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Vorwort zur dritten Auflage.

Die allgemeine Anordnung des Buches ist unverdndert
geblieben, die beifdllige Aufnahme, welche die zweite Auflage
gefunden hat, lieB wesentliche Anderungen nicht angezeigt er-
scheinen. Nur eine Unterteilung der einzelnen Abschnitte, wie
sie aus dem Inhaltsverzeichnis ersichtlich ist, schien bei dem
stark angewachsenen Stoffe geboten, ich hoffe dadurch ein
rascheres Zurechtfinden in den einzelnen Gebieten ermoglicht
zu haben. Hinzugekommen ist ein Abschnitt {iber neuere
Produkte der Kunstseidenindustrie, ferner eine tabellarische
Ubersicht der Zellulosefettsiureester, fiir deren Bearbeitung ich
Herrn Dr. Schottlinder, technischem Hilfsreferenten im Kaiser-
lichen Patentamt, zu besonderem Danke verpflichtet bin. Bei
der Bearbeitung des Abschnittes iiber die Verwendung der
Kunstseide waren mir Angaben sehr wertvoll, die mir Herr
Professor Dr. Bronnert von den Vereinigten Glanzstoff-Fabriken
A.-G. und Herr Privatdozent Dr. E. Berl von der Fabrique de soie
artificielle de Tubize gemacht haben. Beiden Herren sage ich
auch an dieser Stelle meinen aufrichtigen Dank. Gekiirzt
wurde der Abschnitt tiber das Farben und iber Untersuchung
und Unterscheidung der Kunstseiden, weil hieriiber leicht zu-
gingliche, vorziigliche Spezialliteratur vorhanden ist.  Auch
auf die Beigabe von Mustern wurde verzichtet, sie schien ent-
behrlich, da jedem, der sich mit Gespinstfasern beschéftigt, die
Erzeugnisse der Kunstseidenindustrie jetzt bekannt sind.

Berlin-Lichterfelde W, Dezember 1911.

K. Siivern.
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Erster Abschnitt.

Die Herstellung der kiinstlichen Seide.

a) Aus Nitrozellulose.

Verfahren und Vorrichtungen
zur Herstellung kiinstlicher Seide aus Nitro-
zellulose im allgemeinen.

Die ersten Versuche, ein dem Faden des Seidenspinners
ahnliches Produkt kiinstlich herzustellen, bedienten sich als Aus-
gangsmaterial der Schiefbaumwolle. Eine Andeutung, wie die
Darstellung kiinstlicher Seidenfaden sich verwirklichen lasse,
findet sich bereits 1734 in Réaumurs Mémoire pour servir a
Phistoire des insectes, wo es im 1. Bande S. 154 heifft: , Konnten
wir nicht, da die Seide nur eine erhdrtete Gummifliissigkeit ist,
mit unserem Gummi und unseren Harzen oder deren Zubereitungen
auch Seide herstellen? Diese Idee mag auf den ersten Blick aben-
teuerlich erscheinen. Wir sind aber bereits dazu gelangt, Firnisse
mit den wesentlichsten KEigenschaften der Seide herzustellen,
z. B. die chinesischen Firnisse. Hétten wir Fiaden aus solchen
Firnissen, so konnten wir aus denen Gewebe herstellen, welche an
Aussehen und Festigkeit seidenen Geweben dhnlich wiren. Doch
wie soll man Firnisse in Faden ziehen? So feine Faden, wie sie die
Seidenraupe erzeugt, braucht man nicht herzustellen, und es darf
nicht unmoglich erscheinen, Firnisse in Féden von geniigender
Feinheit auszuziehen, wenn man bedenkt, wie weit die Kunst
gehen kann‘ 1). Das erste Patent auf die Erzeugung eines Seiden-
ersatzes wurde dem Lausanner Audemars in England erteilt
(Brit. P. 2831%%). Fr verwandelt gut gereinigten und gebleichten
Bast von jungen Maulbeerbaumzweigen in eine explosive Ver-

1) Vgl. auch Silbermann, Die Seide. 1897. IL. Band, S. 116.

Siivern, Die kiinstliche Seide. 3. Anfl. 1
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bindung und 16st diese in Alkohol-Ather in derselben Weise
auf, wie Kollodium fir photographische und andere Zwecke
hergestellt wird. Dann wird Kautschuk in kleine Stiicke zerteilt,
in Ammoniakfliissigkeit eingetaucht (eingeweicht?) und in Ather
und zwar 1 Teil Kautschuk in 10 Teilen Ather aufgelost.
Diese Losung setzt man dem Kollodium zu. In die Mischung
wird eine Stahlspitze getaucht und ein Faden von der Oberfliche
der Fliissigkeit aus hochgezogen, dieser Faden wird von einer
Haspelmaschine weitergezogen, bis die Flissigkeit aufgebraucht
ist. Dieser Faden wird als Seidenersatz behandelt und verwendet.
E. J. Hughes erwdhnt ferner in seinem Brit. P. 67187 eine
elastische Masse aus Stirke, Leim, Harzen, Gerbstoffen, Fetten
u. a. m., die wie Glas zu seidigen Fiaden versponnen werden soll.
Die Verwendung von Spinndiisen erwihnt zuerst Ozanam,
der bei der Besprechung der Loslichkeit von Seide in Schonbein-
scher Fliissigkeit als technische Verwendung einer solchen Seiden-
losung das Gieflen von Geweben oder die Erzeugung von Fiden
jeder Lange und Dicke in der Weise vorsieht, dall man die Tatig-
keit der Seidenraupe nachahmt mit Spinnéffnungen (filiéres)
von verschiedener GroBe. (Comptes rendus de I’Académie des
sciences 55 (1862), S.833.) Uber eine Ausfithrung dieser Ver-
fahren in groBerem Maflstabe ist nichts bekannt geworden.
Erst im Jahre 1883 stellte Joseph Wilson Swan in Bromley
Fiden, die verkohlt in Glihlampen Verwendung finden sollten,
in der Weise her, daf} er eine Losung von Nitrozellulose in Essig-
siure oder einem anderen Losungsmittel oder durch Hitze plastisch
gemachte Nitroglukose durch PreBluft aus engen Offnungen in
70—80°%/,igen Alkohol oder eine andere Koagulierungsfliissigkeit
ausprefite und durch Behandlung mit Schwefelammonium oder
einem anderen desoxydierenden Mittel den Faden die Féahigkeit
nahm, mit Explosion zu verbrennen (D.R.P. 30 291 KI. 21, vom
4. Mai 1884, Brit. P. 5978 1883). Nach einer Notiz im Journal of
the Society of Chemical Industry 1885, S. 34 sind diese Fiden
auch als ,kiinstliche Seide** bezeichnet worden. Nach Lehner,
Chemiker-Zeitung 1906, 8. 579 waren auf einer 1884 in London
veranstalteten Ausstellung von Swan Tiucher ausgestellt, die aus
Fiden gewebt waren, welche nach dem geschilderten Verfahren
hergestellt waren. Ahnliche Verfahren gaben noch an Swinburne
(Brit. P. 4121%%%4) Evans und Wynne (Brit. P. 12 6751884),
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Watt (Brit. P. 13133884 und Wynne und Powell (Brit. P.
16 805%84) die zum Teil auch Losungen von Zellulose in Chlor-
zink und anderen Salzen verwendeten. Wichtiger sind die Arbeiten
des Grafen Hilaire de Chardonnet, welche die Erzeugung kinst-
licher Seide im Fabrikbetriebe ermoglicht haben.

Die Chardonnetschen Verfahren.

D.R.P.: 38368 KI 29; 46 125 KI. 12; 56 331 KL 29; 56 655

KI. 78; 64 031 KI.78; 81 599 KI. 29.

Franz. P.: 165349 vom 17. XI. 1884; Zusitze dazu vom

23. XII.84 wund 7.V.85; 172207 vom 13.XI. 85;
199 494 vom 10. VII. 89; Zusatz dazu vom 12. IX. 89;
201 740 vom 5. X1. 89; Zusatz vom 9. I. 90 zum Patent
199 494; 203 202 vom 16. 1. 90; Zusatz vom 25. 1. 90
zum Patent 199 494; Zusatz vom 13. II. 90 zum Patent
203 202; Zusatz vom 3.IV.90 zum Patent 201 740;
207 624 vom 13. VIII. 90; 208 405 vom 23. IX. 90 mit
Zusatz vom 25. X. 90; 216 156 vom 15. IX. 91 mit Zu-
satz vom 18. XII.91; Zusatz vom 24.1II.91 zum
Patent 201 740; 216 564 vom 6. X. 91; 221 488 vom
9.V.92; 225567 vom 10. XI. 92; 231 230 vom 30. VI. 93
mit Zusitzen vom 30. VII. 93 und 30. IX. 93; Zusatz
vom 2. X. 93 zum Patent 221 488; Zusatze vom 22. XII.
93, vom 19. VI. 95, vom 3. IIT. 6. V. und 2. X. 97
zum Patent 231 230.

Brit. P.: 60451885; 22118 52708; 1656%; 5376°; 19 560°!;

24 63893,

Amer. P.: 455 245; 460 629; 531 158.
Schweiz. P. 1958; 2123; 3667; 4412; 10 506.
Zur Erliuterung der grundlegenden Chardonnetschen Ver-
fahren und der zu ihrer Ausfithrung dienenden Apparate seien
die folgenden Patentschriften angefithrt:

1. Hilaire de Chardonnet in Besan¢on (Doubs, Frankreich).

Verfahren zur Herstellung kiinstlicher Seide.

D.R.P. 38368 KI. 29 vom 20. XII. 1885.

Die vorliegende Erfindung betrifft die Herstellung kiinstlicher
Seide aus besonders zusammengesetzten Flissigkeiten, welche in

1*
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den Zustand zaéher, biegsamer und glinzender Fiden iibergefiihrt
werden.

Diese Fliissigkeit ist eine Art Kollodium, welche durch Auf-
losung von Pyroxylin, eines reduzierenden Metallchloriirs und
einer kleinen Quantitét einer oxydierbaren organischen Base 1) in
einer Mischung von Ather und Alkohol erhalten wird.

Das Pyroxylin wird durch Nitrierung gereinigter Zellulose,
welche aus Holzstoff, Strohpapierzeug, Baumwolle, Lumpen,
FlieBpapier oder dergleichen hergestellt sein kann, gewonnen.

Zu dem Zwecke 16st man in der Wirme 100 g Pyroxylin,
10—20 g eines reduzierenden Metallchlorirs, z. B. Eisen-, Chrom-,
Mangan- oder Zinnchloriir, ungeféhr 0,2 g einer oxydierbaren orge-
nischen Base, z. B. Chinin, Anilin, Rosanilin, in 2—51 eines
Gemisches von 40 9, Ather und 60 9, Alkohol. Dieser Losung setzt
man noch einen loslichen Farbstoff zu.

Um eine fiir die vorliegenden Zwecke gute Flissigkeit zu
erhalten, 16st man zunéchst das Pyroxylin in dem gréfieren Teil
des Gemisches von Alkohol und Ather auf und in seinem kleineren
Teil das Metallchloriir, die organische Base und die Farbe. Die
beiden Losungen werden dann miteinander vereinigt.

Die angewendeten Mengenverhéltnisse dndern sich je nach
-der Natur des Pyroxylins und nach der Elastizitit, welche der
aus der Flussigkeit herzustellende Faden erhalten soll.

Wenn man die auf diese Weise hergestellte heifle Fliissigkeit
durch ein enges, in einer kalten Fliussigkeit, z. B. Wasser, an-
geordnetes Mundstiick austreten 148t, so erstarrt der austretende
diinne Strahl der kollodiumé&hnlichen Flissigkeit sofort auf seiner
AuBlenfliche und bildet auf diese Weise einen festen Faden.
Dieser Faden stellt sich dar als ein auBlen starres Rohrchen, welches
eine innere, noch flussige Sdule umschlieBt. Man kann dann
diesen Faden auflerhalb des Wassers an der Luft noch dunner
ausziehen. In solchen diinnen Féaden trocknet und erhirtet die
Masse dann vollstandig und bildet infolge ihres Glanzes die kiinst-
liche Seide.

Der Zusatz von Farbstoff geschieht nur, um der kiinstlichen
Seide eine bestimmte Farbe zu verleihen.

1) Uber den Zusatz von Tannin zu der Nitrozelluloselosung vgl.
Chardonnet, Comptes rendus 1887, 2. Teil, Seite 899.
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Patent-Anspruch: Die Herstellung kiinstlicher Seide, darin
bestehend, dafl man eine kollodiuméhnliche Fliissigkeit durch
Auflosung von Pyroxylin, Eisen-, Chrom-, Mangan- oder Zinn-
chloriir, Chinin, Anilin, Rosanilin, Nikotin, Brucin, Cinchonin,
Atropin, Morphin, Salicin oder Cafein in einer Mischung von
Ather und Alkohol unter Zusatz eines 16slichen Farbstoffes erzeugt,
diese in heilem Zustande befindliche Flissigkeit durch feine
Réhrchen in eine kalte Erstarrungsflissigkeit austreten 1aft und
den erst dullerlich erstarrten Faden auflerhalb der Erstarrungs-
fliissigkeit an der Luft noch dimner auszieht, worauf die voll-
stindige Erstarrung und Trocknung eintritt.

2. Hilaire de Chardonnet in Besangon (Doubs). Verfahren
zur teilweisen Denitrierung und zur Farbung von
Pyroxylin.

D.R.P. 46 125 KI. 12 vom 4. III. 1888.

Die nitrierte Zellulose (Pyroxylin), welche mehr oder weniger
gebundene Salpetersdure enthélt, wird in Gestalt von natiirlichen
Fasern, gesponnenem Kollodium (kiinstlicher Seide) oder auf ver-
schiedene Weise geformten Platten durch das folgende Verfahren
zum Teil denitriert:

Das Pyroxylin wird in einem Bade von Salpetersiure, welche
mit Wasser auf 1,32 Dichtigkeit verdinnt ist, auf einer Tempe-
ratur von 32—35° C. erhalten. Es verliert dadurch nach und
nach seine Salpetersiure und fallt nach Verlauf von einigen
Stunden in seiner Zusammensetzung unter die Tetranitrozellulose
(Mr. Vieille) herab, d. h. enthélt mehr als ungefdhr 6—61, 9,
Stickstoff.

Man erkennt, dall man zu dem gewiinschten Punkt gelangt
ist, indem man Proben analysiert, sei es durch die Schloesingsche
Methode (Entwickelung von Stickoxyd in Gegenwart von Salz-
siure und Eisenchloriir) oder einfacher durch eine Loslichkeits-
probe. (Durch eine Reihe von Analysen ist der Nachweis der
Denitrierung nach dem beschriebenen Verfahren erbracht.) Die
Operation ist ihrem Ende nahe, sobald der Stoff nicht mehr von
den gewohnlichen Auflosungsmitteln des Kollodiums, wie Ather-
alkohol, Essigither usw. angegriffen wird. Man wischt den
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Stoff sodann schnell mit lauwarmem Wasser aus und la6t ihn
hierauf in einem Strom lauwarmer Luft trocknen. Das Ende der
Operation wird auch durch die beginnende Erweichung, welche
das Pyroxylin erleidet, angezeigt.

Bei dieser Reaktion konzentriert sich die Flussigkeit im Ver-
héaltnis zu der dem Pyroxylin entzogenen Salpetersdure; dasselbe
Bad kann, nachdem es auf die gewiinschte Konzentration zuriick-
getiithrt ist, unbegrenzt lange benutzt werden.

Die Konzentration und die Temperatur der Séure konnen
innerhalb sehr weiter Grenzen variieren; die Dauer der Reaktion
dndert sich alsdann in umgekehrtem Verhéltnis zur Warme und
Konzentration der Salpeterséure.

Um dds Pyroxylin zu férben, wischt man es nach dem
Herausnehmen aus der Salpetersiure schnell in lauwarmem
Wasser, taucht es dann in das Farbebad ein, wischt es hierauf mit
kaltem Wasser und 1408t es schlieBlich in einem Bade lauwarmer
Luft trocknen.

Wenn man dieses Verfahren auf die kiinstliche Seide an-
wendet, deren Darstellung den Gegenstand des Patentes 38 368
(s. S. 3 und 4) bildet, so ist unndtig, in die Mutterlosung Metall-
chloriire und oxydierbare organische Basen oder Alkaloide, deren
Zweck die Verminderung der Explosionsfahigkeit des gesponnenen
Kollodiums war, einzutragen.

Verschiedene reduzierend wirkende organische Korper, sogar
reines Wasser, denitrieren das Pyroxylin, jedoch tun sie dies
weniger gut als Salpetersdure. Pyroxylin und Alkohol wirken
iiber 15—20° C hinreichend schnell aufeinander; es ist daher,
wenn man kinstliche Seide praparieren will, besser, vollstindig
in der Kéalte zu operieren, alsogerade entgegengesetzt zu verfahren,
als in dem oben erwihnten Patente angegeben wurde.

Patent-Anspriiche: 1.Das Verfahren zur Denitrierung und
Farbung von Pyroxylin, darin bestehend, dafl man den genannten
Stoff in Salpetersdure digeriert und sodann férbt, bevor derselbe
durch Waschen und Trocknen wieder fest geworden ist.

2. Die Anwendung des in Anspruch 1 gekennzeichneten Ver-
fahrens auf gesponnenes Kollodium (kiinstliche Seide) und auf in
verschiedener Weise geformtes Kollodium, welches zum Ersatz von
Glas, Glimmer, Horn oder anderen plastischen und transparenten
Stoffen dienen soll.
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3. Hilaire de Chardonnet in Paris. Maschine zur Her-
stellung kiinstlicher Seide.

D.R.P. 56 331 Kl. 29 vom 6. IL. 1890, Schweiz. P. 1958.

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Maschine zum Spinnen
kiinstlicher Seide nach dem Verfahren, welches schon frither dem
Erfinder durch das Patent 38 368 (s. S.3 und 4) geschiitzt ist.
Die kiinstliche Seide wird nach diesem Verfahren im wesent-
lichen aus einer Losung von Nitrozellulose hergestellt. Diese
Losung verwandelt sich, wenn man sie in eine Flussigkeit spritzt,

Fig. 1. Fig. 2.

welche die Nitrozellulose zum Gerinnen bringt, augenblicklich in
cinen Faden, welchen man wie einen Kokonfaden aufnehmen und
behandeln kann. Um die Brennbarkeit der das Material des Fadens
bildenden Nitrozellulose zu vermindern, entzieht man ihr spéter
einen Teil der Salpetersiure durch eine vorsichtig ausgefithrte
Dissoziation bzw. Abspaltung derselben, wobei man den Faden
gleichzeitig verschiedene Salze und farbende Stoffe aufsaugen
lassen kann.

Man verwendet gereinigte Zellulose, welche aus Holzstoff,
Strohpapierzeug, Baumwolle, Lumpen, Filtrierpapier, Hanf,
Ramie oder dergleichen hergestellt sein kann, und nitriert sie in be-
kannter Weise derart, daff sic in einer Mischung von Alkohol
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und Ather loslich ist. Aus dem erhaltenen Pyroxylin stellt man
ein mehr oder weniger konzentriertes Kollodium her, indem man
es in einem Gemisch von 40 Volumprozent Ather und 60 Volum-

Fig. 3.

prozent Alkohol auflost. Man lost dabei zuerst das Pyroxylin in
gleichen Mengen Alkohol und Ather und setzt sodann den iibrigen
Alkohol hinzu. Diese Losung wird, nachdem sie gut filtriert ist,
in die Spinnmaschine eingefithrt, welche im nachstehenden er-
lautert und auf den beiliegenden Zeichnungen dargestellt ist.
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Fig. 1 ist eine Seitenansicht, Fig. 2 ein Querschnitt und
Fig. 3 eine Vorderansicht der neuen Maschine.

Die Kollodiumlésung wird in einem geschlossenen (auf der
Zeichnung nicht dargestellten) Behilter untergebracht, welcher
mittels einer Luftdruckpumpe unter einem Druck von 10 oder
12 Atm. gehalten wird. Dieser innen verzinnte Behalter steht
durch ein mit einem Hahn versehenes Rohr mit dem wagerecht

Fig. 4. Fig. 5.

angeordneten Rohr A in Verbindung, welches die Spinnorgane
tragt und sich iber die ganze Linge der Maschine erstreckt.
Dieses Rohr A (s. die Figuren 4 und 5) enthalt drei Abteilungen,
eine mittlere B zur Aufnahme der Losung und zwei seitliche C
und C', durch welche heiles Wasser hindurchgeleitet wird, um
den Inhalt von B vor Abkithlung zu bewahren. Jedes der Spinn-
organe, welche an sich schon durch Verdffentlichungen (z. B.
Compt. rend. 108, S. 961; Fischers Jahrb. d. chem. Technol. 1889)
bekannt geworden sind, besteht aus einer Rohre a, welche oben
mit einem Kapillarrohr b verbunden ist, und deren untere Offnung
mit der Bohrung des in das Rohr A eingeschraubten Stutzens c
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kommuniziert. Die untere Mindung dieses Stutzens taucht in
die Losung ein. Jede Rohre a ist mit dem zugehorigen Stutzen ¢
durch eine Muffe d verbunden und an dieser Stelle durch zwei aus
Leder oder anderem Material bestehende Scheiben gut abgedichtet,
welche den am unteren Ende der Rohre a gebildeten Flansch e
zwischen sich einklemmen.

Der Ausflul der Flissigkeit wird mittels der Spitze f an der
mit Gewinde versehenen Stange h geregelt, welche man in die
am unteren Teil des Rohres A augebrachte Stopfbiichse j mehr
oder weniger tief einschraubt.

Das obere Ende jeder der Spinnréhren a ist von einer Hiilse k
umgeben, welche sich lings der Maschine erstreckt und am Ge-
stell derselben angebracht ist. Durch diese Hiilse k wird dem
oberen Ende der Spinnrohre kaltes Wasser zugefithrt, welches
von dem Leitungsrohr D kommt, mit welchem jede Hiilse k durch
ein mit Hahn E versehenes Rohr in Verbindung steht. Die
Héhne E dienen zum Regeln des Ausflusses des kalten Wassers,
inwelch letzterem der Faden bei seinem Austritt aus den Rohrena b
gebadet wird. Das iiberschiissige Wasser wird durch die Rinne F*
abgeleitet, welche sich iiber die ganze Lange der Maschine erstreckt
und an dem einen Rande der in der Querrichtung geneigten Platte 1
gebildet ist.

Wenn die Maschine nicht arbeiten soll, so schlieBt man die
Rohren A und D, welche die Flissigkeit und das Wasser zufiihren,
und bedeckt die Miindung der Spinnrohren mit einem Tropfen
Mineralol, um die Losung oder das Wasser vor der Beriithrung
mit der Luft zu schiitzen.

Will man die Maschine in Gang setzen, so stellt man den
Druck in den Roéhren A und D wieder her. Die austretende
Kollodiumlésung erstarrt dann bei ihrem Durchgang durch das
Wasser und bildet sogleich einen Faden, welcher sich, von dem
iiberflielenden Wasser mitgenommen, rund an die Hilse k legt,
von wo er durch eine Zange aufgenommen wird.

Jede dieser Zangen (Fig. 2, 5 und 6) besteht aus zwei Blatt-
federn m, welche passend gekriimmt sind, um die entsprechende
Hiulse k umfassen zu kénnen. An ihren freien Enden sind diese
Federn dergestalt schrig abgebogen (s. Fig. 6), dafl die Enden,
wenn die Zange gegen die Hiilse k bewegt wird, auf der letzteren
hingleiten und dadurch das Offnen der Zange bewirken.
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Samtliche Zangen m sind an einem Balken n angebracht
(s. Fig. 6), welcher an jedem seiner beiden Enden mit einem
Winkelhebel o (Fig. 2) fest verbunden ist. Die beiden Winkel-
hebel o sind mit den beiden gekriimmten Armen p p', Fig. 2, ge-
lenkig vereinigt, von denen der eine p eine schwingende Be-
wegung empfingt, an welcher der andere durch Vermittelung des
Winkelhebels o teilnimmt.

Jeder der Arme p wird in folgender Weise bewegt:

AuBerhalb des Gehduses F, in wel-

ches die ganze Maschine eingeschlossen B
ist, trigt die Welle W des Armes p eine 4714
Kurbel ¢, Fig. 1, welche von dem Len- 2 d .
ker r Bewegung empfingt. Der letztere °F m q
wird seinerseits durch das Zahnrad r' s R

bewegt, welches durch den Trieb s in L]
Umdrehung versetzt wird. welcher auf Fig. 6.

die Welle der Antriebsriemenscheibe t
aufgekeilt ist. Die Welle der Triebe s und diejenige der Rader r!
erstrecken sich uber die ganze Maschine.

Unter dem Einflul} dieser schwingenden Bewegung der Arme p
und p' nehmen die beiden die Zangen m tragenden Winkel-
hebel o, Fig. 2, bald die in ausgezogenen Linien angegebene Lage
und bald die punktiert angedeutete Stellung o’, Fig. 2 oben, ein.

Beim Beginn der Arbeit kleben die gebildeten Fiden, nach-
dem sie iiber die Rénder der Hiilsen k getreten sind, an den
Zangen fest und werden von ihnen beim Emporgehen mitge-
nommen. Die Fdden werden hierbei zunichst zwischen wage-
rechte Fihrungsstangen u, Fig.3, und darauf in andere gegabelte
Fihrungen, welche die Féaden gruppenweise vereinigen, gelegt,
um schlieBlich auf die Spulen R aufgewickelt zu werden. Die
gruppenweise vereinigten Fiaden haften von selbst zusammen und
bilden eine mehrfadige Rohseide.

Sobald das Spinnen begonnen hat, ist zwischen der Miindung
der Spinnrohre und der Spule cin fortlaufender Faden vorhanden;
der aus der Spinnrohre austretende Stoff wird dann ununter-
brochen ausgezogen und auf die zugehdrige Spule aufgewickelt.

Wenn ein Faden rei3t, so wird dessen neues Ende wieder
von der Zange erfalit. wie oben erldutert wurde. Am oberen
Ende ihres Weges kommen die Zangen mit einer rotierenden
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Biirste H, Fig.2 und 3, in Beriihrung und werden von ihr ge-
reinigt.

Diese Birste wird von einer Welle gebildet, in welche schmale
Blatter hochkantig eingesetzt sind, so zwar, dal} sie in Gestalt
einer Schraubenlinie um die Welle herumlaufen (Fig. 3). Diese
Blatter kratzen von den Zangen den an ihnen haften gebliebenen
Stoff ab.

Die Zangen sind abwechselnd lang und kurz (Fig. 6), damit
sie nicht alle zugleich auf die Hilsen k einwirken. Dies hat den
Zweck, die Erschiitterung, welche im Augenblicke des Offnens
der Zangen eintritt, zu vermeiden oder wenigstens abzuschwéchen.
AuBlerdem wird dadurch, dall die Zangen wechselweise gedffnet
werden, die zum Offnen derselben nétige Kraft verringert.

Ein Strom von auf ungefahr 50° erhitzter Luft tritt unten in
das Gehiuse F ein (Fig. 2) und verliBt es oben, mit Ather- und
Alkoholddmpfen geschwingert.

Um die Dampfe des Losungsmittels wiederzugewinnen, ist es
vorteilhaft, die aus der Maschine heraustretende heifle Luft lang-
sam durch drei mittels eines Wasserstromes abgekiihlte Kon-
densationsgefdfle hindurchgehen zu lassen.

Das erste GefiBl f! enthilt Wasser, welches im Uberschuf3
mit Kaliumkarbonat geséttigt ist. Das von der heilen Luft mit-
gefiihrte Wasser kondensiert sich und lost das iiberschiissige
Karbonat auf. Der Alkohol und der Ather kondensieren sich
ebenfalls (zum Teil); aber da sie in der Kaliumkarbonatlésung
unléslich sind, so bilden sie auf der Oberfliche eine abgesonderte
Schicht, welche man durch einen Hahn g! ablassen kann: ein
anderer, tiefer angebrachter Hahn h! dient zum Ablassen des
kondensierten Wassers und zum Aufrechterhalten bzw. Regeln
der Hohe des Spiegels der Karbonatlosung. Das aufgeloste Kar-
bonat kann durch Verdampfung wiedergewonnen und unbegrenzt
lange benutzt werden, Fast der gesamte Alkohol und ein Teil
des Athers bleiben auf diese Art in dem ersten GefiB zuriick.
Durch eine blofie Digestion mit trockenem Kaliumkarbonat, welcher
nach Bedarf eine Destillation folgen kann, wird der Alkohol und
der Ather in gebrauchsfihigen Zustand zuriickgefithrt und dann
von neuem verwendet. Ein betrichtlicher Teil des Athers wiid
von dem Luftstrom mit fortgerissen.

Das zweite und dritte Kondensationsgefd3, von denen nur
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eins, k', dargestellt ist. sind bis zur erforderlichen Héhe mit kon-
zentrierter Schwefelsiure gefiillt, welche den Ather und den Rest
des Alkohols zuriickhilt. Sobald die Schwefelsiure des zweiten
Kondensationsgefilies das Vierfache ihres Volumens an Ather auf-
gesaugt hat, zieht man sie ab und verdiinnt sie mit Wasser, wo-
durch ungefihr 3/ des kondensierten Athers abgeschieden werden;
das letzte Viertel wird durch Destillation gewonnen. Dieser Ather
ist nach einer Digestion mit trockenem Kaliumkarbonat und er-
forderlichenfalls einer Destillation wieder von neuem verwendbar.

Die auf diese Art getrocknete Luft wird durch einen Venti-
lator oder ein Gebldse wieder, wie oben angegeben, durch die
Spinnmaschinen getrieben.

Es empfiehlt sich, drei mit Schwefelsdure gefiillte GefiBe
vorzusehen und von diesen immer zwei in Betrieb zu stellen.
Wenn die Schwefelsiure des ersten Gefifles gesittigt ist, so
schickt man die Luft, welche aus dem die Karbonatlésung ent-
haltenden Gefafl austritt, in den zweiten und den dritten mit
Schwefelséiure gefillten Kondensator, wihrend der erste Konden-
sator entleert und von neuem gefillt wird. Man stellt auf diese
Weise einen bestindigen Wechsel zwischen den drei mit Schwefel-
siwure gefilllten Kondensatoren her.

Damit die aufeinander folgenden Windungen des Fadens auf
den Spulen sich nicht decken, sondern sich kreuzen, erhalten die
Spulen eine hin- und hergehende Bewegung in wagerechter
Richtung. Diese Bewegung wird durch eine Kurvenscheibe k,
Fig. 1 und 3, hervorgerufen, welche von einer Trommel gebildet
ist, deren Umfang eine wellenformig gekriimmte. vorspringende
Leiste v darbietet. Diese Leiste schiebt wihrend der Dreh-
bewegung der Trommel eine Rolle x, welche auf der Welle O
der Spulen befestigt ist, abwechselnd nach rechts und links, und
zwar wihrend diese Welle O mittels der Schnurscheibe v, welche
mit einer passenden Transmission in Verbindung steht, in Um-
drehung versetzt wird.

Man koénnte die Faden auf Haspel aufwickeln; aber dies
wiirde den Nachteil haben, da man die die Haspel tragende
Welle abnehmen miifite, um die Strihne von den Haspeln ab-
nehmen zu kdénnen. Die Strihne mifiten dann noch besonders
aufgespult werden, wie dies bei der Zubereitung gewohnlicher
Seide geschieht.
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Die Eigenschaften der kiinstlichen Seide gestatten indessen,
sie direkt auf Spulen aufzuwickeln. Diese Spulen sind auf be-
sonderen Wangen montiert und werden auf diesen durch Federn
festgehalten. Die Welle O, Fig. 2 und 3, welche eine besténdige
Drehbewegung und gleichzeitig eine geradlinige hin- und her-
gehende Bewegung in der Richtung ihrer Achse ausfithrt, trigt
eine Reihe von L-féormigen Wangen P, die in der Mitte mit einem
Auge versehen und mit diesem auf die Welle O lose aufgeschoben
sind, sowie ferner neben jeder Wange P eine feste Scheibe Q,
Fig. 3. Die Spulen R sind auf Spindeln S aufgesteckt, welche
auf den Wangen P durch die Blattfeder T festgehalten werden.
Jede dieser den Spulen als Drehachse dienenden Spindeln S trigt
eine kleine Reibungsrolle U, welche mit dem Umfang der zu-
gehorigen Scheibe Q in Berihrung ist und infolgedessen die
Spindel sowie die Gruppe von Spulen, welche auf die im Quer-
schnitt viereckig gestaltete Spindel aufgesteckt sind, in Um-
drehung versetzt. Die Wangen P sind sdémtlich miteinander durch
Stangen V vereinigt, welche gestatten, die ganze Spulvorrichtung
zu drehen, um die vollen Spulen abnehmen und durch leere er-
setzen zu konnen. Um zu vermeiden, dal3 die beiden Spulenreihen
gleichzeitig in Umdrehung versetzt werden, gibt man dem Auge w
der Wangen P etwas Spiel. Auf diese Weise werden dann die
Rollen U der jeweilig oberen Spulen durch das Gewicht der Vor-
richtung gegen die Scheibe Q angedriickt erhalten, wihrend die
Rollen der jeweilig unteren Spulen ebenfalls durch das Gewicht
der Vorrichtung von den Scheiben Q abgezogen sind, so daf die
unteren Spulen nicht mitgedreht werden. Damit das Abnehmen
der vollen Spulen und das Ersetzen derselben durch leere erleichtert
wird, ist in dem Gehduse F eine Reihe von kleinen Schiebetiiren
X, Fig. 2, angebracht, welche gestatten, die Hand in dis Maschine
einzufiihren.

Um die Lage der Spulvorrichtung wahrend des Aufspulens
zu sichern, ist im Gehduse F' an jedem Ende der Spulvorrichtung
eine Gabel a, Fig. 2, vorgesehen, welche das Ende derjenigen
Verbindungsstange Vumfalit, welche sich jeweilig unten befindet.
Diese Gabeln gestatten die seitliche Bewegung der Spulentriger,
verhindern aber, daB letztere im Sinne der Drehbewegung der
Welle O mitgenommen werden. Die Gabeln a sind auf Stangen b!
montiert, welche man von auBlen mittels der Knopfe ¢! heben
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oder senken kann. Ferner lifit sich die Stellung jeder Gabel
durch eine Schraube d!, welche den Stiel e der Gabel a an bt
festklemmt, dergestalt regeln, dali die oberen Spulen die fiir das
Aufwickeln der Seidenfiden geeignetste Lage einnehmen.

Das Gehduse des Apparates ist vorn und hinten mit Glas-
scheiben versehen und hat oben einen aufklappbaren Deckel L.

Das Wasser, welches die oberen Enden der Spinnrohren um-
spiilt, nimmt Alkohol und Ather auf. Um diese Stoffe nickt ver-
loren gehen zu lassen, werden sie aus diesem Wasser wieder
so viel als moglich abgeschieden, und es wird dann das Wasser
bestindig durch eine Pumpe wieder gehoben und immer wieder
von neuem verwendet.

An derjenigen Seite, wo sich die mit der Uberwachung der
Maschine beauftragte Arbeiterin authilt, sind in dem Gehduse der
Maschine zwei Reihen von Schiebetiren M N, Fig. 2, angebracht,
um die Mundstiicke der Spinnréhren und die wagerechten
Fithrungsstangen u reinigen zu konnen. Die letzteren sind tibrigens
einfach in die Scheidewand z eingesetzt und konnen leicht ausge-
wechselt werden, indem man sie von aullen herauszieht.

Es ist oben erwahnt, dall die Faden wihrend des Trocknens
eine gewisse Adhdsion erlangen; dies gestattet, sie wie gewohn-
liche Rohseide abzuspulen und zu moulinieren. Wenn die Adhésion
nicht geniigend grofl ist, so kann man in das Wasser, welches
die Spinnrohren umspiilt, irgend ein Bindemittel einfiihren.

Man koénnte auf diese Weise auch Stoffe in die Fiden ein-
fithren, welche diese weniger leicht verbrennlich machen; indessen
reicht dieses Verfahren nicht aus, um die zu grofle Brennbarkeit
des neuen Spinnstoffes zu verringern.

Nachdem die kimstliche Seide mouliniert und in Stréhnen
gebracht ist, nimmt man die Denitrierung vor, wie dies in dem
Patente Nr. 46125 (vgl. 8.5 und 6) erlautert ist.

Die Wiedergewinnung des Aufldsungsmittels mit Hilfe von
Natrium- oder Kaliumkarbonat und Schwefelsiure gestattet, die
oben beschriebene Maschine zu vereinfachen. Bei einer guten
Ventilation, vermége welcher die ganze mit Dampfen geschwéngerte
Luft in die Kondensatoren gesaugt wird, kann man das Gehiuse
der Maschinen ohne Gefahr hiufig und weit offnen und sogar vor
einer ginzlich offenen Maschine arbeiten. Die Maschine kann dann
wie folgt abgedndert werden (s. Fig. 7 und 8, von welchen Fig. 7
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einen Querschnitt durch die Maschine und Fig. 8 eine Vorder-
ansicht zeigt).

Die Spinnréhren erstrecken sich von dem Stoffzufiihrungs-
rohr A frei nach oben und tragen nur die Hiilsen. durch welche
dem Mundstiick der Spinnrohren Wasser zugefithrt wird. Die
Fiden werden, nachdem sie den von den festen wagerechten

Fig. 7. Fig. 8.

Fithrungen u gebildeten Kamm passiert haben, mit der Hand
iiber Fithrungen a! und auf die Spulen R gelegt. Diese Spulen,
welche die Form der gewohnlichen Moulinierspulen haben, sind
auf Spindeln gesteckt, welche ebenfalls den Spindeln der Seiden-
miihle gleichen, in wagerechter Richtuny umlaufen und senkrecht
zur Umfassungsmauer des Fabrikgebdudes angeordnet sind.
Die Spindeln empfangen ihre Bewegung von Riemenscheiben,
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welche auf den Spindeln festsitzen bzw. ein Stiick mit diesen bilden
und in einem kleinen gufleisernen Lagerbock, welcher fiir sich an
der Mauer befestigt ist, durch einen Reibungsriemen (wie bei den
gewohnlichen Seidenmiihlen) in Umdrehung versetzt werden.
Diese Riemenscheiben und ihre Spulen drehen sich alle in demselben
Sinne, und das Anliegen des Riemens gegen die Scheiben wird
durch kleine Leitrollen b!, Fig. 8, gesichert, welche den Riemen-
scheiben gleichen, jedoch keine Spindeln tragen. Die Fithrungen a!
sind aus starkem gedrehten Kupferdraht angefertigt und alle an
einem Querbalken ¢ befestigt, welcher in wagerechter Richtung
senkrecht zur Mauer hin- und herbewegt wird. Diese hin- und her-
gehende Bewegung wird erzeugt entweder mittels der Kurven-
scheibe, welche weiter oben bei der groflen geschlossenen Maschine
beschrieben wurde, oder durch eine andere der zahlreichen be-
kannten Vorrichtungen.

Die von den Kondensatoren kommende trockene, wieder-
erhitzte Luft tritt oben in die Maschine ein und wird nach unten
abgesaugt, wobei sie die schweren Alkohol- und Atherdimpfe mit
sich fortreif3t.

Die Vorderseite der Maschine kann nach Belieben mittels
Glaswinde oder Fenster d! geschlossen werden, welche sich in
genuteten Leisten e' verschieben lassen.

Von drei Spulen sind immer zwei im Betriebe. Sobald eine
Spule voll ist, legt die Arbeiterin das Fadenbiindel auf die sich
drehende leere Spule und ersetzt die volle Spule durch eine leere,
welche dann spiter an die Reihe kommt. Die Spulen werden,
wie bei der gewohnlichen Seidenmiihle, lediglich durch Reibung
auf ihren Spindeln festgehalten.

Patentanspriiche: An einer Maschine zur Herstellung
kiinstlicher Seide:

1. Die Anordnung der bekannten Spinnorgane fiir das Spinnen
der unter Druck stehenden Kollodiumlésung auf einem gemein-
samen Rohr B (Fig. 5). welches von zwei zur Zirkulation von
heilem Wasser dienenden Kanilen CC! umgeben ist, und die
Regelung des unteren Querschnittes jedes Spinnorganes durch eine
konische Stange f. welche man mehr oder weniger tief einfiihrt,
wihrend das obere Ende jedes Spinnorganes ein Kapillarrohr b
bildet und von einem Rohr k umgeben ist, durch welches kaltes
Wasser geleitet wird, welches iiber die Spitze des Spinnorganes

- . V. . . D
Siivern, Die kiinstliche Seide. 3, Aufl. =
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hinwegflielt, dergestalt, dall der von der unter Druck stehenden
Kollodiumlésung gebildete Faden in das kalte Wasser tritt und
darin nach Mallgabe seines Vorschreitens erstarrt.

2. Uber jedem Spinnorgan die Anordnung einer Zange, zu-
sammengesetzt aus zwei gekrimmten Blattfedern m, welche das
Umbhullungsrohr k mit leichter Reibung umfassen, wobei alle diese
Zangen eine auf- und abgehende schwingende Bewegung von den
Spinnorganen bis {iber die Spulen oder Haspel und umgekehrt
haben, dergestalt, dafl die eben entstandenen Fiaden, welche
itber den Rand der Rohren k gelangen, sowie die Fiden,
welche zerreiflen, an den Zangen festkleben und von diesen
auf die genannten Spulen gebracht werden, wohingegen die
Zangen leer aufund abgehen, so lange der Stoff beim Spinnen
nicht zerreifit.

3. Die rotierende Burste H (Fig. 2), auf welcher die Zangen
am oberen Ende ihres Hubes gereinigt werden.

4. Die Anordnung von Wangen P lose auf der Achse O,
welche Wangen die Spindeln S der Spulen R tragen, wobei diese
Spindeln S kleine Rollen U haben, welche mit dem Umfang der
auf die rotierende Achse O aufgekeilten Scheiben Q in Berithrung
sind, so daB die Spulen sich alle zugleich drehen und die Wangen
alle zusammen bewegt werden konnen, um die vollen Spulen durch
leere ersetzen zu konnen.

In seinem schweizerischen Patent 3667 verwendet Chardonnet
statt der Spulen Haspel mit beweglichen, verstellbaren Armen,
deren Umfang sich verkleinert, wenn der aufgewickelte Faden sich
beim Trocknen zusammenzieht. Es wird hierdurch das Zerreilen
des Fadens verhindert. Dies Trocknen ohne Spannung ist
bemerkenswert, da von anderer Seite auf das Trocknen unter
Spannung Wert gelegt worden ist.

Die Spulmaschine des franz. P. 216 156 vom 15. 1X. 1891 hat
voneinander unabhidngige Haspel und gestattet, einige der in
Umdrehung befindlichen Haspel auszuriicken, ohne daB die
Pewegung der anderen gehemmt wird. In dem Zusatz vom
18. Dezember 1891 zu diesem Patent ist eine Vorrichtung be-
schrieben, die aufgewickelten Fiaden leicht von der Haspel ab-
nehmen zu koénnen, ohne daf3 ein Reiflen der Fiden eintritt. Zu
dem Zweck sind die Arme der Haspel so eingerichtet. dafl sie
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in sich selbst zusammengeschoben werden konnen. Die folgenden
Patente Chardonnets beziehen sich auf die Denitrierung des ge-
sponnenen Fadens sowie auf die Vorbereitung des Rohmaterials.

4. Hildire de Chardonnet in Paris. Verfahren zur Her-
stellung kiinstlicher Seide aus Pyroxylin.

D.R.P. 81599 Kl 29 vom 11. X. 1893, brit. P. 24 638 1893,

Zur Herstellung kunstlicher Seide durch Verspinnen von
Kollodium benutzt man bisher ein Kollodium, das durch Auflosen
trockenen Pyroxylins in einem Gemisch von Alkohol und Ather
(40 9, Alkohol und 60 9, Ather) dargestellt ist.

Das vollstandige Trocknen des Pyroxylins ist eine sehr lang-
wierige und gefiahrliche Operation und hat auflerdem den Nach-
teil, die Loslichkeit des Pyroxylins zu vermindern.

Diese MiBstinde werden beseitigt, wenn man gemif vor-
liegender Erfindung zur Darstellung des Kollodiums ein Pyroxylin
benutzt, dessen nach der Nitrierung und Auswaschung stattfin-
dende Trocknung nur bis zu einem Wassergehalt von 25—30 9
erfolgt.

Das Pyroxylin wird in bekannter Weise durch Nitrierung von
Zellulose in einem Gemisch von Salpetersidure und Schwefelsdure
gebildet und von den Sduren durch Auspressen, Abtropfenlassen
und Auswaschen befreit, dann aber nicht wie frither vollig ge-
trocknet, sondern nur so weit ausgeschleudert, dal es noch 25
bis 30 9, Wasser enthilt.

Um das Trocknen des Pyroxylins und die hieraus entstehen-
den Gefahren zu verhiiten, kann man das Pyroxylin auch, wahrend
es feucht ist, zu zwei verschiedenen Malen ausschleudern oder
pressen, und zwar mit wasserhaltigem Ather; derselbe Ather kann
unbegrenzt lange benutzt werden.

Das auf diese Weise gewonnene, nicht ganz getrocknete
Pyroxylin bildet ein besonderes Hydrat, welches viel loslicher ist
als das trockene Pyroxylin und sich von diesem durch das Aus-
sehen im polarisierten Licht unterscheidet. Es laBt sich nicht
erhalten, wenn man trockenes Pyroxylin anfeuchtet.

Die Léslichkeit (berechnet auf dieselbe Menge trockenen
Pyroxylins) ist fiir das Hydrat 25—30 9 groBer als fir das
trockene Pyroxylin.

Q%
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Einige Fasern von Pyroxylinhydrat bewahren, wenn sie mit
Ather gewaschen sind, im polarisierten Lichte die Erscheinungen
der nicht getrockneten, d.h. wasserhaltigen Nitrozellulose; die-
selbe feuchte Nitrozellulose ruft nach dem Waschen mit Alkohol,
der sie entwissert, im polarisierten Licht dieselben Erscheinungen
wie die trockene, spater angefeuchtete oder nicht angefeuchtete
Nitrozellulose hervor.

Nimmt man zwei gleiche Proben von Pyroxylinhydrat und
lost davon eine in der zwei- bis dreifachen Gewichtsmenge eines
Gemisches von Alkohol und Ather (40 9, Alkohol und 60 9 Ather),
so erhdlt man ein klares Kollodium. Trocknet man die andere
Probe und setzt eine Wassermenge, die gleich ist der verdunsteten
Wassermenge, derselben Menge desselben Losungsmittels zu, so
wird dieses mit Wasser verdiinnte Losungsmittel die getrocknete
Nitrozellulose wenig oder gar nicht auflosen, und dennoch ist die
Gesamtwassermenge in beiden Fallen dieselbe.

Das Pyroxylinhvdrat bietet also hinsichtlich der Sparsamkeit

und der Sicherheit — es ist nicht brennbarer als gewohnliche
Baumwolle — Vorteile dar, die das trockene Pyroxylin nicht
besitzt.

Beispiel: Zur Herstellung von Kollodium bringt man 28
bis 30 kg Pyroxylinhydrat in grole Knetgefifie oder sich drehende
Fisser und mischt mit 40 1 Alkohol und 601 Ather. Die Auf-
19sung des Pyroxylins vollzieht sich rasch und man erhélt ein
klares Kollodium. Dieses wird in einen Satz von zwei oder drei
Filtern gebracht, wo es unter Druck durch Schichten gekratzter
Baumwolle filtriert wird. Es ist alsdann zum Verspinnen fertig.

Beim Verspinnen, das durch Ausspritzen des Kollodiums durch
feine Rohrchen in die Luft erfolgt, zeigt das aus Pyroxylinhydrat
gebildete Kollodium die Eigentiimlichkeit, dal es an der Luft
augenblicklich gerinnt und einen Faden bildet, der nicht mit dem
benachbarten Faden zusammenklebt, da er nach Verlauf einiger
Hundertstel einer Sekunde vollkommen fest wird.

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung kiinstlicher
Seide, dadurch gekennzeichnet, daB zur Darstellung des Kollodiums
ein Pyroxylin benutzt wird, dessen nach der Nitrierung und Aus-
waschung stattfindende Trocknung nur bis zu einem Wassergehalt
von 25—30 9, erfolgt, wodurch ein Pyroxylinhydrat gebildet
wird, das loslicher ist als das trockene Pyroxylin.
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Vgl. hierzu die spiteren Patente der Soc. anon. de prod. chim.
de Droogenbosch, von Douge, Stoerk, Lacroix, Dietl und der
Kunstfaden-Gesellschaft, S. 49—53.

Die Angaben auf S.5 und 6 iiber die denitrierende Wirkung
der Saipetersiure hat Chardonnet in seinem

5. D.R.P. 56 655 KI. 78 vom 23. IV. 1890.

wiederholt. Als weitere Denitrierungsmittel empfiehlt er dort:

1. Sulfurete und Polysulfurete. Das Pyroxylin verliert
seine Salpetersdure vollstindig durch eine Digestion mit einer
konzentrierten Losung von Sulfureten oder vielmehr Polysulfureten
der Alkalien, alkalischen Erden oder Erden. Wenn man z. B.
das Schwefelkalium des Handels anwendet und in dessen Losung
Pyroxylinfasern 12 oder 14 Stunden hindurch untertaucht, so er-
hilt man nach Verlauf dieser Zeit eine Zellulose, welche frei von
Salpetersdure ist. Man wéscht, schleudert aus und trocknet.

2. Sulfokarbonate. Die Sulfokarbonate der Alkalien, al-
kalischen Erden und Erden fihren die Pxroxylinfasern in den
Zustand reiner Zellulose zuriick. Wenn man z. B. eine Losung
von Kaliumsulfokarbonat benutzt, welche 36° Bé zeigt, so erhilt
man nach Verlauf von 12 Stunden bei 35° C oder 36 Stunden in
der Kilte weille, glinzende Fasern, welche ihre ganze Zahigkeit
bewahren und die Zusammensetzung der Baumwolle oder des
Hanfes haben, sowie nicht mehr verbrennlich sind und eine etwas
starkere Dichtigkeit besitzen.

3. Ammoniumsulfhydrat. Ein Pyroxylin, welches z. B.
ungefdhr 12 9( Stickstoff enthdlt, verliert, wenn es in dem ge-
wohnlichen Ammoniumsulfhydrat des Handels 12 oder 15 Stunden
hindurch bei einer Temperatur von 30—34°C digeriert wird,
allmahlich seine Salpetersiure, ohne seine physikalischen Eigen-
schaften einzubiiBen. Dieses Reagens wirkt wie kein anderes,
insofern als es die Faser reiner Zellulose nicht mehr angreift,
weder bei einer langen Digestion in der Kilte noch bei einer
12- oder 24 stiindigen Digestion bei 60 oder 70°. Es greift auch
die anderen Textilstoffe nicht an und kann daher benutzt werden,
um mit irgendeinem anderen Stoff gemischtes Pyroxylin zu
denitrieren.

Man kann die meisten dieser Denitrierungsverfahren dadurch
abkiirzen, dafi man zuvorderst das Pyroxylin mit einer Siure
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(Salpeter-, Kssig-, Phosphor- usw. -sure) imprégniert, welche das
Pyroxylin erweicht und die Zersetzung des Reagens einleitet.

Auch Calciummonosulfiir und Calciumsulfhydrat
sind von Chardonnet als Denitrierungsmittel empfohlen worden
(franz. P. 221 488 vom 9. V. 1892, mit Zusatz vom 2. X. 1893).
Diese Reagentien, welche in Gegenwart von iiberschiissigem
Ammoniak verwendet werden, sollen aufler ihrer Billigkeit den
Vorteil haben, die Kunstseide sehr wenig anzugreifen und die
einzelnen Fdden nicht zu verkleben.

In dem Zusatzpatent vom 6.V.bzw. 2. X. 1897 zu seinem
franz. P. 231 220 empfiehlt Chardonnet folgendes Denitrierungs-
verfahren 1): Das gesponnene Pyroxylin wird in Strihnen in ein
Bad von 75%;igen Alkohol mit oder ohne Zusatz von Holz-
geist ungefihr 30 Minuten lang bei einer Temperatur von 40
bis 50° C. eingetaucht. Man nimmt dann die Strihne aus dem
Bade, 1at abtropfen und bringt sie in ein 75° warmes Eisen-
chloriirbad, welches pro Kilo Pyroxylin 400—500 g trockenes
Eisenchloriir enthilt. Dem Bade wird nach Bedarf weiteres Kisen-
chloriir zugesetzt, das Pyroxylin bleibt so lange in dem Bade, bis
die Denitrierung vollstindig ist.

Ebenfalls in seinem D.R.P. 56 655 Klasse 78 erwahnt Char-
donnet, dall Zellulose, die vor dem Nitrieren gebleicht ist, kein
zdhes, zur Herstellung von Faden geeignetes Kollodium liefert.

Man gelangt dagegen zu guten Resultaten, wenn man das
fertige Pyroxylin reinigt, indem man die folgenden Vorsichts-
malregeln beobachtet:

Das Pyroxylin wird in eine groBe Menge Wasser, welches
ungefahr 1/,, seines Gewichtes Chlorkalk enthélt, gebracht. Man
setzt dann mit Salpetersiure oder anderer Sdure angesduertes
Wasser hinzu, bis der Chlorkalk sich aufgelost hat, worauf man
wascht, ausschleudert und trocknet.

6. Hilaire de Chardonnet in Paris. Yerfahren der Vor-
behandlung zu nitrierender Zellulose.

D.R.P. 64 031 Klasse 78 vom 30. X. 1891.

Alle fir die Darstellung von Pyroxylin angegebenen Ver-
fahren lassen eine vorgingige Trocknung bei einer in der Nihe

1) Leipziger Féarber-Zeitung 1898, S. 435.
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von 100° gelegenen. in hinreichend weiten Grenzen verander-
lichen Temperatur zu, wobei der Zweck und das Resultat dieser
Trocknung sind, lediglich die Feuchtigkeit zu entfernen, welche
zu jeder Zeit in die zelluloseartigen Stoffe eindringt. Alle diese
Methoden geben Resultate, welche in doppelter Beziehung, ndmlich
hinsichtlich der Reinheit und der Loslichkeit der Produkte, un-
vollkommen und unzuverlissig sind.

Ich habe gefunden, dafi durch methodische Anwendung hoher
Temperaturen die Zusammensetzung zelluloseartiger Stoffe ver-
dndert wird, indem dadurch 1. die inkrustierenden und fremden
Stoffe so angegriffen werden, dafl deren Zerstérung in dem Ni-
trierungsbad vorbereitet wird, 2. die Zellulose selbst derart ver-
dndert wird, da3 die Pyroxylinprodukte eine besondere Loslichkeit
gewinnen, welche gestattet, Kollodium darzustellen, welches bis
20 oder 25 9 Pyroxylin enthilt. Ich verfahre wie folgt:

4—8 Stunden hindurch erhitze ich bei einer bestimmten,
zwischen 150 und 170° gelegenen Temperatur Holzzellulose, Baum-
wolle, Ramie usw. Diese Art Raffinierung geschieht in einer
Trockenkammer, deren Abteilungen von aus eisernen oder kupfer-
nen hohlen Rohren bestehenden Rosten gebildet sind, in deren
Rohren Dampf von 8--10 Atm. Druck zirkuliert. Register
gestatten den Luftstrom so zu regeln, dal3 die bestimmte Tem-
peratur erhalten wird. Sobald die Operation beendet ist, wird
die noch lauwarme Zellulose in das Nitrierungsbad eingetaucht.

Patentanspruch: Verfahren der Vorbehandlung zu nitrie-
render Zellulose, darin bestehend, daf dieselbe in einem Strom
trockener Luft von 150-—170° C. erhitzt wird zum Zweck, die
inkrustierenden Bestandteile der Zellulose zum Zerfall zu bringen
und bei der Nitrierung ein Produkt zu erhalten, welches in den
gewohnlichen Losungsmitteln vollkommen zu 20—259;igen Lo-
sungen loslich ist.

Eine weitere Verbesserung seines urspriinglichen Verfahrens
gibt Chardonnet in seinem

7. Franzésischen Patente 231 230 vom 30. VI, 1893.

Ich habe beobachtet, daf3, wenn man dem Kollodium einige
Hundertstel Prozent einer Chlorverbindung, eines Alkohols oder
auch von Ather oder Schwefelkohlenstoff zusetzt, die Loslichkeit
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des Pyroxylins und die Fliefbarkeit der Losung zunimmt. Man
kann auch dem Kollodium Metallchloriire zusetzen. Das Kollo-
dium darf weder freie Salzsdure noch freies Chlor enthalten.

Beispiel: Zu 601 Ather und 401 Alkohol setzt man 1
bis 3 kg Chlormethyl bzw. Mangan- oder Zinnchloriir. In der
Mischung 16st man 20—25 kg Pyroxylin auf und filtriert in
gewohnter Weise. Ein so hergestelltes Kollodium bildet, wie
itbrigens jedes Kollodium, das mehr als 15—20 9 Nitrozellulosen
enthélt, sofort beim Austreten aus der Spinnéffnung einen Faden,
ohne mit Wasser in Berithrung gekommen zu sein; um jedoch
einen kiinstlichen Seidenfaden mit den notwendigen Eigenschaften
herzustellen, empfiehlt es sich, das Fadenziehen unter Benutzung
von Wasser vorzunehmen. Zu diesem Zwecke 146t man den Faden
in einen hédngenden Wassertropfen eintreten oder fithrt ihn unter
Reibung an einer stark benetzten Flache vorbei. Man erreicht
dies dadurch, daf man den Faden an Schwidmmen vorbeifiihrt,
die in eine die ganze Linge der Apparate einnehmende, mit
Wasser gefiillte Rinne eintauchen.

In dem Zusatz vom 22. XII. 1893 zu vorstehendem Patent
empfiehlt Chardonnet zur Erhohung der Loslichkeit des Pyroxyling
und der FlieBbarkeit des Kollodiums den Zusatz einiger Hundert-
stel Prozente von: Chlormethyl, Chloréthyl 1), Magnesium-, Alu-
minium-, Mangan-oder Zinnchloriir, Essigsédure, Aldehyd, Schwefel-
kohlenstoff, Salz-, Salpeter- oder Schwefelsdure.

Weiter ist in dem Zusatz vom 19. VI. 1895 empfohlen, die
kiinstliche Seide auf den Haspeln in 30—40° warme Réume zu
bringen, die Haspel dort in rasche Umdrehung zu versetzen und so
die Seide zu trocknen. Das Trocknen geschieht auf diese Weise
durchaus regelmiflig, so dall die Seide sich gleichmiBig an-
farben 148t.

Eine sehr eingehende Beschreibung des im groflen ausge-
iibten Verfahrens zur Darstellung der Chardonnetschen Seide gibt
H. Wyss-Naef in der Zeitschr. {. angew. Chem. 1899, S. 30—33.

Ebenfalls Nitrozellulose wie die Chardonnetschen Verfahren
verarbeitet das nachfolgende, technisch weniger wichtige Ver-
fahren.

1) Vgl. amer. P. 628463.
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Nach Gérard.

Nach Gérard.
8 M. P. E. Gérard in Paris. Verfahren zur Herstellung
einer Masse, welche im flissigen Zustande als Firnis

dient und im festen Zustande zu Platten, Blittchen
und Fidden verarbeitet wird.

D.R.P. 40 373 Kl. 22 vom 14. IX. 1886.

Die vorliegende Erfindung statzt sich auf die Beobachtung,
dal gewisse klebrige Massen, besonders Gelatine, bei schnellem
Heraushehen einer geringen Menge aus der Gesamtmasse Fiden
bilden. Aber diese Fiden wiirden sehr briichig und wegen ihrer
Loslichkeit z. B. zu Geweben nicht verwendbar sein, wenn sie
aus Gelatine allein hergestellt wiiren 1).

Diesem Ubelstande wird nun dadurch abgeholfen, daf3 Gelatine
in Verbindung mit Trinitrozellulose zur Verwendung gelangt. Zu
diesem Zweck lost man Gelatine fiir sich und Trinitrozellulose
fur sich in einem gleichen Losungsmittel, als welches sich vor-
ziiglich Kisessig eignet. Es werden 5 Gewichtsteile Gelatine in
30 Gewichtsteilen des Losungsmittels (des Eisessigs) einerseits
und 16 Gewichtsteile Trinitrozellulose in 30 Gewichtsteilen des
Losungsmittels (des Eisessigs) andererseits gelést, was schon bei
gewohnlicher Temperatur leicht gelingt. Diese beiden so er-
haltenen Losungen werden mit Hilfe einer geeigneten Mischvor-
richtung sehr innig miteinander gemischt. Die hierdurch ent-
standene Paste witd mit so viel des Losaungsmittels (des Eis-
essigs) versetzt, dal die Gesamtmenge 125 Gewichtsteile betriagt
und an festen Stoffen (Gelatine und Trinitrozellulose) 18 Gewichts-
teile enthilt. Ein mit dieser Losung hergestellter Uberzug ist
unléslich und nicht leichter brennbar, als es Gewebe im allge-
meinen sind. Das Produkt, aus welchem sich leicht auch Faden
herstellen lassen, kann noch geeignete Zusitze, entsprechend dem
jeweiligen Zweck, fiir welchen es verwendet werden soll, erhalten.

So kann man dieses Grundverfahren in verschiedener Weise
modifizieren. Setzt man zu dem Fisessig vorher Spuren von
Chlorcalcium, so wird das Produkt unverbrennlich. Will man das
Produkt geschmeidig und so zur Herstellung von Fiaden, diinnen
Blittern usw. sehr geeignet machen, so gibt man zu der Mischung

1) Vgl hierzu das Millarsche Verfahren, D.R.P. 88225, S. 415.
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Spuren von reinem Kleber, Glukose oder selbst Honig. Auch ist
es zur Herstellung von Fiden praktisch, vor der Mischung der
einzelnen Substanzen 5 9 Glyzerin und eine Spur von Rizinusol
oder manganhaltigem Leinol zuzusetzen. Um die Fiden, welche
aus dem vorliegenden Produkt hergestellt sind, zu denitrieren,
kann man sie in einer Losung von Eisenchloriir oder Kisenacetat
kochen.

Patentanspruch: Bei der Herstellung von Faden, Platten,
geformten Gegenstinden und Firnis die Anwendung eines Grund-
stoffes, welcher dargestellt ist durch Auflosen von Gelatine einer-
seits und Trinitrozellulose andererseits in Eisessig, und Mischen
dieser L.osungen mit oder ohne Zusatz von Chlorcalcium, Glyzerin,
Kleber, Honig, Fetten oder Gummilack.

Nach du Vivier.

GroBeres Interesse als das eben geschilderte Verfahren ver-
dient das Verfahren von J. H. du Vivier, fiir welches folgende
Patente in Betracht kommen:

D.R.P.: 52977 KI. 29.

Franz. P.: 195654 vom 26. I. 1889; 195 655 vom 28. 1. 89;

195 656 vom 26. I. 89; 208 856 vom 14. X. 90; 208 857
vom 14. X. 19; Zusatz zum P. 195 655 vom 16. X. 90.
Brit. P.: 2570 1889; 2571 89,
Amer. P.: 563 214.

9. J. H. du Vivier in Paris, Verfahren und Apparat zur
Herstellung kiinstlicher Seide.

DR.P. 52977 KI. 29 vom 7. III. 1889.

Das Verfahren liefert eine Masse zur Herstellung von kiinst-
lichen Faden, welche das Aussehen und die Eigenschaften der
Faden von Seidenkokons zeigen, und besteht im wesentlichen in
der Behandlung einer Loésung von Trinitrozellulose in Eisessig
mittels verschiedener Reagentien, um diese Eigenschaften hervor-
zurufen.

Der zur Herstellung der Trinitrozellulose oder Schieflbaum-
wolle dienende Apparat ist in Fig. 9 in Vorderansicht und in
Tig. 10 von der entgegengesetzten Seite aus gesehen dargestellt,
wihrend Fig. 11 das Gestell des Apparates im Profil zeigt. In
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diesen Figuren entsprechen gleiche Buchstaben und Zahlen gleichen
Apparatteilen.

Die Baumwolle wird vor der Nitrierung mit Alkalien be-
handelt, indem man sie in einer Losung von 4 kg Atznatron in
201 Wasser, welcher man nach dem Abkithlen 801 kiufliches
Ammoniakwasser von 22° Bé zufiigt, unter tiglichem Umriihren
etwa 3 Tage und 3 Nichte liegen lifit. Darauf wird sie ausge-
prefit, mit groffen Mengen Wasser bis zur volligen Neutralitit
ausgewaschen und nach dem Trocknen zur Lockerung der Fasern
gekratzt.

Darauf wird die Baumwolle in dem durch Fig. 911 ver-
anschaulichten Apparat der Nitrierung unterworfen. Der Apparat
besteht aus einem gegen Temperatur und Druck hinreichend
widerstandsfahigen Steingefill a mit einem gut aufgeschliffenen
Steindeckel b mit Verschlul3biigel f, welcher mittels Haken e unter
einen durch Augen eines Reifens d fithrenden Bolzen ¢, Fig. 9,
greift.

Ein mit der Achse g fest verbundener Ring h hilt den Be-
hélter a. Die Achse g fithrt durch den Tréger i des Gehduses k,
welches letztere auf den Gestellen 1 und m drehbar gelagert ist
und mit Hilfe des Schneckengetriebes o n gedreht werden kann,
wodurch auch das Gefifl a eine Drehung in gleichem Sinne er-
fahrt. AuBerdem wird infolgedessen der Behalter a durch das
konische Umlaufgetriecbe p q und Stirnradgetriebe rs, dessen
Stirnrad s fest auf die durch den Triger i hindurchfithrende
Achse g aufgekeilt ist, um die eigene Achse gedreht. Die Zahnung
der Getriebe ist derart eingerichtet, daf, wihrend der Apparat
um die horizontale Welle des Rades n in etwa 5—6 Minuten
1Y% Drehung macht, er sich in derselben Zeit um die Achse g
etwa 20 mal dreht.
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Zur Beschickung des Apparates (von z. B. 120 1 Inhalt) stellt
man ihn mit dem Deckel nach oben ein (Fig. 10) und bringt
zundchst z. B. 20 kg weilen, gereinigten, gemahlenen und auf
ungefdhr 45° C. erhitzten Salpeter in den Behilter, darauf in
mehreren Portionen etwa 30 kg reine Schwefelsdure von 66° Bé
und rihrt alsdann das Ganze so lange um, bis die Flissigkeit
vollig gleichméBig und frei von Klumpen ist. Die Mischung wird
alsdann auf 85 ¢ C. gebracht. Hierauf trigt man 1 kg Baumwolle
in kleinen Flocken ein, schlielt den Behélter, setzt den Apparat
in Bewegung, halt ihn nach etwa 5—6 Minuten an und ent-
fernt, sobald der Deckel des Behélters nach unten gerichtet ist,
den Bolzen c¢. Der Deckel b offnet sich alsdann durch sein
eigenes Gewicht und sein Inhalt fillt in einen unter ihm auf-
gestellten Wasserbottich t. Die nitrierte Baumwolle wéscht man
in dem Bottich, wohl unter zwolfmaliger Erneuerung des Wassers,
sorgfiltic aus und trocknet sie alsdann in einem geeigneten
Trockenraum. Zur Vervollstindigung der Durchmischung in dem
Behilter a kann man mit der Baumwolle Steinstiicke oder andere
feste Massen oder auch eine Kette mit gentigend schweren Ketten-
gliedern aus sdurebestandigem Material einbringen.

Zur Verarbeitung der so erhaltenen Schiefbaumwolle behufs
Herstellung kiinstlicher Seide sind folgende drei Losungen (A, B
und C) erforderlich:

Losung A ist eine Auflésung von Guttapercha in Schwefel-
kohlenstoff (25 g auf 200 cem).

Losung B ist eine Auflosung von Fischleim in Eisessig
(10 g auf 200 ccm).

Losung C ist eine Auflosung von Schiefbaumwolle in Eis-
essig (7 g auf 100 ccm).

Diese drei Losungen A, B und C werden in einem Gefdfl mit
vertikalem Rithrwerk in solchem Verhéltnis innig miteinander
vermischt, daf das Gemisch auf 4 g SchieBbaumwolle etwa 1 g
Fischleim und 0,5 g Guttapercha enthilt, und auBerdem 0,01 g
Glyzerin und 1 Tropfen Rizinusél zugesetzt.

Die filtrierte klebrige oder halbfliissige Masse bildet den
Grundstoff fiir kiinstliche Seidenfiden. Sie liefert diese, indem
man sie einfach durch eine enge Offnung unter Wasser ausflieBen
laBt. Damit indessen die so erhaltenen Faden an Widerstands-
fahigkeit, Aussehen und Unverbrennlichkeit gewinnen, miissen
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diese der Wirkung verschiedener chemischer Mittel unterworfen
werden, indem sie mit Hilfe einer geeigneten Vorrichtung durch
die erforderlichen Bédder gezogen werden. Die verschiedenen
Bider, welche der Faden zu durchlaufen hat, sind folgende:

1. ein Natronbad zur Entfernung der noch in ihm zuriick-
gebliebenen Essigsidure;

2. ein Albuminbad (mit 3 9; Albumingehalt), um dem Faden
animalische Beschaffenheit zu verleihen;

3. ein Quecksilberchloriirbad 1) (mit 54 9, Quecksilberchlortir-
gehalt) zur Koagulierung der Masse. Nachdem der Faden dieses
Bad durchlaufen hat, wird er durch eine Kohlenséureatmosphére
hindurchgefithrt, um (nach Ansicht des Erfinders) die Koagulierung
zu vollenden.

Zur Verminderung der Verbrennlichkeit des Fadens fiithrt
man ihn durch ein Bad von 10°/,igem Ammoniak und darauf
durch ein Bad von Aluminiumsulfat, wodurch sich in den Poren
des Fadens Tonerdehvdrat niederschligt. Endlich durchlauft der
Faden ein 3 9, Albumin enthaltendes Bad, um ihn gleichsam ein-
zuschmieren und so die spitere Handhabung (das Spulen,
Zwirnen usw.) des Fadens zu erleichtern.

Um an Stelle eines matten einen glinzenden Faden zu er-
halten, kann man Guttapercha, Fischleim und Glyzerin entbehren
und die Fadenmasse lediglich aus 360 g SchieBbaumwolle, 61
Eisessig und 90 g Rizinusol herstellen. In diesem Falle kann
man den Faden, wie oben, um ihn zu animalisieren, durch ein
Albuminbad fithren und die Koagulierung durch eine Losung von
3 T. Karbolsdure und 1000 T. verdiinnten Alkohols bewirken.

Diese Reihe der Béder kann man auch durch folgende ersetzen:

Der Faden durchliuft zuerst drei aufeinanderfolgende Béder
von 5%, iger Natriumbisulfitlosung, von 0,3%,iger Albuminlosung
und endlich ein Koagulierungsbad von 0,3/, iger Karbolsiure-
losung. Das Natriumbisulfitbad bietet den Vorteil, daf3 es gleich-
zeitig bleichend wirkt.

Patentanspriiche: 1. Abinderung des im Patent 38 368
beschriebenen Verfahrens zur Herstellung kiinstlicher Seide in der
Weise, dafl man das Pyroxylin (Nitrozellulose) in Hisessig statt
in einer Mischung von Ather und Alkohol auflést und dieser

1y Wohl Quecksilberchlorid? D. Verf.
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Losung Losungen von Fischleim in Eisessig oder Guttapercha in
Schwefelkohlenstoff oder Rizinusol allein oder gleichzeitig zusetzt.

2. Verfahren zur Behandlung von gem#fl Anspruch 1 herge-
stellter kiinstlicher Seide in Form von Fiden, Streifen oder der-
gleichen, bestehend in der Anwendung folgender Béder, in welche
die Seide eingebracht wird, néamlich:

a) einsdureneutralisierendesund eventuell bleichendes Bad, be-
stehend aus einer Losung von Atznatron, Soda oder Na-
triumbisulfit;

b) eine Albuminlésung;

c) ein Koagulierungsbad, bestehend aus einer Losung von
Karbolsdure oder Quecksilberchloriir;

d) ein die Verbrennlichkeit einschrinkendes Bad, bestehend
aus einer ein Aluminiumsalz enthaltenden Losung;
eventuell

e) ein die Oberflache gliattendes, schmierendes Bad aus Albu-
minlésung.

3. Apparat zur Herstellung von Pyroxylin (Nitrozellulose)
fir das unter 1. angegebene Verfahren, bestehend aus einem
dicht verschlieBbaren Nitrierungsgefaf3 (a) zur Aufnahme der Ni-
trierungsmasse, welches behufs Durchmischung gleichzeitig nach
zwei Richtungen gedreht werden und bei seiner mit dem Deckel
nach unten gerichteten Stellung durch Offnung des letzteren
seinen Inhalt in einen darunter befindlichen Behilter freiwillig
abgeben kann.

In dem Zusatz vom 16. X. 1890 zu seinem franz. P. 195 655
hat du Vivier das vorstehende Verfahren noch durch folgende
Abdnderung erginzt:

Man unterwirft die fertigen Fédden in irgendeiner Flissig-
keit, am besten in Seifenwasser, einer energischen Kompression.
Dadurch wird der Faden homogener und ganz bedeutend fester.
Auflerdem setzt sich das Seifenwasser mit den Eiweiikorpern
und den Metallverbindungen des Fadens um, es entsteht in der
Faser eine unlosliche Seife, welche fiir die fernere Behandlung
des Fadens sehr kostbar ist. Zur Ausfithrung dieses Verfahrens
tut man die zu komprimierenden Fiden mit dem Seifenwasser
in einen glockenférmigen Behélter, verschliet diesen mit Perga-
mentpapier und bringt ihn dann in ein groBeres Gefdfl, das man
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mit der Flissigkeit anfallt, mit der man den Druck ausitben will.
Das Ganze kommt in einem Autoklaven und wird nun in irgend-
einer Weise dem gewiinschten hohen Druck ausgesetut.

Der Apparat, den du Vivier zur Darstellung seiner Kunst-
seide benutzt, besteht nach dem franz. P. 195 656 aus folgenden
wesentlichen Teilen: ein Reservoir enthédlt die zur Darstellung
der Fiden dienende Mischung und laBt aus einer feinen Offnung
den Faden in Wasser oder eine andére Koagulierungsflissigkeit
austreten. Von dem ersten Bade aus wird der Faden mit Hilfe
von Fihrern und Rollen durch eine Reihe anderer Bader geleitet
bis zu einem Wagen. auf dem er sich ablagert. Von dem Wagen
wird der Faden in regelméfligen Windungen auf eine Trommel
aufgewickelt, die Vorwirtsbewegung des Wagens langs der
Trommel ist von der Umdrehung der Trommel abhéngig. Wahrend
des Aufwickelns wird der Faden durch ein Fithrerauge sanft ge-
streift und geglattet. Der aufgewickelte Faden wird dann ge-
trocknet und kommt auf die Bobine. Gezwirnt werden die
Fiden auf einer besonderen Miihle; die Faden der Bobinen, die
sich gleichzeitig mit ihrer Drehung um eine gemeinsame Achse
gleichmdBig abwickeln, zwirnen sich zu einem Faden zusammen
bevor sie an den Fadenfilhrer gelangen, der sie nach dem Haspel
fuhrt. Die Spulwellen sind hohl, um erforderlichenfalls einen
Flussigkeitsstrahl auf den sich bildenden gezwirnten Faden flielen
zu lassen, der die einzelnen Fiadchen verkleben soll 1).

Die nach dem Vivierschen Verfahren hergestellte Kunstseide
kam als ,,Soie de France auf den Markt. Nach einer Privat-
mitteilung der Société générale de dynamite in Rouen ist sie
bereits seit einer Reihe von Jahren nicht mehr im Handel.

Ein dem Chardonnetschen ebenbiirtiges Produkt liefern die
nach den nun zu besprechenden Lehnerschen Verfahren arbeitenden
Fabriken.

Nach Lehner.

Fiir die Lehnersche Erfindung sind die folgenden Patente
zu beachten:
D.R.P.: 55949. 58 508, 82555 KI. 29.

1) Eine sehr ausfihriiche Beschreibung des du Vivierschen Ver-
fahrens und der zu seiner Ausfithrung dienenden Apparate gibt G. Richard
in der Revue industrielle 1890, S. 194 u. f.
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Franz. P.: 221 901 vom 25.V.92; 224 460 vom 20.IX. 92;
243 612 vom 13. XII. 94; 243 677 vom 15. X1I. 94,

Brit. P.: 11831 1891; 22736 1892; 24 003 1893; 24 009 18%4;
2595 1896, 10 868 189,

Amer. P.: 559 392; 562 626; 562 732.

Schweiz. P.: 3740; 4984.

Aus den aufgefithrten Patenten seien zur Erliuterung des
Lehnerschen Verfahrens die folgenden ausgewahlt:

10. Dr. Fr. Lehner in Augsburg. Verfahren und Apparat
zur Herstellung kiinstlicher Faden.

D.R.P. 55949 KI. 29 vom 9. XI. 1889.

Die kiinstlichen Fdden bestehen aus einer Mischung von
Kopal oder Sandarac, Leinol, nitrierter Zellulose und einem die
Verbrennung verhindernden anorganischen Salz. Aus diesen Be-
standteilen werden drei Losungen hergestellt und dann gemischt.

Zur Herstellung von Losung 1 schiittelt man 500 g fein ge-
pulverten Kopal oder Sandarac mit 2400 g Ather in einer wohl-
verkorkten Flasche bei mittlerer Temperatur kraftig durch, 1aBt
die Losung hierauf einige Tage zur Klirung stehen, giet sie ab,
versetzt sie mit 100 g Leindl und filtriert.

Lésung 2 bereitet man auf die Weise, daB man Seiden-
papier, Baumwolle oder Spinnereiabfall in einer Losung von
Kupferoxydammoniak, welche man durch Auflosen von 10 Teilen
Kupfervitriol in 100 Teilen Ammoniakwasser vom spez. Gew.
0,975 herstellt, etwa 15 Minuten lang eintaucht, und zwar ver-
wendet man auf 1 kg zellulosehaltigen Stoffes etwa 121 Losung.
Die einzelnen Fasern quellen dabei auf, und die spétere Nitrierung
geht besser von statten. Die aus dem Bade genommene Masse
wird in viel warmem Wasser tiichtig ausgewaschen, gepreit und
gut getrocknet. Man triagt sie dann moglichst feinflockig in ein
auf 75° erwirmtes Gemenge von 4 T. Schwefelsdure vom spez.
Gew. 1,84 und 3 T. Salpetersiure vom spez. Gew. 1.4 ein, rithrt gut
um und gieBt nach 5 Minuten die Sdure ab. Die entstandene
Nitrozellulose wischt man griindlich mit Wasser, trocknet sie,
ibergieft sie hierauf mit Holzgeist (9 kg auf 1 kg), schittelt gut
durch, bis alles gelost ist, stellt die Losung zum Kldren 8 Tage
an einen kithlen Ort und gieBt sie dann klar von dem vor-
handenen Bodensatz ab.
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Losung 3 stellt man aus 100 g essigsaurem Natron (oder
Ammoniaksalzen) und 1 kg wasserhaltigem Weingeist durch Losen
und Filtrieren dar.

Die vorstehend beschriebenen drei verschiedenen Losungen
werden nun so gemischt, dal} auf 1 kg Nitrozellulose 200 g Kopal
oder Sandarac, 50 g Leindl und 100—200 g essigsaures Natron
(oder Ammoniaksalze) kommen. Dieses Losungsgemisch bildet den
Grundstoft zur Erzeugung glinzender Faden, und zwar erfolgt die
Bildung des Fadens dadurch, dafy man das Losungsgemisch durch
eine enge Offnung frei ausflieBen a3t und gleichzeitig die Losungs-
mittel mittels Warme zum Verdunsten bringt und dann wieder-
gewinnt. In der Zeichnung (Fig. 12) ist ein Vertikalschnitt des
Apparates schematisch darstellt.

Von dem Reservoir a aus flie§t dieMischung, durch das Rohrb
bei ¢ austretend, auf eine sich fortbewegende glatte Fliche,
den Zylindermantel d, welcher sich mit gleichméBiger Geschwindig-
keit um seine Achse e dreht.

Um den sich bildenden

weichen Faden rascher zum

Erhérten zu bringen, ist

iber dem sich in der

Richtung des Pfeiles drehen-

den Zylindermantel d un-

mittelbar hinter der Aus-

fluBspitze ¢, einen groficn

Teil seines Umfanges iiber-

deckend, ein Wiarme ab-

gebender fester Mantel f

angeordnet, welcher durch

ein Dampfrohr g auf hoher

Temperatur erhalten wird.

Durch die von ihm aus-

strahlende Warme werden

die  Losungsmittel des Fig. 12.

Fadenbandes auf  dem

Zylindermantel d rasch ver-

dampft, und der Faden erhilt feste Konsistenz. Die verdampften
Losungsmittel werden infolge der Drehung des Zylindermantels d
nach dem Raum h getricken, wo sie durch cin den Zylinder d

Sitvern, Die kiinstliche Seide. 3. Aufl. 3
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umgebendes Kihlgefall wieder verfliissigt werden und am Boden
bei i abflieBen. Im Kihlraum s sind mehrere durchbrochene
Flédchen v angebracht, um die Dampfe der Losungsmittel so viel
als moglich den Kihlflichen zuzufithren. Der heille Ver-
dampfungsmantel f ist vom Kiihlraum h durch Warmeschutz-
masse w getrennt, ebenso ist der Heizmantel f nach aulen hin
durch einen Mantel aus Wéarmeschutzmasse w, isoliert. Der ge-
bildete feste Faden n wirdaus dem sonst tiberall geschlossenen
Apparat zwischen den Punkten | und m von dem Zylindermantel
standig abgezogen, von welchem er sich leicht ablosen 1aBt.
Sollte der Faden reillen, so wird durch die rotierende Biirste t,
welche gegen den Zylindermantel arbeitet, der Faden hinweg-
genommen, also ein Weitergehen der abgerissenen Stiicke ver-
hindert. Die Filzscheibe z liegt fest an dem Mantel an, um die
Feuchtigkeit von ihm aufzunehmen.

Liaft man an der Ausflull6finung ¢ noch einen bereits fertigen
Faden aus beliebigem anderen Material, z. B. Baumwolle oder
Wolle, gleichzeitig mit einlaufen, so erhélt man einen Mischfaden.
der ebenso bei | abgezogen wird, oder man kann auch den Faden
vor dem Einlaufenlassen gleich mit der Mischung impragnieren
und durch den Apparat gehen lassen.

Statt einer sich bewegenden Fliche kann man zur Bildung
des Fadens auch eine bewegliche AusfluBsfinung neben einer
feststehenden glatten Fliche anwenden.

Patentanspriiche: 1. Die Herstellung eines Grundstoffes
tir kiinstliche Féden, gekennzeichnet durch die Behandlung von
Seidenpapier, Baumwolle, Zellulose, Spinnereiabfall mit einer
ammoniakalischen Kupferlosung, darauffolgende Nitrierung und
durch die Mischung so erhaltener Nitrozellulose mit Leindl unter
Anwendung von Holzgeist, eventuell unter Zusatz von Kopal,
Sandarac mit Verwendung von Schwefeldther und einem die Ver-
brennung hindernden Mittel, wie essigsaurem Natron, Ammoniak-
salzen, gelost in Weingeist.

2. Die Wiedergewinnung der unter 1. genannten Losungs-
mittel Holzgeist, Ather, Alkohol durch Hindurchfiihrung des
Fadens durch einen erwidrmten Raum und Kondensierung der
Dampfe durch Abkithlung.

3. Der Apparat zur Erzeugung des Fadens und Wieder-
gewinnung der unter 2. genannten Losungsmittel, bestehend aus
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einem die Mischung zufithrenden Rohre b, dem sich drehenden
Zylindermantel d in Verbindung mit dem Wirme abgebenden
Mantel f, dem Kiihlraum h, der Biirste t.

4. Die Erzeugung eines Mischfadens durch Mitlaufenlassen
eines fertigen Fadens aus anderem Material durch diesen Apparat.

11. Dr. Fr. Lehner in Augsburg. Verfahren und Vor-
richtung zur Herstellung kiinstlicher Seide.

D.R.P. 58508 K1. 29 vom 16. IX. 1890, auch Schweiz. P. 3740.

Seidenabfille jeglicher Art, auch die bei der Florettspinnerei
abfallenden flockigen unverspinnbaren Riickstinde werden gut ge-
reinigt und 24 Stunden lang mit konzentrierter Kali- oder Natron
losung oder auch Kupferoxydammoniak digeriert, wobei die Seiden-
substanz sich auflost. Die erhaltene Seidenlosung wird filtriert,
mit Wasser verdiinnt und darauf mit einer Sdure neutralisiert,
worauf wieder die Substanz der Seide (ein Gemisch von Fibroin
und Serizin) in Form feiner Fadchen, schwach rotlich geférbt,
langsam sich ausscheidet. Die so erhaltene reinc Seidensubstanz
wird mit Wasser gut ausgewaschen, leicht abgepret und in
konzentrierter Essigsdure (1 T. auf 5 T.) aufgelost. Dies sei die
., Losung A,

Ferner wird Zellulose, Seidenpapier, Baumwolle oder Spinnerei-
abfall mit ammoniakalischer Kupferlosung 1/, Stunde lang ma-
zeriert, abgepref3t, gut mit Wasser ausgewaschen und auf die ge-
wohnliche Art nitriert. Die so erhaltene Nitrozellulose wird nun in
einer Mischung von Holzgeist oder Ather (3 T.) und Ather-
schwefelsiure (1 T.) aufgelost. Letztere wird dadurch erhalten,
dafl 2T. starker Alkohol und 1 Teil Schwefelsdure von 66° Bé
gemischt und allmithlich auf 100° erwirmt werden. In dem
Gemisch von Holzgeist, Ather und Atherschwefelsiure (100 T.)
wird nun die Nitrozellulose (8 T.) aufgelost und 1 Stunde lang
auf 30°C. erwdrmt. KEs entweicht dabei Salpeterdther und es
findet eine Denitrierung der geldsten Nitrozellulsoe statt. Dies
ist die zweite , Losung B

Die erwihnten beiden Losungen (A und B) werden vereinigt,
und zwar in dem Mabe, dal auf 5 T. Nitrozellulose 1 T. Seiden-
substanz kommt. Aus der so erhaltenen Mischung wird durch
cinfaches Austretenlassen aus einer feinen Offnung in eine Er-

3*
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starrungsflissigkeit, am besten Terpentinol, Wacholdersl, Pe-
troleum, Benzin, Benzol, flissige Kohlenwasserstoffe, Chloroform,
der Faden gebildet.

Hierzu dient der abgebildete Apparat (Fig. 13). A ist das
Reservoir fiur die Mischung, welche durch das Rohr b in den
Glaszylinder D eintritt. Das Rohr b ist bei ¢ unterbrochen und
durch einen eintach darubergezogenen Guminischlauch wieder
vereinigt, um es beweglich zu machen; bei e ist es etwas fein
ausgezogen, und hier flieft die Mischung in den mit einer der
genannten Erstarrungsflissigkeiten gefillten Zylinder D langsam
aus. Der Glaszylinder D ist unten mit einem doppelt durch-
bohrten Kork geschlossen, durch welchen zwei Rohre gehen.
Oben ist er lose mit einem Deckel bedeckt. Durch das Rohr f
flieft stetig aus dem Reservoir G ganz wenig neue Erstarrungs-
fliissigkeit zu und durch das Rohr i mit den darin aufgelosten
Losungsmitteln der Mischung wieder ab. Das Rohr i geht in ein
weiteres, oben leicht mit einem Deckel geschlossenes, nicht luft-
dichtes Rohr 1, welches in gleicher Hohe mit dem Zylinder D
sich befindet. Durch das Rohr m findet ein gleichmifliges Ab-
fliefen der gemischten Flissigkeiten in stets gleichbleibender
Niveauhohe in D und 1 statt; sie flieBen in das Reservoir O,
‘welches durch einen Hahn n entleert werden kann. Das Stativ P
hialt durch Klammern den Zylinder D und das Rohr 1. Der
Faden Z wickelt sich auf eine Fadentrommel Q auf, welche mit
einer Schnurscheibe r versehen ist und eine gleichmiBige Um-
drehung erhdlt. Die Trommel kann mit der aufgewickelten Seide
von den Lagern S abgehoben werden. U ist ein gabelformiger
Fadenfohrer, welcher eine hin- und hergehende Bewegung durch
die Leitstange v erhiilt, welche am Ful bei w und ebenso bei X
beweglich ist. Der Faden, welcher sich zwischen den zwei Gabeln
befindet, wickelt sich kreuzweise bei Q auf.

Die Bildung des Fadens geht so vor sich, dal zuerst bei e
ein ganz dicker Faden z austiitt. Dieser wird mittels eines Drahtes
gefallt, langsam aus D gezogen und durch den Fadenfithrer U
auf die Fadentrommel Q gelegt. Es wickelt sich nun stindig der
Faden weiter auf, und zwar je nach der Umdrehungsgeschwindig-
keit der Lattenspule feiner oder grober. Der Faden Z ist bei e
dick und ganz weich, wird aber durch das Ausziehen rasch diinner
und fester und hat nach Zuriicklegung etwa des ersten Drittels
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seines Weges innerhalb D die notige Feinheit und nach Zuriick-
legung der zwei anderen Drittel die Hauptmenge seiner Losungs-
mittel verloren und Festigkeit gewonnen.

Die Druckdifferenz zwischen dem Reservoir und der Flissig-
keitshohe in D darf nur einige Zentimeter betragen.

Der so erhaltene Faden ist nach Angabe des Erfinders viel
glinzender und seidedhnlicher als der nach anderen Verfahren
hergestellte, und es tritt als weiterer Vorteil noch hinzu, da$ es
bei dem Verfahren nicht notwendig ist, eine ganz feine Aus-
trittsoffnung fiir die Mischung zu haben, welche sich sehr leicht
verstopft und schwierig gleichm#fBig herzustellen ist, und daf es
ferner nicht erforderlich ist, die Fadenbildung durch starken Druck
zu erzwingen. Bei dem neuen Verfahren wird vielmehr durch
einfaches AusflieBenlassen der Mischung aus enger Offnung in
eine der genannten Fliissigkeiten ein Faden erzeugt, und dieser
wird in der Flissigkeit selbst mehr oder weniger fein aus-
gezogen.

Die weitere Behandlung des gebildeten Fadens bezweckt die
Denitrierung des Pyroxylins und Entfernung des anhidngenden
Terpentinols oder Petroleums. Zu diesem Behufe wird der Faden
etwa 1 Stunde lang mit Wasser auf etwa 80° C. erwéarmt.

Durch die in dem Faden befindliche freie Atherschwefel-
sdure und ihre Zersetzung tritt eine weitere Denitrierung des
Pyroxylins ein. Der Faden wird hierauf gut in Wasser gespiilt
und einige Tage in eine etwa 10/ ige Wasserglaslosung gelegt,
wodurch die noch anhaftende Schwefelsiure neutralisiert wird, und
die dabei ausgeschiedene Kieselsiure die Poren des Fadens er-
fallt und den Faden noch schwerer verbrennlich macht. Oder es
wird eine Neutralisation der Schwefelsdure dadurch vorgenommen,
daBl der Faden vor dem Waschen mit Wasser etwa 24 Stunden
lang in eine Ammoniakfliissigkeit vom spez. Gew. 0,975 eingelegt
wird; hierauf wird der Faden an der Luft getrocknet.

Bei vorliegendem Verfahren 16st sich die Hauptmasse des
Losungsmittels der Mischung in der Erstarrungsfliissigkeit auf
und kann aus ihr wieder leicht durch Destillation gewonnen
werden.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung kiinst-
licher Seide, dadurch gekennzeichnet, dall man Mischungen von
aufgeloster natiirlicher Seide und in Holzgeist, Ather, Ather-
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schwefelsiure aufgeloster Nitrozellulose aus enger Offnung in eine
Erstarrungsfliisssigkeit: Terpentinol, Wacholderol, Petroleum,
Benzin, Benzol, flissige Kohlenwasserstoffe, Chloroform, austreten
146t und in derselben den Faden durch mehr oder weniger rasches
Abziehen mehr oder weniger fein auszieht; hierbei die Wieder-
gewinnung des sich in der Erstarrungsflissigkeit losenden Losungs-
mittels der Mischung durch Destillation.

2. Zur Ausfithrung des unter 1. gekennzeichneten Verfahrens
ein Apparat, bestehend aus einem Reservoir D, in welches die
Erstarrungsflisssigkeit durch Rohr f eingeleitet und mittels des
mit D kommunizierenden Rohres 1 mit Ablaufrohr in stets gleich-
bleibender Hohe erhalten wird, wihrend die Mischung durch die
enge Offnung e des Reservoirs D einflieBt und der sich bildende
Faden, von der rotierenden Fadentrommel aufgenommen, aus der
Flussigkeit gezogen wird.

In dem Schweiz. P. 4984 beschreibt Lehner eine Vorrichtung,
welche die erzeugten Faden sofort nach ihrer Erzeugung fir sich
allein oder mit cinem Faden aus Seide, Wolle, Baumwolle oder
sonstiger Spinnfaser verzwirnt, ohne, wie es bisher der Fall war,
die Fiaden vorher auf einen Haspel aufzuwickeln. Der Haspel
kommt ganz in Wegtall und wird durch eine Abzugsvorrichtung
ersetzt: aubBerdem wird vor dem Verzwirnen der Faden mit einer
Flitssigkeit imprigniert. die ein Denitrieren bewirkt.

12. Dr. Fr. Lehmer in Ziirich. Verfahren zur Herstellung
glinzender Fiéden aus nitrierter Zellulose.

D.R.P. 82555 KI. 29 vom 15. XI. 1894.

Auf geeignete Art hergestellte reine Tri- und Tetranitrozellu-
lose wird in noch schwefelsdurefeuchtem Zustande mit einem vul-
kanisierten trocknenden Ole vermischt. Die Herstellung des letzt-
genannten Produktes, zu welchem jedes an der Luft trocknende
Ol angewendet werden kann (z. B. Baumwollsamendl, Mohndl,
Hanfol, Leinol, NuBol, Dotterol, Rizinusél, Rottannenol), geschieht
in folgender Weise:

Das zu verarbeitende Ol wird zur Héilfte seines Gewichtes
mit Schwefeliither verdiinnt, um eine zu heftige Reaktion zu ver-
meiden, und dazu langsam, unter fortwihrendem Umschiitteln 10



40 Herstellung aus Nitrozellulose.

bis 20 95 Chlorschwefel gesetzt, je nach der Beschaffenheit des
Ols und der gewiinschten Dickigkeit. Es findet in kurzer Zeit
Reaktion und Ausscheidung eines gelben Froduktes statt. Letzteres
setzt sich sehr rasch, und die dicke, klare, gelbe Flassigkeit wird
durch Dekantieren davon getrennt.

Von diesem so erhaltenen chemisch umgewandelten Liquidum
werden etwa 10 9 von dem Gewichte der sdurefeuchten Nitrozellu-
lose zugesetzt. Die Mischung, in der etwa fiinffachen Gewichts-
menge Holzgeist, Aceton oder Ather-Alkohol gelost und filtriert,
gibt das Rohmaterial zur Erzeugung der kiinstlichen Faden. Diese
werden dadurch erhalten, dafl man die fliissige Masse aus weiten
Glasréhren von %4—1%5 mm Durchmesser der Ausflufléfinung
durch die eigene Schwere in eine Flissigkeit oder auch direkt in
die Luft austreten lat. Ks findet dabei sofortige Erstarrung
statt, und durch groBlere oder geringere Schnelligkeit des Ab-
und Ausziehens werden mehr oder weniger feine Féaden erhalten,
welche an derselben Maschine unmittelbar verzwirnt werden.

Der Zweck und die Wirkungsweise des zugesetzten, chemisch
umgeinderten, trocknenden Ols besteht lediglich darin, in der
Mischung die leicht bewegliche Nitroverbindung auf derselben
gleichen Nitrierungsstufe moglichst zu erhalten und beider spateren
Desoxydation der Nitrogruppen eine unverédnderliche, durch Ver-
harzen als Kitt oder Skelett zwischen den Molekillen wirkende
Verbindung einzuschieben und dadurch einer zu groen Lockerung
derselben entgegenzuarbeiten. Eine Beschleunigung dieser Verhar-
zung wird durch die geringe Menge Salpetersdure, welche sich
noch von den Nitriersduren in dem aufgelosten Gemisch befindet,
herbeigefiihrt.

Die so erzeugten gezwirnten Faden werden so bald als moglich
auf geeigneten Spulen oder im abgehaspelten Zustande in Wasser
langere Zecit erwarmt. Es wird dadurch die darin enthaltene
freie Sdure groftenteils entfernt, die Losungsmittel Ather, Al-
kohol usw. ausgetrieben, teilweise dabei wieder erhalten, die Ver-
bindung der Nitrozellulose mit den fetten Olen in mechanischer
und chemischer Hinsicht fester gestaltet und auch dem Faden
damit bedeutend groflere Festigkeit erteilt.

Das erhaltene Produkt ist aber noch zu leicht brennbar. Auch
1aBt es sich schwer oder gar nicht auf die gewohnliche Art und
Weise firben und wird deshalb einer Desoxydation unterworfen.
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Dies kann bekanntlich geschehen durch eine partielle Herausnahme
der Nitrogruppen in der Nitrozellulose durch Behandlung mit
Schwefelverbindungen, welche Schwefelwasserstoff abgeben.

Immer aber leidet die Festigkeit des erzeugten Fadens, und
das Produkt kann unter Umsténden dadurch ganz wertlos werden.
Insbesondere wirken alkalisch wirkende Desoxydationsmittel wohl
rasch, aber sie beeintriichtigen die Festigkeit stark.

Ferner ist es erforderlich, ein Produkt zu verarbeiten, welches
Nitrozellulose moglichst der gleichen Nitrierungsstufe enthilt,
damit die Desoxydation gleichméBig von statten gehe. Das letztere
wird nach obengenannter Herstellungsweise erreicht; eine Des-
oxydationsfliissigkeit, welche auch die schéddliche Alkalitdt be-
seitigt, bereitet man auf folgende Weise:

Konzentriertes Ammoniumsulfhyvdrat, in bekannter Weise her-
gestellt, wird mit Wasser bis zu etwa 10 9] verdiinnt und darin
ein beliebiges neutrales Magnesiumsalz in ungefdhr dquivalentem
Verhiltnis aufgelost. In diese Fliussigkeit werden die Fiden bei
etwa 40° C. so lange eingetaucht, bis sich unter dem Mikroskope
in polarisiertem Lichte die Regenbogenfarben der Zellulose zeigen.
Nach darauffolgendem Waschen in viel Wasser und Trocknen ist
der Faden fertig. Durch die Zugabe des Magnesiumsalzes wird
die so schidlich wirkende, immer vorhandene Alkalitit des
Schwefelammoniums besecitigt, da das bei der Verwendung sich
bildende Magnesiumoxyd nur sehr schwach basische, die Faser
wenig angreifende Eigenschaften hat. Es findet keine Magnesiaaus-
scheidung statt, weil das Magnesiumoxyd sogleich in Verbindung
mit den vorhandenen Ammoniaksalzen tritt. Ebenso findet bis
zu einem gewissen Grade auch keine Schwefelausscheidung statt.
Der Schwefel lost sich zuniichst in der Fliissigkeit; ist jedoch eine
gewisse Grenze erreicht, so scheidet sich beim ruhigen Abkiihlen
der Losung Schwefel im kristallinischen Zustande aus und kann
technisch nutzbar gemacht werden. An Stelle des Ammoniumsulf-
hydrates kann auch Kalium- oder Natriumsulfthydrat mit einem
Magnesiumsalze Verwendung finden. Hier ist, um eine Ausfillung
der Magnesia zu verhindern, ein beliebiges geeignetes Ammoniak-
salz noch hinzuzufiigen. wodurch ein lésliches Ammonium-Magne-
siumsalz sich bildet.

Obgleich in dem Vorstehenden von einer Desoxvdation der
Nitrozellulose gesprochen und ein Uberfithren derselben durch
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Reduktion mit Schwefelammonium in reine Zellulose allgemein
angenommen wird, hat sich doch gezeigt, daf stets eine noch
Stickstoff enthaltende Verbindung erhalten wird. Diese ist wegen
ihres Gehaltes an Stickstoff keine Zellulose, andererseits ihren
Eigenschaften nach aber auch keine Nitrozellulose oder eine
Amidoverbindung.

Die auf obige Weise hergestellten Féaden zeigen den voll-
standigen Glanz der natiirlichen Seidenfiden; ihre Brennbarkeit
ist nicht grofer als die von Baumwollfdden.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung glanzen-
der Faden aus nitrierter Zellulose, darin bestehend, dafl schwefel-
sdurefeuchte reine Tri- und Tetranitrozellulose in Verbindung
mit einem vulkanisierten trocknenden Ol in einem der be-
kannten Losungsmittel aufgelost und die Losung zu Faden aus-
gezogen wird.

2. Die Weiterbehandlung der nach Anspruch 1 hergestellten
Faden mit kochendem Wasser, zum Zweck der Abtrennung der
Sdure und der restierenden Losungsmittel und der Verharzung des
vulkanisierten Ols.

3. Die Desoxydation der nach Anspruch 1 und 2 hergestellten
Faden mittels Alkalisulfhydrates und eines Magnesiumsalzes,
welchem eventuell noch ein Ammoniumsalz beizufiigen ist.

Zur Erzielung eines gleichmiBigen und festen Fadens ist es
nach dem amer. P. 562 626 Lehners vorteilhaft, die gereinigte
Zellulose in das Nitrierbad in einzelnen Portionen einzutragen
und bei jedem Eintragen die Temperatur etwas zu steigern, und
zwar so, dafl die Temperatur des Nitrierbades, die anfangs 30° C.
war, am Schlusse 40°C. betrigt. Es soll auf diese Weise ein
nur aus Tri- und Tetranitrozellulose bestehendes Gemisch ent-
stehen. Das Nitrierungsprodukt wird durch Zentrifugieren und
durch Waschen mit Schwefelsdure von 1,35 spez. Gew. von aller
Salpetersdure befreit und, ohne mit Wasser in Berithrung ge-
kommen zu sein, sdurefeucht gelost. Von der Auflésung an
stimmt das Verfahren mit dem vorstehenden tberein.

Hinsichtlich der Herstellung der Spinnlésung und der Art
des Schwerverbrennlichmachens der erzeugten Faser bieten die
folgenden Patente Interesse:
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Nach Petit.
13. Arthur Petit in Paris. Herstellung kiinstlicher Seide.
Brit. P. 15343 1900 gschweiz. P. 22 503; amer. P. 665 975.

Ungefihr 100 Gewichtsteile trockene Nitrozellulose, in Ather-
alkohol gelost, 7 Gewichtsteile Gummilésung und 5 Gewichtsteile
Zinnchloriir oder eines anderen Zinnsalzes werden innig gemischt,
eventuell filtriert und unter Druck aus Spinndéffnungen ausgeprefit.
Das Produkt bedarf infolge der Anwesenheit des Zinnsalzes keiner
Denitrierung, es ist unempfindlich gegen Wasser und soll das
Aussehen und die Festigkeit der natiirlichen Rohseide haben.

Nach Sénéchal de la Grange.
14. Eug. Sénéchal de la Grange in Paris. KinstlicheSeide.
Schweiz. P. 22 680 KI. 19.

100 g trockene Nitrozellulose werden in 5001 Atheralkohol
gelost, mit mindestens 15 kg einer 25%,igen Losung von Kaut-
schuk in Benzin versetzt und dazu 7 kg Zinnchloriir gegeben.
Das Ganze wird gut durchgemischt, filtriert und in tiblicher Weise
versponnen. Die Seide ist sehr schwer entflammbar.

Nach Valette.
15. Raoul Valette in Lyon. Herstellung kiinstlicher Seide.
Brit. P. 20637 1994, Franz. P. 344 660.

Die bekannte, aus einer Losung von Nitrozellulose in einem
Gemisch gleicher Teile Ather und Alkohol hergestellte Kunstseide
mul} denitriert werden, wobei ein Gewichtsverlust von etwa 30 9
eintritt. Nach vorliegendem Verfahren wird ein Gemisch vorteilhaft
gleicher Teile von Aceton und Methyl- oder Athylalkohol, dem Eis-
essig zugesetzt sein kann, als Losungsmittel verwendet. Die
mit Nitrozellulose erhaltene viskose Masse wird mit Ammonium-
nitrit versetzt, wodurch gie, ohne ihre urspriinglichen Eigen-
schaften oder ihr Gewicht zu verandern, unentziindbar und nicht
explosiv wird.
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Nach Turgard.
16. H. D. Turgard. Herstellung kiinstlicher Seide.
Franz. P. 344 845.

100 g Nitrozellulose werden mit 2400 ccm Alkohol von 90
bis 959, 600 ccm Eisessig, 3 g Albumin und 7,5 g Rizinusél ver-
setzt, die Mischung gut durchgearbeitet, filtriert und aus Offnungen
von gewunschter Grofle in eine 19/ ige Alaunlosung ausgepreft.
Die erhaltenen Fiaden kleben nicht zusammen und sind nach dem
Denitrieren fertig zum Bleichen und Férben.

Nach Cazeneuve.
17. P. Cazencuve. Herstellung kiinstlicher Seide.
Franz. P. 346 693.

Als Losungsmittel fiir Nitrozellulose wird Aceton ohne Zusatz
von Methyl- oder Athylalkohol, Ather, Essigsiure oder Essigither
angewendet. Aceton ist ein neutrales Losungsmittel, welches
billig ist und leicht und vollstindig wiedergewonnen werden kann.
Zum Denitrieren des Nitrozellulosefadens wird eine mit Form-
aldehvd versetzte Losung von Natriumnitrit verwendet.

18. Nach dem Zusatz Nr. 3862 zu obigem Patent

wird die Denitrierung nicht nach dem Spinnen vorgenominen,
sondern durch Zusatz von Sulfhydraten oder Sulfiden von Metallen,
besonders Ammonium, Magnesium und Natrium zu der Aceton-
losung bewirkt. Es scheinen sich Aminonitrozellulosen zu bilden,
welche in dem Aceton geldst bleiben und spinnbar sind.

19. P. Cazeneuve. Herstellung kiinstlicher Seide.
Franz. P. 350 723.

Als Losungsmittel fiir Nitrozellulose wird mit Kaliumper-
manganat von empyreumatischen Stoffen befreites und iiber Atz-
kalk destilliertes, reines, wasserfreies Aceton verwendet. 2—3 Teile
solchen Acetons geben mit 1 Teil Nitrozellulose eine durchsichtige,
viskose Masse, die nach dem Filtrieren unter einem Druck von
50—60 kg auf den Quadratzentimeter aus Spinndiisen von 7/,
bis %/, ,, Millimeter Durchmesser in einem feuchten Raum von 15 bis
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20° gesponnen wird. Die Faden werden dann, um iknen Glanz zu
geben, bei 15—20° mit Ammoniak behandelt und mit Ammonium-
sulfid oder -sulthydrat denitriert. Andere losliche Sulfide wirken
nicht so giinstig. Zur Wiedergewinnung des Acetons dient eine
analoge Apparatur, wie sie bei der Schwefelkohlenstoffdarstellung
zur Kondensation verwendet wird.

20. Nach dem Zusatz Nr. 4445 zu vorstehendem Patent

wird die Nitroseide vor dem Denitrieren mit Ammoniumsufhydrat-
losung 10 Minuten bis !/, Stunde in einer Atmosphéire von Am-
moniumsulthydiat belassen. Der Faden soll dadurch an Glanz
und Festigkeit gewinnen.

Nach Gorrand.

21. G. Gorrand. Verfahren zur Herstellung unentziind-
licher kiinstlicher Seide.

Franz. P. 354 424; Brit. P. 6166 1906,

Als Losungsmittel fiir die Nitrozellulose dient ein Gemisch
von Aceton, Amylalkohol und Essigither. Das damit erzeugte
Kollodium wird mit wenig Essigsdure versetzt, in der gebriuch-
lichen Weise versponnen und mit Ammoniumsulfhydrat denitriert.
Die Essigsdure beschleunigt und erleichtert die Denitrierung.

Das brit. P. nennt statt Essigither Essigsdureanhydrid.

Nach Germain.
22, P. Germain. Kautschukierte Kunstseide.
Franz. P. 355 016.

Nitrozellulose wird in Acetonél oder einem anderen analogen
Mittel gelost und diese Losung mit Kautschuklésung oder der
Losung eines analogen Gummis versetzt. Die Mischung wird in
Wasser, Pflanzen- oder Mineraldl gesponnen, wodurch Fiden er-
halten werden, die schnell trocknen. Die Fdden sind glanzend,
widerstandsfahig, elastisch und luftbestdndiger als denitrierte
Kunstseide. Sie verbrennen langsam unter Abscheidung von
Kohle wie Naturseide. Nach einiger Zeit enthalten sie keine
Spur Salpetersiure mehr, diese ist zur Oxydation des Kautschuks
verbraucht worden.
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23. P. Germain. Verbesserungen in der Herstellung von
Kunstseide.

Franz. P. 360 395.

Nitrozellulose wird mit Zelluloidabfillen oder Naphthalin und
unter Umstdnden noch Farbstoffen zusammen in gereinigtem
Aceton gelost, dazu fein gepulvertes Baryumsulfat gegeben und
die Mischung zu Fiaden verarbeitet. Die Faden werden in Schwefel-
siure gebracht, wodurch sie hart werden und das Aceton ent-
fernt wird.

Die Seide soll keiner Denitrierung bediirfen, widerstandsfihig
gegen Feuchtigkeit sein und in ihren Higenschaften der Natur-
seide nahe kommen.

Uber die Herstellung kiinstlicher Seide aus Acetylnitro-
zellulose und aus Gemischen von Nitrozellulose und Acetylzellulose
8. S. 401 Nr. 304 und S. 402 Nr. 305.

Die bisher behandelten Verfahren verarbeiten Loésungen
von Nitrozellulosen. Abweichend davon wird in dem folgenden
Verfahren eine im wesentlichen aus Nitrozellulose bestehende
plastische Masse verarbeitet.

Nach Cadoret.

24. DasVerfahren von Eug. Cadoret setzt sich aus folgenden
Operationen zusammen 1):

I. Vorbereitung der Zellulose. Baumwollumpen werden
mit Sodalésung behandelt, mit Seife gewaschen, gespiilt und in
verdimnte Schwefelsdure eingelegt, danach wieder gewaschen.

II. Umwandlung der Zellulose in Nitrozellulose. Die
trockene, gereinigte Zellulose wird durch halbstiindiges Einlegen
in ein Gemisch von 42 gridiger Salpetersiure und 66 gradiger
Schwefelsdure in Dinitrozellulose iibergefiihrt.

III. Bleichen der Nitrozellulose. Dies geschieht in
einem Gemisch aus 100 kg Chlorkalk, 60 kg Aluminiumsulfat,
27 kg Magnesiumsulfat und 20001 Wasser. Es bildet sich das

1) L’industrie textile 1896, S. 227-.229.
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unbestéindige Aluminium-Magnesiumhypochlorit, welches sehr gut
bleicht. Es ist darauf zu achten, daff die Nitrozellulose nach dem
Bleichen keinen Kalk mehr enthilt.

IV. Auflésung der Nitrozellulose. Die gewaschene und
mit Hyposulfit entchlorte Nitrozellulose wird durch hydraulischen
Druck von Wasser befreit, getrocknet. gepulvert und in einem
verzinkten, hermetisch verschlossenen Gefdfle auf 50 kg Nitro-
zellulose mit einem Giemisch aus 0,800 kg Eisessig, 9,200 kg Ather,
18,400 kg Aceton, 6.600 kg Alkohol von 95° und 3.00 kg Toluol ver-
setzt. Dem Gemisch hat man vorher noch 22 kg Seifenfirnis und
10 kg Rizinusol zugesetzt. Die Mischung bleibt 24 Stunden
sich selbst tberlassen. bis sich eine gleichmiflige Paste ge-
bildet hat.

V. Verarbeitung der Masse. Die Masse wird auf mit
Dampf geheizten Zyvlindern durchgearbeitet, wobei sie nach 2 bis
3 Stunden konsistent und elastisch wird. Dabei werden 20 bis
25 9 der angewendeten Losungsmittel wiedergewonnen.

VI. Einverleibung von Substanzen organischen Ur-
sprungs. Zu der so bearbeiteten Masse 1afit man eine Eisessig-
losung von Gelatine. Albumin oder anderen Proteinkérpern zu-
flieBen und knetet gut durch.

VII. Spinnen. Aus der so erhaltenen plastischen Masse
werden durch Auspressen aus engen Offnungen Fiden von 1/,
bis /,, mm Durchmesser hergestellt. Mit einer Maschine werden
am Tage 2 kg Seide erzeugt.

VIII. Passage durch Tannin. Um den Faden Elastizitat
zu verleihen, werden sie mit einer Tanninlésung behandelt.

Vorbehandlung von Zellulose fiir die Nitrierung, Her-
stellung von Nitrozellulose fiir kiinstliche Seide, Be-
handlung der Nitrozellulose.

Fiir die Vorbehandlung zu nitrierender Zellulose ist auier dem
S. 22 und 23 erwiihnten Verfahren das folgende wichtig:
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Nach Berl.

25. Dr. Ernst Berl in Ziirich. Verfahren zur Herstellung

fir die Zwecke der Fabrikation kiinstlicher Seide,

Schief-, Sprengmaterialien und dgl. besonders geeig-
neter Nitrozellulose.

DR.P. 199885 KI1.29b vom 5.1IV.1907; osterr. P. 37 030.

Beim Verspinnen von Nitrozelluloselosungen spielt deren
Viskositdt eine sehr groBe Rolle. Es liegt im Interesse der Fabri-
kation, moglichst dinnfliissige, aber doch dabei an Nitrozellulose
reiche Losungen zu erhalten, um beim Auspressen der Losungen
aus diinnen Offnungen mit moglichst geringem Druck auszukommen
und moglichst gleichméfBige Fiaden zu erhalten, was nur dann
erzielt werden kann, wenn nur wenig Losungsmittel zu verdunsten
ist. Bei den bisherigen Arbeitsmethoden nitrierte man zur Er-
zielung geniigend diinnfliissiger Losungen entweder bei hoheren
Temperaturen, womit eine wesentliche Verminderung der Ausbeute
an nitriertem Produkt einerseits und eine sehr starke Verédnderung
der Mischséure andererseits infolge von Oxydationswirkungen der
Salpetersdureaufdie Zellulose verbunden war, oderman verminderte
die Viskositdt der fertigen Nitrozelluloselésungen durch gewisse
Zusitze, die indessen die Eigenschaften des Produktes nachteilig
beeinfluliten.

Es wurde nun gefunden, dal man hoch konzentrierte und
dabei diinnfliissige Nitrozelluloselosungen unter Vermeidung obiger
Ubelstinde erhalten kann, wenn man die Zellulose vor der Nitrie-
rung und nach der Entfernung des Wassers langere Zeit bei Gegen-
wart von inerten sauerstofffreien Gasen, wie Kohlensiure, Stick-
stoff, Wassergas, abgekiihlte Feuergase oder von iiberhitztem
Wasserdampf auf hohere Temperaturen erhitzt. Es scheint dabei
eine Depolymerisation der Zellulose bewirkt zu werden, die ihre
Eigenschaften in dem in Betracht kommenden Sinne giinstig
beeinflufit.

Erhitzt man Baumwolle vier Tage lang unter Vermeidung
von Oxydation auf 1209, so erhdlt man bei nachfolgendem Nitrieren
mittels einer aus gleichen Teilen Schwefelsiure und Salpetersiure
und 11,5 9, Wasser kestehenden Mischsdure eine Nitrozellulose
mit 13,5 9 Stickstoff. Nitriert man Baumwolle, die 6 Stunden
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bei 100° getrocknet wurde, auf die gleiche Weise, so entsteht ein
Produkt von gleichem Stickstoffgehalt. Lost man aber beide
Nitroprodukte zu gleicher Konzentration in den bekannten
Lésungsmitteln, so gewinnt man Losungen, deren Viskositaten sich
wie 1 : 80 verhalten. Durch Veriinderung der Temperatur einer-
seits, der Dauer der Erhitzung andererseits 1a63t sich die Viskositit
innerhalb gewisser Grrenzen beliebig abéndern. Dabei erleidet das
Ausgangsmaterial keinerlei unerwiinschte Verdnderung. Aulerdem
werden beim Nitrieren unverminderte Ausbeuten erhalten.

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung fiir die Zwecke
der Fabrikation kiinstlicher Seide, SchieB-, Sprengmaterialien
u.dgl. besonders geeigneterNitrozellulose, dadurch gekennzeichnet,
daf man die Zellulose vor dem Nitrieren lingere Zeit bei Gegen-
wart inerter sauerstofffreier Gase, z. B. Feuergase, Wassergas,
Kohlensiure, Stickstoff u. dgl. oder auch wberhitzter Wasser-
diimpfe auf héhere Temperaturen erhitzt.

Vgl. hierzu S. 23, 519 und 521.

Die jetzt folgenden Patente behandeln die Verarbeitung
trockener Nitrozellulose oder von Nitrozellulose mit bestimmtem
Wassergehalt.

Nach Société anonyme de produits chimiques de
Droogenbosch.
26. Société anonyme de produits chimiques de Droogenbosch
in Ruysbroeck bei Briissel. BehandlungvonNitrozellulose,
welche zur Herstellung glinzender Fidden dient.

Brit. P. 5076 1901; (sterr. P. 6947 KI. 29.

Um aus Nitrozellulose alle Séure durch Auswaschen zu ent-
fernen, mufl man mehrere Tage waschen. Sdurespuren in der
Nitrozellulose sind aber sehr schidlich, weil sie zu Salzbildungen
(aus den Metallteilen der Apparate) Veranlassung geben, welche
Verstopfungen der Spinnoffnungen zur Folge haben koénnen.
Spuren von Saure konnen auch durch den Ather in die Kollodium-
lésung gelangen. )

Zur Vermeidung der durch Séure veranlaliten Nachteile und
zur Erzielung einer trockenen Nitrozellulose, welche vorteilhafter
zu verspinnen sein soll als das Chardonnetsche Nitrozellulosehydrat

Siivern, Die kiinstliche Seide. 3. Aufl 4
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mit 256—30 9, Wasser (vgl. S. 19—20), trocknet Erfinderin die ge-
waschene und gut abgeschleuderte Nitrozellulose in einem warmen,
mit trockenem Ammoinakgas versetzten Luftstrom, dessen Tempe-
ratur 5—30° iiber der der AuBenluft liegt, wodurch die Nitro-
zellulose eine schwach alkalische Reaktion erhélt. (Eine geeignete
Trockenvorrichtung ist in der Patentschrift beschrieben.)

Nach Douge.
27. J. Douge in Besancon. Bereitung von Kollodium zur
Herstellung kiinstlicher Seide.
Brit. P. 2476 192 Franz. P. 313 453, Osterr. P. 21 118 KI. 29b,
Amer. P. 699 155.

Die Verarbeitung wasserfreier Nitrozellulose hat den Nachteil,
daB leicht Explosionen entstehen, und daf der Trockenprozell
leicht Veranlassung zur Sdureabspaltung gibt. Wasserhaltige
Nitrozellulose von 25-—30 9, Wasser zersetzt sich teilweise be-
sonders am Sonnenlicht, und das daraus erzeugte Kollodium muf}
rasch verarbeitet werden.

Erfinder verarbeitet Nitrozellulose, die er nach dem Ab-
schleudern oder Abpressen durch Trocknen an der Luft oder Be-
handeln mit einem Luftstrom auf einen Wassergehalt von 6 bis
10 9, gebracht hat. Diese Nitrozellulose wird in Atheralkohol
gelost, dem eine wisserige alkalische Losung (von Kali, Natron,
Ammoniak oder ihren Karbonaten, Kalk, Baryt, Natriumborat,
Alkalisilikat oder dgl.) in solcher Menge zugesetzt ist, daf} die
Mischung alkalisch ist. Dadurch wird die Séure neutralisiert, die
sich beim Verdunsten der Losungsmittel des Pyroxylins bildet.

Nach Stoerk.
28. J. Stoerk in Briissel. Verfahren zur Erzeugung von
Glanzfiden.
D.R.P. 169931 KL 29b vom 29. XI. 1902, Brit. P. 26 982 1902,
Franz. P. 327 301, Osterr. P. 25 031.

Weder die von Chardonnet (vgl. S.19—20) noch die von
Douge (siehe oben) verwendete Nitrozellulose mit 25—30 bzw.
6—10 °; Wasser erfullt die Bedingungen, welche sie erfiillen muB,
um ein zum Trockenspinnverfahren sich gut eignendes Kollodium
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zu liefern. Nach den Erfahrungen der Praxis lafit sich Nitro-
zellulose von einem Wassergehalt unterhalb 12 9 nicht geniigend
leicht in Atheralkohol losen: die Fasern verhornen, werden hart
und setzen dem Eindringen des Losemittels Widerstand entgegen.
Beim Verspinnen der erhaltenen Losung vollzieht sich die Ver-
dampfung des Athers zu langsam, was eine entsprechend unvoll-
kommene Ausscheidung der Nitrozellulose zur Folge hat. Ein
derartiges Kollodium ist fiir das Trockenspinnen untauglich, da
die Faden weder die erforderliche Festigkeit noch Trockenheit
erlangen. Benutzt man zur Herstellung des Kollodiums Nitro-
zellulose von mehr als 27 9, Wassergehalt, so ergeben sich andere
Ubelstande : das Kollodium verliert zunichst seinen Glanz, dann
wird es tritbe, milchig und weilllich und nimmt das Aussehen
einer Emulsion an. Diese Wirkung beginnt bei einem Wasser-
gehalt von ungefahr 27 9, und nimmt mit steigendem Wassergehalt
an Stiirke zu. Der erhaltene Faden entbehrt vollstindig gerade der-
jenigen Eigenschaft, welche die Bezeichnung kiinstliche Seide recht-
fertigt, namlich des Glanzes; auch besitzt er nur geringe Festigkeit.

Auf Grundlage dieser Erfahrungen hat Erfinder zahlreiche
Versuche mit Nitrozellulosen von 1—33 9 Wassergehalt an-
gestellt, um denjenigen Wassergehalt ausfindig zu machen, welcher
der Nitrozellulose gegeben werden mufl, um vermittels des
Trockenspinnverfahrens einen beziiglich Glanz und Festigkeit
einwandsfreien Faden zu erzielen. Es wurde gefunden, dafl dies
nur mit einer Nitrozellulose von 12-—20 9; Wassergehalt aus-
fihrbar ist. Sinkt der Wassergehalt unter 12 9, so erschwert
die mangelhafte Verdampfung des Athers das Trockenspinnen bis
zur Unausfithrbarkeit, steigt der Wassergehalt tiber 20 9, so be-
eintrichtigt er die Fadenqualitit.

Zur Bereitung einer Nitrozellulose von 12—20 9 Wasser-
gehalt verfahrt man am zweckméBigsten in der folgenden Weise:
Die aus dem Wascher kommende Nitrozellulose wird in einer
kraftigen Presse (hydraulische Presse, Handpresse) zu einem
dicken Kuchen zusammengeprefit, letzterer wird zerstiickelt und
in diinner Schicht an der freien Luft, in einem Luftstrom oder
in sonst bekannter Weise dem Trocknen iiberlassen, bis der
Wassergehalt auf 12—20 9 heruntergegangen ist.

Patentanspruch: Verfahren zur Erzeugung von Glanzfiden
mittels des Trockenspinnverfahrens aus einer Losung von Nitro-

4%
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zellulose in Atheralkohol, gekennzeichnet durch die Verwendung
einer Nitrozellulose von 1220 9 Wassergehalt.

Nach Lacroix.
29. G.D. Lacroix in Briissel. Herstellung kiinstlicher Seide.
Brit. P. 2192 1905 Franz. P. 351 265, Osterr. P. 26486.

Nach der Erfindung wird zur Herstellung von Kollodium
Nitrozellulose mit 35—45 9, Wasser verwendet, wie sie erhalten
wird, wenn die gewaschene SchieBbaumwolle nur schwach ab-
geprefit wird. Dieser Wassergehalt erteilt der Nitrozellulose die
Eigenschaft, bereits in einem Gemisch von 50 9 Alkohol und
50 9, Ather léslich zu sein, wihrend andere Sorten Nitrozellulose
ein Gemisch von 60 9, Ather und 40 9, Alkohol zur Losung er-
fordern. Die Loslichkeit ist dieselbe wie die des bekannten Nitro-
zellulosehydrats mit 25—30 9, Wasser.

Nach Dietl.
30. G. Dietl. Herstellung kiinstlicher Seide.
Franz. P. 356 323, Brit. P. 15029 1905,

Nach den Angaben des Erfinders hat ein aus Nitrozellulose
mit 25—30 9, Wasser hergestelltes Kollodium die unangenehme
Eigenschaft, Fdaden zu liefern, die, wenn man mehrere Einzel-
faden zu einem dickeren Faden auf der Spinnmaschine vereinigen
will, auf den Spulen zusammenkleben. Dieser Ubelstand soll weg-
fallen, wenn man Nitrozellulose mit 33—38 9 Wasser zur Her-
stellung der Losung verwendet. Die nitrierte Zellulose wird nur
abgeschleudert und 17—23 kg dann in 1001 Alkohol, Ather,
Methylalkohol, Aceton usw. oder Mischungen dieser Losungsmittel
gelost.

Nach Kunstfiiden-Gesellschaft m. b. H.

31. Kunstfiden-Gesellschaft m. b. H. in Jiilich., Verfahren
zur Herstellung kiinstlicher Fiden aus nitrierter
Zellulose.

Franz. P. 371 544 vom 16. XI. 1906; Brit. P. 27 527 1996 ; Amer. P.
866 768 (auch Ch. Bottler).

Fir die Herstellung des Kollodiums wird eine Nitrozellulose
mit 20—25 9 Wasser verwendet, wie sie durch mehrmaliges
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Schleudern ohne Zuhilfenahme eines Trockenprozesses erhalten
werden kann. Diese Nitrozellulose lost sich leicht und klar auf, und
die Losung filtriert sich sehr gut. 18—23 kg Nitrozellulose (Trocken-
gewicht) werden in 1001 Alkohol-Ather 3 : 2 oder 1 : 1 gelost.
Doch konnen auch andere Mengenverhiltnisse innegehalten
und andere Losungsmittel verwendet werden, z. B. Methyl-
alkohol, Aceton usw. Das Verspinnen erfolgt leicht und regel-
mafig, die Denitrierung ist einfach, man erhilt einen besonders
widerstandsfiahigen Faden von betrichtlichem Glanze besonders
nach dem Farben.

Herstellung der Nitrozelluloselosung, besondere
Losungsmittel.

Auf Mittel zur Herstellung fiir die Kunstseidefabrikation
geeigneter Nitrozelluloselosungen beziehen sich die nachfolgenden
Patente.

Nach Bronnert und Schlumberger.

32, Theodor Schlumberger.in Miilhausen i. E. Verfahren zur
Herstellung von Losungen von Kollodiumwolle.

D.R.P. 93009 Kl. 22 vom 19. XT.1895; Brit. P. 6858 18%,

Zur Herstellung von klaren Loésungen von Kollodiumwolle
(technischem Gemisch von Tetra- und Trinitrozellulose) sind bis
jetzt wesentlich folgende Losungsmittel bekannt gewesen und
technisch angewendet worden: KEssigsdure, allein oder gemischt
mit Alkohol oder Ather, Schwefelsiure, Atherschwefelsiure, Alde-
hyde, Anilin, Losungen von Kampfer in Alkohol, Ather, Benzol,
Toluol oder Tetrachlorkohlenstoff, Essigither, Aceton, Ather-
alkohol, Holzgeist (Methylalkohol), Nitrozglyzerin, Nitrobenzol,
Amylacetat. Alle diese Losungsmittel haben indessen ihre Ubel-
stinde. Behufs ausgiebiger technischer Verwendung kommen in
erster Linie in Betracht: der Preis, die Explosionsgefahr, die
geniigende, aber doch nicht zu grole Fluchtigkeit, die Zutraglich-
keit fur die Gesundheit der Arbeiter.

Es wurde nun gefunden, daB} schon ziemlich verdiinnte alko-
holische Lésungen verschiedener Salze die Eigenschaft haben,
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Kollodiumwolle in grofier Menge zu losen, ohne dall auch nur
der geringste Zusatz von Ather erforderlich wire. Als Beispiele
solcher Salze, welche dem Alkohol, der selbst ja keinerlei Losungs-
vermogen fir Kollodiumwolle besitzt, ein solches erteilen, sind
besonders zu nennen: Ammonium-, Calcium-, Magnesium-, Alu-
minium- und Zinkchlorid, Natriumlaktat, Kalium- und Ammo-
niumacetat. Der Preis der neuen Losungsmittel ist meist nur ein ge-
ringer. Die Explosionsgefahr, die Feuergefiahrlichkeit, die Ge-
sundheitsschidlichkeit bei der Herstellung der Lésungen und bei
ihrer Anwendung zur Fabrikation von Zelluloid, seidenéhnlichen
Faden usw. ist bedeutend herabgemindert, zum Teil sogar auf-
gehoben. Die Wiedergewinnung der Alkoholddmpfe kann dabei
nach einer der bekannten Methoden in einfacher Weise geschehen.
Es kann sogar mit Leichtigkeit die durch das erforderliche Aus-
trocknen der Kollodiumwolle bedingte Gefahr umgangen werden.
indem die gut gewaschene und abgeschleuderte Kollodiumwolle
z. B. mit konzentrierter Chlorcalciumlésung impréagniert und dann
erst getrocknet wird. Eine Explosion kann dann nicht mehr
stattfinden.

Es werden z. B. 20 kg trockener Kollodiumwolle bei gewdhn-
licher Temperatur in einem Mischapparat iibergossen mit 101
starken Weingeistes, in welchem vorher 5 kg essigsaures Ammonium
aufgelost worden sind. Das Ganze wird bis zur vélligen Auf-
losung geknetet. Oder es werden 30 kg nasse, abgeschleuderte
Kollodiumwolle mit einer Lésung von 50 kg kristallisiertem Chlor-
calcium in 101 Wasser gut durchtréankt, scharf abgepreBt, noch-
mals in gleicher Weise mit einer gleich konzentrierten Chlor-
calciumlésung behandelt und dann bei etwa 60° getrocknet. 40 kg
der erhaltenen trockenen Masse werden in einem Mischapparat
mit 1501 starken Weingeistes bis zur volligen Losung geknetet.

Die relativen Mengenverhiltnisse zwischen Metallsalz, Alkohol
und Kollodiumwolle kénnen je nach Bedarf abgeindert werden.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung von Lo-
sungen von Kollodiumwolle, darin bestehend, daB man als Losungs-
mittel Athylalkohol mit einem Zusatze von in Alkohol léslichen,
die Loslichkeit der Kollodiumwolle in Alkohol férderndenChloriden,
Laktaten oder Acetaten verwendet.

2. Austfithrungsform des durch Anspruch 1 geschiitzten Ver-
fahrens unter Anwendung von Chlorammonium, Chlorcalcium,



Nach Duguesnoy. 55

Chlormagnesium, Chloraluminium, Chlorzink, Natriumlaktat, Kali-
umacetat, Ammoniumacetat.

3. Ausfihrungsform des durch Anspruch 1 geschiitzten Ver-
fahrnes, darin bestehend. daf3 man die Kollodiumwolle mit den
unter 2. genannten, die Losung in Alkohol befordernden Salzen
imprigniert und sie dann in Athylalkohol lést 1).

Nach Duquesnoy.
33. Jules Duquesnoy in Paris. Verfahren zur Herstellung
kiinstlicher Seide.
D.R.P. 135316 KL 29b vom 15.V. 1900, Brit. P. 8799 1900,
Amer. P. 663 739.

Versuche haben gezeigt, dafl als Losungsmittel fiir nitrierte
Zellulose eine Mischung von Aceton, Essigsdure und Amylalkohol
besondere Vorteile darbietet. Aceton oder Essigsiure allein bzw.
in Mischung oder mit Alkohol oder Ather versetzt als Losungs-
mittel fir nitrierte Zellulosen anzuwenden, ist bekannt. Auch
Amylalkohol hat schon Verwendung gefunden. Diese Losungs-
mittel fir sich oder nur mit einem anderen dieser Losungsmittel
vermischt zur Anwendung gebracht, licfern jedoch keine brauch-
baren Produkte. Eine Losung von Nitrozellulose in Aceton allein
oder unter Zusatz von Essigsdure ist zwar farblos und durch-
sichtig, liefert aber beim Verdampfen des Losungsmittels eine
weille, undurchsichtige und morsche Masse. Wiirde man eine
Mischung aus Aceton und Amylalkohol anwenden, so wiirde man
ebenso schlechte Resultate wie mit Aceton und Essigsdure er-
halten. Amylalkohol allein wiirde als Losungsmittel nicht ver-
wendbar sein, da er Nitrozellulose nicht zu losen vermag. Auch
eine Losung aus Essigsdure allein oder mit Alkohol versetzt ist
wenig geeignet, da das Losungsmittel zu langsam verdafnpft und
der daraus hergestellte Faden an freier Luft nicht koaguliert, so
daBl man nur einen halbfliissigen, aber keinen festen Faden erhilt,
welcher gestreckt und aufgerollt werden konnte.

Diese Losungen sind also zur Herstellung kiinstlicher Seiden-
fiden ungeeignet, da es erforderlich ist, dal solche Faden nach

1) Vgl hierzu das franz. P. 231230 und den Zusatz vom 22. XII
1893 von Chardonnet (S. 23 und 24).
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Verdampfung des Losungsmittels durchsichtig bleiben und den
Glanz, die Festigkeit und Geschmeidigkeit, welche den natiirlichen
Seidenfdden eigen ist, besitzen.

Gemifl vorliegender Erfindung werden diese Eigenschaften
erhalten, wenn man diese Losungsmittel nicht fir sich oder in
Mischung mit nur einem von ihnen, sondern eine Mischung aus
Aceton, Essigsdure und Amylalkohol zur Anwendung bringt.

Gute Resultate erhdlt man beispielsweise, wenn man 540 ccm
Aceton, 310 cem Amylalkohol, 150 cem Essigsaure (etwa 97 pro-
zentig) mischt und darin 200 g Nitrozellulose lost.

Um die gewonnenen Faden weniger verbrennlich zu machen,
kann man sie in bekannter Weise denitrieren. ‘

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung von kiinst-
licher Seide aus Nitrozellulose, dadurch gekennzeichnet, dal man
nitrierte Zellulose in einer Mischung von Aceton, Essigsdure und
Amylalkohol zur Auflésung bringt, die erhaltene Losung in be-
kannter Weise zu Fidden verarbeitet und letztere denitiriert.

Nach Fabrigue de soie artificielle de Tubize.
34. Fabrique de soie artificielle de Tubize (société anomyme).
Verbessertes Verfahren zur Herstellung gldnzender

Féaden aus Kollodium.

Franz. P. 361 690.

Verwendet man irgendeine Sulfooxysiure, besonders sulfo-
nierte Fettsduren in neutralem, sauren oder alkalischem Zustande
in einem beliebigen Zeitpunkte der Herstellung der Nitrozellulose
oder des Kollodiums, indem man die Baumwolle vor der Nitrierung
damit behandelt oder die Séure nach der Nitrierung oder zu dem
Losungsmittel zugibt, so kann man 30 g trockene Nitrozellulose,
die beliebig feucht sein kann, in 100 cem Losungsmittel losen.
Die Oxyséduren der Fettreihe und die Sulfofettsiuren bilden unter
diesen Bedingungen mit der Nitrozellulose eine bestindige Ver-
bindung, und der aus Mischungen der angegebenen Art hergestellte
Faden besteht nicht mehr aus reiner Nitrozellulose. Er verliert
daher auch nicht so viel beim Denitrieren wie reine Nitrozellulose-
fiden, ferner hat er infolge des niedrigen Eigengewichtes der
Sulfofettsduren ein niedriges spezifisches Gewicht. das dem der
Naturseide ndher kommt.
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Ferner wurde gefunden, daB dtherische Ole eine Verbindung

mit Kollodium eingehen, ohne, wie die Harze, Nitrozellulose zu

fallen. Diese Ole, die in Wasser unléslich und nicht vollkommen

fliichtig sind, geben beim Trocknen eine feste Haut, die die Festig-

keit des Fadens und seine Widerstandsfahigkeit gegen Wasser

erhoht. AuBerdem werden die Herstellungskosten betréchtlich
herabgesetzt.

Nach Huwart.
35. E.J. B. G.J. Huwart. Vervollkommnung in der Her-
stellung kiinstlicher Seide.
Franz. P. 383 555.

Als Losungsmittel fiir Nitrozellulose werden symmetrische
und unsymmetrische Acetale der Fettreihe, ihre Chlor-, Brom-,
Aldehyd- und Atherderivate sowie Mischungen dieser Kérper
vorgeschlagen. Man 16st z. B. Methylal in 3—4 Teilen Athyl-
alkohol, die Nitrozelluloselosung hinterléfit einen durchsichtigen,
sehr widerstandsfiahigen Riickstand.

Nach Sauverzac.
36. J.-M. de Sauverzac. Neues Losungsmittel far Nitro-
zellulose zur Herstellung von Fiden, Hiutchen u. a. m.
Franz. P. 402 950

Das Mittel besteht aus einer alkoholischen Loésung eines
Metallchlorids. Eine Losung von z. B. 10 g Aluminiumchlorid
in 100 ccm Alkohol 16st 50 g Nitrozellulose auf. Diese Losung kann
mit dengewohnlichen Nitrozelluloselosungsmitteln, Athern, Aceton,
Essigsiure usw. verdiinnt werden. Auch kann ihr bis 80 9, Wasser
und dariiber zugesetzt werden, was dann sehr elastische und weiche
Fiden zu erzielen gestattet.

Uber Ameisensiuremethyl- und -iithylester und Essigsiure-
methylester zum Losen von Nitrozellulose s. Wohl, franz.
P. 425900, S. 413.

Nach Strehlenert.

Ein sowohl dem bereits mehrfach erwahnten Chardonnetschen
franz. P. 231 230. Zusatz vom 22. XII. 1893 (s. S. 23), als dem
Knoflerschen Denitrierverfahren (s. S. 108) mittels Formaldehyd
nahestehendes Verfahren ist das folgende von
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37. Robert Wilhelm Strehlenert in Stockholm. Neues
Lésungsmittel fitr Nitrozellulose.
Brit. P. 22 540 1896,

Die kiinstliche Seide, die in bekannter Weise aus Zellulose
hergestellt wird, hat nicht so allgemeine Verbreitung gefunden,
als erwartet wurde. Dies liegt hauptséchlich an dem Verhalten
der Kunstseide gegen Wasser. Im feuchten Zustande verliert sie
etwa 90 9 ihrer Festigkeit, was ihre weitere Behandlung, nament-
lich das Fiarben, sehr erschwert. Die vorliegende Erfindung will
der kinstlichen Seide ihre Hygroskopizitdt, d. h. ihr Bestreben,
Wasser zu absorbieren, nehmen. Das Verfahren besteht darin,
dem Losungsmittel fiir die Nitrozellulose Formaldehyd, Acetalde-
hyd, Paraldehyd, Benzaldehyd oder andere Aldehyde zuzusetzen
oder die ausgezogenen Féaden mit einer Losung dieser Aldehyde
zu behandeln. Die Eigenschaft des Formaldehyds, mit Gelatine
eine in Wasser unlosliche Verbindung zu geben, ist allbekannt
und vielfach benutzt. Nach vorliegender Erfindung wird diese
Eigenschaft des Formaldehyds und anderer Aldehyde auf andere
stickstofthaltige Korper, insbesondere auf kiinstliche Seide aus
Nitrozellulose angewendet, um diesen Korper widerstandsfahiger
gegen Wasser zu machen, und es hat sich gezeigt, dafl die Wider-
standsfahigkeit gegen Wasser in hohem Grade zunimmt. Die
Aldehydmenge, die dem Losungsmittel fiir die Nitrozellulose oder
dem Bade, mit dem der fertige Faden vor der Denitrierung be-
handelt wird, zugesetzt werden soll, betragt ungefdhr 15 9 vom
Gewichte der Nitrozellulose. Da Formaldehyd und die andern
oben genannten Aldehyde in Mischung mit Athyl- oder Methyl-
alkohol, Ather u. a. m. ein sehr gutes Losungsmittel fir Nitro-
zellulose darstellen, ist es am vorteilhaftesten, die Aldehyde vor
der Auflosung der Nitrozellulose zuzusetzen.

Nach Société anonyme des plaques et papiers
photographiques A. Lumiére et ses fils.

38. Société anonyme des plaques et papiers photographiques
A. Lumiére et ses fils in Lyon. Verfahren zur Herstellung
kiinstlicher Seide.

D.R.P. 171 752 K1. 29 b vom 30. IV. 1905.

Zur Herstellung von kinstlicher Seide aus Nitrozellulose-
losungen benutzt man bekanntlich am héufigsten eine Losung
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von Nitrozellulose in einem Alkoholdthergemisch. Solche Lo-
sungen miissen, um in Spinndiisen zu Fiaden verarbeitet werden
zu koénnen, durch Filtration von den mechanischen Verunreini-
gungen befreit werden und einen bestimmten Konzentrationsgrad
haben, den man bisher dadurch erreichte, dafl man von vornherein
bestimmte Mengen von Nitrozellulose in den genau entsprechen-
den Mengen des Losungsmittels aufloste und die gewonnene, ver-
hiltnisméalig hoch konzentrierte Losung einem Filtrationsprozef3
unterwarf. Infolge des hohen Konzentrationsgrades lassen sich
solche Losungen bekanntlich nur langsam und schwer filtrieren.
Andererseits ist es bekannt, daf die Nitrozelluloseldsungen ver-
héltnismaBig viel Luft einschliefen, und dafl der Luftgehalt die
Erzeugung tadelloser Féden verhindert, bzw. dafl die aus solchen
Nitrozelluloselosungen hergestellten Faden ungleichméflig sind
und leicht zerreilen. Durch Luftverdiinnung oder durch Erhitzen
der Losungen kann man wohl ihren Luftgehalt verringern, gleich-
zeitig mit der Luft entfernt bzw. verdunstet man aber das leicht
fliichtige Losungsmittel, so dal die zum Teil luftfrei gemachte
Losung von neuem zum Krsatze des verflichtigten einen Zusatz
von frischem Losungsmittel erhalten mu8, wobei aber mit dem
frischen Losungsmittel wiederum neue Mengen Luft in die Losung
eingefithrt werden.

Diesen Ubelstinden soll durch das vorliegende Verfahren in
der Weise abgeholfen werden, da8 Nitrozellulose in einem grofien
UberschuB eines geeigneten Losungsmittels, z. B. Atheralkohol,
von zweckmiBig iberschiissigem Athergehalt gelost und die
Losung nach u. U. erforderlicher Filtration einem Destillations-
prozeB so lange unterworfen wird, bis sie die zur Fadenerzeugung
notwendige Dichte erlangt hat, wobei wéhrend des Destillations-
prozesses mit den Démpfen des Losungsmittels auch die in der
Losung eingeschlossene Luft entweicht. Auf diese Weise gelingt
es einerseits, vollkommen luftfreie Nitrozelluloselgsungen zu er-
langen, andererseits dagegen lassen sich die urspriinglichen dulerst
ditnnen Loésungen bei weitem leichter und schneller filtrieren als
die iiblichen dickeren Losungen, so dafi auch die Anwendung der
kostspieligen Filterpressen zu diesem Zweck nicht mehr erforder-
lich ist.

Es werden z. B. 300 kg gut getrockneter Nitrozellulose auf-
gelost in 2001 Methylalkohol, 2001 Athylalkohol und 16001
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Ather. Die Losung wird unter schwachem Druck filtriert und
hierauf in einen luftdicht verschlossenen und mit Rithrwerken
ausgestatteten Kessel gebracht, welcher am zweckméigsten durch
ein Wasserbad geheizt wird. Man destilliert so lange, bis etwa
1000 1 Ather iibergegangen sind, und hilt aus diesem Grunde die
Temperatur des Wasserbades anndhernd auf der Hohe des Siede-
punktes des Athers (36—38°). Wihrend des Destillationsprozesses
wird das Rithrwerk in stdndiger Bewegung gehalten, so dall mit
den in Form von Blischen aus der Losung entweichenden Ather-
dampfen auch die in der Losung eingeschlossene Luft zum Ent-
weichen gebracht wird. Durch eine Probenahme wird die Dichte
der Losung festgestellt und der Destillationsprozel3 in dem Augen-
blick unterbrochen, in welchem die Losung den zur Erzeugung
von Fiden erforderlichen Dichtegrad aufweist. Man entfernt
dann das warme Wasser des Wasserbades, ersetzt es durch kaltes
Wasser und leitet die nunmehr zur Fadenerzeugnung geeignete
Loésung durch moglichst weite Rohren in luftdicht geschlossene
Vorratsbehélter, aus denen die Losung nach Malgabe des Ver-
brauches entnommen wird.

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung kiinstlicher
Seide, gekennzeichnet durch die Verwendung von Nitrozellulose-
losungen, welche dadurch erhalten sind, daB Nitrozellulose in
einem groBen UberschuB eines geeigneten Losungsmittels, z. B.
Atheralkohol von zweckmiBig {iberschiissigem Athergehalt, gelost
und die Losung nach wu.U. erforderlicher Filtration einem
Destillationsproze3 so lange unterworfen wird, bis sie die zur
Fadenerzeugung notwendige Dichte erlangt hat, wobei wahrend
des Destillationsprozesses mit den Ddmpfen des Losungsmittels
auch die in der Losung eingeschlossene Luft entweicht.

Uber die Viskositit von Nitrozelluloselosungen vgl. Piest, Zeit-
schrift f. Sprengstoffwesen 1910, S. 40.

39. Société anonyme des plaques et papiers photographiques

A. Lumiére et ses fils in Lyon. Filterpresse zum Filtrieren

der fiir die Herstellung kiinstlicher Seide bestimmten
Kollodiumlésungen.

D.R.P. 170 935 Kl. 29a vom 30.IV. 1905, Franz. P. 361 329.

Der Gegenstand der Erfindung bildet eine Filterpresse zum
Filtrieren der fiir die Herstellung vou kimstlicher Seide bestimmten
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Kollodiumlosungen.  Sie gehort zu derjenigen Art bekannter
Filterpressen, bei denen in der Filterkammer ein Filtertuch zum
Zwecke einer leichten Auswechselbarkeit fortbewegt wird, und
ist dadurch gekennzeichnet, daf} eine fortlaufend als Filtertuch
dienende Gewebebahn zwischen den die Filterkammer bildenden
Teilen schrittweise weitergeschaltet und, eine Abdichtung bildend,
eingespannt wird, so daf} eine schnelle und einfache Auswechselung
der Filterfliche ermoglicht wird.

Fig. 14. Fig. 15.

Es bedeutet Fig. 14 einen senkrechten Schnitt durch die
Filterpresse, withrend Fig. 15 eine Ansicht der Presse recht-
winklig zu Fig. 14 gesehen darstellt. Die Presse ruht auf vier
Siulen a, a ..., welche einen festen Sattel b und eine Mutter e
fiir die Schraubenspindel ¢ des Balanziers f tragen. Das untere
Ende der Spindel ¢ steht mit dem Prefikopf d in drehbarer Ver-
bindung, welcher mit dem Sattel b eine Kammer i bildet. Diese
Kammer wird von einem zu dem Preflkopf d gehorigen Sieb j
durchzogen. Das Filtriergewebe h kommt von einer Trommel g
und bewegt sich zwischen Sattel und Prelkopf d in Richtung des
Pfeiles (Fig. 15). Das Gewebe h wird zwischen dem Sattel b und
dem PreBkopf d derart festgehalten, dal} es eine vollstindige Ab-
dichtung gewéhrt.
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Das Kollodium wird durch die Leitung k unter Druck der
Kammer i unterhalb des Gewebes zugefithrt und durch die Leitung 1
an die Verwendungsstelle hingeleitet. Sowohl Leitung k als auch
Leitung 1 ist mit je einem Hahn ausgeriistet, und die letztere
besitzt ein biegsames Ende, um der Bewegung des Prefikopfes
folgen zu konnen.

Ist das gerade benutzte Stiick des Gewebes h verstopft, so
werden die Leitungen k und ! geschlossen und der Prefkopf d
angehoben, worauf man ohne weiteres den vorher benutzten Ge-
webeteil an die Stelle h’ hinfiihrt. Durch Niederdrehen des Ba-
lanziers f wird hierauf ein neues Stiick unter dem Sieb j festge-
spannt, worauf nach Offnung der Hihne die Filtrierung ihren
weiteren Fortgang nehmen kann.

Patentanspruch: Filterpresse mit auswechselbarem Filter-
tuche zum Filtrieren der fiir die Herstellung kiinstlicher Seide
bestimmten Kollodiumlosungen, dadurch gekennzeichnet, dal} eine
fortlaufende Gewebebahn (h) sich zwischen den die Filtrierkammer
bildenden Teilen (b, d) schrittweise weiterschalten, und eine Ab-
dichtung bildend, einspannen ld8t, zum Zwecke, eine schnelle
Auswechselung der Filterfliche in einfachster Weise zu ermoglichen.

Verfahren und Einrichtungen zum Verspinnen von
Nitrozelluloselosungen, besondere Arten der Faden-
bildung, Spulen, Zwirnen.

Es folgen Verfahren und Vorrichtungen zum Verspinnen der

verschiedenen Nitrozelluloselosungen, besondere Arten der Faden-
bildung, Spulen, Zwirnen u. dgl.

Nach Mertz.

40. E. Mertz in Basel. Vorrichtung mit mehrfachen Spinn-
offnungen zum Verspinnen von Flissigkeiten.

Schweiz. P. 4449.

Die Vorrichtung dient zum Verspinnen von Kollodium, das
aus dem Rohre B itber H und Ventil i nach der Sipnndiise C
(Fig. 16) gelangt. In ihr sitzt in einer entsprechend gestalteten
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Fassung a (Fig. 17) ein konischer Zapfen b, der umlaufende Ver-
tiefungen b 2 und b 3 triigt, die nach der Spinndiise gelangende
feste Verunreinigungen zuriickhalten. Die eigentlichen Spinn-
offnungen werden durch sehr feine Kanile b4 gebildet. Sind
sie verstopft, so dritckt man b nach unten, wodurch zwischen a

Fig. 17. Fig. 16.

und b ein breiter Ringsaum geschaffen wird, durch den die Verun-
reinigungen nach aufien abflicen. Die austretenden Fiden,
die in E durch Wasser koaguliert werden, werden bei ¥ auf eine
Spule aufgewickelt. Das zur Koagulierung dienende Wasser flieBt
von K zu und durch h ab. Der Mantel D dient dazu, das zu ver-
spinnende Kollodium auf ciner gewiinschten Temperatur zu halten.
(4 Zeichnungen.)

41. Nach E. Oberlé und Harry Newbold.

Neu an diesem Verfahren (franz. P. 258 287, vgl. Leipziger
Farber-Zeitung 1897, S. 311) ist, daB das Kollodium nicht aus
den Spinnrohren herausgedriickt. sonderndurch den luftverdiinnten
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Raum herausgesaugt wird. Der zur Ausiitbung des Verfahrens
dienende Apparat besteht aus einem beiderseits verschlossenen
Glaszylinder, welcher an eine Luftpumpe angeschlossen wird.
Oben auf dem Zylinder befindet sich der Behélter fir die Nitro-
zelluloselosung, welcher durch ein Kapillarrohr mit dem Zylinder
und mit der AuBlenluft in Verbindung steht. Wird in dem Glas-
zylinder ein Vakuum erzeugt, so tritt die Nitrozelluloselosung in
Form eines diinnen Strahls aus, das Losungsmittel verdampft so-
fort, und der gebildete Faden wird am Boden des Zylinders an-
gesammelt. Das verdunstete Losungsmittel wird durch geeignete
Kondensationsapparate zuriickgewonnen.

Nach Breuer.

42. Emil Brewer in Crefeld. Herstellung von geférbten
oder metallgldnzenden Féaden aus Kollodium.

D.R.P. 55293 KI. 29 vom 26. 1. 1890.

Man iiberzieht eine Walze (von Metall oder anderem festen
Material) zuerst mit Kollodium, darauf mit aufgelostem Leim,
dann wieder mit Kollodium und fiahrt so abwechselnd fort, bis
man die gewiinschte Stidrke der Schicht erreicht hat. Die so
priparierte Walze bringt man auf eine Leitspindeldrehbank und
setzt diese, nachdem man einen Schneidestahl befestigt und so
weit an die Walze vorgeschoben hat, dal er die Schicht durch-
ritzt, in Bewegung. Die Walze dreht sich alsdann um ihre Achse,
der Schneidestahl bewegt sich (durch die Konstruktion der Dreh-
bank bedingt) in der Lédngsrichtung der Walze und durchschneidet
die Schicht in Spirallinien. Der Faden ist dann zum Spulen
fertig und 148t sich von der Walze abhaspeln.

Nach Crespin.
43. Lucien Crespin in Paris. Verfahren und Vorrichtung
zur Herstellung kiinstlicher Seide, kiinstlichen Rof-
haares oder Strohes.

Brit. P. 27 565 1904 franz. P. 342 077, amer. P. 820 351,
schweiz. P. 32 540 und 32 541.

Eine Losung von 12—20 T. trockener Nitrozellulose in einem
Gemisch aus 36 T. Methylalkohol, 48 T. Athylalkohol, 12 T. Ather
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und 4 T. Rizinus6l, Palmol oder Glyzerin 1at man aus runden,
schlitzformigen oder gewellten Offnungen in einen Zylinder aus-
treten, der in der Austrittsrichtung der Faden von Wasser durch-
stromt wird. Das Wasser, dessen Stromungsgeschwindigkeit ge-
regelt werden kann, nimmt das Losungsmittel auf und wirkt auf
die zunachst gelatinos ausgefillten Faden streckend. Am oberen
Ende des Zylinders wird das Wasser mit dem Losungsmittel ab-
gezogen, wihrend die Faden weitergehen und aufgewickelt werden.
Das mit Losungsmittel beladene Wasser wird durch Erhitzen von
den fliichtigen Losungsmitteln befreit. welche wiedergewonnen
werden. Die Nitrozelluloselosung wird nicht sehr stark gemacht,
diinne Losungen haben den Vorteil, dal ein nur geringer Druck
zum Austreiben des Kollodiums angewendet zu werden Lraucht,
und die Leitungen daher aus Glas, Ebonit oder &hnlichem Material
bestehen konnen. Statt runder Spinnéffnungen konnen auch
flache oder gewellte angewendet werden. Sie werden in einem
Platinblech angebracht. welches in einer mit einem nach innen
umgebogenen Rande versehenen Glasrdhre durch einen Gummi-
ring befestigt ist.

Nach Société anonyme des plaques et papiers
photographiques A. Lumiére et ses fils.
44, Société anonyme des plaques et papicrs photographiques
A. Lumiére et ses fils in Lyon. Verfahren zum Kom-
primieren von Kollodium bei der Herstellung kinst-
licher Seide.

D.R.P. 168173 KI. 29 b vom 30. IV. 1905.

Bekanntlich wird das Kollodium bei der Herstellung kiinst-
licher Seide zwecks Durchpressens durch die Spinndiisen in einem
mit diesen verbundenen Zylinder komprimiert, der durch einen
sich in dem Zylinder bewegenden Kolben in zwei Kammern ge-
teilt ist, von denen die eine zur Aufnahme des Kollodiums, die
andere hingegen zur Aufnahme des fliissigen Druckmittels be-
stimmt ist. Als solches kommt bisher lediglich Wasser zur An-
wendung. Hiermit sind Nachteile verbunden, weil das Wasser
bei Undichtigkeiten in den Kollodiumraum gelangen kann und
sich dann Klumpen bilden, welche die feinen Disenoffnungen,
durch die das Kollodium gedriickt werden soll, verstopfen. Auch

Nitvern, Die kiinsthehe Seide. 3 Aunfl 9
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bei vollig guter Abdichtung zwischen Kolben und Zylinder kann
derselbe Ubelstand dadurchhervorgerufen werden, daB die Zylinder-
wandung durch das Wasser genetzt wird. Um diese Milstinde
zu beseitigen, wird nach dem vorliegenden Verfahren als Druck-
mittel an Stelle des Wassers ein Losungsmittel fiir Nitrozellulose
verwendet, und zwar vornehmlich Amylacetat. Dieses darf selbst
in grofleren Mengen in den Kollodiumraum eintreten, ohne eine
Klumpenbildung hervorzurufen.

Patentanspruch: Verfahren zum Komprimieren von Kollo-
dium bei der Herstellung kiinstlicher Seide, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl als Druckmittel an Stelle von Wasser ein beliebiges
Losungsmittel fir Nitrozellulose, vornehmlich Amylacetat, ver-
wendet wird.

45. Société anonyme des plaques et papiers photographiques

A. Lumiére et ses fils in Lyon- Montplaisir, Frankr. Verfahren

zur Herstellung von Zellulosefdden aus Nitrozellulose-
losungen.

D.R.P. 177 957 KL 29 b vom 16. XII. 1905, franz. P. 361 960.

Bekanntlich gibt es zwei Wege, um die aus Nitrozellulose-
lIsungen unter Druck durch feine Offnungen hindurchgepreften
Fiden zum Erstarren zu bringen. Der eine Weg besteht darin,
dafl man den aus der Diise austretenden feuchten Faden zu den
Aufwickelvorrichtungen auf einem moglichst langen Weg durch
den Luftraum fithrt, der andere dagegen darin, da man den Faden
mit solchen Fliissigkeiten in Beriihrung bringt, welche ihn zum
sofortigen Erstarren bringen. Hierzu wurde in den meisten Fillen
Wasser verwendet, oder auch Petroleum, Benzin, Chloroform, (1
und dergl. mehr.

Der erste dieser beiden Wege hat den groBen Nachteil, daB
durch Verdunstung grofle Mengen des Losungsmittels verloren
gehen, und daf in den Fabriksilen eine der Gesundheit der Arbeiter
unzutrigliche, in hohem Grad explosions- und feuergefihrliche
Atmosphére geschaffen wird. AuBerdem aber ist die Erstarrung
abhingig von der Temperatur, der Bewegung und dem Feuchtig-
keitsgehalt der Luft, so daB, da diese Faktoren groBen Schwan-
kungen unterliegen, nur sehr ungleichmiBige Faden erzeugt werden
koénnen. AuBerdem reifien die unter der Spannung der Aufwickel-
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vorrichtung stehenden Faden hiufig und behalten die ihnen durch
die Diise gegebene Stirke und Gestalt nicht bei. Dieser grofe
Nachteil wird auch durch das zweite Verfahren nicht beseitigt,
denn die bisher in Vorschlag gebrachten Fliissigkeiten rufen nur
eine oberflichliche Erstarrung des Fadens hervor und verindern
infolgedessen seine Gestalt und Stérke, was sich insbesondere bei
der Herstellung von kiinstlichem RoBhaar, welches aus starken,
nur langsam trocknenden und briichigen Faden besteht, sehr un-
angenehm bemerkbar macht. Die Erzeugung von z. B. breiten
Béndern aus Nitrozelluloselosungen ist deshalb aus diesen und
noch vielen anderen damit zusammenhéingenden Griinden schon
gar nicht durchfihrbar.

Alle diese Milstinde werden durch das vorliegende Verfahren
beseitigt. Es besteht darin, dall man den aus der Diise austretenden
Faden mit einer Fliissigkeit in Bertthrung bringt, welche aus einem
beliebigen Losungsmittel fur Nitrozellulose unter Zusatz solcher
Mengen anderer Flissigkeiten bereitet wird, daf} das Losungs-
mittel sein Losevermogen fiir Nitrozellulose gerade verliert. Eine
solche Flussigkeit ist z. B. mit 5—8 9 Wasser versetzter Methyl-
alkohol, der fiir sich, d. h. ohne Wasserzusatz, bekanntlich ein
vorziigliches Losungsmittel fir Nitrozellulose ist, dagegen nach
dem Zusatz der erwithnten geringen Wassermenge auf Nitrozellu-
loselosungen ausféllend wirkt. Ebenso verhalten sich andere Lo-
sungsmittel, z. B. reiner oder denaturierter Alkohol, Alkoholather-
gemische, Ather, Aceton, Essigsiure, wenn ihnen andere Stoffe,
wie Wasser, Séuren, Alkalien oder dergl., nur in solchen Mengen
zugesetzt werden, daBl dadurch das Losungsvermogen der zuerst
genannten Flussigkeiten fiir Nitrozellulose gerade aufgehoben wird.
Bringt man den aus der Diise austretenden Faden mit solchen
Flussigkeiten zusammen, deren spezifisches Gewicht zudem an-
nihernd gleich demjenigen des Nitrozellulosefadens ist, so wird der
Faden sofort zum Erstarren gebracht, ohne dall die ihm durch die
Dise gegebene Stirke oder Gestalt auch nur im geringsten ver-
dndert wird. Man ist daher in der Lage, sehr gleichmaBige Fiden
und selbst Bénder aus Nitrozellulose zu erzeugen, und erleidet
keine Verluste an Losungsmittel, da dieses von der Fliissigkeit,
mit welcher der Faden in Berithrung kommt, zuriickgehalten
wird und daraus durch fraktionierte Destillation wiedergewonnen
werden kann.

5*
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Es muB unbedingt darauf geachtet werden, daf dem Nitro-
zelluloseldsungsmittel nur solche Mengen anderer Stoffe zugesetzt
werden, dall dadurch sein Losungsvermogen fir Nitrozellulose
gerade aufgehoben wird; Zusitze in grofleren Mengen haben die
obenerwdhnten Nachteile.

Am besten bedient man sich zur Durchfithrung dieses Ver-
fahrens einer Vorrichtung, welche in Fig. 18 teilweise in Ansicht,
teilweise im senkrechten Schnitt dargestellt ist.

Die gereinigte Nitrozelluloseldsung wird aus einem nicht dar-
gestellten Sammelbehélter unter entsprechendem Druck durch eine

Rohrleitung a gefithrt. Diese

ist in Abstdnden mit einer An-

zahl von Absperrorganen b aus-

gestattet, an die sich eine ent-

sprechende Anzahl von an ihrem

Ende mit Diisen d, e versehenen

Rohrleitungen anschlieBen. Die

Diisen miinden entweder direkt

in einen Fallbehdlter f oder

liegen oberhalb oder auch inner-

halb einer Reihe in dem Deckel

des  Behéalters f vorgesehener

Stutzen. Werden die Hihne b

geodffnet, so tritt aus der Rohr-

leitung a die Nitrozelluloselosung

unter Druck durch die Leitungen

c und die Diisen d, e hindurch,

Fig. 18. und der aus den letzteren aus-

tretende Faden gelangt in den

z. B. mit 85—90 gridigem, denaturiertem Alkohol gefiillten

Behalter f, woselbst der Faden sofort erstarrt und sich

auf den Boden des Behilters, ohne irgendwelche Streckungen

zu erfahren, spiralférmig auflegt, was nur deshalb méglich ist,

weil das spezifische Gewicht der den Behélter f filllenden Flissig-

keit demjenigen des Fadens annidhernd gleich ist, wiahrend bei An-

wendung von Wasser der Faden sich nur auf dessen Oberfliche

auflegt und, damit die Fiden nicht zusammenkleben, sofort ent-
fernt werden mub.

Die den Behilter f fullende Flissigkeit ist in fortwihrender
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Zirkulation begriffen ; sie wird in den Behélter durch die Zuleitung g
eingefithrt und durch die Ableitung h abgeleitet. Von Zeit zu Zeit
wird die Beschaffenheit der Flissigkeit durch Stichproben fest-
gestellt; etwaige Anderungen werden ausgeglichen. Sobald die
Fiden den Behélter f ausfiullen, werden die Hdhne b geschlossen,
die Diisen d, e bzw. die mit ihnen verbundenen Leitungen entfernt
und in die im Deckel des Apparates f vorgesehenen Stutzen
gerade oder knieformig gebogene Fiithrungsstiicke e (Fig. 19 und
20) eingesetzt. Durch diese werden die Faden hindurchgefiihrt.
Dann beginnt die Aufwickelarbeit, wobei man die in der Spinnerei
tiblichen Aufwickelvorrichtungen verwendet. Diese Aufwickel-
arbeit ist leicht, weil die Faden von gleichméiBiger Beschaffen-
heit und Stdrke sind. Durch die Fithrungsstiicke wird auch jedes
Mitreilen der den Behilter f fiillenden Fliissigkeit vermieden,
Der Durchmesser der Fithrungsstiicke entspricht ndmlich ungefahr
der Stirke der Faden, kann aber auch kleiner sein, so dafl nur
diese hindurchtreten koénnen.

Aus der in dem Behilter f enthaltenen Fliissigkeit kann das
Losungsmittel durch fraktionierte Destillation wiedergewonnen
werden. Verluste an Losungsmittel kbnnenauch dadurch vermieden
werden, dafl man die Faden in bekannter Weise einer methodischen
Waschung mit Wasser unterwirft, indem man sie eine Reihe von
mit Wasser gefallten Gefdllen durchlaufen 148t. In demWasser ver-
bleibt das Losungsmittel; es kann durch fraktionierte Destillation
wiedergewonnen werden.

Die mit Wasser gewaschenen Fidden werden hierauf in der
iiblichen Weise weiter behandelt, und zwar getrocknet, zugerichtet,
denitriert usw.

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung von Zellulose-
fiden aus Nitrozelluloselosungen, welche unter Druck durch feine
Offnungen hindurchgepreBt und mit den Faden zum sofortigen
Erstarren bringenden Fliissigkeiten in Bertthrung gebracht werden,
dadurch gekennzeichnet, daB als Fallmittel die bekannten Losungs-
mittel fiir Nitrozellulose verwendet werden, nachdem ihnen Wasser
oder andere geeignete Stoffe in solchen Mengen zugesetzt sind,
daB dadurch ihr Losungsvermogen fiir Nitrozellulose gerade auf-
gehoben ist.
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46. Société anonyme des plaques et papiers photographiques
A. Lumiére et ses fils in Lyon-Montplaisir. Verfahren zur
Herstellung kiinstlicher Textilfdden aus Nitrozellulose.

D.R.P. 200265 KL 29b vom 28. XII.1906, Brit. P. 89 1907,
89 A 197 Franz. P. 382718, Amer. P. 888 260 (V. Planchon),
Schweiz. P. 38 910.

Bekanntlich werden kiinstliche Textilfaden aus Nitrozellulose
unter anderem auch dadurh hergestellt, dafl man den durch feine
Offnungen hindurchgepreBten Faden mit solchenFliussigkeiten in
Berithrung bringt, die ihn zum sofortigen Erstarren bringen.
Da nun das Losungsmittel fiir die Nitrozellulose sehr fliichtig ist,
kommt es vor, daB der aus der feinen Offnung austretende, aus
Nitrozellulose bestehende Faden, bevor er mit einer der oben er-
wihnten, seine Erstarrung herbeifithrenden Flussigkeiten in Be-
rithrung tritt, d. h. auf dem Wege zu dieser, an dem fliichtigen
Losungsmittel erhebliche Verluste erleidet und infolgedessen zu-
sammenschrumpft, seine Gestalt und Stérke verdndert und un-
ansehnlich wird.

Das den Gegenstand der Erfindung bildende Verfahren dient
nun zur Vermeidung dieser Ubelstiinde. Es besteht darin, dal der
kiinstliche Faden, bevor er die Koagulationsfliissigkeit erreicht, in
senkrechter Richtung einen Raum, z. B. ein Rohr o. dgl. von be-
trachtlicher Linge durchwandert, worin hochgradiger Alkohol ver-
dampft wird, der das vorzeitige Trockenwerden des Fadens ver-
hindert.

Das in der Leitung a (Fig. 21) angesammelte, unter Druck
stehende Kollodium gelangt durch das Kaliber ¢, das durch eine
Verschraubung b an der Rohrleitung befestigt ist, und fallt
durch sein Kigengewicht in Form eines zylindrischen Fadens f
nieder, um in die in dem Behalter v oder e 1) angeordnete Koagu-
lationsfliissigkeit zu gelangen. Bevor der Faden diesen Behélter
erreicht, durchwandert er das Rohr g, das an beiden Enden offen ist,
und dessen Innenwandung mit einem saugfahigen Stoff, z. B. mit
einem Gewebe bekleidet ist, dem bestdndig Alkohol in fliissiger
Form aus einem dariiber befindlichen Behélter zugefithrt wird.
Zu diesem Zwecke ist das Rohr an seinem oberen Ende mit einem

1) Der Boden von e ist siebartig durchbrochen.
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perforierten Behilter m ausgeriistet, der von einem mit fir den
Eintritt des Fadens bestimmter Offnung o versehenen Deckel ab-
geschlossen ist. Der ringformige Raum zwischen dem Rohr und
dem Behilter m ist bestindig mit
Alkohol angefillt, der unter Druck
durch ein Rohr t zugefiihrt und durch
ein Rohr t” abgefiihrt wird. Das obere
Ende des die Innenwandung des Rohres
g bekleidenden Gewebes s taucht in
den Alkoholraum ein und saugt den
Alkohol von dort in das Rohr g. Auf
diese Weise wird in den Raum g fort-
wihrend Alkohol eingefithrt, der dort
verdampft und die Luftsdule des
Raumes g bestdndig mit seinem Dampf
sittigt. Der diese Luftsdule durch-
wandernde Faden f wird dadurch an
vorzeitigem Austrocknen gehindert;
er behdlt somit bis zum Augenblick
des Eintretens in den die Koagulations-
fliissigkeit enthaltenden Beh#lter e
seine Stdrke und Form und kann
sich in diesem Behilter, wo seine Er-
starrung herbeigefiuhrt wird, kokon-
artig zusammenlegen, um mit Leichtig-
keit aufgenommen und ev. auf Spulen o.dgl. aufgewickelt zu
werden.

Der Behilter e oder aber der diesen enthaltende Behélter v
werden zweckmiafig durch die in der Zeichnung veranschaulichte
Seilrolle in Bewegung gehalten, wodurch der Faden in einer seine
Aufnahme erleichternden Form aufgestapelt wird.

Patentanspriche: 1. Verfahren zur Herstellung kiinst-
licher Textilfaden aus Nitrozellulose, dadurch gekennzeichnet, daf3
die aus den Spinndiisen kommenden Kollodiumfiden, bevor sie
die Koagulationsfliissigkeit erreichen, in senkrechter Richtung ein
Rohr o. dgl. von betrichtlicher Linge durchwandern, in dem hoch-
gradiger Alkohol verdampft wird. um ein vorzeitiges Trocknen des
Fadens zu verhindern.

2. Vorrichtung zur Ausitbung des Verfahrens nach Anspruch 1,
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dadurch gekennzeichnet, dafl die Innenwandung des von dem
Kollodiumfaden senkrecht durchzogenen Rohres (g) mit einem
Gewebe (s) bekleidet ist, dem besténdig Alkohol in flilssiger Form

zugefihrt wird.

Nach Desmarais, Morane und Denis.

47. Desmarais et Georges Morane in Paris und Maurice

Jules Armand Denis in Reims, Frankr. Vorrichtung zum

Regeln des Druckes von Kollodium- und Zellulose-

l6sungen vor dem Filtrieren und dem Verspinnen zu
kiinstlicher Seide.

D.R.P. 197167 KL 29 a vom 29. III. 1905, Schweiz. P. 33 335,
Franz. P. 342 655.

Die Erfindung bezieht sich auf Vorrichtungen zum Regeln des
Druckes von Kollodium- und Zelluloselésungen vor dem Filtrieren
und dem Verspinnen zu kinstlicher Seide.

Die den bekannten Verfahren anhaftenden Méngel und Unzu-
traglichkeiten sollen dadurch vermieden werden, dafl man an Stelle
der bisher gebrduchlichen in die Zufuhrleitung eingeschalteten
Regelvorrichtungen oder einfachen Pumpen jetzt mit gesteuerten
Ventilen versehene Pumpen verwendet.

Mittels der bekannten Einrichtungen war man wohl imstande,
wie Wasser flissiges Kollodium anzusaugen und fortzudriicken;
sobald es sich aber um die Verarbeitung nitrierter Zellulose handelt,
die in einem spéter wieder auszuscheidenden Tréger aufgelost ist,
also etwa um 15--20° ige Losungen, so versagen die bisher ge-
brauchlichen Einrichtungen. Erfolgt ndmlich die Zufithrung des
Kollodiums und der Zelluloselosungen nicht unter Druck, so bleibt
das Material infolge seiner Reibung an den Rohrwandungen ein-
fach stehen. Aber selbst wenn mit Druck gearbeitet wird, schlieBt
die Natur des angesaugten Produkts einen Nutzeffekt aus, und zwar
infolge des auBlerordentlich niedrigen Siedepunktes des zur Ver-
wendung kommenden Athers. Der Kolben der Pumpe, welcher
wihrend seiner Ansaugperiode eine Depression erzeugt, die
niemals mehr als die Hoéhe der Barometersiaule erreichen kann,
wird demzufolge eine Verdampfung des Athers herbeifithren,
welche jeden Nutzeffekt nichtig macht.

Indem nun aber gemif der Erfindung unter Druck gespeist
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wird, die Ansaugeventile zwangldufig gehoben und gesenkt und
die Auslafventile zwangldufig gesenkt werden, macht man die
Vorrichtung fiir alle Konzentrationsgrade der Zelluloseldsungen
geeignet und erzielt eine betrichtliche Erhéhung des Nutzeffektes.

Die Zeichnung stellt eine gemill der Erfindung gebaute
Vorrichtung beispielsweise dar, und zwar zeigt Fig. 22 die Vor-

Fig. 22.

richtung in schematischer Ansicht, Fig. 23 und 24 zeigen eine der zur
Anwendung kommenden Pumpen in verschiedenen Ansichten.
Fig. 25 veranschaulicht schematisch die Anordnung der Pumpen.

Die Gesamtvorrichtung umfal3t zwei Behilter 1, 2 aus ver-
zinntem Eisen- oder Kupferblech, eine Einfiilleitung 3, welche
die Behilter von oben her unter Vermittlung von Hihnen 4, 5
beschickt, und eine untere Leitung 6, welche mit Hihnen 7, 8 ver-
sehen ist, die den Austritt der Flussigkeit erméglichen und sie zu
Pumpen 9 hinfithren.

Die Behilter 1, 2 speisen die Pumpen 9 niemals gleichzeitig;
einer von ihnen wird beschickt, wihrend der andere entleert wird.
Angenommen, der Behélter 1 werde beschickt und der Behilter 2
werde entleert und speise die Pumpen 9, so sieht man, daB die
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Hahne 5 und 8 offen und die Hahne4 und 7 geschlossen sein miissen.
Unter diesen Bedingungen steht der Behélter 1 nicht unter Druck,
wahrend der Behalter 2, wie unten beschrieben, unter gleich-
bleibendem Druck gehalten wird, der fiir die regelméfige Speisung
der Pumpen 9 erforderlich ist.

Fig. 23. Fig. 24.

Jeder der beiden Behélter 1 und 2 ist an seinem oberen und
unteren Teil mit einem Hohenstandrohr oder einem Schauglas
versehen, so dall man die Hohe der Flissigkeit tiberwachen und
hauptsédchlich am Schlufl der Entleerung Luftstéfe vermeiden
kann, die fiir einen guten Gang der Vorrichtung stets sehr schad-
lich sind.

Ein gleichbleibender atmosphérischer Druck wird im Ent-
leerungsbehilter 2 selbsttétig durch folgende Einrichtung erhalten:
Der obere Teil der Behilter 1, 2 tragt Héahne 54, 55, die mit dem
Rohr 53 einer Luftpumpe 10 verbunden sind. Diese Luftpumpe
wird durch eine Dynamomaschine betrieben.

In Hinblick auf die Natur der zu komprimierenden Fliissig-
keit werden die Ansaugeventile der Pumpe 9 mechanisch gesteuert.

Jedes der in Stopfbiichsen gefithrten Ansaugeventile 46 der
Pumpen 9 ist mit einer einstellbaren Feder 47 (Fig. 23 und 24)



Nach Desmarais, Morane und Denis. 75

versehen, die das Ventil auf seinem Sitz festhalt. Die Ventil-
stange ist mit cinem Rahmen 48 verbunden, der durch einen
Daumen 49 in geradlinige Hin- und Herbewegung versetzt wird.

Fig. 25.

Die Form die es Daumens entspricht dem Arbeitsgange des Ventils.
Sobald der Kolben 52 seinen Ansaugehub beginnt, wird das ent-
sprechende Ansaugeventil 46 durch den Daumen 49 gehoben.
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Indem dann die unter Druck durch ein Zuleitungsrohr zugefiihrte
Flissigkeit das Ventil gedffnet vorfindet, kann es leicht den Raum
des Saugkolbens 52 anfiillen. Im Augenblick der Kompression
gibt der Daumen 49 plotzlich den Rahmen 48 frei, und die Feder 47
fihrt sofort das Ventil 46 auf seinen Sitz zuriick. Die Federkraft
ist in diesem Augenblick, und bis die Kompressionsperiode be-
gonnen hat, stérker als der Druck, unter welchem die Flissigkeit
durch das Zuleitungsrohr zugefithrt wird.

Das Auslalventil 50 (Fig. 24) besitzt ebenfalls eine Stange,
die durch eine Stopfbiichse gefithrt und mit einer Feder 51 ver-
sehen ist; es wird aber nicht durch den Daumen gesteuert. Der
Druck des Kolbens genugt stets, um den Widerstand zu iiber-
winden,der durch den Cegendruck und die Feder 51 entgegengesetzt
wird, welche nur dazu dient, das Ventil sofort wieder auf seinen
Sitz zu fithren, sobald die Kompressionsperiode beendet ist.

In Fig. 25 sind beispielsweise zwolf Kolben 52 veranschaulicht,
die in zwei parallelen Reihen angeordnet sind und durch eine
Arbeitswelle 53 angetrieben werden, deren Kurbeln der Reihe nach
um 30° gegeneinander aufgekeilt sind. Die groBle Anzahl dieser
Kolben verhindert das Auftreten von Stéflen beim Austritt der
Flussigkeit.

Wie aus Fig. 25 ersichtlich, tritt die Flussigkeit durch das
Rohr 6 zu, welches sich in zwei Zweigrohre teilt, die die beiden
Kolbenreihen 521 bis 5212 speisen. Die Kolben 521 bis 528 beférdern
die Flussigkeit in die Leitungen 54, 55 und die Kolben 527
bis 5212 die Fliissigkeit in die Leitungen 56, 57. Die Leitungen
54, 55, 56, 57 sind mit dem Ableitungsrohr 34 verbunden.

Die Kolben bilden also zwei Gruppen521bis 526und 527 bis 5212,
Die Kolben der ersten Gruppe und ihre Ansaugeventile werden
durch die Riemenscheiben 58 angetrieben, wéhrend die Kolben
der zweiten Gruppe und ihre Ansaugeventile durch die Riemen-
scheiben 59 angetrieben werden. Man kann also nach Belieben
12 oder 6 Kolben in Tétigkeit treten lassen.

Die in regelméifliger Folge in das Rohr 34 eingefiihrte Fliissig-
keit wird dann durch geeignete Vorrichtungen verteilt. Schlieflich
wird die Flissigkeit zwecks Filterung in Reinigungsvorrichtungen
bekannter Art und zwecks Verspinnung in Verspinnmaschinen
bekannter Art gefiihrt.

Patentanspriiche: 1. Vorrichtung zum Regeln des Druckes
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von Kollodium- und Zelluloselosungen vor dem Filtrieren und dem
Verspinnen zu kiinstlicher Seide, bei welcher in die Zufithrleitung
mehrere Pumpen eingeschaltet sind, dadurch gekennzeichnet, daf3
diese Pumpen mit gesteuerten Ansaugventilen arbeiten.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daf die Ventile (46. 50) mit einstellbaren Federn (47, 51) versehen
sind, durch welche sie sowohl bei Beginn als auch am Ende der
Kompressionsperiode selbsttitig auf ihre Sitze geprefit werden.

Nach Morane.
48. L. Morane. Prizisionsspinnmaschine fiir kiinstliche
Seide.
Franz. P. 410267, Brit. P. 24 7071910,

Die Spinnéffnungen sind in zwei Reihen auf Armen angeordnet,
die um das eine Ende drehbar sind, und von denen jeder mit einem
genau einstellbaren Hahn fir das zuzufiihrende Kollodium und
einem Filter versehen ist. Zwischen der Hauptzuleitung fir das
Kollodium und den Armen sind Glasrohren eingesetzt, um den
Zulauf der Spinnlosung verfolgen zu kénnen. Dies wird noch da-
durch erleichtert, daff in die Glasrohren durch rechtwinklig an-
gesetzte Spritzoffnungen gefarbtes Kollodium eingefithrt wird,
welches den Flissigkeitsstrom deutlich kenntlich macht. Die
Anordnung erméglicht, bei gleicher Linge der Maschine mehr
Spinnoffnungen anzuordnen, verteilt den Druck in der ganzen
Maschine vorteilhafter und gibt Fiden von gleichméBigerem Titer.
(6 Zeichnungen.)

49. L. Morane. Préazisionsspinnmaschine fir kiinstliche

Seide.
Franz. P. 12545, Zusatz zum franz. P. 410 267.

Nach dem Hauptpatent wird der Zuflul des Kollodiums
zu den die Spinndiisen tragenden Armen durch einen fein ein-
stellbaren Hahn geregelt, dessen Bedienung natiirlich Geschick-
lichkeit und Aufmerksamkeit des Arbeiters voraussetzt. Vor-
liegendes Patent ersetzt diesen Hahn durch eine selbsttétige Vor-
richtung zum Regeln des Kollodiumzuflusses. Das aus dem Zu-
fiihrungsrohr a kommende Kollodium flieit auf seinem Wege zu
den Spinndiisen durch das Rohr ¢, welches bei d eine Platte mit
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einer Offnung enthiilt. Ein kleiner Pumpenkérper e oder ein Diffe-
rentialkolben f nimmt auf der einen Seite den vor d, auf der anderen

Fig. 26. Fig. 27.

Seite den hinter d herrschenden Druck auf. Halt man nun diese
Druckdifferenz konstant,so werden auch Ausstromungsgeschwindig-
keit und Fadentiter konstant bleiben. Der Kolben f bewegt sich
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senkrecht in einer Glasrohre 1, er ist an einer Stange h befestigt, die
durch Metallscheiben g belastet wird. An die Stange h schlieit
sich nach oben in den Leitungskanal fir das Kollodium hinein ein
Metallrohr j, an welches sich entsprechend der Bewegung von f hebt
und senkt. Das Rohr j ist von einem dicken, gelochten Metallrohr k
umgeben, dessen Locher durch enges Metallgewebe gegen j ab-
gedeckt sind. Auf dem Metallgewebe liegt Filtergase, durch die
das Kollodium filtriert wird, ehe es in den Raum ¢ und das Ab-
fluBrohr u (s. Fig. 27, die einen Schnitt nach 4—4 von Fig. 26 dar-
stellt), gelangt. Ist das Filter verstopft, so wird f nach unten
verschoben und dadurch eine grofere Fliche des Filters freige-
geben. Ist das Filter ganz zugesetzt, so kann nach Abschrauben
von o ein neues Filter eingesetzt werden. Der im Hauptpatent
erwihnte gefirbte Kollodiumfaden, der die Stréomung der Spinn-
losung sichtbar macht, wird mittels einer Pravazschen Spritze
durch s eingefithrt. Ferner sind die Arme, die die Spinndisen
tragen, gegeneinander neigbar angeordnet, so dall wihrend des
Stillstandes der Maschine die Spinndiisen gekreuzt und mit einer
Schutzhiille bedeckt werden kénnen.

(Dic Patentschrift enthdlt auler den wiedergegebenen sechs Zeich-
nungen. )

Nach Denis.

50. M. Denis. Maschine zum Spinnen kiinstlicher Seide-
Franz. P. 423 934.

Die Maschine zeichnet sich vor bekannten gleichartigen da-
durch aus, daB die Spinndiisen nicht unmittelbar auf dem Ver-
teilerrohr fiir die Losung, sondern in Gruppen auf besonderen
Rohren angeordnet sind, die sich von dem Verteilerrohr abzweigen.
Es ergibt sich daraus, dall man auf derselben Liange des Verteiler-
rohres eine viel grolere Menge Spinndiisen anordnen und damit
bei gleicher Raumbeanspruchung die Produktion erhéhen kann.
Die Anordnung der Spinndiisen auf abgezweigten Rohren bietet
noch den Vorteil, dall man am Ende eines jeden Rohres ein sehr
wirksames Filter anordnen und dafl man bei Storung einer Spinn-
diise einer Gruppe durch Schlieflen eines in dem Zufithrungsrohr
angebrachten Hahnes alle Spinndiisen derselben Gruppe aus-
schalten kann. AuBerdem enthilt die Maschine eine Einrichtung,
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die die gleichméBige Bildung der Spulen sichert, die in konischen
Zonen bewickelt werden. Fig. 28 ist ein senkrechter Schnitt durch

Fig. 28.

die Maschine, Fig. 29 zeigt in vergréBertem
MaBstabe das Verteilerrohr fiir die Losung
und die Roéhren mit den Ansétzen fiir die
Spinndiisen, Fig. 30, 31 und 32 beziehen
sich auf den Antrieb der Fadenfithrer. Die
von dem Hauptverteilerrohr 45 fur die
Spinnlosung abzweigenden Hilfsverteiler 46
und 47 haben mit Bohrungen und Gewinde
versehene Stutzen 54 fir die Aufnahme
der Spinndiisen. Am ¥nde jedes Hilfsver-
teilers ist ein Filter 52 angeordnet, durch
das die Spinnlosung gehen muB, ehe sie nach
den Spinndiisen gelangt. Jeder Hilfsver-
teiler ist fiir sich von dem Hauptrohr ab-
sperrbar. Nach der Zeichnung ist der Hilfs-
verteiler direkt aufgeschraubt und bildet
die Verlingerung der inneren Bohrung des
in das Hauptrohr 45 geschraubten Rohres
48. Schwenkt man den Verteiler 47 in die
punktierte Lage 55, so ist die Verbindung
mit dem Hauptrohr unterbrochen. Die aus
den Spinndiisen eines Verteilers austretenden

Fig. 29.

Fiden werden auf Hiilsen 37 mit kegelfé6rmigem Full aufgewickelt,
welche mit einerabwechselnd gleichméaig beschleunigten und gleich-
maBig verzogerten Bewegung in Umdrehung versetzt werden,derart,
daf3 die lineare Geschwindigkeit des sich auf den Konen auf-
wickelnden Fadens konstant ist. Um ein vollkommen gleich-
méfiges Aufwickeln der Féaden auf den Hilsen zu erzielen, muf
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man fir jede Hulse einen Fadenfithrer anordnen, dessen Schwin-
gung der Hohe der Kegelstumpfteile der Hiilse (Lange A in Fig. 33)
entspricht, wobei der Schwingungsmittelpunkt des Fadenfiihrers
sich nach Bildung jeder konischen Zone um den Durchmesser des
aufgewickelten Fadens verschiebt. AuBerdem ist jeder Fadenfiihrer
mit einem zweiten Fithrer verbunden, der sich vor einer leeren Hiilse
bewegt, die eine neue Spule bilden soll, wenn die vorhergehende
fertig bewickelt ist. Da die Maschine nach zwei Seiten arbeitet,
so sind fur die Bewegung der Fadenfithrer notig: a) 2 von einander
unabhingige Fadenfiithrerstangen fiir jede Seite der Maschine,
b) eine Kupplung fiir zwei einander gegeniiberliegende Stangen,
c) die synchrone Bewegung aller Stangen in demselben Sinne und
hinsichtlich der Schwingung, d) eine besondere Verschiebungs-

Fig. 30. Fig. 31. Fig. 32.

bewegung fiir jede der gekuppelten Gruppen derart, daBl unter
Beibehaltung der Richtung der Verschiebung die eine sicham Anfang
der Bildung einer Spule befindet, wihrend die andere diese Bildung
beendet. Diesen Bedingungen wird durch das in Fig. 30—32 dax-
gestellte Getriebe entsprochen. Fig. 30 stellt den Antrieb fur die
Stangen 1, 2, 3 und 4 dar, auf denen die Fadenfithrer 38 und 39
(Fig. 28) aufgekeilt sind. Fig. 31 zeigt diese Teile von der Seite
und Fig. 32 von unten. Der oben unter a) genannten Bedingung
gentigen die Stangen 1 und 2 auf der einen und 3 und 4 auf der
anderen Seite der Maschine. Der Bedingung b) wird geniigt durch
Eingriff einerseits des auf der Stange 1 aufgekeilten Zahnbogens 5
mit dem auf der Stange 4 aufgekeilten Zahnbogen 12 und anderer

Siivern, Die kiinstliche Seide, 3. Aufl, 6



82 Herstellung aus Nitrozellulose.

seits des auf 2 aufgekeilten Zahnbogens 8 mit dem auf der Stange 3
sitzenden Zahnbogen 11. Bogen 5 trigt den kleineren Zahnbogen 6,
der mit der Zahnstange 7 in Eingriff steht. Die Zahnstange 7 tragt
an ihrem unteren Ende die Laufrolle 15. Der Zahnbogen 8 der
Gruppe 2/3 trigt einen kleineren Zahnbogen 9, der durch die Zahn-
stange 10 bewegt wird. Zahnstange 10 trigt an ihrem unteren
Ende die Laufrolle 16. Um eine feste Achse 13 schwingt unter
der Einwirkung eines Exzenters 22 ein Hebel 20. Auf einer Achse 27
dieses Hebels 20 ruhen die Hebel 14 und 28, die also mit dem
Hebel 20 schwingen. Hebel 14 bewegt die Rolle 15 der Stange 7
und Hebel 28 die Rolle 16 der Stange 10. Der Exzenter 22 erteilt
durch die Zahnstangen und Zahnbogen den Stangen 1, 2, 3, 4 und
den Fadenfiihrern, die darauf befestigt sind, eine Bewegung, deren
Umfang gleich ist der Lange des konischen Teiles 118 (Fig. 33).
Wir haben also hier die synchrone Bewegung in bezug auf die
konstante Ausschlagsweite und die Drehungsrichtung der Stangen

Fig. 33.

1/4 und 2/3. Dadurch ist der Bedingung c¢) entsprochen. Zur
Erfillung der Bedingung d) ruhen die Hebel 14 und 28 nicht un-
mittelbar auf der Achse 27 des Hebels 20, sondern auf Daumen 18
und 19, die auf der Achse 27 befestigt sind. Die Achse 27 wird
nun in folgender Weise bewegt: Mit einem Zahnrade 26, welches
auf der Achse 27 sitzt (Fig. 31 und 32), steht eine Schnecke 23 in
Eingriff, die in den Lagern 24 ruht und von dem gezahnten Rade 25
bewegt werden kann. Macht der Hebel 20 unter der Einwirkung
des Exzenters 22 eine Bewegung nach oben, so wird das Rad 25
durch eine feste Klinke, an die es schligt, um n Zihne gedreht.
Dadurch werden Rad 26, Achse 27 und dieDaumen 18 und 19 ent-
sprechend gedreht. Die Hebel14 und 28, welche auf den Daumen18
und 19 aufliegen erhalten also aufier der Bewegung durch den Hebel
20 jeder eine besondere Bewegung durch Drehung der Daumen 18
und 19. Die gegeneinander gerichtete Stellung von 18 und 19 sichert
einen vollkommenen Kreislauf. Wenn man die arbeitenden Faden-
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fithrer als aktive und die leerlaufenden als passive bezeichnet,
so gehen, wihrend die aktiven Fadenfithrer ihre Vorwirtsbewegung
zur Bildung der Spule vollfithren, die passiven Fadenfithrer zuriick
in die Anfangsstellung, in die sie gelangen, wenn sie zu aktiven
werden.

51. M. Denis. Vorrichtung zum Sortieren vollbewickelter
Spulen.

DR.P. 233 627 Kl. 76 d vom 28. XII. 1910, Franz. P. 423 934.

Den Gegenstand der Erfindung bildet eine Vorrichtung,
welche selbsttitig vollbewickelte Spulen nach der Fadenfeinheit
sortiert. Der der Vorrichtung zugrunde liegende Zweck wird da-
durch erreicht, dal man die Spulen nach ihrem Gewicht sortiert;
denn man kann, ohne fehlzugehen, annehmen, dafl bei dem nor-
malen Betrieb einer Spinnmaschine die Zeit fir das Aufspulen
des Fadens konstant ist, so dall das Gewicht jeder Spule direkt
proportional der Feinheit des aufgespulten Fadens ist, voraus-
gesetzt natiirlich, daf die Dorne, auf welche man die Faden auf-
spult, genau abgewogen, d, h. sowohl im Gewicht wie auch im
Durchmesser einander gleich sind. Dadurch ist man in der Lage,
ein Sortieren entsprechend der Fadenfeinheit vorzunehmen, in-
dem man die vollbewickelten Spulen nach ihrem Gewicht verteilt.

Fig. 34 stellt die neue Vorrichtung in einer Gesamtansicht dar,
wohingegen Fig. 35, 36, 37 und 38 Einzelheiten zeigen.

Die Spule, welche von der Arbeiterin abgenommen ist, wird
auf ein endloses Band 1 aufgebracht, welches sie in eine Rinne 2
befordert, von der sie einem Aufgeber 3 zugefithrt wird. Dieser
Aufgeber wird zusammen mit der ganzen im folgenden be-
schriebenen Sortiervorrichtung von einer gemeinschaftlichen
Welle 4, die sich in dauernder Umdrehung befindet, angetrieben.
Der Aufgeber wird mittels einer Zahnstange 5, welche an einem
durch einen Daumen 4 a der Welle 4 bewegten Hebel 6 angelenkt
ist, in abwechselnde Umdrehung versetzt. Wenn der in dem be-
treffenden Aufgeber vorgesehene Léngsschlitz frei ist, so kann eine
der in der Rinne 2 vorhandenen Spulen in den Léngsschlitz ein-
treten und gelangt alsdann, indem sie von dem sich drehenden
Aufgeber mitgenommen wird, in einen Trog 7, welcher auf dem
duBersten Ende eines Hebelarmes 8 befestigt ist. Dieser Hebel 8

besitzt bel 9 eine Drehachse und ist durch ein Gegengewicht,
6*
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fernerhin aber durch einen Wagebalken 10, der auf dem Gegen-
gewicht aufliegt, aushalanciert. Die Einrichtung dieser Wage ist
derart getroffen, dafl die verschiedenen Ausschlige des Zeigers 10”
des Hebels 8 iiber einem Bogen bzw. einer Skala 11 den verschie-
denen Gewichten der Spulen und damit den verschiedenen
Feinheitsgraden der hergestellten Féiden entsprechen.

Es ist nun notwendig, eine Einrichtung zu treffen, welche die
Fehler vermeidet, die durch das heftige Auftreffen der Spule auf
den Trog 7 und das da-
mit verbundene starke
Schwingen der Arme 8
und 10 verursacht werden
wiirden. Hierzu konnen
verschiedene, an sich be-
kannte Einrichtungen
benutzt werden. Bei dem
in der Zeichnung ver-
anschaulichten  Ausfiith-
rungsbeispiel wird der
Hebel 8 an  seinem
dulleren Ende mit einer
Schwanzklinke 12 ver-
sehen, welche, unter der
Wirkung einer Kkleinen
Feder12b stehend, das Bestrebenhat, indie Verzahnung eines Zahn-
bogens 13 einzugreifen und sich dort festzulegen. Um ein solches
dauerndes Festlegen der Klinke zu verhiiten, ist andererseits eine
senkrechte Stange 14 vorgesehen, welche bei 15 gefithrt und mit
dem Hebel 16 verbunden ist und mittels eines auf der Achse 4
aufgekeilten Daumens 4 a die folgenden Bewegungen ausfithrt:

Wenn die Spule in den Trog 7 hineingelangt ist, so hat der
Hebel 8 das Bestreben, sich zu senken. Der Schwanz 12a der auf
dem Hebel 8 angeordneten Klinke 12 stiitzt sich nun auf eine
am oberen Ende der Stange 14 angeordnete Platte 14 a und hebt
damit die Klinke aus der Verzahnung des Bogens 13 heraus,
worauf gleichzeitig der Steuerdaumen die Stange 14 langsam,
gleichmaBig und vollstandig stoBirei senkt. In einem gegebenen
Augenblick stellt sich nun bei diesem gleichméfligen Niedergang
der Stange 14 das Gleichgewicht zwischen dem Gewicht der Spule

Fig. 34.

Fig. 35. Fig. 36.
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und demjenigen der Ausgleichwage ein, worauf nunmehr die fir
sich noch weiter nach unten gehende Stange 14 den Schwanz der
Klinke 12 freigibt. Letztere legt sich nunmehr unter der Wirkung
der kleinen Feder 12 bin die Zahnung des Zahnbogens 13 und wird
also an einem Punkt aufgehalten, welcher dem Gewicht der ein-
gefithrten Spule entspricht. Der Zahnbogen 13 ist auf dem
duBersten Ende eines Hebels 17, welcher tiberdies die Fithrung 18
des Hebels 8 und gleichzeitig den Bolzen 9, um den sich der Hebel 8
dreht, trigt, angeordnet. Der Arm des Hebels 17 ist um eine Achse
19, welche in dem Gestell 20 gelagert ist, drehbar.

Unabhéngig von dem Hebelarm 17 und der Achse 19 ist auf
letzterer ein weiterer Hebel 21 schwingbar angeordnet, der mittels
der Nabe 22 mit einem Triebrad 23 Fig. 37
in Verbindung steht, welch letzteres
sich mit einer Zahnstange 24 in Ein-
griff befindet. Diese Zahnstange ist
ihrerseits mit einem durch einen auf
der Welle 4 aufgekeilten Daumen
beeinfluliten Hebel 25 verbunden,
wobeil ein Gegengewicht 26, welches
eine auf der Achse 19 aufgekeilte
Scheibe 27 beeinflullit, das Bestreben
hat, die Achse 19 in ihre urspriing-
liche Stellung  zuriickzubewegen,
wenn die Wirkung der Zahnstange
24 unterbrochen wird bzw. aufhért. Fig. 38.

Das Ende des Hebels 21 ist mit einem Bogenstiick 28 ver-
sehen, das — wie Fig. 37 in der Abwicklung zeigt — eine An-
zahl Einkerbungen 29 aufweist.

Jede dieser Einkerbungen entspricht je einer der mittleren
Stellungen des Wagebalkens bzw. Hebels 8 und weiterhin einem
bestimmten Feinheitsgrade des zu sortierenden Fadens. Der mit
der Skala bzw. den Einkerbungen 29 versehene Bogen 28, welcher
weiterhin als ,,Sortierer‘‘ bezeichnet wird, beschreibt im gegebenen
Augenblick eine schwingende Bewegung um die Achse 19 und voll-
fithrt hierbei einen gleichméafBigen Weg, der hier als Halbkreis,
also zu 180° angenommen werden soll. Hier sei angenommen,
daB zwischen je zwei Einkerbungen eine Winkelstrecke von 10°
liegt, und daB die cingeworfene Spule den Hebel 8 in eine Stellung



86 Herstellung aus Nitrozellulose.

bewegt, welche der zweiten Einkerbung 29% entspricht. Der
Sortierer trifft nun auf seiner konstanten Drehbewegung um 180°
mit seinem Einschnitt 292 den Hebel 8 und nimmt diesen, ebenso
wie den Zahnbogen 13, und die Fithrung 18 mit. Alle diese Teile
durchlaufen nun zusammen mit dem Sortierer einen Winkel von
180—10 = 170° so daf der Trog iiber einen der Schéchte bzw.
Kanile 30 (Fig. 38) gedreht wird, welch letztere den verschiedenen
Gewichten der Spulen entsprechen. Bei dem gewéhlten Beispiel
wiirde die Spule in den mit dem Bezugszeichen 2 versehenen
Schacht des Bogenstiickes 30 gelangen, was derart vonstatten geht,
dafl an der betreffenden Stelle eine Nase bzw. ein Hebel o. dgl.
den Trog kippt und damit die Abgabe der Spule in den betreffenden
Kanal bzw. Schacht 30% veranlalit.

Patentanspruch: Vorrichtung zum Sortieren vollbe-
wickelter Spulen, dadurch gekennzeichnet, daf die durch eine
Transportvorrichtung zugefithrten fertigen Spulen einzeln auf
einen Wagebalken (8) gebracht werden, welcher sich alsdann um
eine vertikale Achse (19) um einen seinem Niedergang ent-
sprechenden Winkel dreht und bei dieser Schwingung iiber einen
der Fadenfeinheit entsprechenden Kanal bzw. Schacht gelangt,
in den die auf dem Wagebalken befindliche Spule abgegeben
wird, wobei die Drehung des Wagebalkens dadurch bewirkt wird,
daf} letzterer auf eine von mehreren in gleichen Zwischenrdumen
und Abstdnden voneinander vorgesehenen Einkerbungen (29)
eines in abwechselnde Umdrehung versetzten Bogenstiickes (28)
auftrifit bzw. in die betreffende Einkerbung eingreift, so dafl das
Sortieren der Spulen vollkommen selbsttitig erfolgt.

Nach Boullier.

52, J~A~E.-H. Boullier. Herstellung glinzender und
weicher Kunstseidefiden aus Kollodium mit Aceton
oder Essigester.

Franz. P. 368 190, Brit. P. 16 512 1907,

Kollodium, welches mit Aceton oder Essigester hergestellt
ist, gibt nur dann gute Faden, wenn man die Dampfspannung
dieser Losungsmittel erhoht und sie der von Ather-Alkohol mog-
lichst nahe bringt. Dies kann geschehen durch Verspinnen bei
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etwa 30—40°C.1), oder durch Zusatz von Ather oderanderen Korpern
mit héherer Dampfspannung, oder durch Spinnen in méglichst
trockener Luft oder durch vereinigte Anwendung mehrerer dieser
Mittel.

Nach Boullier & Lafais.

53. Société Bouwllier & Lafais in Paris. Verfahren zur Her-
stellung von Kunstfiden aus Aceton- oder anderem
Kollodium.

D.R.P. 210867 KI. 29a vom 14. VII. 1908, Franz. P. 392442,
Brit. P. 15 015 1908,

Verwendet man das Aceton als Losungsmittel fiir die Nitro-
zellulose, so scheint die glinstigste mittlere Temperatur fiir das
Verspinnen zwecks Erzielung glinzender und weicher Fiden etwa
40° C. zu sein. Je nach dem Feuchtigkeitsgehalt der Luft kann diese
Temperatur um einige Grade erhoht oder vermindert werden.
Wird das Aceton mit einer geringen Menge Essigester vermischt,
was eine Erhohung der Festigkeit des Fadens zur Folge hat,
so mul} die Verspinntemperatur etwas erhdht werden, und all-
gemein muf} diese Temperatur im umgekehrten Verhiltnis zur
Dampfspannung des verwendeten Losungsmittels erhoht werden.

Zweck der Erfindung ist nun, fiir die Erzielung dieser fir
das Verspinnen geeigneten Temperatur eine lokale Warmequelle
vorzusehen, die durch Strahlung auf die Féden beim Verlassen der
Spinnmaschine einwirkt und dazu dient, nur das die Faden um-
gebende Milieu auf dem geeigneten Wiarmegrad zu erhalten, ohne
aber die tibrige Umgebung, wo sich die Spinnmaschine befindet,
zu beeinflussen.

Es ist bereits bekannt, die Kunstseidenfiden unmittelbar
nach ihrem Austritt aus den Spinndiisen dem EinfluB} einer Warme-
quelle auszusetzen, indem man sie entweder iber eine geheizte
Trommel fithrt oder beim Fiihren iiber eine nichtgeheizte Trommel
strahlender Wérme aussetzt. In beiden Féllen erleidet der eben
gesponnene Faden eine Formverdinderung. Zur Vermeidung dieses
Ubelstandes wird der Faden gemif der vorliegenden Erfindung
freihdngend an der Wiarmequelle vorbeigefiihrt.

Die Zeichnung veranschaulicht in Fig. 39 und 40 schematisch

1) Das brit. P. gibt 356—45° C. an.
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im Aufri und in Seitenansicht eine gewohnliche Spinnmaschine,
die so eingerichtet ist, daB das Verspinnen des Kollodiums unter
den geeigneten Temperaturbedingungen erfolgen kann. Wie aus
der Zeichnung ersichtlich, kann dieses Ergebnis dadurch erzielt
werden, daBB man auf der Vorderseite der Spinnmaschine hinter
den Fadendiisen einen Radiator anordnet, der auf irgendeine Weise
(durch Dampf, heifle Luft, elektrischen Strom usw.) erhitzt wird,
und der so angebracht ist, daf auf die gesamten Faden wihrend
ihres Durchganges von den Diisen zu den Wickelspulen die Tem-
peratur ausgestrahlt wird, die fiir das Verspinnen des Kollodiums
erforderlich ist.

Fig. 39. Fig. 40.

In dem vorliegenden Beispiel besteht der Radiator aus Dampf-
réhren a, die auf einer Tragplatte b angeordnet sind, welche auf
beliebige Weise auf dem Gestell der Spinnmaschine befestigt und
parallel zur Achse der Diisen angeordnet ist.

Um jeglichen Wéarmeverlust zu vermeiden, wird die Trag-
platte b vorteilhaft aus einem schlechten Warmeleiter, z. B. Holz,
hergestellt. Im tbrigen wird sie, ebenso wie die Rohren a, mit Rufl
oder Bleiweil} oder einem sonstigen matten Material bekleidet,
welches die Kigenschaft hat, die Ausstrahlungskraft des Radiators
zu erhohen.
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Zu bemerken ist, dal die Vorderseite der Spinnmaschine
mit einer Schutzhiille versehen werden kénnte, um jede Aus-
strahlung tiber die Zone hinaus, die erhitzt werden soll, zu ver-
meiden, was die Wirmeausnutzung noch erhohen wiirde.

Patentanspruch: Verfahren zur Herstellung von Kunst-
faden aus Aceton- oder anderem Kollodium, bei welchem die Faden
nach dem Austritt aus den Disen strahlender Warme ausgesetzt
werden, dadurch gekennzeichnet, dafl die Faden freihingend an
der Wirmequelle vorbeigeleitet werden.

Nach Bouillot.

54, Ch. Bouillot. Vorrichtung zur Herstellung glinzender
Faden aus Pasten von Nitrozellulose und Aceton.

Franz. P. 373 947.

Losungen von Nitrozellulose in Aceton geben beim Verspinnen
in der iiblichen Weise triibe, glanzlose Faden. Xs beruht dies
darauf, daB der Wasserdampf der Luft, durch die der Faden geht,
Veranlassung zur Bildung eines Hydrats gibt. Dies wird dadurch
vermieden, dafl der Faden gleich nach seiner Bildung iiber eine
polierte, durch Dampf, Gas oder ein anderes Mittel erhitzte Walze
gefithrt und danach aufgespult wird. Die ganze Vorrichtung ist
in einem Kasten eingeschlossen, aus dem die entwickelten Dampfe
abgesaugt und wiedergewonnen werden.

(2 Zeichnungen.)

Nach Vittenet.

5. H.E. A.Vittenet in Lyon-Montplaisir, Frankr. Verfahren
zur Herstellung von kiinstlicher Seide und Gewebe-
stoffen aus Pyroxylin-Aceton-Losungen.

D.R.P. 171 639 Kl. 29 b vom 7. II. 1905, Franz. P. 350 383, mit
Zusatz 5491, Brit. P. 1689 199 Osterr. P. 24 849, Amer. P. 842 125.

Die Lésung von Pyroxylin in Aceton (Nitrozellulose-Kollo-
dium) gibt ein Kollodium, welches dem mit Alkohol-Ather er-
haltenen in seinem physikalischen Aussehen sehr nahe steht und
auch ebensogut bei gleicher Viskositit versponnen werden kann.
Der erhaltene Faden besitzt aber in beiden Féllen durchaus nicht
die gleichen Eigenschaften. Withrend der aus Alkohol-Ather-
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Kollodium erhaltene Faden vollkommen durchsichtig ist und einen
der Seide dhnlich sehenden Glanz sowie Geschmeidigkeit besitzt,
ist der aus Pyroxylin in Aceton erhaltene Faden undurchsichtig
und brichiger.

Dies ist besonders dann der Fall, wenn das Verspinnen in
feuchter Luft erfolgt oder die Acetonlosung Wasser enthalt.
Beide Fille miissen aber bei der Herstellung kiinstlicher Seide ein-
treten. Es wiirde aullerordentlich schwierig sein, bei der Her-
stellung der kiinstlichen Seide die Gegenwart von Wasser aus-
zuschlieflen.

Die unerwiinschten Eigenschaften des Kollodiums aus
Pyroxylin und Aceton diuirften darauf zuriickzufithren sein, daf3
sich zwischen Aceton und Pyroxylin eine molekulare Verbindung
bildet, die nach der Entfernung des Acetoniiberschusses, durch
welchen die Verbindung in Lésung gehalten wurde, in Aussehen
und Eigenschaft mehr dem Zelluloid als der kiinstlichen Seide
ahnlich erscheint. 4

Die Erfindung bezweckt, den geschilderten Ubelstand bei der
Anwendung von Aceton-Kollodium zu vermeiden. Zu diesem
Zwecke 16st man in dem Aceton vor der Verspinnung eine passende
Menge schwefliger Séure. Die so erhaltene Pyroxylin-Aceton-
Losung kann entweder in der gewohnlichen Atmosphire oder in
einer Atmosphére von schwefliger Saure allein, oder mit trockener
oder feuchter Luft vermischt, versponnen werden. Die Verwen-
dung des Acetons ist wegen seines geringeren Preises und seiner
leichteren Gewinnbarkeit empfehlenswert. Der gewonnene Faden
ist haltbarer als der mit Alkohol-Ather erhaltene.

Man kann auch eine Losung von Pyroxylin in reinem Aceton
in einer schweflige Saure enthaltenden Atmosphédre verspinnen.

Zur Ausfithrung der Erfindung kann Aceton entweder allein
oder nach Zusatz von schwefliger Sdure verwendet werden.
In letzterem Falle leitet man einen Strom schwefliger Séure in das
Aceton, bis eine der gewiinschten Sduremenge entsprechende
Gewichtszunahme erfolgt ist. Die Menge der schwefligen Siure
kann von einigen Tausendsteln bis 30 9 schwanken. Die letztere
Menge ist die Grenze der Loslichkeit der schwefligen Saure in
Aceton. Man wird bemiht sein, eine moglichst geringe Menge
schwefliger Siure zu verwenden. Mit dem steigenden Wasser-
gehalte der Mischung muf} auch die Menge schwefliger Sidure steigen.
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Zu dieser Losung von schwefliger Siure in Aceton fiigt man
dann Pyroxylin in einer je nach der gewiinschten Viskositit
wechselnden Menge. Die erhaltene homogene Mischung wird dann
versponnen, wobel die oben angegebene Atmosphére benutzt
werden kann.

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Herstellung von
ktnstlicher Seide und Gewebestoffen aus Pyroxylin-Aceton-Lésung,
dadurch gekennzeichnet, dafl die Verspinnung in Gegenwart von
schwefliger Saure erfolgt.

2. Eine Ausfithrungsform des Verfahrens nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dal das Pyroxylin in schweflige Saure
enthaltendem Aceton gelést und dann versponnen wird.

3. Eine Ausfithrungsform des Verfahrens nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, daf3 die Kollodium-Aceton-Lésung in
einer Atmosphére von schwefliger Sdure, welche auch trockene
oder feuchte Luft enthalten kann, versponnen wird.

4. Eine Ausfithrungsform des Verfahrens nach Anspruch 1
und 2, dadurch gekennzeichnet, dafl die Verspinnung der schweflige
Saure enthaltenden Pyroxylin-Aceton-Losung in einer Atmosphére
von schwefliger Siure, welche auch trockene oder feuchte Luft
enthalten kann, erfolgt.

Vgl. hierzu die Vorrichtung nach D.R.P. 194 825, S. 139.

56. H. E. A. Vittenet. Verfahren zurErzielung glinzenden
und seidenartigen Aussehens bei Kunstseide.

Franz. P. 386 109.

Beim Verspinnen von Nitrozellulosepaste, besonders mit
Aceton hergestellter, wird in der N&ahe der Spinnoffnungén die
Luft auf moglichst niedrigem Feuchtigkeitsgrade dadurch erhalten,
daf in den unteren Teil der Spinnvorrichtung gekiihlte Luft ein-
geleitet wird, die an der Decke des Arbeitsraumes abgeleitet und
wieder der Kithlvorrichtung zugefithrt wird. Auch im oberen Teil
des Arbeitsraumes sind Kithlrohre angeordnet. Im oberen Teil
der Spinnvorrichtung dagegen hinter den Spulen befinden sich
Heizrohre, die mit den Spulen von einem Mantel umgeben sind und
die auf den Spulen befindlichen Faden auf einer Temperatur von
etwa 60—70° erhalten. Es wird z. B. mit Luft von 50 9, Feuchtig-
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keit bei 10—13° C. und dann bei einer Temperatur von 70° bei den
Spulen gearbeitet.
(6 Zeichnungen.)

Nach Cordonnier-Wibaux.
57. A.-C. Cordonnier-Wibaux. Verbesserungen inderHer-

stellung von Kunstseide, besonders solcher aus Aceton-
Kollodium.

Franz. P. 401 343.

Um beim Spinnen von Acetonkollodium eine moglichst gleich-
miBige Erhitzung des Fadens zu erzielen, die zur Erzielung eines
glinzenden Fadens notwendigist, befindetsichjeder Faden zwischen
zwei Wirmequellen und wird schnell zwischen ihnen hindurch-
gefithrt. Hinter den Féden und den Wéarmequellen befindet sich
als Warmeschutz ein fester oder beweglicher, durchsichtiger
Schirm, und vor den Faden ist ein verschiebbares Glasfenster
angeordnet, welches der Arbeiterin ermoglicht, bei Fadenbriichen
zu der Spinnvorrichtung zu gelangen. Durch diese Anordnung
wird auch die Wiedergewinnung der Losungsmittel erleichtert,
da sie in verhdltnismidBig nur engen Réumen verdampfen.

Das beschriebene Erhitzen des Fadens ist auch bei anderen
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