Athylchlorid ver-
wendet werden. Wahrend man mit Didthylsulfat ohne Druck arbeiten
kann und nur die entweichenden Dampfe (schon wegen der Giftigkeit)
durch Kithlung verfliissigt und zuriickflieBen 146t, mul man bei Ver-
wendung von Athylchlorid ein Druckgefi (Autoklav) beniitzen. Als
Katalysatoren, die die Reaktionsdauer herabsetzen, verwendet Lilien-
feld Kupfer- und Eisensalze. Es seien zwei Ausfithrungsbeispiele wieder-
gegeben.

200 kg einer 50 °/;igen Natronlauge werden unter Kiithlung mit 100 kg
gepulverten Atznatrons zusammengerieben. In die kalte Mischung wer-
den mittels einer mit Kiihlvorrichtung versehenen Mischmaschine (Zer-
faserer) 100 kg fein verteilte Sulfitzellulose eingeknetet. Die Masse zieht
an der Luft 20—60 kg Wasser und etwas Kohlendioxyd an. Sie wird

) Die Losung enthalt aber nicht mehr als 150 kg Zellulose.
2) Die Eastman Kodak Company (amerik. P. 1510735, 1922) bedient sich der
leicht fliichtigen schwefligen Saure.
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jetzt in einen Autoklaven gebracht, mit 310 kg Athylchlorid versetzt
und 8—12 Stunden auf einer Temperatur von 90—150° gehalten. Wah-
rend der Reaktion muB entweder geriihrt oder der Autoklav in Be-
wegung gehalten werden. Nach dem Erkalten des Autoklaven wird die
Reaktionsmasse mit Wasser von Zimmertemperatur angerieben und die
Athylzellulose auf die oben beschriebene Weise isoliert und getrocknet.
Sie bildet eine kriimelig-flockige Masse, die in kaltem Wasser (1—59)
loslich ist. Diese Losung erstarrt jedoch schon bei 160 zu einer Gallerte.
Diese Athylzellulose ist auch in den schon frilher genannten orga-
nischen Loésungsmitteln 16slich; beim Eindunsten solcher Loésungen bil-
det sich eine durchsichtige, geschmeidige Haut, die in Wasser von
16% und dariiber unldslich, in Wasser von 8—10° ohne Zerfall quillt
und sich in Wasser von 49 und darunter aufldst.

200 kg fein verteilter Sulfitzellulose werden mit 1800 kg einer 189/,-
igen Natronlauge getréinkt und 12—28 Stunden bei Zimmertemperatur
stehengelassen. Dann wird die Masse auf 500—720 kg abgepreft. Die
erhaltene Alkalizellulose wird nunmehr unter Kiihlung mit 250—260 kg
Atznatronpulver zusammengeknetet. Die gleichmaBig gewordene Masse
wird dann in einen Autoklaven gebracht, mit 450—600 kg Athylchlorid
versetzt und unter Rithren oder Bewegen 6—12 Stunden auf 100—150°
erhitzt. Aus der abgekiihlten Reaktionsmasse wird dann die Athylzellu-
lose auf die eben beschriebene Weise isoliert. Sie bildet nach dem
Trocknen eine griesartige Masse, die weder bei 169 noch unterhalb 10°
in Wasser 16slich ist. In sehr kaltem Wasser (1-—5°) zeigt sie aber deut-
liche Quellung. Die durch Eindunsten der Losungen dieses Zellulose-
dthers in organischen Fliissigkeiten erhaltenen durchsichtigen und ge-
schmeidigen Hautchen quellen erst unterhalb 5° ohne Zerfall. Im all-
gemeinen entstehen nach Lilienfeld bei geringer Atznatronkonzen-
tration und niedriger Temperatur wasserquellbare, hingegen bei wenig
Wasser, viel Atznatron und hoherer Temperatur harte, fiir Lacke ver-
wendbare Zellulosedther.

Eine weitere wichtige Entdeckung Lilienfelds besteht darin, daf3
die in kaltem Wasser mehr oder weniger quellbaren oder gar 16slichen
Alkylzellulosen mit eiweilbfallenden Mitteln, wie besonders Gerbstoffen
(Tannin) wasserunlésliche Verbindungen eingehen, die auch viel we-
niger quellbar sind als die betreffende Alkylzellulose. Auch dem Form-
aldehyd und den synthetischen Gerbstoffen kommt diese Eigenschaft zu;
bei letzteren ist allerdings die meist dunkle Farbung nachteilig. Diese
Alkylzellulose-Gerbstoffverbindungen sind nicht nur gegen Wasser, son-
dern auch gegen wisserige schwache Alkalien, wie Sodaldésung oder
Ammoniak bestindig; hingegen werden sie durch Natron- oder Kali-
lauge zersetzt. Ferner sind diese neuen Verbindungen in denselben
organischen Fliissigkeiten l6slich wie die Ausgangsalkylzellulosen. Die
Bildung dieser gegerbten Zellulosedther kann auf folgende Arten erfolgen :
1. Die wasserige Losung oder Gallerte einer Alkylzellulose wird mit
einer starken wisserigen Gerbstofflésung (10—30 /) versetzt, der Nieder-
schlag abfiltriert, ausgewaschen und getrocknet. Die Verbindung kann
in organischen Liosungsmitteln gelost und auf technische Produkte
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(Kunstseide, Filme usw.) verarbeitet werden. Mit Wasser mischbare
organische Fliissigkeiten, wie Eisessig, Alkohol und Azeton, kénnen
auch den noch feuchten Niederschlag losen. 2. Schon geformte Zellu-
losedther (Kunstseide, Filme) werden zur Erhéhung der Wasserbe-
stéindigkeit mit wasserigen Gerbstofflosungen (5—109/;ig) behandelt.
3. Zu der Losung von Alkylzellulose in einem organischen Lésungsmittel
setzt man den gleichfalls darin léslichen Gerbstoff zu und verarbeitet
die Losung auf bekannte Weise zu technischen Produkten (Filme,
Kunstseide); diese bestehen dann aus gegerbter Alkylzellulose. 4. Die
mit Gerbstoff versetzte Losung der Alkylzellulose in einem organischen
Losungsmittel wird in Wasser gegossen, wodurch die neue Zellulosever-
bindung ausfallt. Sie wird gewaschen und getrocknet und kann dann
{eventuell unter Zusatz von anderen Zelluloseverbindungen oder son-
stigen Stoffen) neuerdings in einem organischen Losungsmittel gelost
und die Losung auf technische Produkte verarbeitet werden.

Die Herstellung der Spinnlésung erfolgt durch Auflésen des Zellu-
losedthers in einer geeigneten organischen Fliissigkeit bzw. einem Fliis-
sigkeitsgemisch, wobei man sich der schon von der Nitroseidenfabri-
kation her bekannten Lésetrommeln bedient. Das Lésungsmittel kann
den verdnderlichen Preisverhéltnissen entsprechend gewechselt werden.
Es kénnen auch mehrere Alkylzellulosen (z. B. Methyl- und Athyl-
zellulose) zugleich gelést werden, auch kann man Zelluloseazetat und
plastischmachende Mittel, wie Triphenylphosphat, zusetzen. Fir das
viel festere Féden ergebende Trockenspinnen miissen Lésungsmittel
von niedrigem Siedepunkt verwendet werden. Auch miissen die Losun-
gen viel konzentrierter sein als beim NaBspinnen. Fiir letzteres 16st
man z. B. 40—80 Teile Athylzellulose in einem Gemisch von 100 Teilen
Methylazetat und 300 Teilen Methylalkohol.

Als Fallbad am geeignetsten und wirtschaftlichsten ist heiBes
‘Wasser, dem man eventuell zur Erhohung der Koagulationswirkung
und Verbesserung der Eigenschaften des Fadens (Glanz, Festigkeit, Ge-
schmeidigkeit) verschiedene Stoffe, wie Salze, Siuren, darunter auch
Milchsaure, Alkalien, Zucker, Glykole u. dgl. zusetzen kann. Die Spinn-
maschinen sind dieselben wie bei der Nitro- bzw. Azetatseidenfabrika-
tion. Durch Verwendung eines milde wirkenden Féllbads kann man
bei entsprechender Streckung sehr feine Féden erhalten. Das orga-
nische Losungsmittel geht z. T. in das Fallbad, z. T. in die Luft iiber
und auBlerdem wird ein Teil von den ¥aden zuriickgehalten. Die Wieder-
gewinnung des Losungsmittels geschieht wie bei den vorerwihnten Ver-
fahren. Das E. P. 224405, 1924 (Courtaulds, Ltd.) empfiehlt fette Ole
{z. B. Leinol) als Fallbad.

Was die Eigenschaften der Atherseide anlangt, so kénnen diese
nach dem Gesagten sebhr verschieden sein. Man kann trocken und naB,
grobe und feine Fiden spinnen, die wie bei der Azetatseide je nach
der Zusammensetzung von Spinnidsung und Féllbad verschiedene
Querschnittsformen aufweisen kénnen. Dasselbe gilt vom Glanz dieser
neuen Kunstseide. Ein von mir untersuchtes kleines Muster einer von
Lilienfeld aus Pentadthylzellulose (auf C,,H,,0,, berechnet) ver-
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suchsweise nafBgesponnenen Atherseide zeigte einen mehr oder we-
niger kreisrunden Querschnitt (Abb. 84 und 85) bei einem mittleren
Durchmesser von 30 z. Das spez. Gew. eines AthylzelluloseroBhaars
fand ich zu 1,25. Die Verbrennungsprobe wird wie bei der Azetat-
seide stark durch hartnickig zuriickgehaltene Reste von organischen
Losungsmitteln beeinfluBt. Das AthylzelluloseroBhaar brannte wie
Baumwolle oder Zelluloseseide gleichmiBig ab, ohne daB, wie es bei der
Azetatseide meist der Fall ist, die Flamme von selbst erlosch. Hingegen
haben die Alkylzellulosen mit den Zelluloseazetaten das gemein, daB
vor dem Verbrennen deutlich das Schmelzen beobachtet werden kann.
Die Erkennung der Atherseide geschieht am sichersten durch ihr Ver-
halten zu verschiedenen organischen Flissigkeiten (z. B. Alkohol, Chlo-
roform), die quellend oder 16send auf sie wirken (S. 121). Die Festigkeit
und Dehnbarkeit konnten an dem kleinen Muster nicht bestimmt wer-

Abb. 84. Athylzellulose- Abb. 85. Querschnittsformen nafgespon-
seide (nafBgesponnen). nener Atherseide. Vergr. 200.
Vergr. 150.

den, doch ist in Anbetracht des bedeutenden Abbaus des Zellulose-
molekiils keine Uberlegenheit gegeniiber der Azetatseide anzunehmen.
Hingegen liegt eine solche in dem Verhalten gegeniiber verdiinnten
Sauren oder Alkalien vor, die ganz anders als bei der Azetatseide, auch
beim Erhitzen keine spaltende Wirkung ausiiben. Was das Firben
der Atherseide anlangt, so ist eine solche, die aus einem bei jeder Tem-
peratur in Wasser unquellbaren Zellulosedther besteht, mit wasserigen
Farbstofflosungen nicht farbbar. Wohl kénnte man den Farbstoff be-
reits der Spinnlésung beimengen oder der wisserigen Farbstofflosung
solche organische Fliissigkeiten (Essigséiure, Azeton, Alkohol, Pyridin
usw.) beimischen, die auf die Fiden quellend wirken, doch kommen
diese Auswege fiir die Praxis nicht in Betracht. Daher stellt Lilienfeld?)
neuerdings die Atherseide aus solchen Athylzellulosen her, die in
kaltem Wasser (unter 109) quellbar sind. Die Quellung der Seide erfolgt
entweder in einem besonderen Vorbad von entsprechend kaltem Wasser,

1) D.R. P. 403,778, 1922.
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das auch verschiedene Zusitze, wie Seife, Tiirkischrotél oder Siuren
enthalten kann, oder in dem vorher gentigend abgekiihlten Farbbad
selbst. Benutzt man ein eigenes Quellbad, so kann man die Seide ent-
weder in die kalte Farbflotte bringen und diese langsam zum Sieden er-
hitzen oder man kann auch gleich in die kochende Farbstofflosung
eingehen. Ersteres entspricht mehr den gebrauchlichen Vorschriften
der Baumwollfarberei, an die man sich im allgemeinen zu halten hat.
In Betracht kommen hauptséchlich die subjektiven Baumwollfarbstoffe,
weniger die basischen, Kiipen- und Schwefelfarbstoffe. Unter Um-
stinden empfiehlt sich noch eine Nachbehandlung mit Gerbstoffen,
um die Widerstandsfahigkeit der Seide gegen kaltes Wasser zu erhdhen.
Kunstseide, die aus einem Gemisch von Zellulosedther und Zelluloseaze-
tat besteht, kann wie Azetatseide gefarbt werden, indem man vor oder
wahrend dem Fiarben durch Einwirkung von Atznatron einen Teil der
Essigsdure abspaltet (Verseifung), worauf dann die regenerierte Zellu-
lose den Farbstoff annimmt; natiirlich ist mit diesem Verfahren eine
Verminderung der NaBfestigkeit verbunden.

Zum SchluB sei noch das Verhalten des oben erwihnten Atherseiden-
musters zu verschiedenen Reagenzien und organischen Loésungsmitteln
angefithrt, wobei sich gegeniiber der Azetatseide mannigfache Unter-
schiede ergaben. Konzentrierte Schwefelsaure bewirkt in einigen Mi-
nuten Losung. MaBig verdinnte Schwefelsdure (1 Raumteil Saure
+ 2 Teile Wasser, 48 Gew.-%/) iibt eine stérker quellende Wirkung
aus als bei Azetatseide; wird aber erwarmt, so 1ost sich diese klar auf,
wihrend die Atherseide spréde wird und in Bruchstiicke zerfillt. Kon-
zentrierte Salpetersaure (1,4) hat bei gewshnlicher Temperatur starkes
Aufquellen zur Folge, das auch beim Erwirmen in keine eigentliche
Lésung tibergeht, wiahrend sich Azetatseide schon in der Kilte in we-
nigen Minuten klar auflést. Konzentrierte Salzsdure (1,19) bewirkt
starkes Aufquellen der Fasern, beim Erwirmen tritt Zerfall, aber keine
eigentliche Losung ein. Heifle Zinkchloridlgsung bewirkt Quellung,
bei Azetatseide hingegen Liésung. Starke Natronlauge (z. B. 189/yig)
wirkt erst beim Kochen kaum merklich erweichend auf die Fasern,
wahrend Naturseide geldst wird und die iibrigen Kunstseiden, besonders
die Azetatseide, mehr oder weniger morsch werden. Die Laugenbe-
standigkeit der Atherseide ist also ganz hervorragend. Von rasch wir-
kenden organischen Lésungsmitteln seien genannt: Chloroform, Py-
ridin, a-Pikolin, Chinolin, Ameisenséure, Benzylalkohol, Essigsdure, Me-
thylformiat, Anilin, Eugenol, Ameisensiure- Phosphorsiuregemisch,aa’-
Dichlorhydrin, Piperidin, Nikotin, Milchsaure, Epichlorhydrin, Athyl-
tartrat, Benzylazetat und Rizinusolfettsdure (die 5 letztgenannten
im heiflen Zustand); ferner im geschmolzenen Zustand: Phenol, Naph-
thalin, Monochloressigsédure und Kampfer. Von organischen Quellungs-
mitteln seien genannt: Tetrachlorathan (fast 16send), Methyl-, Athyl-
und Propylalkohol, Azeton, Methylithylketon, Methylazetat, Athyl-
azetat, Athylformiat, Amylazetat, Isobutylazetat, Isobutylalkohol, Tri-
chloréthylen, Athylenchlorid, Nitrobenzol, Benzol, Toluol, Triazetin,
Triphenylphosphat, Athylither, p-Kresolmethylather, Methyl- und
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Athylbenzoat, Ligroin, Tetralin, Tetrachlorkohlenstoff, heille fette Ole,
wie Olivensl, Leinél, Rizinusél, Olsiure, Tiirkischrotol. Geringe oder
gar keine quellende Wirkung haben u. a.: Schwefelkohlenstoff, Gly-
zerin, Terpentindl, Paraffindl.

Auf die Zelluloseather, bzw. Gebilde daraus, beziehen sich u. a. fol-
gende englische Patente Lilienfelds: 149318, 149320 (1919), 163016
(1918), 177810 (1920), 181391—181395 (1921), 200815, 200816, 200827,
200834 (1922), 203347 und 203349 (1921). Von anderen Zellulose-
dtherpatenten wiren noch zu erwdhnen: D.R.P. 322586 (1920),
{O. Leuchs-Bayer & Co., schon 1912 eingereicht), die englischen Dreyfus-
Farbepatente 196952, 196953, 196954 und 199281, 1921, das E. P.
225862, 1924, von Bayer & Co. (Monoazofarbstoffe fiir Atherseide), das
D.R. P. 408342, 1922 (E. Tempel), und eine grofere Anzahl amerika-
nischer Patente der Eastman Kodak Company, die sich auf die Herstel-
lung plastischer Zellulosedthermassen fiir Filme beziehen.

IX. Priifung der Kunstseide.

Es diirfte wohl kaum einen andern Textilrohstoff geben, bei dem
fiir den Verbraucher eine Kontrolle der Lieferungen so angezeigt ist wie
bei der Kunstseide. Nicht nur, daf3 die einzelnen Fabriken sehr ver-
schiedenartige Ware liefern, kommt es auch nicht selten vor, daf
Kunstseide derselben Herkunft grofe Qualititsschwankungen aufweist.
Die Priffung der Kunstseide geschieht z. T. auf Grund der nur durch
Sinnenpriifung feststellbaren Eigenschaften wie Farbe, Glanz und Gritf,
was groBe Ubung und Erfahrung voraussetzt, z. T. aber auch durch
geeignete Apparate, sowie durch chemische Untersuchung. Letztge-
nannte Untersuchungen werden gegen eine entsprechende Gebiihr von
den hiezu befugten Seidentrocknungsanstalten vorgenommen, die dann
rechtsgiiltige Bescheinigungen dariiber ausstellen. Die nachfolgenden
Ausfithrungen beziehen sich im besonderen auf die Priifungsmethoden
der Elberfeld-Barmer Seidentrocknungsanstalt, doch arbeitet auch die
Krefelder Anstalt fast ganz gleich. Es werden folgende Untersuchungen
itbernommen: Bestimmung des Nettogewichts, des Handelsgewichts
(Kondition), des Titers, der Festigkeit und Dehnung, der Drehung und
der Identitit von Kunstseiden.

Die Bestimmung des Handelsgewichts erfordert die Ermittlung des
Feuchtigkeitsgehalts. Zu diesem Zweck werden zwei Durchschnitts-
muster (2560—750 g) in besonderen Apparaten mittels bewegter trockener
Luft von 140° C (Krefeld 120°) getrocknet. Der Unterschied in den Ge-
wichtsverlusten der beiden Probebiindel darf 1/,°/, (bei echter Seide
1/,9/5) nicht iiberschreiten, sonst muB auch ein drittes Probebiindel ge-
trocknet werden. Ist N das Nettogewicht, p der Gewichtsverlust

N
{= Wassergehalt) in Prozenten, so ist das Trockengewicht 7' = N — P

100
N (100 — :
= —(—%-—@ Daraus ergibt sich das legale Handelsgewicht H = Trok-
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kengewicht -+ 119/, davon; also H = T + % =1,117 = 0,0111N
(100 — p). Ist z. B. das Nettogewicht 500 kg, der Feuchtigkeitsgehalt
129/, (d.h. 100 kg Seide enthalten 12 kg Wasser), so ist H = 0,0111
X 500 (100 — 12) = 488,4 kg. Will man wissen, wieviel kg Wasser auf

100 kg trockene Seide entfallen, so ist die Formel P = _100p

100—1p°

Zur Feststellung des Titers (vgl. S. 23) werden durch einen Haspel
von 112,5 cm Umfang 20 Probestrahnchen zu je 450 m Léange (400 Um-
drehungen) hergestellt und deren Gewicht in g genau bestimmt. Da
aber bei der Titrierung die Gewichtseinheit das Denier (0,05 g) ist, mufl
man die erhaltenen Zahlen noch mit 20 multiplizieren und erhilt so
20 Werte fiir den legalen Titer, die um so mehr iibereinstimmen, je
gleichmafiger die Kunstseide ist. Zur Bestimmung des Mitteltiters be-
dient man sich des durch gemeinsames Abwégen aller 20 Probestrihn-
chen direkt gefundenen Gesamtgewichts, das iibrigens von dem durch
Zusammenzihlen der 20 Einzelwerte ermittelten nicht iiber 0,5°/, ab-
weichen darf. Die Grammzahl des direkt bestimmten Gesamtgewichts
ist natiirlich zugleich der Mitteltiter. Im allgemeinen wird im Handel
eine Abweichung von 5°/, vom Mitteltiter nach oben oder unten zu-
gelassen. Fiir die Verbraucher von Kunstseide wire es vorteilhaft,
wenn der Titer wie bei der Naturseide in Form von Grenzwerten ange-
geben wiirde (z. B. 117/123). Die Nitroseiden sind weniger gleichmafig
als die Viskose- oder Kupferseiden. Da ein Garn um so schwerer ist,
je mehr Feuchtigkeit es enthalt, so kann man zur Erzielung von hichster
Genauigkeit den direktgefundenen Titer auf den der Ware von nor-
maler Feuchtigkeit entsprechenden umrechnen und erhilt so den kon-
ditionierten Titer. Ist 7' der direkt ermittelte Titer fiir Seide
von p°/, Feuchtigkeit, so ist der konditionierte Titer 7', = T' (100 — p)
x 0,0111. Fiir 7' = 250 dn und p = 12 wiire T, = 244 dn.

Da die von den Untersuchungsanstalten angewendete Art der Titer-
bestimmung!) eine verlaBliche analytische Wage erfordert, kommt fir
den Hiandler und Verbraucher nur die schon 8. 23 beschriebene Titrier-
wage in Betracht. Im Notfall kann man sich auch einer beliebigen Garn-
wage bedienen, indem man genau nach der betreffenden Vorschrift ge-
wissermafen die Nummer des Kunstseidengarns bestimmt und aus dieser
durch Umrechnung oder mittels Tabellen den Titer ermittelt. Hat
man z. B. eine Garnwage fiir englische Baumwollnumerierung [Num-
mer gleich Zahl der Strihne zu 840 Yards (768,01 m), die auf 1 engl.

. i 5314,94
Pfund (453,6 g) gehen], so ist der legale Titer = engl. Nummer’
Werte iiber 150 ds ist das Verfahren aber schon zu ungenau, weil die
Differenzen zwischen den englischen Nummern kleiner werden. Fiir
eine Garnwage mit metrischer Numerierung (Nummer gleich Zahl der

9000
metr. Nummer
1) Uber A. Herzogs mikroskopische Titerbestimmung siehe S. 136.

ir

Meter auf 1 g) wire die Umrechnung: Titer =
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Zur Priifung der Kunstseide auf Festigkeit und Bruchdehnung
bedient man sich derselben Apparate (Serimeter, Dynamometer), wie
sie fiir andere Garne verwendet werden. Eine kritische Beschreibung
solcher Apparate, vom einfachsten Taschenkraftmesser in Uhrform bis
zum vollkommensten Schopperschen Festigkeitspriifer mit Wasseran-
trieb und selbsttitiger Aufzeichnung des Zerreilldiagramms, findet sich

in dem frither erwéhnten Werk
Dr. Heermanns.!) Fir tech-
nische Zwecke geniigt iibrigens
vollauf der durch Abb. 86 ver-
anschaulichte Apparat. Er ist
zum Aufstecken von Gleitspulen
(Kopsen) und Laufspulen (z. B.
Kreuzspulen) eingerichtet und
gestattet eine Veranderung der
Einspannlinge. Der Antrieb
erfolgt durch gleichmaBiges
Drehen der Kurbel, die Festig-
keit wird auf der unteren, die
Dehnung auf der oberen Skala
abgelesen.

Die durch die Festigkeits-
prifer erhaltenen Zahlen sind
von verschiedenen Umsténden
abhéngig. Rasche Steigerung
der Belastung gibt groflere Wer-
te als langsame. Eine den Ver-
héaltnissen der praktischen Ver-
wendung entsprechende gréfiere
Einspannlinge fithrt zu kiei-
neren Festigkeitszahlen, weil
die Wahrscheinlichkeit, daf eine
besonders schwache Stelle im
Faden vorhanden ist, hoher
ist als bei kiirzeren Faden-

,  Abb.86. stiicken. DaBl die relative Luft-
Schopper’scher Garnfestigkeitspriifer. feuchtigkeit?) von EinfluB auf
die Festigkeit und Bruch-

dehnung ist, wurde schon frither gesagt. Das in jeder Beziehung
fithrende Materialpriifungsamt in GroB-Lichterfelde bei Berlin besitzt
daher zur Vornahme von Festigkeitsproben an Textilerzeugnissen einen
besonderen Raum, der durch entsprechende Vorrichtungen immer auf

1) Heermann, P., Mechanisch- und physikalisch-technische Textilunter-
suchungen. 2. A. Berlin: Julius Springer 1923.

2) Man versteht darunter das prozentische Verhiltnis der in der Luft tat-
sichlich vorhandenen Menge von Wasserdampf zu der groBten Menge, die die
Luft bei der gleichen Temperatur und dem gleichen Druck (Barometerstand) iiber-
haupt enthalten kann. Zur Messung dienen Hygrometer.
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derselben relativen Luftfeuchtigkeit von 65¢/, gehalten wird. Die zu
priifenden Garne und Gewebe miissen vorher mehrere Stunden in diesem
Raum liegen, damit sich zwischen ihrer Feuchtigkeit und der der Luft
ein gewisser Gleichgewichtszustand einstellt. Die Frage, welcher zahlen-
mibige Zusammenhang eigentlich zwischen der Festigkeit bzw. Bruch-
dehnung und dem durch die relative Luftfeuchtigkeit bedingten Wasser-
gehalt der verschiedenen Zelluloseseiden besteht, konnte nur durch
ein derart reich ausgestattetes Materialprifungsamt einwandfrei geldst
werden. Die Zahl der Zerreilproben, aus deren Ergebnissen man das
Mittel zieht, soll mindestens 10 betragen. Je ungleichmaBiger die ge-
fundenen Werte sind, desto mehr Proben miissen gemacht werden, unter
Umsténden bis 200. Aus den einzelnen Werten kann man sich dann
genau so wie beim Titer die fiir die Verarbeitung sehr wichtige
UngleichmaBigkeit berechnen. Es seien z. B. die gefundenen Festig-
keitswerte: 200, 185, 200, 195, 200, 205, 230, 185, 220 und 200 g, so
ist der 10.Teil der Summe das Mittel = 202 g. Nun bestimmt man
das Mittel aller Zahlen, die unter dem gefundenen Mittel liegen, das

2 1
sogenannte Untermittel, hier 00 + 185200 + 195 4 200+ 185-+200

7
_ . . P (Hauptmittel — Untermittel) 100
= 195. Die Ungleichm&Bigkeit ist dann Hauptmittel

hier also 3,46°/,.

Es ist klar, daB sonst fehlerfreie Kunstseiden bei gleichmaBigem
Titer auch gleichm#Bige Festigkeitsverhaltnisse aufweisen werden. Will
man bei einer ungleichmafligen Kunstseide mit verhaltnismaBig wenig
Festigkeitsbestimmungen einen verldflichen Durchschnittswert be-
kommen, so ist es vorteilhaft, wenn man vor der Entnahme eines
neuen Fadenstiickes von der Kunstseidenspule erst eine bestimmte
Menge ablaufen 148t, die man nicht verwendet, oder dafl man die
Fadenstiicke in beliebiger Weise einem Probestrang von wenigstens
450 m Lange entnimmt; allerdings erfordert dieses Verfahren mehr
Versuchsmaterial. Die Bestimmung der Festigkeit der Kunstseide
im nassen Zustand ist entschieden eine etwas heikle Sache. Gewif
soll man auch hier sich den Verhaltnissen der Praxis mdoglichst an-
zundhern versuchen, indem man die Seide z. B. 1 Stunde lang in
eine 609 warme 29/ ige Seifenlosung einlegt, mit kaltem Wasser
wéscht und noch nafl zur Untersuchung verwendet. Bei feinen Titers
ist aber das Hantieren mit den so leicht verletzbaren Faden ziemlich
schwierig. Man kann daher, wenn es sich nur um vergleichende Priifun-
gen handelt, auch so vorgehen, dafl man die Fadenstiicke im trockenen
Zustand in den Festigkeitspriifer einspannt, mittels eines in Wasser
getauchten weichen Pinsels sorgfiltig benetzt, das Wasser eine halbe
Minute einwirken 148t, nochmals benetzt und dann die Festigkeit des
durch die Quellung betrichtlich verlingerten und vorher unten neu
eingespannten Fadens bestimmt. Azetat- oder Atherseide muf man
aber vor der Priifung unbedingt auf wenigstens 20 Minuten in 10 %/,iges
Glyzerinwasser einlegen. Das Glyzerin verhindert das Austrocknen der
Féden wihrend der Priifung.
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Um den Drall oder Zwirnungsgrad (Zahl der Drehungen auf 1 m)
eines Kunstseidengarns zu bestimmen, bedient man sich der auch fiir
andere Garne iiblichen Drallmesser oder Torsiometer. Ein Faden-
stiick, z. B. 25 cm lang, wird zwischen einer unbeweglichen und einer
drehbaren Klemme eingespannt und letztere mittels einer Kurbel
solange gedreht, bis die Einzelfasern (bzw. bei einem Zwirn Garnfiden)
parallel liegen, was man mittels einer durch den Faden gesteckten
Nadel feststellt. Die auf dem Zéhlrad des Apparats abgelesene Dre-
hungszahl wird dann auf 1 m Garnlinge umgerechnet.

Sehr empfehlenswert sind auch die zur Priifung auf die Reinheit
und GleichméBigkeit der Garne dienenden Garngleichheitspriifer,
bei denen das Garn auf eine mit schwarzem Samt iiberzogene Blech-
tafel (z. B. 20X 30 cm) derart aufgewickelt wird, daB sich die regel-
méafigen Windungen nicht berithren; infolgedessen heben sich alle
Ungleichmé&Bigkeiten, wie Knotchen, Flusen u. dgl. von dem schwarzen
Untergrund sehr deutlich ab. SchlieBlich sei noch erwihnt, dal man
neuestens auch eine Vorrichtung erdacht hat, um die Deckkraft von
Schufigarnen zahlenm#fBig zu bestimmen (Journ. Scient, Instruments
B. 2, 8. 299). A

Chemische Priifung!). Diese kommt in Betracht fiir die Bestim-
mung der Art einer etwaigen, allerdings kaum vorkommenden Erschwe-
rung und bei Nitroseide fiir die Priiffung der Lagerfestigkeit. Von den
chemischen Reaktionen, die man zur Unterscheidung der drei Zellulose-
seiden herangezogen hat, hat sich nur die zuerst von Siivern fiir diesen
Zweck vorgeschlagene Diphenylamin-Reaktion zur Erkennung von Nitro-
seide als vollkommen zuverlissig bewihrt. Sie beruht darauf, daBl jede
Kollodiumseide trotz dem Denitrieren noch eine geringe Menge an che-
misch gebundener Salpeterséure enthalt (S. 22), die eben durch die an
sich schon lange bekannte Diphenylamin-Reaktion nachgewiesen wird.
In ein kleines, etwa 50 cm3 fassendes Flischchen, dessen Glasstopsel
in einen spitzen Glasstab iibergeht, gibt man zunichst reine konzen-
trierte Schwefelsdure und dann einige Messerspitzen voll Diphenylamin
[NH(CH;),, weille Kristallschuppen], das sich beim Schiitteln auflost.
Bringt man nun auf eine kleine Probe der zu untersuchenden Kunst-
seide mittels des Glasstabes etwas von diesem Reagens darauf, so be-
merkt man ein Aufquellen der Faden und im besonderen bei Nitroseide
eine starke Blaufsrbung, wihrend bei Kupfer- und Viskoseseide nur eine
Gelb- bis Braunfarbung eintritt. Es ist vorteilhaft, statt reiner Schwefel-
saure ein Gemisch von etwa 2 Raumteilen Schwefelsiure und 1 Teil Eis-
essig (starkste Essigsiure von etwa 99 9/,) zu verwenden, weil durch dieses
die Kunstseide nicht so rasch aufgelést wird. Das Reagens ist nur be-
schrankte Zeit haltbar und muf3 erneuert werden, wenn es eine dunkle
Farbung angenommen hat. Diese Reaktion kann auch fiir gefarbte
Kunstseide benutzt werden, nur muBl man sie bei dunklen Farbténen
vorher durch Chlorkalk- oder Natriumhyposulfitlésung bleichen. Um
ein rasches Ausbleichen oder wenigstens eine wesentliche Aufhellung

1) Die Mikroskopie der Kunstseide wurde bereits S. 79 behandelt.
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der Farbe zu erzielen, kann man die Bleichfliissigkeit in ziemlich kon-
zentriertem Zustand verwenden, da ja die Festigkeitsverminderung
hier keine Rolle spielt. Nach einiger Zeit setzt man einige Tropfen
Salzsiaure zu, doch nicht so viel, daf eine stiirmische Entwicklung von
Chlorgas erfolgt. Nach geniigender Aufhellung wischt man die Probe
mit Wasser etwas aus!), preBt zwischen Filtrierpapier oder mittels
eines saugfahigen Gewebes moglichst trocken und fithrt die Reaktion
durch. Auch Natriumhydrosulfit (Blankit, Rongalit, Na,S,0,) kann
als Bleichmittel angewendet werden; selbst bei eintdgiger Einwirkung
tritt keine Reduktion der Salpetersidure ein.

Zur Unterscheidung der Kupferseiden von den Viskoseseiden sind
mehrere Reaktionen vorgeschlagen worden, die alle auf dem Umstand
beruhen, daf} das Zellulosehydrat der Viskoseseiden normalerweise mehr
reduzierende Stoffe enthalt (hoherer Gehalt an Oxyzellulose) als das
der Kupferseiden. Noch mehr Oxyzellulose enthalten die Nitroseiden.
Schwalbe fand als Kupferzahl bei Glanzstoff 1,5, bei Viskoseseide 2,6
und bei Nitroseide 4,1. Infolge der sehr verschiedenen Herstellungs-
verfahren kénnen aber auch Abweichungen von obiger Regel eintreten,
so daBl diese Reaktionen nicht immer ganz zuverlissig sind. Besonders
ist auf den EinfluBl des Bleichens hinzuweisen, das unter Umsténden
einen erhéhten Gehalt an Oxyzellulose zur Folge haben kann. Eine
der besten chemischen Priifungsmethoden ist die von dem bekannten
Zelluloseforscher C. Schwalbe herriihrende, die sich der Fehling-
schen Losung (S. 8) bedient. Man erwirmt mit Hilfe des Wasserbades
in Probeglischen gleiche Mengen (etwa 0,2 g) der Kunstseiden mit
gleichen Mengen (4 cm3) Fehlinglosung etwa 10 Minuten lang und fiillt
dann mit Wasser auf. Man kann auch die Fehlingsche Losung vorher
mit der gleichen Menge destilliertem Wasser verdiinnen. Die zu be-
obachtenden Erscheinungen beziehen sich einerseits auf die Farbe der
Fliissigkeit, andererseits auf das Aussehen der Kunstseide. Hat die
Fliissigkeit ihre reinblaue Farbe behalten, so liegt Kupferseide vor,
wurde die Farbe blaugriin bis griin, Viskose- oder Nitroseide. Diese
Art der Unterscheidung ist aber sehr schwierig, weil es sehr auf das
richtige Mengenverhiltnis von Fliissigkeit zu Seide ankommt. Viel
zuverlassiger ist es, nach dem Abgieflen der Fliissigkeit und vorsichtigem
einmaligen Abspiilen das Aussehen der Kunstseide zu beobachten. Hat
diese ein leicht blaulichgriine Farbung (infolge Kupfernatronzellulose-
bildung), so zeigt dies Kupferseide an, hat sich ein rétlichgelber Be-
lag auf den Fasern abgelagert, so weist dies auf Viskoseseide hin,
wéhrend ein rotbrauner Belag der Nitroseide entspricht. Bei zahl-
reichen Nachpriifungen fand ich, daB sich die Nitroseiden stets normal
verhielten, dafl aber manche Kupferseiden (z. B. St. Péltener ,,Super-
seide 1913) wie Viskoseseide reagieren und umgekehrt manche Vis-

1) Das Chlor bewirkt keine Blaufirbung des Diphenylamins, wohl aber freie-
Chlorsaure, die durch die Salzsiure aus dem als Verunreinigung des Chlorkalkes:

in geringen Mengen vorkommenden chlorsauren Kalk [Ca (Cl O,),] in Freiheit:
gesetzt wird.
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koseseiden [z. B. Kiittnerseide 19131)] das Verhalten von Kupferseide
aufweisen konnen. Trotzdem wird man sich, besonders wenn nur be-
stimmte Kunstseiden in Betracht kommen, der Schwalbeschen Me-
thode mit Vorteil bedienen konnen. Von demselben Forscher stammt
auch die Chlorzinkprobe. Das Reagens wird bereitet, indem man 20 g
Zinkchlorid (in Stangenform) in 10 cm® Wasser auflést und dazu die
Auflésung von 2 g Kaliumjodid und 0,1 g Jod in 5 cm?® Wasser gibt.
Man 1aBt absetzen, und verwendet den klaren Teil der Losung. Man
taucht kleine Proben der Kunstseiden etwa eine halbe Minute in das
Reagens ein und spiilt sie dann mit kaltem Wasser ab. Kupferseide er-
scheint hierbei farblos, Viskoseseide blaulichgriin. Natiirlich ergeben
sich auch hier Ausnahmen. Das gleiche gilt von P. Marschners?)
Schwefelsaureprobe. UbergiBt man kleine Kunstseidenproben in Probe-
glischen mit konzentrierter Schwefelsiure, so tritt allmihlich Lésung
ein. Nitroseide bleibt dabei farblos oder wird nur schwach gelblich und
das gleiche gilt von der entstandenen Lésung. Kupferseide wird vor
dem Lésen bréaunlichgelb, die Ldsung nach etwa 40 Minuten hellbraun.
Viskoseseide wird gelbbraun und die Lésung rotbraun. In Férbereien
bedient man sich zur Unterscheidung der Kunstseiden des verschiedenen
Verhaltens zu gewissen Farbstoffen (z. B.Naphthylaminschwarz 4 B von
Cassella), doch kommen selbstverstindlicherweise auch hier Abwei-
chungen von der Regel vor. Besonders zur Unterscheidung von Kiitt-
nerseide 1913 und den andern Viskoseseiden fand ich ein Gemisch von
2 Raumteilen konzentrierter Ameisenséure und 1 Teil Phosphorsidure
vom spez.Gewicht 1,7 sehr brauchbar. UbergieBt man Viskoseseide mit
diesem Reagens, so quellen die Fiden auf und es tritt nach etwa 1 Stunde
Losung ein. Wahrend aber bei der Kiittnerseide 1913 die Faser-
struktur nach 20 Minuten noch gut sichtbar ist (weniger abgebaute
Zellulose!), ist dies bei allen andern Viskoseseiden nicht mehr der Fall.
Kittnerseide 1920 hat iibrigens normale Loslichkeit, eine Folge des
geiinderten Herstellungsverfahrens. Unvollstindig entschwefelte Seiden
geben tritbe Losungen. Auch die andern Kunstseiden, sowie die echte
und die wilden Seiden sind in diesem Reagens l6slich, wihrend Wolle
selbst beim Erwarmen unléslich ist und Pflanzenfasern nur etwas auf-
quellen. Solche Lésungen von Kunstseidenabfillen wurden seinerzeit
von den Vereinigten Glanzstoff-Fabriken zur Erzeugung von Formiat-
seide vorgeschlagen (F.P. 424621).

Die Menge und Zusammensetzung der Asche hingt stark von der
Beschaffenheit des Waschwassers ab, da das Zellulosehydrat darin ge-
1oste Stoffe (z. B. Kalzium- und Eisenverbindungen) durch Absorption
aufnehmen kann. Am gleichmiBigsten erwiesen sich beziiglich des
Aschengehalts die Viskoseseiden (lufttrocken 0,25—0,35°/, Asche); bei
den Kupferseiden wurden selbst bei Mustern gleicher Herkunft manch-
mal sehr verschiedene Werte gefunden, so daB sich ebenfalls keine
sichere Unterscheidung darauf griinden lagt.

1) Kiittnerseide 1920 verhilt sich normal.
2) Kunststoffe 1911, S. 112 (Referat).
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e . Asch
Nitroseiden hatten Kupferseide inco/i
mit wenigen Ausnah-
men einen 19/, iiber- Hanauer Seide . . . . . . . ... 0,32
steigenden  Aschen- 0,51
halt, der fiir die ein- 013
genalt, deriur die ei alter Glanzstoff . . . . . . . . . 1,50
zelnen Handelssorten s 1913 . . . ... 0,37
ziemlich  gleichblei- Berliner Clansfiden 1913 8,52
eriner anziadcaen lvlo . . . . . 5
beﬁd war, 80 dgﬁ Or  Adlerseide™ 1913 . . . . . . . . 0,77
neben den anderen Fglkenseide 1922 . . . . . . . . 0,39
Unterscheidungs- »Sirius‘ (KunstroBhaar) . . . . . 0,15
merkmalen (Quer- ,,Excelsior’ (Kunstrofhaar) . . . . 0,27

schnittsformen) ganz

gut zur Erkennung herangezogen werden kann. Ob der manchmal sehr
hohe Aschengehalt auf die Zusammensetzung des Denitrierbades oder
auf eine absichtliche Trinkung zwecks Verminderung der Brennbarkeit

guriickzufiihren ist, konnte nicht festgestellt werden.

Ubrigens  kann :
manchmal auch das . . mittl.
mikroskopische Aus Nitroseide, lufttrocken Aschengehalt

- fleng
sehen der nicht zu in %%
hoch erhitzten Asche ,,g?]ilise%fle“ ------------ %gg
ol : : B~ 11 X
%m@ gm.ge;f)eég 8% Schwetzingen 1923 . . . . . . . . 0,65

on;z. 'Sl_n oourg- | Meteor* (KunstroBhaar) . . . . . 0,90
und Tubizeseide so  Frankfurt a.M.. . . . . . . . . . 1,00
unterscheidbar. Mit- 5}%“%11 ----------- i,ég

1 ilich . . . . . ... ... ... R
tels der von Beutel!) —fpe  » o ommmm 1,30
zuerst angegebenen  ggrvgr DL DD 1,30

Mikrodestillation Obourg extra filé. . . . . . . .. 2,00
kann man die Zellu- Obourg, gewshnlich. . . . . . . . 2,20

loseseiden von Aze-
tat- und Naturseide leicht unterscheiden, da die letzteren bei Beginn
der Zersetzung schmelzen.

Eine alte Streitfrage ist es, ob man die Kupferseide durch den Nach-
weis von zuriickgebliebenen Kupferspuren von Viskoseseide unter-
scheiden konne. K. Lang?) glaubt, bei Benutzung der auf Katalyse be-
ruhenden Kupferreaktion nach L. Hahnund G. Leimbach?) diese Frage
bejahen zu kénnen. Ristenpart und Petzold?) fanden bei Nachpriifung
dieser Methode, dal3 auch in manchen Viskoseseiden Stoffe vorkommen,
die diese Reaktion ergeben. Auch meine eigenen ausgedehnten Ver-

1) Morphologie einiger Textilfasern bei ihrer trockenen Destillation. Kunst-
stoffe Bd. 10. 1913 und Herzog, A.: Die mikroskopische Untersuchung der Seide
und Kunstseide. S. 100 u. 104.

2) Ein Nachweis von Kupferoxydammoniak-Kunstseide. Melliands Textilber.
Bd. 4. 1923.

3) Eine eigenartige katalytische Reaktion als Nachweis und Bestimmungs-
verfahren fiir kleinste Kupfermengen. Berichte der Deutschen chemischen Gesell-
schaft Bd. 3, S. 3070. 1922.

4) Melliands Textilber. Bd. 5. 1924.

Reinthaler, Kunstseide. 9
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suchel), bei denen grofere Kunstseidenproben verascht und die Asche
nach Spacu?) auf Kupfer geprift wurde, fithrten zu dem Ergebnis,
daf die Erkennung von Kupferseide auf Grund des Nachweises geringer
Kupfermengen eine unsichere Sache ist. Vor allem mufl man sich kupfer-
freies destilliertes Wasser und kupferfreie Reagenzien herstellen, bzw.
beschaffsn, was immerhin umsténdlich ist. Wohl war die Reaktion bei
Veraschung von etwa 15 g Kupferseide immer stark positiv®) (ganz be-
sonders bei altem Glanzstoff und bei KunstroBhaar), aber anderer-
seits wiesen auch samtliche untersuchten Viskose- und Nitroseiden
einen allerdings meist schwacheren Kupfergehalt auf. Bei Viskose-
seide kann das Kupfer entweder schon im Zellstoff¢) enthalten gewesen
sein oder es stammt aus den Chemikalien, dem Kondenswasser, von
Messing- oder Bronzearmaturteilen oder den Kupferwalzen der Liistrier-
maschine.

Der Spacusche Kupfernachweis beruht darauf, dafi eine neutrale
Kupfersalzlosung, wenn sie mit etwas Rhodanammonium und einigen
Tropfen Pyridin versetzt wird, einen hellgriinen Niederschlag von der
Zusammensetzung : Cu(C;H;N),(SCN), gibt, der sich bei geringen Mengen
durch Ausschiitteln mit einigen Tropfen Chloroform, das sich hiedurch
griin farbt, gut sichtbar machen la6t. Der Pyridiniiberschufl soll mog-
lichst gering sein, weil der Niederschlag darin 16slich ist. Die Reaktion
ist so empfindlich, daB man mit 5cm? einer Kupfervitriollsung mit
insgesamt 0,00001 g Kupfer noch eine deutliche Griinfarbung von 0,5 cm?
Chloroform erhélt. Bei der Priifung von Kunstseide auf Kupfer wurden
Proben von 8—50 g (meist 16 g) in einer Platinschale oder einem Por-
zellantiegel bei moglichst niedriger Temperatur verascht; da nach G.Ber-
traud?®) von den gebriduchlichen Messingbrennern Kupfer in der gas-
férmigen Zwischenform von Kupferkarbonyl in die zu veraschende Sub-
stanz gelangen kann, ist es zweckmifig, sich eines Porzellanbunsen-
brenners oder eines elektrischen Ofens zu bedienen. Die meist rétlich-
graue Asche wird durch Erwarmen mit 0,5 cm?® konzentrierter Salzsaure
in Losung gebracht und auf dem Wasserbad zur Trockne eingedampft.
Der durch Eisenchlorid gelb, bei grofieren Kupfermengen griingelb ge-
farbte Rickstand wird zur Zersetzung der basischen Salze mit einigen
Tropfen konzentrierter Salzsidure versetzt und in etwa 5cm?® Wasser
gelost. Ein geringer weiler Riickstand hat keine Bedeutung. Man
spiilt das Ganze in ein Schleuderréhrchen, so dal man etwa 8—10 cm3
Flissigkeit erhalt. Jetzt gibt man 0,5 cm3? einer 109/ igen Rhodan-
ammoniumlésung hinzu, wodurch infolge des nie fehlenden Eisengehalts
eine mehr oder weniger starke Rotfarbung eintritt. Hierauf gibt man
tropfenweise reines Pyridin hinzu, bis die Rotfarbung verschwindet.
Zu der infolge Ausscheidung von rétlichgelbem Eisenhydroxyd stark ge-

1) Noch unverdffentlicht.

)

) Chem. Zentralblatt IV, S.737. 1922.

) Bei Berliner Glanzfaden (wasserfrei) etwa 0,00049/, Kupfer.

) Klein, A.: Priifung gebleichter Zellstoffe. Zellstoff u. Papier 1924, Nr. 5.
%) Comptes Rendus Bd. 177, S.997. 1923.

2
3
4
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triibten Flissigkeit setzt man 0,25 cm?® Chloroform oder Tetrachlorathant)
zu und schiittelt kréftig durch. Nach einigen Minuten Stehenlassen
kann man meistens die Griinfarbung des in der Spitze des Glaschens be-
findlichen Tetrachlordthans erkennen. Manchmal bilden sich aber auch
Emulsionen, die durch Abschleudern auf einer Laboratoriumszentrifuge
getrennt werden miissen. Das Tetrachloréthan bildet dann die unterste
Schicht, dariiber befindet sich fester Niederschlag, der von einer klaren
wasserigen Schicht iiberdeckt wird. Der Ersatz des Pyridins durch
ghnlich zusammengesetzte Stoffe, wie a-Pikolin, Lutidin oder Nikotin
bietet meines Erachtens keinerlei Vorteile.

Hingegen muf} noch erwihnt werden, dall in etwa der Halfte der
Falle statt der Griunfarbung des Tetrachlorathans bzw. des Chloroforms
eine verhaltnismaBig viel starkere Rotviolettfarbung auftrat oder daf
die anfangliche Grimfarbung, oft schon nach einigen Minuten, in Violett
umschlug. Es scheint, dafi die von Spacu entdeckte Kupferrhodanid-
pyridin-Verbindung in zwei ineinander umwandelbaren stereoisomeren
Formen von griiner und violetter Farbe vorkommt und daB in vielen
Kunstseidenaschen Stoffe vorhanden sind, die die Bildung der violetten
Form begiinstigen. Da manchmal beide Formen nebeneinander auf-
treten, wodurch infolge der Komplementarfarbenwirkung die Tetra-
chlorathanschicht fast farblos erscheinen kann, ist es ratsam, alles in
die griine?) Form iiberzufithren. Zu diesem Zweck hebert man nach
dem Abschleudern mittels einer Pipette die wisserige Schichte so weit
als moglich ab, fiillt, ohne den meist ein dichtes Scheibchen bildenden
Niederschlag aufzuriihren, destilliertes Wasser nach und wiederholt dies
einige Male, bis die urspriingliche wisserige Schichte durch reines Wasser
ersetzt ist. Hierauf wird kraftig durchgeschiittelt, was die Umwandlung
in Griin zur Folge hat und neuerdings abgeschleudert. Die Umwand-
lung der violetten Form in die griine durch kurzes Erwarmen der Probe
im Wasserbad ist weniger sicher und dauerhaft.

Bestimmung des Kunstseidengehalts in Mischgeweben.
Durch heifle Natron- oder Kalilauge wird Kunstseide stark angegriffen;
daher ist es nicht mdglich, in einem Gemisch von Kunstseide bzw.
Stapelfaser (S. 137) und Wolle den Gehalt an letzterer durch Bestim-
mung des Gewichtsverlusts nach dem Kochen mit verdiinnter Na-
tronlauge zu bestimmen, weil sich nicht nur die Wolle auflést, sondern
auch die Zellulosefaser 6—79/; an Gewicht verliert. P.XKrais und
K. Biltz®) haben daher eine auf der Loslichkeit der Kunstseide in
Kupferoxydammoniak beruhende Trennungsmethode ausgearbeitet. Zur
Herstellung des Reagens wird ein Stépselglas halb mit Kupferdreh-
spanen und nicht ganz bis zur Halfte mit konzentriertem Ammoniak
gefiillt. Unter 6fterem Umschiitteln und Einblasen von Luft?) a6t man
1) Wegen seiner geringeren Fliichtigkeit ziehe ich dieses selbstgefundene
Loésungsmittel vor.

2) Eigentlich wére die violette Form wegen ihrer etwa 2—3mal groeren Farbin-

tensitit vorteilhafter, doch miissen erst ihre Existenzbedingungen festgestellt werden.
3) Textile Forsch. Bd. 2, S.24. 1920.

4) Ein tiberméfBiges Einblasen von Luft setzt aber infolge von zu grofer Am-
moniakverfliicchtigung das Losungsvermdogen fiir Zellulose wieder herab.

g*
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drei Tage stehen, wodurch sich die dunkelblaue Kupferoxydammoniak-
I6sung mit etwa 19/, Kupfer und dem spez. Gew. 0,925 bildet. Von
dem zu untersuchenden Mischgarn oder Mischgewebe werden 0,2—0,5 g
in einer Porzellanschale mit einem Porzellanpistill eine halbe Stunde
lang geknetet, worauf die entstandene Zelluloseldsung abgegossen und
der Riickstand noch einmal wie die frische Probe behandelt wird. Die
zuriickbleibende Wolle wird dann einmal mit konzentriertem Ammoniak,
einmal mit 10 ¢/yigem Ammonijak und dreimal mit Wasser ausgewaschen.
Zur Entfernung von absorbiertem Kupfer wird der Riickstand 1 Stunde
mit 109/ iger Salzsiure behandelt, dann mit solcher Siure und zum
SchluB mit kaltem und heiflem Wasser bis zur neutralen Reaktion ge-
waschen. Dann wird der Riickstand (Wolle) zwischen Filtrierpapier
abgepreBt und bei 110° getrocknet. Infolge unvermeidlicher Verluste
mufl man das Gewicht der gefundenen Wolle um 0,3/, erhohen.

X. Die Stapelfaser.

Die Kunstseide war trotz der grofien Hoffnungen, die man anfangs
auf sie gesetzt hatte, nicht imstande, der wihrend der Kriegszeit und
in der ersten Nachkriegszeit bei den Mittelméachten vorhandenen Not
an Faserstoffen wesentlich abzuhelfen. Denn die Nitroseidenfabriken
muBten ihren Betrieb auf die Herstellung von SchieBbaumwolle um-
stellen, wihrend die erzeugte Kupfer- und Viskoseseide vielfach von
den Militirverwaltungen fiir die Herstellung von Kartuschbeutelstoffen
in Beschlag genommen wurde. Spéter litt die Kunstseidenfabrikation
sehr unter dem Mangel an geschulten Arbeitern und notwendigen Hilfs-
stoffen, wie besonders Schwefelkohlenstoff, ganz abgesehen von der
Kohlenknappheit. Aber wenn man auch Kunstseide in beliebigen Mengen
hatte erzeugen konnen, so wire damit nicht viel erreicht gewesen, weil
die daraus hergestellten Gewebe und Wirkwaren sich infolge ihrer Glatte
und geringen Wirmehaltigkeit wenig fiir Alltagskleider eignen. Da
kam nun eine von Girard in Lyon schon im Jahre 1912 gemachte Er-
findung (F. P. 438131 mit Zus.-P. 15399) zu Ehren, die Herstellung
der Stapelfaser. Dieses Erzeugnis wire eigentlich richtiger als Kunst-
(baum)wolle zu bezeichnen, wenn diese Namen nicht schon fiir die aus
Lumpen und Abfillen wiedergewonnenen Fasern vergeben wiren. Wah-
rend die Kunstseide dhnlich wie die gehaspelte Naturseide praktisch aus
endlosen Einzelfidchen besteht, bildet die Stapelfaser kiinstliche Faden
aus Zellulose oder Zelluloseverbindungen, die wie die Baumwolle, Wolle
oder Schappeseide eine bestimmte Léange, eben den Stapel aufweisen.
Wihrend aber die Kunstseide von den Fabriken bereits in verwebbarer
Form geliefert wird, mufl die von der Kunstseiden- bzw. Stapelfaser-
fabrik hergestellte Stapelfaser erst in besonderen Fabriken, meist Kamm-
garnspinnereien, zu einem Stapelfasergarn versponnen werden. Dieses
wird sich also von einem Kunstseidengarn dadurch unterscheiden, daf
es aus Kinzelfidchen von bestimmter Lange, z. B. 10 cm, besteht, die
durch das beim Spinnen erfolgte Zusammendrehen ihren gegenseitigen,
auf der Reibung beruhenden Halt bekommen haben. Da besonders
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beim Krempeln unvermeidlicherweise ein Teil der Fasern zerrissen
wird, sind auch kiirzere Fasern vorhanden. Dadurch, daB bei dem
Stapelfasergarn die Fasern nicht so parallel und dicht aneinander liegen
wie bei der Kunstseide und iiberall Faserenden hervorstehen, wird ein
weicher, voller Griff, eine gréfiere Dehnbarkeit (Elastizitat) und eine ge-
wisse Rauhigkeit erzielt, wihrend zugleich der Glanz stark herabge-
mindert wird. Er erinnert bei manchen Stapelfasergarnen etwa an
Moharkammgarn. Die Dampfung des Glanzes ist auch eine Folge der
durch die verschiedenen mechanischen Einwirkungen beim Spinnen
veranderten Oberfliche der Einzelfasern, die, wie man bei mikrosko-
pischer Beobachtung (Abb. 87) sehen kann, zahlreiche Knickungen und

Abb. 87. Kiittners Viskosestapel- Abb. 88. Berliner Kupfer-
faser. Vergr. 130. stapelfaser. Vergr. 150.

Quetschstellen aufweisen. Da der Glanz beim Stapelfasergarn nicht not-
wendig ist und die ihn verursachende Glitte der Einzelfidchen die
Reibung und somit auch die Festigkeit vermindert, — was allerdings
durch einen stérkeren Drall auf Kosten der Weichheit des Garns aus-
geglichen werden kann —, brachten manche Fabriken, wie die Berliner
Glanzfaden A.-G. (Abb. 88 und 89) und Kiittner eine mattglinzende
Stapelfaser auf den Markt. Die Verminderung des Glanzes wird nach
dem D.R.P. 312304, 1917 (Glanzfaden A.-G.) dadurch bewirkt, dal
die auf einen Haspel gesponnenen Strihne (Kupferoxydammoniak- oder
Viskoseverfahren) von den in ihnen enthaltenen Lésungs- und Spinn-
badchemikalien durch Traufenbider befreit werden, deren lebendige
Kraft gerade jene mittlere Spannung der Féaden hervorruft, die fiir
den milden Glanz giinstig ist. Eine stirkere Spannung wiirde nach der
Patentschrift den nichtgewiinschten gleiBenden Kunstseidenglanz, das
Fehlen jeder Spannung blinde und briichige Faden ergeben. Wenn
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man die obige Kupferstapelfaser mit ihren Langsrinnen und oberfliach-
lichen Zerkliiftungen naher betrachtet und mit dem glatten Aussehen

Abb. 89. Berliner
Viskosestapelfaser.
Vergr. 150.

der Kupferseide (Abb. 45) vergleicht, erscheint es
kaum erkldrlich, dafl die genannten Traufenbider
allein eine so tiefgreifende Formverinderung zur
Folge haben koénnten, so dali die Annahme nahe
liegt, dafl doch auch die Zusammensetzung der
Spinnlésung oder des Fallbads von der bei der
Kupferseidenfabrikation iiblichen abweicht. Jeden-
falls gilt die Behauptung der Patentschrift, daf}
beim Auswaschen ohne Spannung ein vollkommen
mattes und miirbes Produkt erhalten werde, durch-
aus nicht fiir die Viskosestapelfaser. Abb. 90—91
zeigen die Querschnittsformen der vorerwihnten
Stapelfaserarten.

Einen so befriedigenden Eindruck nun ein
Stapelfasergarn auch dufBerlich macht, seine Zellu-
losenatur kann es trotzdem nicht verleugnen; es
fehlt ihm der elastische Griff und besonders im
nassen Zustand die Festigkeit der Wolle. Dem
kann man aber z.T. dadurch abhelfen, dafl man
die Stapelfaser gemischt mit Wolle oder Kunstwolle
(besonders Shoddy) verspinnt (Wostagarne, Abb.92).
Auch gegenwirtig werden noch solche als ,,Seiden-
wolle® bezeichnete Mischgarne (Streichgarne oder
Kammgarne), die gefarbt einen eigenartigen Farben-
schiller aufweisen, fiir Handarbeiten und Maschinen-
strickerei verwendet.

Abb. 90. Berliner Kupferstapel- Abb. 91. Berliner Viskosestapel-
faser. (Querschnitt). faser. (Querschnitt).

Was die Erzeugung der Stapelfaser selbst anlangt, so ist sie ganz
analog der Kunstseidenfabrikation, abgesehen von gewissen Abwei-
chungen einzelner Fabriken, um einen schwicheren Glanz zu erzielen.
Wohl hat Beltzer?) 1911 ein Verfahren beschrieben, bei dem keine ge -

" 1) Kunststoffe 1911, . 86.
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ordneten endlosen Einzelfadchen entstehen, sondern ein Gewirr von
mehr oder weniger kurzen Einzelfadchen, doch ist von einer praktischen
Anwendung dieses Verfahrens nichts bekannt geworden. Das gleiche
gilt auch von FeBmanns Erfindung (D.R.P. 319280, 1918), wonach
die durch eine Diise ausge-

spritzten Fiden nach Errei-

chen einer bestimmten Linge

durch rotierende Schlaglei-

sten losgerissen werden, wo-

bei im Gegensatz zur ge-

schnittenen Stapelfaser Fa-

sern mit spitzen Enden er-

halten werden. Abgesehen

von der Glanzfiden A.-G.,

die iibrigens auch Viskose-

stapelfasererzeugte,arbeitete

in Deutschland nur noch

die Bemberg A.-G. nach  Abb. 92. Mischgarn aus gleichen Teilen Kunst-
dem Kupferoxydammoniak- wolle und Kupferstapelfaser (Bemberg).
verfahren, wobei aber Sulfit- W= Wolle. Vergr. 250.
zellulose als Rohstoff diente.

Meistens wurde das Viskoseverfahren angewendet. Die Herstellung
der Spinnlosung, die Zusammensetzung und Temperatur des Fallbads
und die Abzugsgeschwindigkeit entsprechen bei denjenigen Produkten,
die sich mikroskopisch von den entsprechenden Kunstseiden (z. B.
Sydowsaue, St. Pslten) nicht unterscheiden, ganz deren Fabrikation.
Hingegen wendeten Kiittner und die Glanzfiden A.-G. etwas abwei-
chende Verfahren an, iiber die nichts Niheres bekannt geworden ist.
Um die Spinnmaschinen besser ausniitzen zu kénnen, verwendet man
bei der Stapelfasererzeugung groBere Brausediisen mit viel mehr Off-
nungen als bei der Kunstseide. Zur Vermeidung des Ubelstands, daB
die aus den zentral gelegenen Spinnléchern der Diise austretenden Fiden
nur mit schon teilweise abgeschwichtem Fallbad in Berithrung kom-
men, werden die Diisenflichen nicht gleichmiBig mit Lichern versehen,
sondern radiale Streifen ohne Bohrungen derart ausgespart, daf die
Fallfliissigkeit durch die sich ergebenden Zwischenriume im Faden-
biindel in dessen Mitte gelangen kann (Koln-Rottweil A.-G., D.R.P.
319444, 1919). Man spinnt gewdhnlich direkt auf einen Haspel, von
wo die Strihne von Zeit zu Zeit nach vorherigem Durchschneiden ab-
genommen werden. Die Vollendungsarbeiten sind dieselben wie bei der
Kunstseide, doch geschieht das Entschwefeln und Bleichen der auf-
geschnittenen Strange nicht an Stécken hingend, sondern die Stapel-
faser geht in Form eines sogenannten ,,offenen Butzens®, auf einem
Holzrost liegend, durch die betreffenden Traufenbider. Getrocknet
wird wieder auf Stocken, hier natiirlich ohne Spannung; der vermin-
derte Glanz ist ja erwinscht. Mit Hilfe einer Packpresse bringt man
dann die Stapelfaser in die Form von linglichen Paketen von 5 oder 10 kg
Gewicht, wo die einzelnen Fasern ziemlich parallel zueinander liegen.
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Das Zerschneiden in die einzelnen Stapel geschieht also nicht in der
Stapelfaserfabrik, sondern in der Spinnerei. Der zulassige Wasser-
gehalt betriagt wie bei der Kunstseide 119/

Die Bestimmung des Titers von unversponnener Stapelfaser (das
fertige Garn wird metrisch numeriert) geschieht am besten nach der
von A.Herzog!) angegebenen mikroskopischen Methode. Bedeutet I
die Querschnittsflaiche der Einzelfaser in p? (1 p? = 0,00000001 cm?)
und s das spez. Gew. der Fasersubstanz, so ist das Gewicht einer

F
50 1 . der Tit leich s = 0,009
50 m langen Faser (der Titer) gleich 20-450-100-—— 100000000 0

-F-s Deniers. Da s fiir Zelluloseseide im Durchschnitt zu 1,52 an-

genommen werden kann, so ist der Titer = 0 01368.F Denier. Man

stellt von der betreffenden Stapelfaser Querschnittspraparate her und

mift die Flachen von etwa 25—30

Querschnitten mit Hilfe des von

Herzog konstruierten, wie ein Oku-

larmikrometer zu handhabenden

Deniermeters aus. Da die Werte

aber etwas zu hoch ausfallen, sind

sie noch mit dem von Herzog em-

pirisch gefundenen Korrektionsfak-

tor 0,93 zu multiplizieren, oder man

berechnet den Titer gleich nach der

Formel 0,01272-F. Fiir Azetatseide

vom spez. Gew. 1,26 g wire dann

der Titer = 0,01134-F, bzw. bei

Annahme des gleichen Korrektions-

Abb. 932). Messen eines Faserquer- faktors 0’01955'17 Denier. Abb.‘93

schnitts von Viskoseseide mittels des %eigt den in Kanadabalsam ein-

Herzogschen Deniermeters. gebetteten Querschnitt einer Vis-

koseseidenfaser und das Denier-

meter, dessen kleine Quadrate einer Feinheit von je 1/, Denier ent-

sprechen. Da der Faserquerschnitt von 82 Quadraten gedeckt wird,
betragt die Feinheit der Faser 8,2 Denier.

Was das Farben der Stapelfaser anlangt, so geschieht dies wie bei
der Kunstseide, nur daf} hier das Farben von Mischgarnen aus Wolle
und Stapelfaser eine besondere Rolle spielt. Die von den einzelnen
Farbenfabriken herausgegebenen Musterbiicher geben hieriiber er-
schopfende Auskunft. Die Stapelfaser kann wie die Wolle in folgenden
Formen gefarbt werden: 1. als loses Material, 2. als Kammzug, 3. als
fertiges Garn (bzw. Zwirn) in Strangform, 4. als Gewebe. Nach einer
Anleitung der Farbenfabrik L. Cassella & Co., in Frankfurt a. M. ist
beim Férben der Stapelfaser folgendes besonders zu beachten. Lose
‘Stapelfaser wird in Kufen #hnlich wie Baumwolle gefirbt, wobei zur

1) Die Bestlmmuncf des Titers von Kunstseide auf mikroskopischem Wege.
Textile Forsch. 1922, H.1; Referat: Dt. Faserst. u. Spinnpfl. 1922, Nr. 11/12.

2) Aus Herzog, A.: Dle mikroskopische Unterscheidung der Selde und der
Kunstseide. 8. 37.
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Vermeidung von Klumpenbildung fortwiahrend hantiert werden soll.
Die Ursache fiir das Zusammenkleben der Faden ist oft darin zu suchen,
daf} das Material zu feucht in die Schneidemaschine kommt und unter
zu groflem Druck geschnitten wird. Gegebenenfalls ist die Stapelfaser
vor dem Schneiden etwas zu trocknen. Das Trocknen nach dem Farben
und Spiilen soll bei nicht zu hoher Temperatur erfolgen, wahrend an-
dererseits das getrocknete Material vor feuchten Dampfen zu schiitzen
ist, um die Weiterver-
arbeitung nicht zu er-
schweren. Stapelfaser-
kammzug wird wie Wolle
in Bobinenform mittels
mechanischer ~Apparate
gefarbt. Stapelfaser in
Strangform  wird wie
Kunstseide, im Gewebe
auf der Haspelkufe oder
dem Jigger gefarbt. Helle
Tone kénnen auch durch
Pflatschenhergestellt wer-
den. Am gebrauchlichsten
fir die Stapelfaser sind
die direkt ziehenden Dia-
minfarben und die Dia-
minechtfarben, fiir beson-
dere Echtheitsanspriiche
Algol-, bzw. Indanthren-,
Immedial- oder Hydron-
farben (Kiipenfarbstoffe).
Das Farben der mit Wolle
gemischten Stapelfaser ge-
schieht wie bei Halbwolle ;
eigene Musterbiicher der
Farbenfabriken geben
hiezu genaue Anleitungen.  Abb. 94. Viskosestapelfaser aus einem cheviot-
WennmanvomPapjer- artigen Gewebe. Vergr. 150.
garnabsieht,sobeherrsch-
ten zur Zeit des fast vollstandigen Mangels an Baumwolle oder Wolle die aus
Lumpen und Hadern wiedergewonnenen Fasern, wie Kunstwolle (Shoddy,
Tibet, Mungo), Kunstbaumwolle (Effilochés), Leineneffilochés und Seiden-
shoddy das Feld. Die z. T. ja sehr hochwertigen Fasern aus einheimischen
Pflanzen, wie Brennessel und Ginster, waren leider nicht in gentigender
Menge zu beschaffen. Die aus Lumpen wiedergewonnenen Faserstoffe
haben natiirlich, vom Shoddy abgesehen, nur eine geringe Lénge, so
daf} sich nur grobe und hartgedrehte Garne daraus erzeugen lassen.
Hier konnte nun die in beliebiger Lénge herstellbare Stapelfaser hel-
fend einspringen, weil sie, in entsprechender Menge beigemischt, den
kurzen Abfallfasern einen groBeren Halt verleiht. Die Stapelfaser diente
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daher, gemischt mit Kunstwolle, aber auch fiir sich allein, hauptsichlich
zur Herstellung cheviot- und tuchartiger Kleidungsstoffe (Abb. 94).
Reines Stapelfasergarn eignet sich besonders fiir Wirkwaren, wo die
geringere Elastizitdt weniger in Erscheinung tritt. Es ist auch zu be-
achten, daBl nicht alle Stapelfaserarten gleich gut verspinnbar sind.
Feine Faden mit unregelmifBigem Querschnitt sind leichter zu ver-
arbeiten als grobe zylindrische. Ein Nachteil ist auch die Empfindlich-
keit der Stapelfaser gegen die Feuchtigkeit des vor dem Krempeln zu-
zusetzenden Spickmittels (Ol-Seifenemulsion).

Was die wirtschaftliche Bedeutung der Stapelfaser betrifft, so wurde
diese anfangs ganz gewaltig itberschéatzt. Unmittelbar nach dem Krieg,
wo die Stapelfaser trotz ihrer Unvollkommenheit eine groflere Rolle
hatte spielen kénnen, war es aus verschiedenen Griinden (geringe Zahl
der bestehenden Anlagen, Mangel an Rohstoffen, Hilfsstoffen und Kohle)
schlechterdings unméglich, wirklich ansehnliche, den ibergrofen Bedarf
halbwegs deckende Mengen zu erzeugen. Die neugegriindeten Stapel-
faserfabriken muBten, soweit sie den Betrieb iiberhaupt schon aufge-
nommen hatten, sich auf die Erzeugung von Kunstseide werfen, weil
sich bereits anfangs 1921 Wolle billiger stellte als die kiinstliche Faser.
Hingegen hat die Kunstseidenindustrie eine gesicherte Zukunft, da sie
einen fertigen, in der Weberei oder Wirkerei ohne weiteres zu verar-
beitenden Faden liefert, wihrend die Stapelfaser mit den Kosten des
Verspinnens belastet erscheint. Nur die nach dem Minckschen Ver-
fahren (z. B. D.R.P. 389394, 1918; 402405, 1918; 403845, 1918; 405002,
1918) aus ungereifter Viskose gesponnene Stapelfaser der Koln-Rott-
weil A.-G. hat sich bis jetzt zu halten vermocht. Sie kommt in drei
Arten in den Handel: 1. als ,,Vistraschappe’, mit einem Titer der Ein-
zelfidchen von 1,5—1,75 dn; sie wird auf Garne bis Nr. 120 (metrisch)
versponnen, die fiir feine Trikotstoffe, Samte und Pliische (besonders
Hutpliische und Krimmerimitationen) verwendet werden; 2. ,,Vistra-
wolle I, Titer der Einzelfidchen 4 dn, fiir Vorhang- und Mgbelstoffe
und Tischdecken. 3., Vistrawolle II*, 6 dn. Dieses Erzeugnis wird be-
sonders in der Teppichfabrikation viel verwendet und in Mengen bis
10 Tonnen téiglich hergestellt. Das mikroskopische Aussehen der Ein-
zelfadchen dieser drei Arten ist gleich, nur die Dicke ist verschieden.
Kennzeichnend sind die auch bei der ,,Vistraseide“ vorhandenen, mit
Luft gefiillten Hobhlraume (Abb. 95 und 96), die das spez. Gew. der
Faser verringern, ohne ihrer Festigkeit besonderen Abbruch zu tun.
A. Herzog fand bei der Untersuchung von fein- und grobfadigen Vistra-
wollen folgende Zahlen:

|
; I II
mittlere Breite in & . . . . . . . | 18 33,7
mittlere Dicke in p. . . . . . .. ‘ 15 ‘ 27
mittlerer Durchmesser in g . . . . | 16,6 30,6
mittlere Querschnittsfliche u2 . . . 204 | 675
Volligkeit . . . . . . . . . . .. | 81 i 76

Feinheit in Deniers . . . . . . . . | 2,6 8,6
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Eine ahnliche Viskosestapelfaser wird unter dem Namen ,,Lanofil® von
den Lanofil-Spinnstoffwerken nach Patenten von E.Schiilke herge-
stellt. Dieser Faserstoff ist nach A. Herzog weich und mattglinzend,
dabei fein (mittlerer Durchmesser 15 1) und wollartig gekrauselt.

Die jahrliche Erzeugung Deutschlands an Stapelfaser wurde 1919
auf 10000 t geschétzt. Hingegen betrug in den Jahren vor dem Krieg
Deutschlands Einfuhriiberschuff an Wolle und Kunstwolle rund 190000 t
und die eigene Wollproduktion etwa 16000 t. Vor dem Kriege kostete
in Berlin 1kg gewaschene Kapwolle mittlerer Giite etwa 4 M., 1kg
Rohseide 40—50 M. und 1 kg Kunstseide 12—14 M. Wenn man diese
relativen Zahlen miteinander vergleicht und auBerdem bedenkt, daf
gute Naturalwolle mindestens die doppelte Festigkeit und die dreifache
Haltbarkeit der Stapelfaser besitzt, wird man kaum geneigt sein, an eine
besondere Zukunft der Stapelfaserindustrie zu glauben.

Abb. 95. Vistrawolle II. Abb. 96. Vistrawolle 11, Quer-
Vergr. 150. schnitt (Vergr. 150).

XI. Verwendung der Kunstseide.

Anfangs wurde die Kunstseide (Chardonnetseide) hauptsichlich
zur Herstellung von Posamenteriewaren und Besatzartikeln verwendet.
Nun hiangt aber der Verbrauch dieser Erzeugnisse [Litzen'), Borten,
Tressen, Fransen, Quasten, Bordiiren, Spitzen usw.] sehr von der Mode
ab und daher war es fiir die Kunstseidenfabriken von grofter Bedeu-
tung, daB die in ihren Eigenschaften verbesserten kiinstlichen Seiden
allmihlich auch in die Weberei Eingang fanden. Dort bediente man

1) Schmitz, W.: Die Verwendung der Kunstseide in der Litzenfabrikation.
Dt. Faserst. u. Spinnpfl. 1924, S.6.
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sich des neuen Rohstoffes zunéchst zur Erzeugung von solchen Geweben.
bei denen es mehr auf ein schones, bestechendes Aussehen als auf Halt-
barkeit oder gar Waschbarkeit ankommt, wie dies z. B. bei den Kra-
wattenstoffen der Fall ist. Die Krawattenstoffweberei verbrauchte in
immer steigendem MaBe Kunstseide als SchuBmaterial, wobei als Kette
meist ein schwarzer Baumwollzwirn verwendet wird. In Atlasbindung
verwebte, lebhaft gefarbte Kunstseide gibt natirlich einen grellen, auf-
dringlichen Effekt. Durch Anwendung geeigneter Muster und Far-
bungen lassen sich aber auch sehr geschmackvolle Krawattenstoffe her-
stellen, besonders wenn als Kette Naturseide mitverwendet wird. Diese
ist bei besseren Damenkleiderstoffen sogar unentbehrlich, weil sie sich
sonst infolge der geringen Elastizitat der Zelluloseseiden (Azetatseide ist
in dieser Beziehung schon besser) zu sehr verknittern. Nach dem Be-
richt 1912 des Kgl. Materialprifungsamtes zu Berlin-Lichterfelde wird
nicht selten echte Seide mit kiinstlicher zusammen verzwirnt. Bemer-
kenswert ist, daB fir Krawattenstoffe noch immer fast ausschlieBlich
Nitroseide verwendet wird. Diese und die Kupferseiden eignen sich aber
wenig als Kettmaterial und sind besonders nisseempfindlich; hingegen
hat man die Viskoseseide im geschlichteten (gelatinierten) Zustand auch
fiir die Kette als brauchbar befunden und da viele Marken von Viskose-
seide eine verhaltnismaBig gute NaBfestigkeit aufweisen, haben sich der
kiinstlichen Seide auf dem groBlen Gebiet der Textilindustrie einige wei-
tere Verwendungsmoglichkeiten) erdffnet. So kann man z. B. mittels
Viskoseseide waschbare Blusenstoffe aus Baumwolle, Wolle oder Halb-
wolle mit Effektstreifen versehen. Auch kunstseidene Samte und Pliische
(Fellimitationen) werden jetzt viel erzeugt, desgleichen Pluschteppiche.
Fiir Vorhangstoffe, Portieren, Tapeten, Wandteppiche, Mobelstoffe
und Gewebe fiir Lampenschirme wird die Kunstseide schon lange
verwendet, wobei besonders auf lichtechte Férbung zu achten ist.
In Verbindung mit merzerisierter Baumwolle als Kette werden sogar
kunstseidene Futterstoffe angefertigt. Ferner wird die Kunstseide
in der Bandweberei (Hutbander usw.) und in der Gummiweberei
(Gummibénder, Hosentrdger usw.) viel benutzt. Nach E. Ullrich?)
sind bei den Vorarbeiten der Weberei (Winden, Schufspulen, Scheren,
Baumen) die Arbeitsmaschinen im allgemeinen um !/,—1/, langsamer lau-
fen zu lassen als bei Naturseide. Auch empfiehlt es sich, besondere, der
Eigenart der Kunstseide angepalite Maschinen zu verwenden. Zu feuchte
Luft erhoht merklich die Zahl der Fadenbriiche infolge Festigkeitsver-
ringerung, zu trockene Luft macht feinfadige Kunstseide leicht flusig.
Die Kettengarne haben meist 150—250 und die SchufBigarne 160—120
Drehungen auf 1m. In der Wirkwarenindustrie hat die Kunstseide,
speziell die Viskoseseide, besonders festen Fufi gefalit. Man erzeugt

1) Brough, Th.: The uses of artificial silk. The Manchester Guardian Com-
mercial, 5. ITI. 1925. — T. M.: Die Eigenart kunstseidener Stoffe, besonders in web-
technischer Beziehung. Die Kunstseide 1925, Nr. 7—12. — Bruckhaus, W.; Die
Kunstseide und ihre Schwierigkeiten beim Verarbeiten. Die Kunstseide, Nr.12,1925.

2) Die Kunstseide in der Weberei. Melliands Textilberichte 1921, Nr. 5, 6,
7 u. 10.
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z. B. Kragenschoner, entweder aus Viskoseseide allein oder in Ver-
bindung mit merzerisierter Baumwolle, die vor den echtseidenen sogar
den Vorzug haben, weniger leicht Schmutz anzunehmen; sie ertragen
auch eine mehrmalige vorsichtige Wésche mit warmem Seifenwasser und
erhalten durch Biigeln wieder ihren urspriinglichen Glanz. Ferner
macht man Theatertiicher, Schals, Cachenez, Schultertiicher (Echar-
pes), Nackenschiitzer, Handschuhe, Striimpfe und besonders gestrickte
Krawatten aus Kunstseide, die in besseren Qualititen von ausgezeich-
neter Haltbarkeit sind. Einen sehr gangbaren Artikel bilden auch
gestrickte Blusen, Jacken, Westen, Jumper und Kasaks aus Kunst-
seide. Kunstseidene Trikotwische wird besonders in den Vereinigten
Staaten und in England in groBen Mengen hergestellt und verbraucht.

Kunstseidene Spitzen werden durch Kloppeln (Hand- oder Ma-
schinenarbeit) erzeugt. Auch zur Herstellung von Luftspitzen ist die
Kunstseide geeignet. Das meist iibliche sogenannte Trockenbeizverfah-
ren besteht dem Wesen nach darin, daB ein mit Aluminiumsulfat im-
pragniertes Baumwollgewebe (Stickuntergrund) in der Weise mit Kunst-
seide und Baumwolle bestickt wird, daf ein zusammenhingendes Spitzen-
muster entsteht; hierauf wird die Ware karbonisiert, d. h. 15—20 Mi-
nuten auf 1200 erhitzt, wodurch der baumwollene Untergrund miirbe
wird (vgl. 8. 7) und dann durch das darauffolgende Klopfen mittels der
Klopfmaschine als Staub entfernt werden kann. In einer sehr griind-
lichen Studie iber ,,Schadhafte Kunstseide-Luftspitzen* macht Stad-
linger?) besonders auf folgende Umstéinde aufmerksam: 1. Die zu ver-
wendende Kunstseide ist vorher zu priifen, ob sie das Erhitzen auf 120°
ohne Schaden aushilt, was besonders bei Nitroseiden nicht immer der
Fall ist. 2. Zum Fiarben der Kunstseide diirfen nur karbonisierechte
Farbstoffe verwendet werden; manche verursachen ein vollstindiges
Morschwerden der Seide. Auch diirfen in der gefirbten Kunstseide
keine Reste von unausgewaschener Mineralsiure (Schwefelsdure) zuriick-
bleiben. 3. Liegenlassen der Stickereien in feuchten Riumen bewirkt,
daB das hygroskopische Aluminiumsulfat Wasser anzieht und z.T. in
die ebenfalls feuchtwerdende Kunstseide eindringt, wodurch auch diese
beim Karbonisieren zerstort wird. 4. Die Karbonisiertemperatur darf
1209 nicht tibersteigen (Thermoregulatoren, elektrische Kontaktthermo-
meter). 5. Ungeeignete Klopfmaschinen kénnen ebenfalls Luftspitzen-
schéden hervorrufen.

Sehr beliebt ist die Kunstseide auch fiir hiusliche Stickerei- und
Hikelarbeiten geworden, wobei meist hohere Titer zur Anwendung
kommen.

Beziiglich der Ausriistung von Geweben, die ganz oder teilweise aus
Kunstseide bestehen, sei vor allem auf einen Aufsatz Hampels?) hin-
gewiesen, der besonders hervorhebt, daf3 die nasse Ware beim Hindurch-
gehen durch die Appreturmaschinen keiner zu groen Spannungausgesetzt
werden darf und daf jedestiarkere Reibung ein Zerschaben der Kunstseide

1) Kunststoffe 1912, S. 281.
2) Uber das Veredeln kunstseidener Gewebe. Kunststoffe 1913, S. 264.
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bewirkt. Auch R. Frank?!) weist darauf hin, daB Druck und Temperatur
nicht zu hoch genommen werden diirfen, da sonst eine Deformation
(Plattdriicken) der Einzelfasern eintritt, wodurch Festigkeit und Glanz
geschadigt werden. Langes Behandeln der Ware mit heilen alkalischen
Badern vermindert den Glanz und gibt der Kunstseide ein totes, bleiernes
Aussehen. Beim Sengen ist nicht auler acht zu lassen, dafl} die Kunst-
seide etwas leichter entziindbarist als die Baumwolle. Die fertig gesengte
Ware ist nach Hampel sofort weiter zu verarbeiten, weil ein lingeres
Liegenlassen an zugigen Stellen leicht zur Selbstentziindung fithren kénne.
Beziiglich des Bleichensvon Wolle-Kunstseidenwaren, das ja hauptséch-
lich auf das Bleichen der Wolle hinausliuft, da die Kunstseide schon im
gebleichten Zustand verwendet wird, redet Hampel der Verwendung
der allerdings etwas teuren sauerstoffabgebenden Bleichmittel, wie Na-
triumsuperoxyd (Na,O,) und Natriumperborat (NaBO,), das Wort;
ein Nachbleichen der mit einem schwefelechten Violett geblauten Ware
in der Schwefelkammer soll ein besonders reines Weill (Kreideweil3)
ergeben. GrofBe Erfahrung erfordert das Farben und Bedrucken kunst-
seidenhaltiger Waren, da ja Baumwolle und besonders Wolle sich den
Farbstoffen gegeniiber anders verhalten als die Kunstseide. Baum-
wolle-Kunstseidenwaren werden in einem Bade gefarbt, wobei aber die
Schwierigkeit zu tberwinden ist, dafl die Kunstseide mehr Farbstoff
aufnimmt und dunkler als die Baumwolle wird, wiahrend eher das Gegen-
teil erwiinscht ist. Bei den Wolle-Kunstseidenwaren wird zunichst
durch Anwendung geeigneter Farbflotten (saure Wollfarbstoffe) die
Wolle gefirbt und dann durch ein zweites Bad die Kunstseide. Der
Farbflotte fiir das Farben der Wolle darf nicht, wie sonst iiblich, Schwefel -
séure zugesetzt werden, da diese die Kunstseide angreift; nach den Firbe-
vorschriften der Farbenfabriken Bayer & Co.2) setzt man dafiir 109/,
Glaubersalz und 3—49/, Ameisenséure hinzu. Nach dem Farben der
Wolle wird die Ware griindlich gespiilt und die Kunstseide, falls sie nicht
weill bleiben soll, in einem kalten Bad von Benzidinfarbstoffen, das
20—40°/, Glaubersalz und 0,5, kalz. Soda enthélt, nachgefarbt. Bei
Auswahl geeigneter Farbstoffe kann man Wolle und Kunstseide auch
in verschiedenen Farben fiarben, z. B. erstere griin und letztere rot.
Beziiglich des Farbens von kunstseidenhaltigen Halbwollgeweben sei
auf die Vorschriften der genannten3) und der andern grofien deutschen
Farbenfabriken verwiesen ; es lassen sich geradezu staunenswerte Effekte
erzielen. Hampel empfiehlt, die Woll- bzw. Halbwollkunstseidenwaren
nach dem Scheren, Pressen und Dekatieréen mit einer Leimlésung zu
tranken, der zur Erhaltung des Glanzes etwas Glyzerin zugesetzt ist.
Die dann bei nicht zu hoher Temperatur getrocknete Ware soll dadurch
einen besseren Griff erhalten.

Im Gegensatz zur echten ist bei der kiinstlichen Seide ein Beschwe-
ren (Xrschweren) nicht iiblich, wenn auch gelegentlich eine nicht zu
billigende Imprégnierung mit Magnesiumchlorid vorkommen mag, das

1) Untersuchungen iiber Kunstseide. Wollen- und Leinenindustrie 1921, 8. 23.
2) Musterbuch Nr. 2045, Wollstoffe mit Kunstseide.
3) Musterbuch Nr. 2069, Halbwollstoffe mit Kunstseide.
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nicht nur infolge seines Wasseranziehungsvermégens das Gewicht ver-
mehrt, sondern auch spiter eine Zermiirbung der Kuustseide zur Folge
haben kann. Eine unschédliche, aber teure Erschwerung der Zellulose-
seiden mittels Zinn-, Zirkon- oder Lanthansalzen ist der Deutschen
Gasgliihlicht-Auer Ges. m. b. H. durch die D.R.P. 403990, 1920, und
411265, 1917, geschiitzt. Fiir das Wasserdichtmachen von Kunst-
seidengeweben konnen im allgemeinen die fiir Baumwoll- und Leinen-
gewebe fiblichen Verfahren (Imprignieren mit Aluminiumhydroxyd,
fettsaurem Aluminium, Stearin, Spermazet, Japanwachs, Paraffin,
Kautschuk usw.) verwendet werden; vgl. das E.P. 227527, 1923.

Aufler auf dem Gebiet der Textilindustrie findet die Kunstseide auch
noch fiir einige andere Zwecke Verwendung. Da ist in erster Linie die
Erzeugung der sogenannten stoBfesten Glihkérper!) zu nennen.
Wiahrend man frither die Leuchtsalze (Thorium- und Zeriumverbin-
dungen) gleich den Spinnlgsungen beimengte, was zu verschiedenen
Schwierigkeiten fithrte, wird jetzt die mdoglichst aschefreie Viskoseseide
genau so wie das sonst verwendete Ramiegarn zu Schliuchen ver-
strickt, die mit den Leuchtsalzen getrankt werden. Hier wird die sonst
unangenehme Quellung der Kunstseide zum Vorzug. Im iibrigen sei
darauf hingewiesen, dafl die weitere Behandlung der Kunstseiden-
schlauche von der der Ramieware mehr oder weniger abweicht. "Die
Uberlegenheit des Kunstseidenglithkérpers steht jedenfalls auler allem
Zweifel. Nach NalB halt ein guter Ramieglithkérper nach einer
Brenndauer von 10 Stunden auf der StoBmaschine von Drehschmidt
100 St6Be aus, wihrend Kunstseidenglihkérper der Berlin-Anhaltischen
Maschinenbau A.-G. nach 500 Stunden Brennen noch 600 Stéfe er-
trugen.

Weniger Bedeutung hat die Kunstseide fiir die Herstellung von
kiinstlichen Federn und von Menschenhaarimitationen in Form von
Zopfen und Periicken. Fir letztgenannten Zweck ist der allzu hohe
Glanz der Kunstseide storend; nach dem Verfahren von R. Freericks
(D.R.P. 137461) soll er sich dadurch mildern lassen, dal man die Kunst-
seide mit einem dinnflissigen, eventuell mit etwas Alkohol versetzten,
nichttrocknenden Ol (Sesamél, ErdnuBsl, Olivendl) behandelt und dann
mit einem indifferenten feinen Pulver (Federweif3) bestiubt. Eine neuere,
aber nur fiir Kupferseide verwendbare Methode besteht darin, daf man
demheillen, stark alkalischen Fillbad gewisse alkalilésliche Schwermetall-
verbindungen, wie Bleihydroxyd (giftig), Zinkhydroxyd oder zinnsaures
Natrium (Prépariersalz) zusetzt; es kénnen auch die noch kupferhaltigen
Kunstfiden vor dem Entkupfern mit solchen Losungen behandelt
werden (Borzykowski, D.R.P. 262253).

Um Kunstseide (Zelluloseseide) zu kraduseln, behandelt man sie
nach dem D.R.P. 406506, 1922, zuerst mit quellend wirkenden Fliissig-
keiten (Losungen von Atznatron, Zinkchlorid oder Kalziumrhodanid)
und bewirkt hierauf Schrumpfung durch wasserentziehende Mittel
(z.B. konzentrierte Salzlgsungen), worauf ohne Spannung getrocknet wird.

1) Bohm, Dr. R.: Die Bedeutung des Kunstseidegliihkérpers und seine Fa-
brikation. 1912.
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Uber die Verarbeitung von Kunstseidengeweben in der Kartonnagen-,
Etui-, Lederwaren-, Papierverarbeitungsindustrie und &hnlichen Ge-
werben berichtet R. Schreiter in Kunststoffe 1914, S. 336.

Zum SchluB sei noch der Verwendung der Kunstseide in der Elek-
trotechnik gedacht, wo man sie zum Umflechten von bereits mit Kaut-
schuk oder Baumwolle isolierten Leitungsschniiren benutzt; sie wird
also auf Isolierfahigkeit selbst nicht beansprucht. Hingegen kénnte
die Azetatseide auch als Isoliermaterial verwendet werden, wenn sie
im Preis den Wettbewerb mit der meistbenutzten Tussahseide aus-
halten konnte.

Auch die bei der Fabrikation und Verarbeitung der Kunstseide sich
ergebenden Abfélle!) finden je nach ihrer Beschaffenheit eine ent-
sprechende Verwertung. Ein Teil wird zur Herstellung von Fransen,
Quasten, Troddeln, Knopfiiberziigen und sonstigen Posamenteriearbeiten
beniitzt. Ein anderer Teil dient dazu, um nach den Methoden der
Florettspinnerei eine Kunstseidenschappe zu erzeugen, die fiir die
Florgewebe und Wirkwaren Anwendung finden soll. Diese Erzeugnisse
waren die Vorlaufer der Stapelfasergarne. Auch hat man versucht,
geeignete Kunstseidenabfdlle nach einer entsprechenden Vorbehand-
lung (Kardieren usw.) mit andern Fasern, wie Baumwolle, Wolle und
Abfaliseide, gemeinsam zu verspinnen. Kunstseidenhaltiges Kammgarn
kann dann so gefiarbt werden, daf durch das Weillbleiben der Kunst-
seide ein Effektgarn entsteht.

Kiinstliches RoBhaar und Bastbander, die sowohl glinzend als matt,
weill und gefarbt in den Handel kommen, werden hauptséchlich fur
verschiedene Flechtarbeiten (Sparteriewaren) benutzt. Viel kiinstliches
RoBhaar wird bei der Herstellung von Damenhiiten verwendet. Aus
matten Faden macht man eine Reiherimitation. Dicke und elastische
Fiaden konnen in der Biirstenerzeugung Verwendung finden.

XI1I. Wirtschaftliches.

Die erste von Chardonnet 1890 bei Besangon errichtete Kunst-
seidenfabrik konnte erst nach 8 Jahren, nachdem das Herstellungsver-
fahren bedeutend verbessert worden war, eine Dividende (6,25°/) er-
zielen, die im Jahre 1904 die gewaltige Hohe von 1509/ erreichte, 1905
609/y, 1906 und 1907 noch 30°/, betrug, um schon im Jahre 1908 auf
Null zu sinken. Auf dhnlicher, zunichst auf- und dann absteigender
Linie bewegten sich die Ertragnisse der andern Nitroseidenfabriken,
die daher zum groBen Teil entweder den Betrieb eingestellt haben (wie
Jilich und Plauen in Deutschland) oder zum Viskoseverfahren tiber-
gegangen sind (alle franzdsischen Fabriken, Frankfurt a. M.). Nur ganz
grole Fabriken, wie Tubize und Obourg in Belgien, die billigen Spiritus
zur Verfiigung haben und sich den Ather selbst herstellen, arbeiten
noch mit gutem Gewinn. DaB iibrigens die schon oft totgesagte Nitro-

1) Dulitz: Kunstseidenabfille und ihre Verwertung. Kunststoffe 1911, S. 107.
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seidenfabrikation ein recht zdhes Leben hat, ergibt sich aus verschie-
denen in der Nachkriegszeit erfolgten Neugriindungen (Tubize Arti-
ficial Silk Comp. of America in Hopewell mit einer Tageserzeugung von
10000 Pfund, die von dem greisen Chardonnet gebaute Fabrik in
Rennes). Natiirlich mufl hier die Wiedergewinnung der Losungsmittel
eine fast vollkommene sein, um einen wirtschaftlichen Betrieb zu er-
moglichen. Wegen der besonderen Art ihres Glanzes und ihrer grofien
Deckkraft wird die Chardonnetseide besonders in der Krawattenstoff-
weberei bevorzugt und erzielt infolgedessen hohere Preise.

Vor dem Krieg arbeiteten in Deutschland, nachdem Plauen 1912
liquidiert hatte, nur noch die Kunstseidenabteilung der Rheinisch-West-
talischen Zelluloidfabrik (Mannheim)?) und die 1902 vom Generalsyndikat
Deutscher Sprengstoff- und Pulverfabriken gegriindete ,,Kunstfiden-
Gesellschaft m.b. H.* in Jillich nach dem Nitrozelluloseverfahren
(Trockenspinnen). Jiilich erzeugte eine ganz besonders schone Seide
von unerreichter Festigkeit. Die deutschen Nitroseidenfabriken waren
gegeniiber den belgischen sehr im Nachteil. Denn sie mufiten fiir den
Spiritus den von der Deutschen Spirituszentrale festgesetzten Preis
bezahlen (1912 79 M.), wiahrend ihn die Belgier zum Weltmarktspreis
(Mai 1912 32,35 M..) bezogen. AuBlerdem bot der geringe Zollsatz von 30 M.
fir 100 kg rohe Kunstseide keinen wirksamen Schutz?). Eine nach dem
Nafispinnverfahren arbeitende Nitroseidenfabrik in Pilnjkau (Béhmen)
muflite, nachdem sie voriibergehend Viskoseseide erzeugt hatte, 1913
liquidieren. Trotz alldem ist nach dem Krieg auch in Deutschland die
Nitroseidenfabrikation wieder aufgenommen worden und zwar in Schwet-
zingen, wo besonders feinfidige Garne, von40dnaufwirts, erzeugt werden.
Uberaus giinstig wiire es, wenn es gelinge, statt der teuren ausléndischen
Linters auch hier Sulfitzellulose zu verwenden. Die bei deren Gewinnung
abfallende Sulfitablauge bildet iibrigens einen billigen Rohstoff fiir Spiri-
tus, da sie 19/, Zucker enthilt, der durch Gérung in Alkohol verwandelt
und durch Destillation als solcher gewonnen werden kann. Auf 1t
Zellstoff entfallen 10 m® Ablauge, die 50—60 Liter Spiritus fiir tech-
nische Zwecke ergeben. Deutschland konnte jéhrlich bei 300000 hl
Sulfitsprit erzeugen, doch bildet das Spiritussteuergesetz ein grofies
Hindernis. Fir Lander mit billiger Wasserkraft kime vielleicht der
sogenannte Mineral- oder Karbidspiritus in Betracht, der, ausgehend
von Kalkstein und Koks, iiber Kalziumkarbid und Azetylen durch Ein-
wirkung von Wasserstoff auf Azetaldehyd hergestellt wird; 1 kg Karbid
soll 1/, kg Spiritus ergeben.

Von den Kupferseiden, die selbst bei gleichem Rohstoff (Linters)
billiger hergestellt werden kénnen als die Nitroseiden, hatte besonders
der ,,Glanzstoff“ eine gréBere Bedeutung erlangt. Die ,,Vereinigte
Glanzstotf-Fabriken, A.-G., Elberfeld* ist die grofite Kunstseidenfirma
Deutschlands, deren Dividende sich vor dem Krieg zwischen 30 und 40 ¢/,
bewegte. Thre Werke, sowie die der auslindischen Tochtergesellschaften
sind aber schon vor dem Krieg alle zum Viskoseverfahren iibergegangen.

1) Fabrik in Schwetzingen.
2} In Frankreich betrug der Zoll schon vor dem Krieg 970 F.
Reinthaler, Kunstseide. 10
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Auch die ,,Glanzfaden A.-G., Berlin®, deren Kupferseide (,,Superba‘‘)
einen guten Ruf hatte, stellt jetzt nur noch Viskoseseide (,,Vistraseide‘*)
her, wéhrend die Hanauer Kunstseidenfabrik 1913 liquidiert wurde.
Es scheint, dafl die Kupferseide nur noch in ihrer nach dem Streckspinn-
verfahren hergestellten feinfadigen Form existenzfihig ist (,,Adlerseide‘
der Bemberg A.-G. und ,,Holkenseide®).

Die ,,Vereinigte Kunstseidefabriken A.-G., Frankfurt a. M.* brachte
nach dem Aufgeben des Nitrozelluloseverfahrens zuerst eine als ,,Luna-
seide‘ bezeichnete Viskoseseide auf den Markt, arbeitete aber dann
gegen Entrichtung einer Lizenzgebithr nach dem Viskoseverfahren der
Glanzstoff-Fabriken. Ein etwas abweichendes Verfahren benutzt in
Deutschland u. a. auch die Viskoseseidenfabrik Kiittner in Pirna a. K.,
deren Erzeugnis (,,Kasemaseide®) wegen ihrer guten Wasserfestigkeit
sehr geschatzt ist. Doch ist auch Kiittner in eine gewisse finanzielle
Abhéangigkeit von der Elberfelder Gesellschaft geraten. Diese bildete
namlich mit einer Reijhe auslindischer Fabriken das Viskosesyndikat,
dessen Machtstellung, abgesehen von den rein finanziellen Vorteilen
des trustdhnlichen Zusammenschlusses an und fiir sich, besonders auf
der Ausniitzung des im Jahre 1925!) abgelaufenen Patents iiber das
Sauresalzspinnverfahren beruhte. Die meisten franzésischen und einige
auslandische Kunstseidenfabriken haben sich dann zu dem ,,Comptoir
des Textiles artificiels“ in Paris zusammengeschlossen, das die Erzeu-
gung und die Verkaufspreise regelt. Eine sprunghafte Entwicklung
hat infolge der giinstigen Produktionsbedingungen (z.T. einheimische
Rohstoffe und billige Arbeitskrafte) die Kunstseidenindustrie in Italien
genommen. An der Spitze der européischen Erzeugung steht aber Eng-
land mit Courtaulds, Ltd.?), die nur von ihrer Tochtergesellschaft, der
»»American Viscose Co.*“ Uberragt wird. Selbst Japan besitzt schon
einige Kunstseidenfabriken, deren anwachsende Erzeugung aber von
geringer Giite ist; bessere XKunstseide wird aus Europa eingefithrt
(1922 etwa 90000 kg).

Was die erzeugten Mengen von Kunstseide anlangt, so sind alle dies-
beziiglichen Angaben, oft von beteiligter Seite stammend, mit groBer
Vorsicht aufzunehmen. Tatsache ist, dafl gegeniiber der Vorkriegszeit,
wo die Welterzeugung auf etwa 7000000 kg geschéatzt wurde, die Kunst-
seidenindustrie eine ganz gewaltige Entwicklung genommen hat, so
daBl schon seit 1923 mehr kiinstliche (44000000 kg) als natiirliche Seide
(34000000 kg) auf den Markt kommt. Trotzdem bilden iibrigens
beide Fasern zusammen der Menge nach noch nicht 1°/; des Weltver-
brauchs an Textilfasern. Abgesehen von den der Kunstseide giinstigen
Modestrémungen ist es vor allem die verbesserte Beschaffenheit des
Garns und die Verbilligung der Erzeugung, die diesen glinzenden Auf-
schwung bewirkt haben. In den letzten Jahren tiberstieg die Nachfrage
meist das Angebot, was zu zahlreichen Neugriindungen fithrte. Doch

1) Eigentlich war es schon 1920 erloschen, doch sind die grundlegenden Vis-
kosepatente mit Riicksicht auf die durch den Krieg geschaffenen wirtschaftlichen
Verhiltnisse durch das Deutsche Reichspatentamt um 5 Jahre verlangert worden.

2) 1924 betrug der Gewinn £ 22019 421.
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muB es frither oder spiter zu einer Uberproduktion kommen und der
entbrennende Konkurrenzkampf wird wohl manchen finanziell schwi-
cheren Unternehmungen das Leben kosten.

Fiir das Jahr 1923 wurden folgende schatzungsweise Angabengemacht:

Vereinigte Staatenl) . . . . 14 Mill. kg
England. . . . . . . . .. 7 5s  as
Deutschland . . . . . . . 6 3 s
Italien . . . . . . . . .. 46 ,, .,
Frankreich . . . . . . . . 3,5 5,
Belgien . . . . . . . . .. 28 ., .
Schweiz . . . . . . . .. 1,7 ., .
Holland . . . . . . . . . .2 ,.
iibrige Staaten. . . . . . . 3,3 ,,

jahrliche Weltproduktion . . 44,1 Mill. kg.

Deutschland?)fithrt noch immer mehr Kunstseide (besonders belgische
Nitroseide) ein als aus; gegenwértig ist infolge der allgemeinen Wirt-
schaftskrise ein Riickgang der FErzeugung zu verzeichnen. Eine
schwierige Aufgabe wird es sein, die Zollverhiltnisse derart zu regeln,
daB einerseits die einheimische Kunstseidenindustrie geniigend ge-
schiitzt, andererseits aber auch den Interessen der Verbraucher Rech-
nung getragen werde.

Wihrend die Kunstseide anfangs sogar teurer als Naturseide war,
kostet sie jetzt nur etwa den 3. Teil von Grége (Rohseide). Azetatseide
(Celanese) ist natiirlich teurer und kostet etwa das 1,5fache der Vis-
koseseide®). Fiir 100 kg ungebleichte Viskoseseide mit 109/, Feuchtig-
keitsgehalt braucht man etwa 130 kg Zellstoff (wasserfrei), 180 kg Atz-
natron, 50 kg Schwefelkohlenstoff, 250 kg Schwefelsdure (66° Bé) und
250 kg Natriumbisulfat. Auf 100 kg Viskoseseide téglich rechnet man
50 Arbeiter(innen).

Im nachstehenden sei eine Zusammenstellung der wichtigsten
Kunstseidenfabriken gegeben; wo nichts bemerkt, handelt es sich um
Viskoseseide(V), withrend Nitroseide durch N., Kupferseide durch K. und
Azetatseide durch Az. bezeichnet ist. Die mit einem T versehenen Ge-
sellschaften gehéren zum ,,Comptoir des Textiles artificiels‘4).

Deutschland: ,,Vereinigte Glanzstoff-Fabriken A.-G.*° Fabriken in Ober-
bruch bei Aachen, Obernburg a. M., Sydowsaue u. Képenick (fiir Filme). Kunst-
seidenfabrik Kiittner in Pirna a.X. ,,Vereinigte Kunstseidenfabriken A.-G.
Frankfurt a. M.« F. in Kelsterbach a. M. ,,Glanzfiden A.-G. Berlin‘“. F. in Peters-
dorf i. Riesengeb. ,,Bemberg A.-G. Barmen-Rittershausen.* F. in Oehde bei Bar-
men u. in Barmen-Rittershausen. (K.) ,,Holkenseide A.-G.“ F. in Barmen. (K.)
»»KoIn-Rottweiler A.-G.“ F. in Bobingen bei Augsburg u. Premnitz (Sa.). ,,Kunst-
seidenfabrik Schwetzingen‘ bei Heidelberg. (N.) ,,Spinnfaser A.-G.‘“ in Elsterberg
(Sa.). ,,Stapelfaserfabrik Jordan & Co.” in Sydowsaue bei Stettin. ,,Aktien-
Gesellschaft fiir Anilinfabrikation®, Berlin. ,,Kunstseidenfabrik Borvisk & Co.
F. in Herzberg a. Harz. ,,Viskose A.-G. in Arnstadt.” ,,Spinnfaserfabrik Zehlen-

1) Schatzungen fiir 1925 und 1926 25, bzw. 33 Millionen kg.

2) Konigsberger, C.: Die deutsche Kunstseiden- und Kunstseidenfaser-
industrie in den Kriegs- und Nachkriegsjahren und ihre Bedeutung fiir unsere
Textilwirtschaft. Berlin: W.de Gruyter 1925.

8) In den Vereinigten Staaten betrug Ende 1924 der Preis fiir die Qualititen
A, B und C 2, 1,80 und 1,50 Dollars.
%) Paris, 16, Rue de Louvre.

10*
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dorf-Berlin.“ ,,Herminghaus & Co.* in Vohwinkel bei Elberfeld. ,,Zellstoffver-
wertungs A.-G.“ in Pirna. (K.)

Osterreich: ,,Erste osterr. Glanzstoff-Fabrik A.-G.¢° F. in St. Polten.

Ungarn: ,,Sarvari Miiselyemygar Részvénytarsasag® in Sarvar. (N.)

Schweiz:] ,,Société Suisse de la Viscose*“{. F. in Emmenbriicke (Luzern) u.
in Widnau bei Heerbrugg. ,,Borvisk Kunstseidenwerke. F. in Arbon.

Belgien: ,,Soie Artificielle de Tubize* Soc. Anon. F.in Tubize. (N.u.V.) ,,Soie
Art. d’Obourg® 1. F. in Obourg les Mons. (N.) ,,Société Générale de Soie Art.
par le Procédé Viscose* +. F. in Alost. ,,Société Anon. des Soieries de Maransart® §.
F. in Couture-St.-Germain. ,,Textiles Belges®, Soc. Anon. in Obourg les Mons.
s»»50ciété Anversoise de Soie Art.“ in Antwerpen. ,La Soc. Industrielle de la
Cellulose.* F. in Gent.

Frankreich: ,La Soie Artificielle* 1. F. in Givet (Ardennes). ,,Société Fran-
caise de la Viscose*{. F. in Arques la Bataille (Seine Inférieure). ,,Société Arde-
choise pour la Fabrication de la Soie de Viscose‘ . F. in Vals-les-Bains (Ardéche).
»Soie Artificielle du Sud-Est‘“ 4. F. in La Voulte (Ardéche) u. Lyon. ,,Soc. de la
Soie Art. d’Tzieux*. F. in Izieux (Loire). ,,Soie de St. Chamond. Soc. Anon. pour
la Fab. de la Soie Art.” F. in St. Chamond (Loire). ,,Soc. Anon. des Crins Art.¢
F. in St.Just bei Beauvais. ,,Soie Art. de Besangon.“ F. in Besancon. ,,Soie
de Valenciennes.” F. daselbst. ,,Soc. Nouv. de Soie Art.* F. in St. Aubin (Seine
Inf.). ,,Soc. Italienne de la Viscose* 1. F.in Albi (Tarn). ,,Allégre Moudou & Cie.
F. in Valence (Drome). ,,Cie Nouvelle des Applications de la Cellulose.* F. in
Gauchy (Aisne). ,,.Soie Art. Francaise, Paris.” (N.) F. in Rennes. ,,Celanése
Frangaise® 1. (Az.) F. in Venissieux bei Lyon. ,,Rhodioseta (Usines du Rhone)* 1.
(Az.) F. in Roussillon (Isére). ,,Soie Art. d’Alsace* . F. bei Colmar. Im Bau:
»Soieries de Strasbourg.* F. daselbst. ,,Soc. Lyonnaise de Soie Art.* F. in De-
cines (Isére). ,,Société Borvisk Francaise. F. in Nevers. ,,Soc. de la Soie de
Compiégne. F. in Aubenton u. Claire-Voix.

England: “Courtaulds, Ltd.“ F. in Coventry u. Flint (North Wales).
,»British-Celanese Co., Ltd.“ (frither: Brit. Cellulose and Chemical Manufactu-
ring Co., Litd.). (Az.) F. in Spondon bei Derby. ,,Mandleberg & Co., Ltd.”“ F.
in Pendleton (bei Blackburn). ,,Kemil Litd. Celta Works* 1 in Peterborough. Ferner
noch kleinere Fabriken in Bradford, Great- Yarmouth, Wolston, Kent, Gloucester
und Apperley Bridge.

Italien: ,,Societd Snia Viscosa.“ F. in Pavia, Venaria Reale bei Turin, Ce-
sano Maderno bei Mailand. ,,Soc. Generale Italiana Viscosa. F. in Padua, Rom
u. Neapel (im Bau). ,,Unione Italiana Fabriche Viscosa®. F. in Venaria Reale
bei Turin. ,,Viscosa di Pavia“+. F. daselbst. ,,La Soie de Chatillon, Soc. Anon.*
F. in Chatillon (Aostatal) u.in Ivrea. ,,Seta di Varedo. F. daselbst.

Holland: ,,Naamloze Vennootschaap Nederlandsche Kunstzijdefabrik.* F.
in Arnheim und Ede. ,,Hollandsche Kunstzijde Industrie.* F.in Breda.—Spanien:
»Sociedad Anénima de Fibres Artificiales. F. in Blanes (Prov.di Gerona). —
Polen: Fabriken in Sokhatschew, Tomaszéw (N.) u. Myszkow (K.). — Schwe-
den: ,,A. B. Svensk Konstsilke‘ in Boras. — T'schechoslovakei: ,,Erste ¢echo-
slovak. Kunstseidenfabrik A.-G.“ F. in Theresienthal bei Arnau. .,Vereinigte
Glanzstoff-Fabriken, Cechoslovakei A.-G.“ F. in Aussig.

Amerika: ,,American Viscose Co.“ (mit Courtaulds, Ltd. in Verbindung).
F. in Marcus Hook (Pennsyl.), Roanoke (Virg.), Lewistown (Penns.) u. Frankford
(Penns.). Tagliche Gesamterzeugung 40000 lbs. ,,Tubize Artificial Silk Co. of
America.* (N.) F. in Hopewell (Virg.). ,,Du Pont Fiber Silk Co. Wilmington (De-
leware). F.in -Buffalo (N.Y.) u. Nashville (Ten.). ,,Indu.trial Fiber Corporation
of America*. F. in Cleveland (Ohio). ,,Cupra Silk Co.*“ (K.). F. in Athenia
(N.J.). ,,Lustron Co.”“ (Az.) F.in Boston (Mass.). ,,Rayon Manufacturing Co.*
F. in Ashotead Surrey. ,,United States Rayon Corporation.”“ F. in Dover (Del.).
AuBerdem in den Vereinigten Staaten noch mehrere kleinere Fabriken. In Kanada:
Courtaulds & Co., Ltd. F. in Cornwall (Ontario). Japan: ,,Asahi Kenshoku
Kaisha.” F. in Shiga-Ken (Zese-Cho)l). Société Anglo-Japanaise. F.in Hiros-
hima. — TFerner Fabriken in Aboshi u. Osaka.

1) Lizenz von der Deutschen Glanzstoff-Gesellschaft.
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XIII. Andere seidengliinzende Fasern.

1. Wilde und andere tierische Seiden.

Im Anschluff an die Besprechung der kiinstlichen Seiden ist es viel-
leicht nicht ohne Interesse, einen kurzen vergleichenden Blick auf die
iibrigen seidenglinzenden Fasern zu werfen. Am nichsten stehen der
Maulbeerseide die sogenannten wilden Seiden, die aus den Kokons
von Schmetterlingen (Fam. der Saturniden) gewonnen werden, die im
naturwilden Zustand leben. Bei uns wird am meisten die Tussahseide
verwendet, die in Indien und China durch Abhaspeln der groBen Ko-
kons des indischen, bzw. chinesi-
schenTussahspinners erhalten wird.

Die Tussahseide enthilt nur wenig

Seidenleim, dafiiraber mineralische,

fettartige und gerbstoffartige Ver-

unreinigungen; die braune Farbe

ist durch einen sehr widerstands-

fahigen und mit dem Fibroin so

fest verbundenen Farbstoff ver-

ursacht, daB er selbst durch Ab-

kochen mit Sodaldsung nicht ent-

fernt werden kann. Das Bleichen

der Tussahseide, das mit sauerstoff-

abgebenden Mitteln, wie Wasser-

stoffsuperoxyd oder Natriumper-

borat geschieht, ist sehr schwierig,

so daB man sich mit stark gelb-

lichem Weil3 begniigt. Sonst stimmt

die sehr feste Tussahseide in ihren

Eigenschaften mit der echten

Seide ziemlich iiberein, nur ist ihr

Glanzmerklich geringer. Mikrosko- Abb. 97. Tussahseide. Vergr. 200.
pisch ist die Tussahseide, wie die

meisten andern wilden Seiden, von der Maulbeerseide durch die gréfBere
mittlere Breite (30—40 u) der bandartig gestalteten und deutlich
langsgestreiften Fibroinfaden zu unterscheiden (Abb. 97). Gegen che-
mische Agenzien ist sie viel widerstandsfihiger als die echte Seide ; diese
16st sich z. B. in dem durch Auflésen von Nickelhydroxyd in Ammoniak
hergestellten Nickeloxydammoniak schon bei gewéhnlicher Temperatur,
wihrend Tussahseide erst durch Kochen in Lésung geht. Nachstehend
eine tabellarische Ubersicht der wilden Seiden?).

Die Anapheseide wurde erst in den letzten Jahren vor dem Krieg
in den Handel gebracht, nachdem an der Fachschule fiir Textilindustrie
in Crefeld ein geeignetes Verfahren fiir das Verspinnen der aus Deutsch-
Afrika stammenden Kokons ausgearbeitet worden war. Der Name
Familienspinner leitet sich davon her, dal die Raupen, oft mehrere
Hundert an der Zahl, ein gemeinschaftliches, etwa 30:12 cm groBes

1) Nach Fiedler: Die Materialien der Textilindustrie, Jannecke-Leipzig.
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Nest spinnen, in welchem sich die Einzelkokons befinden. Frither wurden
diese Nester wegen der Schéadlichkeit der Raupen verbrannt. Wie Abb.98
erkennen 14ft, kann man die Anapheseide sowohl von der Maulbeer-
als auch Tussahseide mikroskopisch leicht unterscheiden. Besonders
charakteristischsind diestérkerlichtbrechenden Querstellen @ (Lichtringe).

Die Dicke der Fibroinfiden betrigt 12—20 u, im Mittel 16 yu, so dafl
die Anapheseide beziiglich der Feinheit sich mehr der echten als der
Tussahseide ndhert. Nach H. Zeisings?!) ausfithrlichen Untersuchungen
hat die Nesterseide u. a.folgende Eigenschaften. Jeder Kokonfaden be-
steht aus zwei Einzelfadchen mit korrespondierenden Lichtringen. Der
Glanz ist geringer als
bei echter Seide und
metallisch schim-
mernd, der Griff
weich und wollig. Das
spez. Gew. betragt
nur 1,282, so dafl dem
Faden eine grofle
Deckkraft zukommt.
Bei 459%, relativer
Luftfeuchtigkeit und
einer Temperatur von
209 zeigte ein An-
apheseidengarn Nr.
200/2 eine Trocken-
festigkeit von211,75g,
eine Dehnbarkeit von
nur 7,75%, und eine
Naffestigkeit  von
128,5g (Verlust 39,3°/,!). Nach dem Trocknen stieg die Festigkeit wieder
auf 212 g. Kupfer- und Nickeloxydammoniak bewirken keine Losung.
Ein gutes Bleichmittel ist Natriumperborat (NaBO;). Man kann feinere
Nummern spinnen als bei Tussahseide, ndmlich bis zu Nr. 400 metrisch.

Eine Zeitlang ist auch Spinnenseide in den Handel .gebracht
worden. Das von einer auf Madagaskar vorkommenden Spinne (Ne-
phila madagascariensis) gewonnene gelblichgraue, wenig glénzende Pro-
dukt besitzt aber derzeit keine Bedeutung.

Auch der Muschelseide kommt keine besondere Wichtigkeit zu.
Sie wird aus dem 3—6 cm langen Faserbart der Steckmuschel (Pinua
nobilis) gewonnen und bildet dunkelbraune, lebhaft glinzende Fasern
von 10—100 u Dicke (A. Herzog).

Abb. 98. Anapheseide mit den charakteristischen
Lichtringen a. Vergr. 200.

2. Merzerisierte Baumwollez2).
Uber diesen Seidenersatz wurde bereits S. 7 das Wichtigste gesagt.
Die merzerisierte Baumwolle steht zwar der Kunstseide an Glanz be-
" 1) Leipz. Monatsschr. Textilind. Bd. 8, 1910.

2) Vgl. Gardner: Merzerisation und Appretur. 2. Aufl. Berlin: Julius Springer
1912. Heermann: Chemische Veredelung der Gespinstfasern. Ullmanns Ency-
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deutend nach, indem dieser nur den der Schappeseide erreicht, dafiir
aber ist das Material von groBter Festigkeit und Haltbarkeit. Die
Baumwolle wird entweder als gezwirntes Garn oder als Gewebe mer-
zerisiert; Versuche, die Baumwolle im losen Zustand als Kardenband
oder Vorgarn der Glanzmerzerisation zu unterziehen, haben wegen
der Schwierigkeit der Faserstreckung bisher noch keine praktischen Er-
gebnisse gezeitigt. Wie bekannt, eignet sich nicht jede Baumwolle gleich
gut zum Merzerisieren. Die besten Resultate erzielt man mit solchen
Sorten, die schon von Natur aus einen gewissen Glanz besitzen. Auch
ist die Art der Verspinnung nicht ohne Einflul; Garne mit der Bezeich-
nung ,,gekimmt (peigniert, combed), die also aus gekdmmter, d. h.
von den kurzen Fasern befreiter Baumwolle gesponnen sind, erhalten
einen hoéheren Glanz als die ,kardierten’ Garne, bei denen die Baum-
wolle bloB ein- oder zweimal gekrempelt (kardiert) wurde. Eine zu
scharfe Drehung ist zu vermeiden, weil sie eine griindliche Durchtrin-
kung mit der Merzerisierlauge erschwert. Die einen langen, feinen und
seidigen Stapel besitzende Sea-Islandbaumwolle kommt wegen ihres
hohen Preises fiir uns nur wenig in Betracht, hingegen wird die agyp-
tische Makobaumwolle!) (Egyptian brown, frz. jumel) am meisten ange-
wendet (Makoseide). Thre Fasernsind etwas kiirzer und dicker, aber doch
ziemlich glinzend; die von Natur aus braunliche Férbung wird durch
Dampfen der Garne dunkler, ist sehr waschecht, kann aber durch
Bleichen leicht zerstort werden. Gekammte Louisianabaumwolle, die
auch viel verarbeitet wird, gibt schon einen weniger schénen Glanz. Vor
dem Merzerisieren, das nur mittels geeigneter Maschinen vorgenommen
werden kann, werden die Garne und Gewebe gesengt, d.h. die vor-
stehenden Féserchen werden durch rasches Hindurchziehen durch Gas-
flammen abgebrannt. Bei Garnen erfolgt hierauf ein Entfetten durch
Auskochen mit verdiinnter Sodalésung bei gewohnlichem Druck, worauf
gespiilt und abgeschleudert wird; manchmal sieht man zur Vermeidung
des dabei auftretenden Gewichtsverlustes von etwa 39/, davon ab und
behandelt die Strahne zur Erleichterung des Eindringens der Merzeri-
sierlauge mit Tirkischrotsl, wodurch aber die Lauge bald unverwend-
bar wird. Ferner hat es sich als vorteilhaft erwiesen, ein eventuelles
Bleichen erst nach dem Merzerisieren vorzunehmen. Auch die Ge-
webe werden meist mit Sodalésung ausgekocht, da sonst durch die
Schlichte der Kette eine besonders starke Verunreinigung der Merzeri-
sierlauge stattfinden wiirde. Je niedriger die Temperatur, desto schwé.-
cher kann die Lauge sein. Je stirker die Baumwolle gestreckt wird,
desto weniger Farbstoff nimmt sie auf. Ungleichm#fBig gestreckte Baum-
wolle farbt sich daher ungleichméflig an. Die Strangmerzerisierma-
schinen (Abb. 99) lassen daher die Lauge auf die nur méBig gestreckten
Strahne einwirken und erst nach ihrer vollstindigen Durchtrinkung
wird die Spannung entsprechend erh6ht. Das Garn darf auch nicht zu

klopadie der technischen Chemie, Bd. 6. Schwarz, Richard: Merzerisation in
Muspratts Chemie (Ergdnzungsband).

1) Herzog, A.: Zur Unterscheidung von echter und imitierter Makobaum-
wolle. Kunststoffe 1913, S. 181.
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dick auf den Walzen aufliegen, weil sonst die den Walzen anliegenden
Teile weniger gestreckt und sich dann dunkler farben wiirden. Die
Einwirkungszeit der Lauge betrigt etwa 3 Minuten, der ganze Vorgang
vom Aufhingen bis zum Abnehmen der Strihne erfordert je nach dem
Bau der Maschine etwa 10—12 Minuten. Nach dem Waschen wird
mit verdiinnter Schwefelsiure abgesiuert, wieder gewaschen, durch
ein schwaches Marseillerseifenbad, ein Bad von sehr verdiinnter Essig-
oder Ameisensiure hindurchgezogen (gibt den krachenden Griff) und
womdéglich unter Spannung getrocknet. Merzerisierte Baumwolle ist
als Zellulosehydrat empfindlicher gegen hohe Temperaturen als die
rohe Faser, so daB 1000 nicht iiberschritten werden sollen. Ungleich-
malige Trocknung fithrt

leicht zu unegaler Féarbung,

weshalb es ratsam ist, vor

dem Farben noch einmal

gleichméfBig und scharf zu

trocknen. Schwefelfarbstoffe

sind fiir merzerisierte Baum-

wolle weniger empfehlens-

wert, da durch die heille

alkalische Flotte der Glanz

beeintrachtigt werden kann.

Die zum Merzerisieren von

Geweben dienenden Stiick-

merzerisiermaschinen be-

stehen aus drei Teilen:

1. Impréagnierfoulard oder

Klotzmaschine zum Tranken

der Gewebe mit Lauge.

2. Breitspannmaschine. und Ay}, 99, Einfache Garnmerzerisiermaschine
3. Waschmaschine. Der Im- (2horizontale Streckwalzen, 1 gummiiiberzogene
pragnierfoulard setzt sich Quetschwalze, verschiebbarer Laugentrog).
hauptsidchlich aus dem Lau- (Zittauer Maschinenfabrik A.-G.)
gentrog und mehreren eiser-

nen Quetschwalzen (eine mit Gummi tiberzogen) zusammen, die so an-
geordnet sind, da das Gewebe in voller Breite 2—3mal durch die Lauge
hindurchgeht und jedesmal zwischen der Gummiwalze und einer Eisenwalze
ausgeprefit wird. Nach dem Trinken mit Natronlauge 146t man das auf-
gerollte Gewebe einige Stunden liegen, bevor es durch die Breitspann-
maschine gestreckt wird. Das Gewebe wird dabei in horizontaler Richtung
weiterbewegt und durch kettenartig miteinander verbundene Kluppen an
den Kanten (Leisten) erfafit und gestreckt. Bei Kettensatin geniigt die
Streckung in der Léngsrichtung, ebenso werden zarte Baumwollstoffe,
wie Batiste, nur breit gehalten ohne eigentliche Streckung. Die an-
schliefende Waschmaschine entfernt die Lauge durch Bespritzen mit
Wasser. Bei dem scharfen Wettbewerb auf dem Gebiet der Textilin-
dustrie ist die teilweise Riickgewinnug der zum Merzerisieren verwen-
deten Natronlauge eine wichtige Frage geworden. Ein Teii der Lauge
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wird durch blofies Abquetschen der Strihne im unverdiinnten Zustand
gewonnen, ein anderer Teil geht in die Spilwéasser iiber. Diese konnen
durch Eindampfen wieder auf den richtigen Gehalt an Atznatron ge-
bracht werden. Da die Lauge aus der Luft Kohlendioxyd aufnimmt,
wodurch sich das Natriumhydroxyd teilweise in unwirksame Soda um-
setzt, mufl diese durch Kaustizieren (Zusatz von geldschtem XKalk)
wieder in Atznatron zuriickverwandelt werden. Schwierigkeiten er-
geben sich auch dadurch, dafl die Lauge aus dem Merzerisationsgut,
besonders aus unentschlichteten Geweben, organische Stoffe aufnimmt,
die beim Eindampfen eine dicke, schwer filtrierbare Masse bilden. Fiir
die Entlaugung von Geweben hat sich besonders die Riickgewinnungs-
anlage von Matter (J. P. Bemberg A.-G. in Barmen) bewdhrt, die
unter Abschlufl der Luft arbeitet und bis zu 97 °/; der vom Gewebe auf-
genommenen Natronlauge als Lauge von 8—9° Bé wiederzugewinnen
gestattet; bei etwas geringerer Ausbeute kann man auch eine 12gradige
Lauge erhalten.

Beim Merzerisieren von Mischgeweben aus Baumwolle und Wolle,
bzw. Seide muB zum Schutz der tierischen Fasern gegen die Lauge diese
kiinstlich gekiihlt werden; bei Seide und Zelluloseseide wird aulerdem
Glyzerin (41 auf 100 1 Lauge) zugesetzt; vgl. das D.R.P. 412164, 1924,
von Courtaulds, Ltd. Durch verschiedene Kombinationen der Laugen-
merzerisation und Behandlung mit schwach verdiinnter Schwefelsdure
{etwa 500 Bé) werden von der Heberlein & Co. A.-G.1) in Wattwil
{Schweiz) Baumwollgewebe mit Transparent-, Opal-, Woll- oder Leinen-
effekten versehen, wovon man besonders in England und in den Ver-
einigten Staaten im grofiten MaBstab Gebrauch macht (Glasbatist,
Opal und Hecowa). Vgl. die D.R.P. 290444, 292213, 294571, 295916,
340824, 389428, 391490; ferner H. Forster, D.R.P. 360326 und das
AP. 1509920, 1924 (J. Manning). Auch die quellende Wirkung von
konzentrierten Rhodankalziumlésungen auf Zellulose wurde bereits in
Verbindung mit der Laugenmerzerisation zur Veredelung von Baum-
wollgeweben herangezogen; vgl. die E.P. 196696, 228654 und 228655,
1923, sowie das D.R.P. 405517, 1923.

Mikroskopisch ist die glanzmerzerisierte Baumwolle daran zu erken-
nen, daBl die vorher flachbandartigen, korkzieherartig gedrehten Haare
durch Aufquellen mehr oder weniger zylindrisch geworden sind (ent-
sprechend der echten Seide), die Drehung zum gréBten Teil verloren
haben, wihrend sich das Lumen so weit verengert hat, dafl es meist
nur noch als eine stellenweise unterbrochene Linie erscheint (Abb. 100).
Einen schénen und waschechten Seidenglanz auf Baumwollgarnen und
Geweben (am besten in Atlasbindung) kann man auch durch das Antho-
xylonverfahren von Dr. Lilienfeld erhalten (engl. P. 216476 und
216477, 1923). Die Baumwolle wird zunichst einer merzerisierenden
Vorbehandlung mittels kalter starker Natronlauge oder einer anderen
quellend wirkenden Fliissigkeit, wie Zinkchloridlgsung oder Pergament-
schwefelsdure unterzogen, nach dem Auswaschen und Trocknen mit
einer Losung von Schwefelkohlenstoff in einem organischen Losungs-

1) Die Kunstseide 1925, S. 206.
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mittel (Benzol, Tetrachlorkohlenstoff) getrankt und hierauf im ge-
spannten Zustand in eiskalte konzentrierte Natronlauge getaucht,
wodurch sich auf den Baumwollfasern eine diinne Viskoseschicht
bildet. Diese wird durch Behandeln der gestreckten Garne oder Ge-
webe mit verdiinnter Schwefelsdure koaguliert, worauf gewaschen und
getrocknet wird.

Der Glanz merzerisierter Garne kann durch Liistrieren mittels der
Listriermaschine (S. 67), der von Geweben durch das Seidenfinishver-
fahren noch weiter erh6ht werden. Die friiher allein iibliche Behand-
lung der Gewebe mittels Glattkalander oder Pressen steigert zwar den
Glanz ganz betrichtlich, es wird aber eine Art Speckglanz daraus,
der durch Dampfen wieder gemildert werden muB. Dr. L. Schreiner
fand nun auf Grund theore-
tischer Erwagungen, daf sich
ein seidenartiger Glanz erzielen
laBt, wenn man das Gewebe
mittels heiBler Stahlwalzen
preBit, in die duBerst scharfe
Rillen (10—12 auf 1 mm) ein-
graviert sind (D.R.P. 85368,

23. Juni 1894). Die zahllosen

eingeprefiten kleinen Flachen

bewirken eben infolge ihrer

regelméBigen Anordnung eine

andere Art der Zuriickwer-

fung des Lichts, als wenn das

Gewebe eine ununterbrochene

Fliche bildet. Das ,,Schrei-

nern‘ erfolgt mittels eigener

Riffelkalander oder Seiden-

finishkalander, bei denen eine Abb. 100. Merzerisierte Baumwolle.
heizbare gravierte Stahlwalze Vergr. 150.

unter einem Druck von 50000

kg mit einer Papierwalze zusammenarbeitet. Da der gew6hnliche Seiden-
finish beim Waschen und Biigeln verlorengeht, suchte man nach verschie-
denen Methoden, einen Permanentfinish zu erzeugen. Eine Reihe
von Verfahren besteht im wesentlichen darin, die eingepreBten Rillen
durch einen diinnen, durchsichtigen, wasserbestindigen Uberzug von
Nitrozellulose, Zelluloseazetat, koaguliertem Eiweify oder formaldehydge-
hirteter Gelatine zu schiitzen. Ungleich wichtiger sind aber jene Per-
manentfinishverfahren, die nur mit den billigen Agenzien Wasser, Wirme
und Druck arbeiten. Der sogenannte ,,Radiumfinish* der Bemberg A.-G.
ist hier zu nennen. Es ist infolgedessen nicht zu verwundern, wenn die
verschiedenen hierhergehérigen Arbeitsweisen manches miteinander ge-
mein haben. Eine fiir Interessenten sehr wertvolle klare Darstellung
der daraus entstandenen Patentstreitigkeiten findet sich in dem vor-
erwahnten Buch von Gardner.
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3. Pflanzenseiden.

Endlich sei noch eines neueren Garnmaterials gedacht, das sich be-
sonders zur Herstellung seidenahnlich glanzender Florgewebe eignet. Es
sind das die sog. Kapokgarne der Chemnitzer Aktien-Spinnerei. Diese
Garne werden aber nicht aus der eigentlichen Kapokfaser des Wollbaums
(Eriodendron anfractuosum), einer hauptsichlich als Stopfmaterial die-
nenden Fruchtfaser, sondern durch Verspinnen gewisser, schon lange
bekannten Pflanzenseiden hergestellt. Diese sind die seidenartig
glinzenden Samenhaare verschiedener, meist exotischer Pflanzen. Die
Pflanzenseiden sind weil bis gelblich und haben eine Faserliange (Stapel)
von nur 20—25 mm; ihre Festigkeit und Elastizitat ist geringer als die
der Baumwolle. Dies findet seine Erklarung dadurch, daf die Pflanzen-

seiden, wie man unter

dem Mikroskop sieht,

sehr dinnwandige!),

mit Luft gefiillte Roh-

ren vorstellen, deren

Zellulose #hnlich wie

Jute von Ligninsub-

stanzen durchsetzt ist.

Trotzdem ist es E. G.

Stark gelungen, be-

stimmte, im Handel

als Akon bezeichnete

Pflanzenseiden (Calo-

tropis procera, Calo-

tropis gigantea wund

Ceiba pentandra) nach

einer trotz der deut-

Abb. 101. Mischgarn aus Akon und Baumwolle (b). schen  Patente Nr.
1= Luftblasen. Vergr. 150. 230142,230 143,231 940

und 231941 nicht

naher bekannten Vorbehandlung, die den Fasern ihre Sprodigkeit und
iibermaBige Glatte nimmt, fiir sich allein oder gemischt mit Baumwolle
zu verspinnen (Abb. 101). Die rohen Kapok-, bzw. Akongarne haben
eine makobraune Farbe, ein auffallend geringes spez. Gew. und einen
weicheren Griff als Baumwollgarn, womit sie nicht leicht verwechselt
werden kénnen. Eventuell betupft man ein Fadenstiick mit alkoholischer
Phlorogluzinlésung und Salzsidure, wodurch wie bei allen verholzten
Fasern Rotfarbung eintritt. An Wasser geben sie etwa 109/, eines brau-
nen, klebrigen Extrakts ab, der vor dem Verspinnen zur Verminderung
des Gleitens der glatten Fasern zugesetzt wurde. Wegen des ziemlich
kurzen Stapels der Fasern kommt ihr Glanz in dem scharf gedrehten
Garn selbst verhaltnisméfBig wenig zum Ausdruck, die daraus herge-
stellten Florgewebe, wie z. B. Chenille-Doppelpliische, iiberraschen durch
ihre Brillanz. Die Garne lassen sich schwer bleichen, aber leicht farben.

1) A. Herzog stellte fest, dafl von der Querschnittsflache dieser Fasern nicht
ganz 259/, auf die Zellwand entfallen.
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Andere seidenglinzende Pflanzenfasern bringt die 1912 gegriindete
,,Deutsche Faserstoff-Ges. m. b. H.* in Berlin auf den Markt. Es sind
dies die Bast- (Stengel-) Fasern verschiedener exotischer Pflanzen, die
man durch Ziichtung auf einen hohen Fasergehalt gebracht hat. Es
wird zunéchst auf den Pflanzungen mittels besonderer Maschinen die
rohe Bastfaser (Hanfbast) gewonnen, die dann in der Fabrik in Fiirsten-
berg (Mecklenburg) durch entsprechende Verarbeitung, dhnlich wie Ra-
mie, in lose Einzelfasern umgewandelt wird, die sich schneeweif3 bleichen
lassen. Den grofiten Glanz weist nach den Angaben der Gesellschaft
die Calotropa Pflanzenbastseide (Calotropis procera) auf, die eine
Faserlinge von 10—20 cm und groBe Zugfestigkeit besitzt. Diese Faser
ist besonders fiir Strickgarne geeignet. Ihr dhnlich, aber kiirzer (8 bis
14 cm) ist die Cellonia-Pflanzenseide. Leider sind von beiden Fasern
die verfiigharen Mengen noch gering. Wichtiger ist die allerdings weniger

Abb. 102. Solidoniafaser in Paraffinsl. Vergr. 150.

glanzende Solidoniafaser (Phantasiename?), die eine Lange von 6 bis
15cm erreicht und hauptsidchlich auf Kammgarn verarbeitet wird
(Abb. 102). Die Deutsche Faserstoffgesellschaft erzeugt iibrigens auch
wolldhnliche Fasern, wie Fibronia-, Lanella-und Lanamarpflanzen-
wolle. Die zwei letztgenannten sind aber keine Bastfasern, sondern
werden aus einer Seetangart (Posidonia oceanica) der Siidsee gewonnen.

natssehr. Textilind. 1914.



Berichtigungen und Nachtrige.

S.42. Regenerierung der Merzerisierlauge. Man versetzt
die Lauge unter Riihren mit schwefelsaurem Kupfer, wodurch die
f- und y-Zellulose ausgefillt wird. Der durch Kammerpressen ab-
filtrierte Schlamm wird entweder getrocknet und verkauft oder auf
schwefelsaures Kupfer verarbeitet. Vgl. auch das D.R.P. 419665, 1924.

S.48. Bestimmung des Reifegrades der Viskose. Unter
dem Salzpunkt einer Viskose versteht man die Konzentration einer
Kochsalzlosung, die gerade ausreicht, um einen einfallenden Tropfen
Viskose zur Koagulation zu bringen.

S.61. Weiterverarbeitung der Fadenkuchen. Einige Fa-
briken waschen die Spinntopfkuchen direkt und trocknen sie unter
Spannung.

S.62. Viskosefdllbad. Nach dem D.R.P.416670, ‘1922, von
Courtaulds, Ltd., setzt man dem Viskosefiallbad zum Schutz der Zellu-
lose ein schwefelsaures Gemisch von Dextrin und Starkezucker zu,
das man durch Erwirmen eines Gemisches von Stérke und verdiinnter
Schwefelsdure auf hochstens 65° erhalten hat.

S.65. Waschen der Viskoseseide. P. Krais!) berichtet tiber
giinstige Erfahrungen mit der neuen WKT-Kunstseiden- Wasch-
maschine (W. Kaufmanns Textilwerke in Dresden), bei der die Viskose-
seide von den Spinnspulen auf schmale Einzelhaspel aufgewickelt und
dabei gezwirnt und in 90 Minuten siurefrei gewaschen wird, wobei
fir je 1kg Seide von 180 dn nur 13001 Wasser verbraucht werden.
Zum Trocknen wird die Seide auf den Haspeln in die Trockenapparate
gebracht.

S.66. Liistrieren der Viskoseseide. Gegenwirtig wird nur
durch das Féarben stumpf gewordene Kunstseide liistriert.

S.74. Baykogarne. Diese werden jetzt von der Firma ,,Bayko-
garn G. m. b. H., Schlebusch-Manfort (Rhld.)* hergestellt.

S.77. Feinfadige Viskoseseide. In Frankreich erzeugt man
solche vom Titer 80—100 dn mit 40—45 Einzelfddchen. Besonders fiir
Crépe de chine verwendet.

S.95. Farben der Kunstseide mit Schwefelfarbstoffen.
Nach einem Verfahren der Héchster Farbwerke wird im Farbbad das
die Kunstseide angreifende Schwefelnatrium durch Natriumhydro-
sulfit (Na,S,0,) ersetzt.

S.99. Sthenosage. H. Karplus (E. P. 234618, 1925) behandelt
dle Zelluloseseide mit Formaldehyd und alkalischen Mitteln, wie Atz-

) Eme neue Kunstseidenwaschmaschine. Die Kunstseide 1925, Nr. 10.
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natron, Soda, Borax, schleudert ab und trocknet in heifler Luft oder
inerten Gasen (90—1709); die Seide soll dabei weich bleiben und sich
gleichmaBig farben lassen.

S.104. Azetatseide. Nach L. A. Levy (,,Apexseide®, E.P. 240624
1925) erhélt man durch Azetylieren von lufttrockener Zellulose mit
einem Gemisch von Eisessig, Essigsdureanhydrid und Schwefelsdure
bei Zugabe eines Katalysators (essig- oder schwefelsaures Kupfer,
Vanadium, Chrom, Nickel und Kobalt) in etwa 18 Stunden direkt ein
azetonldsliches Zelluloseazetat.

S.108. Essigsduregehalt der Celanese. Nach einer freund-
lichen Privatmitteilung betragt er bei der jetzt erzeugten Seide 53,6%/,.

S.109. Farben der Azetatseide. Die teilweise Verseifung der
Azetatseide durch alkalische Mittel wurde schon von H. S. Mork 1910
angegeben (E.P.20672).

S.139. Stapelfaser. Die Snia Viscosa erzeugt jetzt eine als
Sniafil bezeichnete Viskosestapelfaser.

S.147. Weltproduktion an Kunstseide. Sie wird fir 1924
auf 62 und fiir 1925 auf rund 70 Millionen kg geschitzt, wobei Italien
mit 15 Millionen kg schon an 2. Stelle steht.

S.147. Preisverhédltnisse: Viskoseseide von 300 dn ist um etwa
409/, billiger als solche von 90 dn. Kettseide ist teurer als SchuBseide.

Thiourethanseide.

L. Lilienfeld stellt diese neueste Kunstseide aus Zelluloseverbin-
dungen her, die durch Einwirkung von Stickstoffbasen auf Zellulose-
xanthogenfettsduren entstehen. Diese wieder bilden sich durch
Einwirkung von Monohalogenfettsduren (z. B. Monochloressigsidure)
oder deren Salze auf zellulosexanthogensaures Natrium, bzw. durch
Essigsdurezusatz neutralisierte Viskose:

CuH 40,-0-CS-SNa + CH,C1-COONa =
zellulosexanthogensaures Natrium monochloressigsaures Natrium
CpH0,-0-CS8-8-CH,-COONa -+ NaCl
zellulosexanthogenessigsaures Natrium Natriumchlorid

Die Zellulosexanthogenfettsiuren, bzw. deren Alkalisalze sind je
nach den Reaktionsbedingungen entweder schon in warmem Wasser
oder in verdiinnten Losungen von Alkalien oder organischen Basen
16slich und kénnen durch Siuren oder Salze wieder ausgefillt werden.
LaBt man auf die Zellulosexanthogenfettsiuren Stickstoffbasen (z. B.
Amine, wie Methyl- oder Athylamin, Diathylamin, Phenyldthylamin,
Anilin, 0-Toluidin usw.) einwirken, so entstehen neue Zelluloseverbin-
dungen, von denen einige zur Herstellung von Kunstseide oder Filmen
sehr geeignet sind. Diese Verbindungen sind als Thiourethanel),
bzw. Thiokarbaminsiureester der Zellulose zu bezeichnen, in denen
wenigstens ein Wasserstoffatom der NH,-Gruppe durch eine Alkyl-,
Aryl- oder Aralkylgruppe ersetzt ist, sind also Alkyl-, Aryl- oder

1; ;I'hiourethane sind die Ester der Thiokarbaminsiure NH,-CS-OH.
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Aralkylthiourethane der Zellulose. Z. B.
C1pH,404-0-CS-8-CH,-COONa + C4 H NH

zellulosexanthogeuesmgsaures Natrium
C,H.,0,-0-CS-NH-C;H;, 4 CH, (SH)- COONa
Phenylthiourethan der Zellulose thioglykolsaures Natrium

Das Phenylthiourethan der Zellulose (Zellulosexanthogenanilid) ist
wie die meisten analogen Zelluloseverbindungen unléslich in Wasser,
Alkohol und Ather, aber loslich in verdiinnter Natronlauge und Am-
moniaklésung, sowie in verschiedenen organischen Flilssigkeiten (z. B.
a-Mono- und Dichlorhydrin, Pyridin). Aus den wisserig-alkalischen
Losungen kénnen die Thiourethane der Zellulose durch Siuren oder
Salze wieder abgeschieden werden. Hingegen konnen sie aus Loésungen
in fliichtigen organischen Flissigkeiten, wie Pyridin, sowohl durch
Wasser oder Salzlosungen, als auch durch Verdunstenlassen der Lo-
sungsmittel abgeschieden werden. Die Thiourethanseide kann also
sowohl nach dem NaB- als auch nach dem Trockenspinnverfahren
hergestellt werden. Sie enthilt zum Unterschied von den bisher be-
kannten Kunstseiden auch Stickstoff und Schwefel als wesentliche
Bestandteile. So sind im Zellulosexanthogenanilid (C;qH,;NSOy,)
rund 3%/, Stickstoff und 7°, Schwefel enthalten. Beachtenswerter-
weise 1aBt sich die Thiourethanseide, im Gegensatz zu den Zellulose-
seiden (Viskose usw.), mit denselben Teerfarbstoffen firben wie die
echte Seide, die ja auch Stickstoff (18°/,), aber keinen Schwefel enthélt.
Glanz, Feinheit, Griff und Deckkraft hingen natiirlich wie bei jeder
Kunstseide vom Spinnverfahren ab, wahrend die hervorragende Festig-
keit, auch im nassen Zustand, auf die chemische Zusammensetzung
zuriickgefiihrt werden mufl. In letzter Zeit ist es auch gelungen, den
Fehler der Empfindlichkeit gegen Alkalien zu beheben, die fiir manche
Verwendungszwecke nachteilig wére. Auf die Thiourethanseide, bzw.
die Zellulosexanthogenfettsiuren beziehen sich u. a. folgende Patente
Lilienfelds: die engl. Patente 231800, 231801, 231809, 231810 und
231811 und die belg. Patente 325270 und 325273, alle ab 1924.



Abzugsgeschwindigkeit54. |

Adlerseide 81, 90, 129.

Apexseide 159.

Ather 13.

— -seide 112.

Athylamin 159.

— -chlorid 113.

Athylenchlorhydrin 115.

Athylenoxyd 115.

Agar-Agar 3.

Ailanthusseide 150.

Akongarne 156.

Algolfarbstoffe 137.

Alkalizellulose 36, 41, 50,
112.

Aluminium 14, 45, 54, 55,
56, 61.

Ameisensiaure 34, 103,109,
121, 128.

Ammoniumsalze als Vis-

kosefallbad 61.
Anapheseide 149. i
Anilin 103, 109, 121, 159.
Anthoxylonverfahren154. |
Aschengehalt der Zellu-

loseseiden 128.
Ausristung von Kunst-

seidengeweben 141.
Azetatseide 101, 112.
Azetollacke 104.

Azeton 99, 109, 121.
Avzetylentetrachlorid 103.

Bakelite 52.
Bandweberei 140.
Baratte 44.
Baumwolle, merzerisierte
151.
Baumwollzellulose 49.
Baykogarn 73.
Bedrucken von Kunst-
seidengeweben 142.
Benzidinfarbstoffe 142.
Benzol 44, 155.
Berieselungsvorrichtung
54.
Berliner Glanzfiden 129.
Besatzartikel 139.
Beschweren von Kunst-

seide 142.
Reinthaler, Kunstseide.

Sachverzeichnis.

Blasenseide 94.
Bleiblech 54, 56, 66.
Bleiche, elektrolytische
11, 22. !
Bleichen der Kunstseide |
22.
— der Viskoseseide 96.
von Wolle-Kunst-
seidegeweben 142.
Bleichpassage 66.
Blusen, gestrickte 141.
— -stoffe 140.
Bordiiren 139.
Borten 139.
Brausediise 51.
Brégeat-Verfahren 18,
105.
Breitspannmaschine 153.
Bronze 16, 55, 57, 58.
Bruchdehnung der
Kunstseide 78, 124.
Biirstenerzeugung 144.

Cachenez 141.

Calotropa-Pflanzenbast-
seide 157.

Calotropis procera 156,
157.

— gigantea 156.

Ceiba pentandra 156.

Celanese 108.

Cellit 73.

— -echtfarben 111.

Cellonia-Pflanzenseide
157.

Cellophane 38.

Celloxylin 13.

Celta 64, 94.

Chardonnetseide (Rennes)
87, 89.

Chemische Priifung der
Kunstseide 126.

Chenille-Doppelpliische
156.

Chlorathyl 113.

— -kalk 11.

Chloroform 103, 121.

Chlorzellulose 39.

Crinol star (KunstroB-
haar) 69.

" Damenkleiderstoffe 140.

Dampfen der Viskoseseide
60.

i Dampfkasten 60.

Deckkraft 94.
Denier 23.
— -meter 136.
Denitrieren 21.
Didthylamin 159.
— -sulfat 112.
Diaminechtfarben 137.
Diaminfarben 137.
Dichlorhydrin a- 109, 160.
Dicke der Einzelfidchen
83.
Dioxydimethyldiphenyl-
methan 105.
Diphenylaminreaktion
126.
Dithiokarbonsiure 35.
Doppelbrechung der
Kunstseide 93.
Drallmesser 126.
Dreietagenzwirnmaschine
20.
Dreyfusverfahren 105.
Druckwasserantrieb 59.
Diisenhalter 54, 57.
— -kopf 57.

. Dynamometer 124.

Ebonit, siehe Hartgummi.

Echarpes 141.

Effilochés 137.

Egyptian brown 152.

Eisessig 102.

Elastizitit der Kunst-
seide 78.

Entkupfern 33.

Entliiften 16, 31, 49.

Entschwefeln 65.

Epichlorhydrin 109, 115,
121.

Eriaseide 150.

Eriodendron
sum 156.

Excelsior (KunstroBhaar)
129.

anfractuo-

Fadenfiihrer 54.
11
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Fadenkuchen 55, 60.
Fallbad 17, 28, 61, 70, 106,
119.

-— -trog 54.
Farben der
120, 121.

— — Azetatseide 109.
— von Mischgewebenl142.
— der Stapelfaser 136.
— — Zelluloseseiden 94,
95, 96.
Fagaraseide 150.
Familienspinner 149.
Federn, kiinstliche 143.
Fehlingsche Loésung 8.
Fellimitationen 140.
Festigkeit der Kunstseide
96, 124.
Festigkeitspriifer 124.
Fibroin 17.
Fibronia-Pflanzenwolle
157.
Filterpresse fiir Kollodi-
um 16. |
— — Kupferoxydammo- |
niakzelluloselosung 30. |
— — Viskose 47.
Flachfilter 54.
Formaldehyd 99, 118.
Formiatseide 112.
Formylzellulose 112.
Fransen 139, 144.
Futterstoffe 140.

Atherseide

Garngleichheitspriifer
126.
— -merzerisiermaschine
152.
~— -nummer 23.
Gelatine 3.
Gelblauge 41.
Gerben von Zellulose-
athern 118.
Gewebe (gegossene), i
kiinstliche 70. |
Gewicht, spezifisches, der ,
Kunstseide 93. f
—, spezifisches, schein- |
bares 93. |
Glanz der Kunstseide 75. |
— -messer 76.
— -stoff 28, 81, 129. |
Glasbatist 6. |
\
1
|

-seide 3.

-spule 33.

-tellerchen 32.
-trichter 57.

-wolle 4. ‘
Glithkorper, stoBfeste 143. |
Glukose (Glykose) 33, 62.

Sachverzeichnis.

| Glykolather der Zellulose |

115.
Gold 51.
Grege 17.
Gummibander 140.

Halbtrockenspinnen 106.
Hanauer Seide 129:
Handelsgewicht der
Kunstseide 122,
Handschuhe 141.
Harmonikapresse 42.
Hartgummi 51, 55, 57, 61.
Harzseife 47.
Haspelei 21.
Haspelspinnverfahren 51,
61.
Heberlein-Verfahren 6,
154.

Helios (Kunstrofhaar) 99. |

Hitzebestéindigkeit der
Kunstseide 94.

Hochdruckbéduche 6.

Hohle Faden 64, 70, 94.

Hoélkenseide 90, 129.

Hollander 14, 25.

Holzgeist 13.

— -gummi 39.

— -schliff 39.

— -stoff 39.

— -zellulose 39.

Hutbéinder 140.

— -plische 138.

Hydronfarben 137.

Hydrozellulose 8, 104.

Hygroskopizitat der
Kunstseide 78.

Immedialfarben 137.

Impragnierfoulard 153.

Inbetriebsetzen einer Zen-
trifugenspinnmaschine
59

Indanthrenfarbstoffe 137. |

Tonamine 110,

Iridium 51.

Isoliervermégen,
sches 94.

elektri-

Jacken, gestrickte 141.
Japanwachs 143.

Jumel 152.

Jumpers, gestrickte 141.

Kalziumrhodanid 8, 143.
— -sulfhydrat 22.
Kanaltrocknung 66.
Kapokgarne 156.
Karbidspiritus 145.
Karbonisieren 6.

Kartonnagenindustrie
144.

Karraghin 3.

Kasaks, gestrickte 141.

Kasein 3.

Kasemaseide 146.

Kautschuk 3, 143.

Kerzenfilter 54, 57.

Klotzmaschine 153.

Kohlendioxyd 43, 62.

Kolbenpumpe 52, 54.

Kollergang 44.

Kollodiumhaus 15.

— -wolle 13.

Kontintispinnmaschine34.

Kriuseln von Kunstseide
143.

Kragenschoner 140.

Krawatten 141.

— -stoffe 140.

Kreppeffekt 7.

Kresolverfahren 18.

Kreuzspule 54.

Krimmerimitationen 138

Kiittnerseide 82, 84, 86

KunstroBhaar 67, 99.

Kunstseidenabfille 144.

— -béndchen 69.

— -gehalt von Mischge-
weben 131.

Kunstseide, Griff der 78.

Kunstseidenschappe 144.

Kunstseiden, Quellbar-
keit der 91.

Kunststroh 70.

— -tiill 72.

Kiipenfarbstoffe 137.

Kupferhydroxyd 27.

— -karbonat, Dbasisches
27.

— -natronzellulose 28.

— -oxydammoniak-
16sung 26, 29.

— -oxydammoniak-
verfahren 24—35.

— -oxydammoniakzellu-
loselésung 27, 30.

— -seide 28.

— -seide, mikrosko-
pisches Aussehen 81.

— -stapelfaser 134.

— -zahl 9.

— -zellulose 28.

Kupraminhydroxyd 26.

Lame frisée 70.

Lanamar-Pflanzenwolle
157.

L Lanella - Pflanzenwolle
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Lavulan 40.
Lampenschirmstoffe 140.
Lanofil 139.
Lanthansalze 143.
Laugenriickgewinnung
beim Merzerisieren 154.
Lehnerverfahren 18.
Leineneffekte 154.
— -effilochés 137.
Leitrolle 57.
Licellagarne 39.
Lichenin 3.
Lichtbrechungsvermégen
der Kunstseide 93.
Linters 10.
Litzen 139.
Liistriermaschine 66.
Luftspitzen 141.
Lumenbildung bei trok-
kengesponnenen Seiden
82, 87.
Lunaseide 85, 146.

Magnesiumchlorid 73,
142.

— -sulfat 33, 62.

Makobaumwolle 152.

— -seide 152.

Malaxeur 46.

Mannan 39.

Marschners Schwefelsdu- ‘
reprobe 128.

Marseiller Seife 34.

Mattieren von Kunst-
seide 143.

Maulbeerseidé, echte 17.

—, wilde 150.

Menschenhaarimitationen !
143. ‘

Merzerisieren 7. 152.

Meteor (KunstroBhaar)
99, 129,

Methylalkohol 13.

— -amin 159.

— -chlorid 113.
Mikroskopie der Kunst- |
seide 79.
Milchsaure 29.
Mineralspiritus 145.
Mischmaschine 30, 46.
Mitscherlich-Zellulose 39.
Mitteltiter 123.
Mixer 30, 46.
Mbbelstoffe 138, 140.
Monit 38.
Monochloressigséure 116,
160.
Monochlorhydrin, «- 160.
Monohalogenfettsiuren
159.

! Muschelseide 151.

| Obourgseide 86, 88, 129.

Sachverzeichnis.

Monopolseife 34.
Mugaseide 150.
Mungo 137.

Nackenschiitzer 141.

NaBfestigkeit 97.

— -haspel 60.

— -spinnen 17, 18, 19.

Natriumbisulfat 62.

— -bisulfit 27. :

— -hydrosulfit 27, 126.

Natriumoleat 47.

-perborat 22, 142, 149,

151.

-resinat 47.

-sulthydrat 22.

-sulfit 46.

-sulfokarbonat 37.

-superoxyd 142.

-thiosulfat 47.

-trithiokarbonat 37.

Natrium, zellulosexan-
thogensaures 35.

Naturseidenabfalle 3, 18.

Nephila madagascariensis
151.

Nesterseide 149,

Nickel 51.

— -oxydammoniak 149.

Nitorit-Reinaluminium-
gufl 55.

Nitrieren 12.

Nitrierhaus 13.

— -séure 12.

— -topf 13.

— -zentrifuge 14.

Nitroseide (Frankfurt a.
M.) 89, 129.

— (Jiilich) 86, 88, 98,
129.

— (Plauen) 89, 129.

— (Sarvar) 88, 129.

— (Schwetzingen) 87, 89,
129.

—, mikroskopisches Aus-
sehen 82. -

Nitroseiden, Scheinlume
bei 82, 86.

Nitrozelluloseverfahren 9
bis 24.

— extra filé 88, 129.

Oleinseife 47.

Opaleffekt 154.

Organische Fliissigkeiten,
EinfluB auf die Festig-
keit von Xunstseiden |
100.
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Oxydationszylinder 29.
Oxyzellulose 8.

Palladium 51.

Pan (KunstroBhaar) 99.

Pappe (Zellstoff-) 54.

Pappe, Homogenisieren
der 41.

Paraffin 143.

Parakautschukplatte 61.

. Pentasthylzellulose 119.

Pentosane 39.

| Pergamentpapier 6.

Perlseide 89, 129.
Permanentfinish 155.
Periicken aus kiinstlichem
Haar 143.
Pflanzenseiden 156.

i Phenylathylamin 159.

Phenylthiourethan 160.
Phloroglucin 156.
Phosphorsidure 109, 128.
Pinna nobilis 151.
Platin 51.

Pliische 138, 140.
Pliischteppiche 140.
Portieren 140.
Posamenteriewaren 139.
Posidonia oceanica 157.
PreBlauge 41.
Primérfadchen 17.

. Priifung der Kunstseide

122—132.
Pumpenbriicke 54.
Pyridin 109, 121, 160.
Pyroxylin 12.

Quasten 139, 144.
Quellung, kubische 91.

, quadratische 91.
Querschnittspraparate 80,

Radiumfinish 155.

Rayon 4.

Reifen der Alkalizellulose
44, 50.

Reifen der Viskose 87.

Reiherimitationen 144.

Rhodankalzium 154.

Riffelkalander 155.

Ritter-Kellner-Zellulose
39.

Rohseide 17.

Rohviskose 36.

Saurefrafl 94.
Sauresalzspinnverfahren
62, 146.
Séurespinnverfahren 61.
Salpetersaure 12, 62, 117.

11*
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Salzpunkt 158. |
Samte 138, 140.
Schals 141.
Schlammkanal 48.
Schneckenradgetriebe 57.
Schneidemaschine fiir
Zellstoff 41.
Schreinern 155.
Schultertiicher 141.
Schwalbes Methoden zur
Unterscheidung der |
Zelluloseseiden 127,
128. 1
Schwetfel 47, 65 ‘
-arsen 62. f
|

— -dioxyd 47.

— -kohlenstoff 35, 44,
154.

— -natrium 61, 65, 66.

—- -sdure 12, 28, 61, 62, l
117. ‘

— -wasserstoff 37, 47, |
56, 60, 62.

Schweizersche
keit 26.

Schwermetallxanthoge-
nate 38.

Sea Islandbaumwolle 152.

Seidenfinishkalander 155.

— -leim 17.

— -shoddy 137.
—, wilde 149.

Sengen von Kunstseiden- |
geweben 142,

Serimeter 124. i

Serizin 17.

Shoddy 134. |

Silkin 87, 89, 90, 129. |

Sirius (KunstroBhaar) 99,
129.

Soie nouvelle 64, 94.

Solidoniafaser 157.

Spacus Kupfernachweis
130.

Spannwagen 61.

Spermazet 143.

Spinndiise 17, 32, 54.

— fiir Stapelfaser 135.

Spinnenseide 90, 151.

Spinnkamm 31. \

— -kessel 31, 49. |

— -lésung (Eigenschat- l
ten) 15. j

— -maschine 17.

— -pumpe 52. ‘

Spinnrohrchen 17. |

-saal 31. |

-schlitz 69.

-spitze 32.

-spule 54. |

Flissig-

\
|
|

- — -waschmaschine 65.
| Stabilisieren 15.

| Stapelfaser 100, 132.

. — -putzen 67.
. Streckspinnverfahren 27,

{ Syndikatsviskoseseide 81,
I Tapeten 140.

. Tetrachlorithan 103. !

| Texilscope 107.

| Tibet (Kunstwolle)

Sachverzeichnis.

Spinntopf 55.

— -topfantrieb, elektri-
scher Einzelantrieb 56.

— -topfdeckel 56.

— -topfsystem 51. 55.

— -trichter 55.

Spitzen aus Kunstseide :
139, 141.

Spulenspinnverfahren 51,
54

— -\;ragen 33.

Spulerei 19.
Starkezucker 62.

Stapelfasergarne 133. !

| Stapelfaserkammzug 137. !

Stearin 143.

Sthenosage 99.

Stickstoffbasen 159.

Strangmerzerisierma-
schine 152.

)

34.
. Striimpfe 141.
Sulfidierung 44, 50.
— -sraum 44. [
— -strommel 44.
Su]ﬁtablauge 145.

| — -spiritus 145.

— -zellstoff 39, 49.
Superba (Kupferseide)
146.

82, 83, 84.

Tauchpresse 42.
Teppiche 138.

— -kohlenstoff 155.

Theatertiicher 140.

Thiokarbaminsiaure 159. |

— -ester 159. ‘

Thiourethan 159.

-seide 159.

Thoriumverbindungen
143. t

137. |

Tischdecken 138.

Titer 23, 77.

Titer, internationaler 23.

—, konditionierter 123.

—, legaler 23.

—, neuer Turiner 23.

— -bestimmung, mikros-

© Transparenteffekte

: Triphenylphosphat
121.

kopische 136.

! Titerpumpe 52.
- Titrieren der Kunstseide

23 123.
Titriermaschine 24.
Toluidin, o- 159.
Topfkanal 57.
Torsiometer 126.

154..
Tressen 139.
Tridgthylzellulose 112.
Trikotstoffe 138.

— -wische, kunstseidene

141.

. Trimethylzellulose 114,

115.
119,

Trithiokarbonsiure 37.

" Trockenbeizverfahren 141.
- — -festigkeit 96.

, — -spinnen 17.

" Tubizeseide 129.

—, nalligesponnen 83, 87,
88

Tubulated silk 64.

i Tirkischrotol 152.

Tunnelsystem 66.
Tussahseide 73, 149.

¢ Vanduraseide 3.

Verbrennungsprobe 96,
106, 120.

Verseifung, teilweise, von
Zelluloseazetat 104.

Azetatseide

110.
Virgofaser 11.
Viskabéndchen 69.
Viskose 35.
— -glasleitungsrohr
57.
—, Reifegrad der 48.
—, Reifen der 48, 51.
—, Reiferaum fiir 48.
— -seide (Agfa) 85.
— -seide (Elsteberrger)
85.

54,

— -seide, feinfadig (El-
berfeld) 85.

— -seide, mikroskopi-
sches  Aussehen 82,
86—89.

— -eide, Scheinlumen
bei 82, 87.

— -seidespinnmaschinen
51.

— -stapelfaser 135.
— -verfahren 35—67.
Viskosimeter 30, 49.
Viskositat 15.



Vistraschappe 63, 138.
— -geide 86, 146.

— -wolle 138.
Volligkeitsgrad 90.
Vorhangstoffe 138, 140.

Warmeleitungsvermégen
94.

Wéarme, spezifische 94.

‘Walzenspinnmaschine fiir
Glanzstoff 31.

— -verfahren 51, 54.

Wandteppiche 140.

Waschhaus 14.

Wasserdichtmachen von
Kunstseidengeweben
143.

‘Wasserglas 47.

Weiferei 21.

Westen, gestrickte 141.

‘Wirkwaren 140.

Wolleffekt auf Baumwoll-
geweben 154.

Wolleffekte auf Azetat-
seide 112.

Sachverzeichnis.

Wostagarn 134.

Xanthogenat 36.

f Xylan 39.

Yamamayseide 150.

Zahnradpumpe 52.

- Zellstoff (Zellulose) 4, 39.

| Zellulose a-, f-, y- 40.
| — -#dther 112.

J — _atherseide 112 bis 122.

. — -azetate 73, 102.

. —, FEigenschaften der 4.

— -formiat 112.

— -glashaut 38.

— -glykolsdure 116.
— -hydrat 8.

— -hydroazetate 104.
— -nitrate 12.

— -schwefelséureester 15,

94.

— -triazetate 102 bis
104.

| Zellulosexanthogenanilid
i 160.
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Zellulosexanthogenessig-
saures Natrium 159.

— -xanthogenfettsiuren
159.

— -xanthogensiure 35.

— -zahl 9.

Zentrifuge 14, 66.

Zentrifugendeckel 56.

— -system 51, 55.

Zerfaserer 43.

Zeriumverbindungen 143. -

Zinkchlorid 8.

— -sulfat 62.

Zinnsalze 143.

Zirkonsalze 143.

Zopfe aus kiinstlichem
Haar 143.

Zucker 47.

— im Fillbad 33.

Zweietagenzwirnmaschine
20, 21.

Zwirnerei 20.

Zwirnmaschine 20.

Zwirnungsgrad 126.
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