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Yorwort.

Seit dem Erscheinen der ersten Auflage meines Biichleins sind
verschiedene Werke iiber die Herstellung und Behandlung der Kunst-
seide veroffentlicht worden, die fast alle das gesamte Kunstseiden-
gebiet zu erfassen versuchten.

Dieses Buch dagegen soll wiederum als ein Spezialwerk der Viskose-
Kunstseidenfabrikation erscheinen, wie es auch bei der ersten Auflage der
Fall gewesen ist; nur so ist es moglich, diesen umfangreichen Zweig der
Kunstseideerzeugung anndhernd erschopfend zu beschreiben.

In der vorliegenden zweiten Auflage war ich bemiiht, alle Neuerungen
so weitgehend wie irgend moglich zu beriicksichtigen, so dafl wohl die
Erwartung ausgesprochen werden darf, dafl alles, was nach dem gegen-
wirtigen Stande der Wissenschaft und Technik fiir die Gewinnung der
Viskosekunstseide von Bedeutung ist, Beachtung gefunden hat.

Da von vielen Seiten der Wunsch geduBert worden ist, dal auch dem
maschinentechnischen Teil des Buches mehr Aufmerksamkeit gewidmet
werden moge, so habe ich auch diesen bedeutend erweitert und auch
hier, so weit der Platz es zulieB, die neuesten Errungenschaften be-
sprochen und an Hand einer grofleren Anzahl von Abbildungen einen
klaren Einblick in den Stand der modernen Technik zu vermitteln
gesucht.

Leider war ich infolge der augenblicklich ungiinstigen wirtschaft-
lichen Lage gezwungen, die Seitenzahl zu begrenzen, so dafl dem Werk in
seiner zweiten Auflage nicht der Umfang gegeben werden konnte, wie
es mir fir das umfassende Gebiet der Viskose-Kunstseideherstellung
wiinschenswert erschien. 1lch war aus diesem Grunde auch gezwungen,
den bedeutend erweitert gedachten analytischen Teil der ersten Auflage
wegzulassen. Doch glaube ich dennoch, wenn auch kurz gefallt, die
wesentlichsten Punkte beriicksichtigt zu haben.

Allen, welche mich in bereitwilliger Weise reichlich mit Bildmaterial
unterstiitzt haben, sei an dieser Stelle besonders gedankt.

Moge das Werk, dem bei seinem ersten Erscheinen eine so wohl-
wollende Beurteilung seitens hervorragender Fachleute zuteil geworden
ist, auch in seiner neuen Gestalt und unter den verinderten Zeitverhélt-
nissen von Nutzen sein.

Berlin-Karlshorst, April 1931
Johann Eggert.
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I. Die Rohstoffe.

Im Jahre 1892 wurde von Charles Frederick Cross, Edward
John Bevan und Clayton Beadle ein Verfahren zur Herstellung
eines in Wasser loslichen Derivats der Zellulose, ,,Viskoid*“ genannt,
zum Patent angemeldet, welches in England unter der Nr. 8700/1892
und bald darauf auch in Deutschland als DRP. 70999, Klasse 8, vom
13. Januar 1893 erteilt wurde.

Das ,,Viskoid*‘ entsteht durch Einwirkung von Alkali und Schwefel-
kohlenstoff auf Zellulose; in Wasser bildet es eine dickfliissige, zihe,
zuerst gelbliche, spiater braun werdende kolloide Losung, die heute
allgemein ,,Viskose® genannt wird. Sie enthilt nach der Anschauung
von Cross und Bevan das Natriumsalz des Zelluloseesters der Dithio-
karbonsiure, ferner im rohen Zustande zahlreiche anorganische Schwefel-
verbindungen. Sie zeigt die typischen Eigenschaften der Losung eines
sog. Lyophole- oder Emulsionskolloids; das gleiche gilt von der Koagula-
tion, d. h. beim Ubergang aus dem Sol- in den Gelzustand.

Die genaue Strukturformel der Viskose ist heute noch nicht bekannt.
In der Praxis hat sich folgende, von den Entdeckern stammende Formel

eingebiirgert: 0C,H,0,
os
SNa

Obwohl die Bereitung einer zur Herstellung von Textilgebilden ver-
wendbaren Rohviskose erhebliche Schwierigkeiten bietet, weil zahlreiche
Einzelheiten eine auBerordentlich wichtige Rolle spielen, so hat die
Zellulosexanthogenatlosung dennoch eine ungeahnte Anwendung in der
Textilindustrie gefunden. Das verhéltnismiBig billige und reichliche
Vorkommen der erforderlichen Rohstoffe in jedem Kulturstaate ist
eine der Hauptursachen dieser Entwicklung.

A. Zellstoff.

1. Allgemeines.

Der wichtigste Rohstoff zur Herstellung der Viskose ist die Zellulose,
die Geriistsubstanz' der Pflanzen, hauptsichlich die Wandungen der
Zellen und somit gewissermafen das organische Skelett der Pflanzen.
Die GroBe des Zellulosemolekiils ist noch unbekannt und von ver-
schiedenen Forschern verschieden geschitzt worden. Auch die Kon-
stitutionsformel ist bis auf den heutigen Tag noch nicht vollig geklért.

Eggert, Viskose. 2. Aufl, 1



D) Die Rohstoffe.

Mit Sicherheit ist von Ost nur die Bildung eines einheitlichen Triazetats
der Zellulose nachgewiesen, also das Vorhandensein von drei veresterungs-
fahigen Hydroxylgruppen in jedem Molekiil.

Zur Herstellung der Viskose wird meist Holzzellstoff, und zwar
Sulfitzellstoff bevorzugt. Ausnahmsweise kann in Lindern, wo Baum-
wolle in groBen Mengen produziert wird und daher billiger als Sulfit-
zellstoff zu haben ist, auch diese mit Erfolg verarbeitet werden.

Der Gehalt des Zellstoffs an resistenter Zellulose (sog. x-Zellulose)
ist bei der Herstellung von Kunstseide und anderen Gebilden aus Viskose
von auBerordentlicher Wichtigkeit. Mit steigendem Gehalt an resistenter
Zellulose steigt nicht nur die GleichméBigkeit des Endproduktes, sondern
auch seine Ausbeute bedeutend. Bei der Verarbeitung von Zellstoffen
mit hohem Gehalt an resistenter Zellulose braucht man zwar eine lingere
Merzerisationsdauer, auch das Sulfidieren dauert linger, aber dafiir
erzielt man viel bessere Alkali-Zellulosen mit niedrigem Natrium-
karbonatgehalt; auch beeinflussen unter diesen Umstédnden die geringen,
in der Praxis oft unvermeidlichen Schwankungen der Temperatur bei
Merzerisation, Vorreife und mechanischer Bearbeitung das Resultat nur
in sehr geringem Grade. AuBerdem laBt sich ein Zellstoff mit héherem
Gehalt an resistenter Zellulose und wenig Begleitprodukten bedeutend
langer lagern, ohne sich chemisch zu veréndern.

a) Zusammensetzung des Sulfitzellstoffs. Der Sulfitzellstoff
ist keinesfalls als reine Zellulose anzusprechen. Seiner durchschnittlichen
Zusammensetzung entsprechen etwa folgende Zahlen (auf absolut
trockenen Zellstoff berechnet):

«Zellulose . . . . . . . ... L. 90 vH (87—93)
B-Zellulose . 3,5 vH
y-Zellulose Hemizellulose. . . . . 7.8 vH 11,3

Asche (zum grofiten Teil CaO). . . . 0,3 vH.
Kupferzahl 1,5, Viskositat 23, Saugfahigkeit 7.
Besonders in Amerika sucht man einen Zellstoff von gréfter Reinheit
zu gewinnen. Z. B. weist eine Zellstoffmarke (Rayon Alpha-Fibre)
folgende Zusammensetzung auf:

oZellulose . . . . . ... ... .. 95 vH
Holzgummi. . . . ... . . . .. .. 0,2 vH (total)
Asche . . . . . . ... ... 0,06—0,07 vH
Kupferzahl . . . . . . . . ... .. 1,2
Viskositdt . . . . . . .. ... .. 28

und eine andere:
oZellulose . . . . . .. ... ... 94 vH
B-Hemizellulose . . . . . . . . . .. 2—4vH
v-Hemizellulose . . . . . . . . . .. 4—2vH 6 vH
Asche . . . . . . . ... ... .. 0,07—1 vH
Kupferzahl. . . . . . . . ... .. 1,6—1,7

Viskositat . . . . . . . . . . ... 26



Zellstoff. 3

b) Eigenschaften. Ein hoher Hemizellulosegehalt im Zellstoff
bringt bei der Viskoseherstellung eine Reihe auBerordentlich stérend
wirkender Nachteile mit sich:

«) Beim Tauchen in die Merzerisationslauge weicht ein derartiger
Zellstoff stark auf, oft bis zu breiiger Konsistenz, so dafl er sich weder
exakt abpressen, noch abschleudern 1aBt. Man erhdlt dabei stark
briaunlichgelb gefirbte, karbonatreiche Alkalizellulosen, auch die Ver-
luste an Zellulosesubstanz sind erheblich.

B) Minderwertiger Zellstoff verunreinigt die Merzerisierlauge auBler-
ordentlich stark und macht daher ihre Wiederbenutzung und Riick-
gewinnung fast unmoglich.

7) Die hergestellte Alkalizellulose bleibt nach dem Zerfasern feucht
und klumpig, wodurch ein gleichméBiges Sulfidieren unméoglich wird.

d) Man erhilt in der Regel grofle Viskositdtsschwankungen. Das
Filtrieren solcher Viskosen ist sehr schwierig; auch sind derartige
Viskosen reich an schwefelhaltigen Nebenprodukten, was wieder das
Verspinnen auBlerordentlich erschwert.

€) Man beobachtet sehr starke Schwankungen im Zellulosegehalt der
fertigen Viskosen.

¢) Trocknung des Zellstoffes und der Baumwollabfille. Der
fertige Zellstoff wird zum Verkauf bei Temperaturen von 90—100° C
getrocknet. Hohere Temperaturen sind unbedingt zu vermeiden, da
sich hierbei die chemischen und physikalischen Eigenschaften der
Zellulose leicht dandern. In Deutschland und Osterreich ist es iiblich,
mit 88 vH Trockengehalt im trockenen Zellstoff zu rechnen, d. h. der
Zuschlag auf das absolut trockene Gewicht betrdgt 13,64 vH. In Schwe-
den pflegt man mit 90 vH zu rechnen; dort betrigt der Zuschlag also
nur 11,11 vH. Eine Zellulose mit hoherem Wassergehalt ist sehr schwer
zu lagern, besonders in gréBeren Mengen, da sie bald verschimmelt und
zu giren beginnt. Eine durch Schimmel oder Gérung angegriffene
Zellulose ist zur Viskoseherstellung nicht mehr brauchbar.

d) Cotton Linters. AuBler Sulfitzellstoff eignen sich, wie erwihnt,
auch Baumwolle und Baumwollabfille zur Viskoseherstellung. Diese,
besonders aber die letzteren, miissen griindlich vorgereinigt werden.
Das geschieht in folgender Weise:

Ungefiahr 100 kg Abfille werden mit 1000—1200 1 1—2 vH Natron-
lauge und 3—5 vH Natriumkarbonat (es kann auch Abfallauge ver-
wendet werden) in bekannten Biduchapparaten bei 150°C (Druck
5—6 Atm.) 3—3!/, Stunden lang erhitzt, dann auf eine perforierte
Unterlage gebracht und 1—1!/, Stunden lang zuerst mit heiem, dann
mit kaltem Wasser sorgfiltig gewaschen. Die so vorbehandelte Faser-
masse wird in einem Hollinder nochmals 3 Stunden lang mit flieBendem,
etwa 30° C warmem, weichem Wasser gewaschen, falls erforderlich,

1*



4 Lie Rohstcffe.

mit einer schwachen, etwa 0,2 vH aktives Chlor enthaltenden Natrium-
hypochloridlésung gebleicht, nochmals griindlich mit flieBendem Wasser
gewaschen, mit Natriumbisulfitlosung entchlort, wieder gewaschen
und schlieBlich getrocknet. Zwecks besserer Netzung kann man der
Biuchlauge etwas Tiirkischrot zusetzen, oder man kocht zur Entfernung
von Wachs und Fettsubstanzen an Stelle mit 3—5 vH Natriumkarbonat
mit nur 2 vH Natronlauge, welcher man auf 100 kg Linters 5 kg helles
Kolophonium, vorher mit 10 kg festem NaOH verseift, zusetzt. Bei
letzterer Arbeitsweise ist es aber erforderlich, nach Verdringung der
Kochlauge mittels Wassers nochmals etwa 15 Minuten mit 0,5 vH Lauge
zu kochen und dann wiederum griindlich mit warmem und spéter
kaltem Wasser zu waschen. Als Netzmittel verwendet man auch mit Er-
folg Sapamin [das Chlorhydrat des Didthylaminoédthyloleylamid nach der
Formel CH,4(CH,),CH = CH — (CH,), — CO - NH - CH,,- CH, - N(C,H;),],
und zwar in sehr geringen Mengen (etwa 0,01 vH). Das Sapamin
wird durch Erhitzen von Olsiuren mit unsymmetrischen Diéthylathylen-
diamin gewonnen. So vorbehandelte Baumwollabfille kénnen mit
gutem Erfolg auf Viskose verarbeitet werden.

In den Vereinigten Staaten von Amerika verwendet man zur Her-
stellung von Viskose grolere Mengen von Baumwollzellulose, und zwar
25—50 vH zusammen mit Sulfitzellstoff. Diese aus Linters gewonnene
Baumwollzellulose wird dort bereits gereinigt, wie Sulfitzellstoff in
Blattform, und zwar unter der Marke ,,Cotton Linters*“ in den Handel
gebracht. Sie hat folgende Zusammensetzung:

&-Zellulose . . . . . . . . ... ... 91,69 vH
Hemi (total) . . . . . . . . . ... ... 8,06 vH
Asche. . . . . . . . . .. .00 0,25 vH
auBerdem etwa Wasser. . . . . . . . . . . 4,5 vH

Blattstirke etwa 2 mm.

2. Priifung des Zellstoffes.

a) Mechanische Priifung. Der Zellstoff, der von den meisten Fabriken in
Blattform mit 2—3 mm Stérke geliefert wird, soll sich weich und elastisch an-
fiithlen und die Bldtter diirfen nicht allzusehr gepreft sein. Beim Durchsehen
gegen das Licht sollen die Blitter keine schwarzen Punkte aufweisen (diese deuten
auf schlechte Aussortierung hin). Beim Zerreilen des Blattes soll der Zellstoff
an der ReiBfliche glinzende, unbeschiadigte, lange Fasern aufweisen, und bei
mikroskopischer Untersuchung (etwa 600facher VergroBerung) sollen die Fasern
keine angegriffenen Flachen zeigen; diese Erscheinung 148t auf zu weitgehenden
Abbau der Zellulose schlieBen. Muster, die einen oder mehrere der genannten
Fehler zeigen, sind unbedingt zu verwerfen.

b) Priifung der Saugfahigkeit des Zellstoffes gegen die Tauch-
lauge. Auf Streifen des zu untersuchenden Zellstoffes von 1 cm Breite und
25 cm Lénge werden mit dem Bleistift Zentimeterskalen (dhnlich einer Leiter)
aufgetragen. Einen dieser Streifen hingt man mit dem einen Ende in eine 18 vH
Tauchlauge, den zweiten Streifen zum Vergleich in eine 8 vH Tauchlauge ein.
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Dann wird mittels Stoppuhr die Steigfihigkeit der beiden Tauchlaugen fest-
gestellt. Diese Analyse ergibt als Vergleichsbestimmung gute Resultate.

Besser und genauer ist die Priifung der Saugfahigkeit nach folgender Methode:
Aus einem Zellulosebogen, welcher vor Beginn der Priiffung 12 Stunden lang
im Laboratorium hing, schneidet man ein Stiick von 5 X 5,5 cm heraus und legt
es in ein Becherglas, welches Natronlauge von 17,5 vH Stirke bei genau 20°C
enthélt. Die angegebene Temperatur ist genau einzuhalten, da sich die Saug-
fihigkeit mit ihr dndert. Nachdem das Probestiick 30 Minuten lang in der Lauge
war, nimmt man es mit einer Pinzette heraus, 143t die Lauge sorgfiltig abtropfen
und streicht die iberflissige Lauge am Rande des Glases ab. Die vollgesogene
Zellstoffprobe wird gewogen, das Gewicht der aufgesogenen Fliissigkeit ist durch
das Gewicht des Bogens zu dividieren, das Resultat ergibt die Saugfihigkeit
des gepriiften Zellstoffes.

Beispiel: Wiegt das herausgeschnittene Probestiick des Zellstoffes 1,3 g
und nach Aufnahme der Lauge 12 g, so hat es 12— 1,3 = 10,7 g an Gewicht zu-
genommen. 107

1,3 8.
Der Zellstoff hat also die Saugfihigkeit 8.

B. Natronlauge.

1. Allgemeines.

Der zweite wichtige Rohstoff, der zur Viskoseherstellung gebraucht
wird, ist die Natronlauge. Sie wird fast stets durch Auflésen von festem
Atznatron in Wasser im Betriebe selbst eingestellt. Atznatron ist eine
weille, undurchsichtige, spréde, durch verschiedene Fremdstoffe mehr
oder weniger verunreinigte Masse von faserigem Gefiige und spez. Ge-
wicht 2—2,13. Sie kommt als 120-, 125- und 128gridige Ware (deutsche
Grade), entsprechend 90,5, 94,3 und 96,6 vH NaOH in den Handel.
132,5 deutsche Grade entsprechen 100 vH NaOH. Die eigentiimliche
Gradigkeitsbezeichnung bedeutet den hypothetischen Gehalt des Atz-
natrons an Soda. Diese Wertung hat sich aus dem viel dlteren Soda-
handel entwickelt, der Atznatron nur als ,kaustische Soda‘ ansah.
Die Bezeichnung ist mitunter heute noch in der Technik gebriauchlich.

Atznatron kommt in drei verschiedenen Formen in den Handel:

1. als kompakte, geschmolzene Masse in Trommeln aus Eisenblech;

2. in Stiicken; .

3. als kaustische Lauge in der Stirke von 38—400 Bé. In dieser
Form wird Atznatron von gréBeren Betrieben sehr selten genommen;
sie kommt nur dort in Frage, wo die Frachtkosten niedrig sind, obwohl
gerade der Lauge von 40° Bé nachgeriihmt wird, daB sie vollstindig
eisenfrei sein soll.

Nach ihrer Herstellung unterscheidet man:

a) Kaustische Soda nach Solvay-Lewig und

b) elektrolytisch gewonnenes Atznatron.
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Erstere ist fiir die Viskose- N
herstellung vorzuziehen, da sie
im allgemeinen reiner als die
elektrolytisch gewonnene ist.

Nach Lunge liefern die
Solvay-Werke technisches Atz-
natron von der Zusammen-
setzung:
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Na,S0,, Na,Si0,, Na,AlO; sind
nur in Spuren vorhanden.
Elektrolytisch gewonnenes Na-
triumhydroxyd hat fast immer
einen bedeutend hoéheren Gehalt
an Natriumchlorid und je nach
dem Herstellungsverfahren ver-
schiedene Mengen anderer Ver-
unreinigungen. Besonders werden
die Chloride und die Aluminate
in groferen Mengen gefiirchtet.
Diese Salze kénnen auBerordentlich
schwere, nicht sofort erklirliche Storungen bei der Viskoseherstellung
hervorrufen; sie sind z.B. oft die Ursache fiir das schlechte Filtrieren
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der Zellulosexanthogenatlosungen. Auch andere Salze, z. B. Mangan-
eisenverbindungen usw., sollen aus demselben Grunde in der Natron-
lauge nicht enthalten sein. Reine Natronlauge sichert eine leichte
Herstellung und Weiterverarbeitung der Viskose. Ebenso bringt ein
hoher Karbonatgehalt schiadliche und unangenehme Erscheinungen mit
sich; er ist z. B. oft die Ursache fiir hohen Karbonatgehalt der Alkali-
zellulose und ungleichmiBige Sulfidierung der Viskose.

a) Das Auflésen des Atznatrons erfolgt am bequemsten in ge-
rdumigen, aus starkem FEisenblech bestehenden Gefiflen. Aus der
Abb. 1 ist die Bauart und Betriebsweise einer solchen Atznatronauflése-
station zu ersehen. Zuniichst wird das Atznatron mittels geeigneter
hydraulischer Pressen in handliche Stiicke zerdriickt. Diese Operation
mufl unbedingt, bevor die zu einem Klumpen verschmolzene Masse von
der Blechhiille befreit ist, erfolgen, um die damit beschéaftigten Arbeiter
nicht zu gefihrden. Die Hiille wird so locker, daf sie sich mit Leichtig-
keit entfernen 1a8t, doch ist ihre Entfernung nicht immer nétig. Die
zerkleinerte Masse wird in den Doppelkessel a auf den perforierten
Eisenblechboden mit oder ohne die Blechhiille geworfen. Zu der im
Kessel b vorhandenen Lauge wird die erforderliche Wassermengs zu-
gegeben; die verdiinnte Lauge lduft in den Doppelkessel und wird durch
die Pumpe k unter dem perforierten Boden weg wieder in den Kessel b
zuriickgepumpt. Der Kreislauf der Lauge dauert so lange, bis sich
simtliche im Doppelkessel befindlichen Stiicke des festen Atznatrons
gelost haben. Nach dem Auflosen wird gut gemischt und der Gehalt an
NaOH und Na,CO; analytisch iiberpriift. Da sich die Lauge beim Losen
stark, oft bis 80° C erwdrmt, und infolge dieser Erwérmung die Bildung
von schéadlichen Doppelsalzen begiinstigt wird, ist in den beiden groBen
Kesseln b und ¢ eine Kiihlschlange % vorgesehen. Auch zur Filtration
muB die Lauge auf 15° C gekiihlt werden, da wiarmere Lauge die Filter-
tiicher zerstort. Der wiederholte Vorschlag, das Atznatron durch Dampf
zu losen, muBl daher fiir die Viskoseherstellung unbedingt abgelehnt
werden. Dann wird die Lauge mit Hilfe der Pumpe % durch eine mit
gerauhtem Biber bepackte Rahmenfilterpresse d gedriickt und von dort
dem Arbeitskessel ¢ zugeleitet, von wo sie jeden Augenblick firr den
Merzerisationsprozefl entnommen werden kann. Die Filtration kann
aber auch durch Filter erfolgen, wie sie zur Wasserfiltration benutzt
werden, und die mit einem der Lauge widerstehenden Filtermaterial
gefiillt sind. Die sog. Riicklauge oder Gelblauge wird nach dem Doppel-
kessel a oder dem Kessel b zuriickbefordert. Man kann selbstverstandlich
die Atznatronauflosestation auch mit mehr als 3 Kesseln ausriisten, wie
es stets bei groBen Viskosefabriken der Fall ist. In der Praxis findet man
einfachere und kompliziertere Laugenvorbereitungsanlagen, von deren
Beschreibung und Kritik hier abgesehen werden soll.
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Erwihnen mochte ich noch einen interessanten Atznatronaufloser
der Maschinenfabrik Augsburg-Niirnberg A.-G., welcher, siche Abb. 2,
eine Umwélzung bzw. schnelle Losung mittels eines Schraubenschauflers
bewerkstelligt. Der MAN.-Loser besteht im wesentlichen aus einem
senkrechten Rohr (Kiihlanlage) und dem darin befindlichen, um seine
Achse drehbaren Schaufelrad, welches in seiner Wirkung einer Schiffs-
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Abb. 2. Atznatronaufloser der Maschinenfabrik Augsburg-Niirnberg A.-G.

schraube vergleichbar ist. Die senkrechte Achse des Schauflers wird in
der Regel durch unmittelbare Kupplung mit einem senkrechten Elektro-
motor bei 20 m® 5 PS angetrieben. Nach Durchstrémen des Saug-
rohres gelangt die Fliissigkeit zu dem Schaufelrad, wo sie zur Uberwin-
dung der hydraulischen Verluste die erforderliche Druckerhchung er-
halt und so in kreisende Bewegung versetzt wird. Sie durchlduft dann
das Steigrohr (Kiihlschlange), verlifit es an seinem oberen Ende und
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kehrt zu weiterem Umlauf in den Behéalter zuriick. Das auf dem Boden
liegende, feste Atznatron lost sich infolge der starken Strémungs-
geschwindigkeit usw. schnell und vollkommen auf. Die Anordnung der
Kiihleinrichtung und andere Einzelheiten sind aus der Abbildung er-
sichtlich. Da der ganze Apparat als Druckgefal ausgebildet ist, kann die
geloste und geniigend abgekiihlte Lauge leicht mittels PreBluft durch
Filterpressen gedriickt bzw. in den Laugenaufbewahrungsbehéalter ge-
leitet werden.

Bei der von der Merzerisation kommenden Tauchlauge (Riicklauge)
unterscheidet man zwei Arten:

1. Gelblauge, d. h. Lauge, welche freiwillig aus dem Merzerisations-
behilter abfliet und weniger als 1,5 vH Alemizellulose in Losung enthélt,

2. PreBlauge (Schwarzlauge), die man durch Auspressen der ge-
tauchten Zellstoffblatter erhilt, und die meist mehr als 1,5 vH geloste
organische Stoffe aufweist.

b) Die Gelblauge wird nach gehériger Filtration zwecks Be-
seitigung von Schwebestoffen (wie Zellstoffasern usw.) ohne weitere
Behandlung mit Frischlauge gemischt wieder in Betrieb genommen bzw.
zum Auflosen des festen Atznatrons benutzt.

Nach Wehrung! soll Hemizellulose in nicht iibermafBig groflen
Mengen, insbesondere y-Zellulose, im Viskoseproze sogar giinstig
wirken, indem sie die willkiirliche Oberflichenverdichtung der ge-
fallten Zellulose hemmt und die Bildung einer Faserstruktur foérdert.

c) PreB- bzw. Schwarzlauge ist dagegen zu weiterem Gebrauch
im Betriebe wegen ihres Gehaltes an gelosten Harzen usw. nicht mehr
verwendbar und wurde oft zur Neutralisierung saurer Abwésser benutzt
oder an andere Industrien verkauft. Aus Rationalisierungsgriinden ist
dies aber nicht mehr zuldssig. Nachdem es gelungen ist, das Dialy-
sierungsverfahren rentabel auszubauen, wird in allen modernen Be-
trieben die Regenerierung der gebrauchten Tauchlauge durchgefiihrt.
Das Verfahren besteht in der Ausnutzung der bekannten Erscheinung,
daB kolloidgeloste Substanzen (im vorliegenden Falle Hemizellulose usw.)
nicht durch eine tierische oder pflanzliche Membran zu dringen ver-
mégen, wie es bei den gelosten Kristalloiden der Fall ist (Natronlauge).
Wird nun an der einen Seite einer Pergamentmembran Gelblauge und
an der anderen Seite im Gegenstrom reines Wasser vorbeigefiihrt, so
diffundiert das Atznatron fast restlos aus der Gelblauge nach dem
Gesetz der Diffusion durch die Membran in das reine Wasser und wird
somit von den kolloiden organischen Koérpern getrennt. Natiirlich
spielen bei diesem Prozel die Temperatur und Konzentration der Gelb-
lauge die Menge der in ihr enthaltenen gelosten organischen Stoffe, die

1 Zellulosechemie Nr.8. 1930.
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Reinheit des Wassers und die Beschaffenheit der Membran eine auBer-
ordentlich wichtige Rolle, und zwar ist folgendes zu bemerken:

1. Stirkere Laugen lassen sich besser dialysieren als schwichere.

2. Bei 15—20° C 1aBt sich die Gelblauge am besten dialysieren; eine niedrigere
Temperatur verursacht einen starken Leistungsriickgang.

3. Enthilt die Lauge viel schmierige, organische Stoffe, wie z. B. Harze usw.,
werden die Membranen schnell verschmutzt und die Wirkung dadurch vermindert.

4. Das Wasser muB nach Moglichkeit rein sein. Hirtebildner verschmieren
bzw. verstopfen aus begreiflichen Griinden die Oberfliche der Membran. Eine
Hirte des zur Speisung des Apparates notwendigen Wassers von 3 D. Hirte-
graden ist zur Not zuldssig.

5. Die Membran muB gute mechanische Widerstandsfihigkeit aufweisen
und darf nicht durch Aufweichen durchlissig werden. Man benutzt zweckmiBig

Abb. 3. Dialysator. (Nach Heibig.)

bestes gleichméBiges Pergamentpapier mittlerer Stérke.. In Zellen (Rahmen)
mit stirker erschopften Laugen benutzt man Doppelblitter, welche durch
Schwefelsidure verklebt worden sind.

Da die Membran (auch beim Dialysieren #lterer Gelblaugen) weich
wird, gelingt es fast nie, die organischen Substanzen restlos zu ent-
fernen. So verbleiben z. B. bei Dialysatoren System Heibig (Filtres
Philippe, Paris) immer noch 0,02—0,05 vH Hemizellulose in der
regenerierten Tauchlauge.

Merkwiirdigerweise muB3 man den RegenerationsprozeB der Lauge
5o bald wie moglich vornehmen, da die in der Atznatronlauge gelosten
organischen Substanzen beim Lagern eine Wandlung durchmachen und
dann die Membran glatt passieren. Nach Angabe von Heibig ist dies
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auf einen Abbau der Hemi-
zellulose zu Kristalloiden
zuriickzufiihren. Aus der
gleichenQuelle stammtauch
dieBehauptung, dafi Tauch-
laugen schon nach 7 tigigem
Lagern iiberhaupt nicht
mehr durch Dialyse regene-
riert werden koénnen. Ob
eine solche Wandlung der
Hemizellulose vom kollo- \
iden in den kristalloiden Zu-
stand tatséchlich stattfin-
det ist sehr anzuzweifeln und
bedarf noch genauer Prii-
fung. Es kénnen hier auch
andere Faktoren, wie z. B.
der Einfluf} des Sauerstoffes
der Luft usw. in gewissem
Sinne in Frage kommen.

d) Dialyseregenera-
tionnach Heibig. Im fol-
genden sei eine kurze Uber-
sicht iiber die Arbeitsweise
des Dialysators System
Heibig gegeben:

Wie aus der Abb. 3 ersichtlich ist, hat der
Dialysator die dulere Form einer Filterpresse,
woraus sich folgende Vorteile ergeben:

" 1. Einbau einer groBen Membranoberfliche bei
geringer Raumbeanspruchung.

2. Die Verwendung von duBerst billigen, leicht
zu handhabenden Membranen, z. B. aus vorge-
schnittenen Pergamentbogen.

3. Bequeme und schnelle Auswechslung der
Membranen, da, wie bei einer Filterpresse durch
Losen einer Schraubenspindel der Apparat voll-
stindig geoffnet wird.

4. Die Moglichkeit, den Apparat aus unbear-
beitetem, laugebestindigem SpezialguBeisen herzu-
stellen, wodurch seine Lebensdauer unbegrenzt ist.
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Die Durchstrémung der Flissigkeit findet
nach einem vollstindig zwangslaufigen Gegen-
stromprinzip statt. Wie aus Abb. 4 hervor-
geht, sind die Kanile in den Ohren der
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Abb. 4. Schema der Durchstromung der Fliissigkeiten im Dialysator. (Nach Heibig.)
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Rahmen teilweise ganz, teilweise nur halb durchgebohrt. Durch diese
patentgeschiitzte Anordnung werden die 66 Rahmen, woraus der normale
Dialysator besteht, in zwei Serien geteilt, und zwar bilden die Rahmen
1,3,5...65, sowie auch 2,4,6. . .66 je eine Serie. Die Pre8lauge flieBt
durch die erste Serie von 1—65, das Wasser, welches sich auf seinem
Wege in Reinlauge verwandelt, durch die zweite Serie in der Rich-
tung 66—2. Gegeniiber dem Wasser im Rahmen 66 steht also in dem
auf der anderen Seite der Membrane befindlichen Rahmen erschépfte
PreBlauge und gegeniiber der reichsten Reinlauge im Rahmen 2 steht
im Rahmen 1 frische PreBlauge.

Aus dem Diagramm Abb. 5 ist zu ersehen, wie die Anreicherung des
Wassers, sowie die Erschopfung der PreBlauge vor sich geht. Bemerkens-

7% wert ist dabei, daB die
™\ Kurve deutlich zeigt, wie
# die Dialysegeschwindigkeit
N N entsprechend der Zunahme
AN der Konzentrationsdiffe-
7 \\\ , renz der Fliissigkeiten zu
N beiden Seiten der Mem-

s branen steigt.
P Die innere Form der
S Rahmen zeigt Abb. 6. Die
¢ ~ C innen eingegossenen Stdbe
; ‘\‘\ ~+—] oder Lamellen sind dort,
— S wo die Membranen anlie-
G 8°n,mit einer abgerundeten

Abb. 5. Arbeitsdiagramm des Dialysators. (Nach Heibig.) Spltze versehen. Die hori-
zontalen und vertikalen La-

mellen kreuzen einander nicht, sie liegen nur in der Mittelebene des
Rahmens gegeneinander. Eine Durchstrémung in der Mitte des
Rahmens, d. h. ohne dafl die Fliissigkeit an der Dialyse teilnimmt, ist
also unmoglich. AuBerdem wird die Durchstrémungsrichtung nach der
Diagonale in eine horizontale und eine vertikale Komponente zerlegt.
Da aber die horizontalen Lamellen vorn, die vertikalen hinten liegen,
ist die durchstromende Fliissigkeit gezwungen, noch eine dritte Bewegung,
und zwar senkrecht auf die Membran auszuiiben. Fliissigkeitsteilchen
in der Nihe der Membranen, welche an der Dialyse teilgenommen
haben, werden also immer wieder durch andere ersetzt. Dadurch wird
die Konzentrationsdifferenz zwischen den beiden Fliissigkeiten beider-
seits der Membrane — und also auch die Dialysegeschwindigkeit —
stets so hoch wie moglich gehalten. Diese Stromfithrung hat es ermog-
licht, ein sehr groBes Quantum Lauge auf einer geringen Membran-
oberfliche zu dialysieren.
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Normal wird der Dialysator als Doppelapparat mit einer Membran-
oberfliche von 2 X 20 m? ausgefiihrt. Hierauf kénnen in 24 Stunden
mit Leichtigkeit 7201 PreBlauge (nach Societad Italiana Rigenerazione
Soluzioni Impure, S.I.R.S.I., nur 600—6501) bis zur hdchstmoglichen
Erschoépfung von etwa 2!/, vH dialysiert werden.

720—750 1 PreBlauge pro 24 Stunden mit ca. 200 g NaOH pro Liter
und 1650—17001 Wasser ergaben bei der Dialyse 1500—16001 Rein-
lauge mit ca. 85 g NaOH pro Liter (nach S.I.R.S.I. 8 vH). Der Wir-
kungsgrad betrigt dabei 90 vH (nach S.I.LR.S.I,, 70 vH). Eine hohere
Ausbeute kann nach
dem Dialysierverfah-
ren unmdglich erreicht
werden, da die er-
schopfte Lauge, um
diesen Wirkungsgrad
zu erreichen, nur noch
ca. 17g NaOH je Liter
aufweisen darf. Da je-
doch auch die Hemizel-
lulose mit der erschépf-
ten Lauge abfliet, und
diese Substanz in Was-
ser nicht loslich ist,
wiirde sich bei noch
weitergehender Er-
schopfung die Hemi-
zellulose flockenartig
ausscheiden und da-
durch den Apparat ver-
stopfen bzw. die Mem-
bran verschmutzen. Es
ist auch moglich, mit dem Apparat eine Reinlauge von héherer Konzen-
tration zu gewinnen. Hierbei mul man bei gleichbleibender Ausbeute
die Leistung etwas herabsetzen oder aber bei gleichbleibender Leistung
sich mit einer Ausbeute von ca. 85 vH begniigen. Mit einem Dialysator
werden pro Jahr 45000 kg Atznatron zuriickgewonnen. Die Jahres-
kosten fiir den Apparat stellen sich auf 250—300 RM., da nur eine
geringe Menge billiger Membranen bendétigt wird.

e) Dialyseregeneration nach Cerini. Die Arbeitsweise des
Apparates nach Cerini (Societa Italiana Rigenerazione Soluzioni Impure
Castellanza, S.I.R.S.I.) ist auf den osmotischen Wechsel zwischen
der Ablauge und dem Wasser durch die halbdurchlissigen Membranen
der Diaphragmen aus chemisch vorbehandeltem Baumwollgewebe ge-

Abb. 6. Der innere Bau der Rahmen des Dialysators.



14 Die Rohstoffe.

griindet. Die Membrane besteht, wie schon erwéihnt, aus einem eigens
dazu hergestellten Baumwollgewebe, welches zur Erzielung einer grofen
osmotischen Aktivitit und einer langen Lebensdauer eine doppelte
chemische Vorbehandlung erfahren hat. Die Lebensdauer der Mem-
brane betrigt 8—12 Monate, entsprechend 35—55000 kg zuriick-
gewonnenem festem Atznatron. Die Lebensdauer einer Membrane aus
Pergamentpapier betrigt dagegen nur 15—20 Tage. Der Cerini-Dialy-
sator besteht aus rechteckigen, geschlossenen, auf besonderen Metall-
netzen aufgespannten Sdcken, welche in die zu reinigende Losung ge-
taucht werden. (Abb. 7.)

Abb. 7. Der innere Bau des Cerini-Dialysators.

Die Apparatur ist, soweit sie der Einwirkung von Natronlauge aus-
gesetzt wird, aus erstklassigem, kohlenstoffarmem FluBeisen hergestellt,
wahrend die Teile, welche nur mit Wasser und sehr verdiinnter Lauge
in Beriihrung kommen, aus einer eigens zu diesem Zweck ausgearbeiteten
Nickellegierung bestehen. (Abb. 8.)

Die Ablauge in ihrer normalen Konzentration von 24—25° Bé
(D. 1200 mit ca. 16 vH NaOH, ca. 2 vH organischen Substanzen und
4—5vH Karbonat) wird dem Behilter bis zur Anfilllung des ganzen
Raumes auBer den Diaphragmen zugefiihrt und in letztere das Wasser
eingefiihrt, so daB sie mit einer Fliissigkeit angefiillt sind, die zu Anfang
Wasser und nachher reine Atznatronlésung ist.
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Das Wasser und die unreine Lauge sind also durch die Membranen
der Diaphragmen voneinander getrennt, kommen aber an den Mem-
branen auf einer sehr groBen Oberfliche in Berithrung (etwa 180 qm fiir
jeden Dialysierapparat), wobei diese wegen ihrer Halbdurchlassigkeit
die Osmose, d. h. den Durchgang nur des Atznatrons erlauben. Infolge
des osmotischen Druckes tritt das in der Ablauge enthaltene Atznatron
durch die Membranen in das Wasser ein, die Verunreinigungen werden
auBerhalb der Diaphragmen zuriickgehalten. Das Atznatron schligt
sich bei zunehmender Anreicherung in immer dichteren Schichten auf

Abb. 8. Ansicht des Cerini-Dialysators im Betrieb.

dem Boden der Diaphragmen nieder und wird dort als reine Losung ab-
gefithrt. Die sich allméihlich erschopfende Ablauge verliert an Gewicht,
steigt nach oben und wird von dort aus abgeleitet. Diese Vorgénge voll-
ziehen sich vollkommen automatisch. Die Dichte der Reinlauge kann
je nach Wunsch in weiten Grenzen eingestellt werden. Hinsichtlich
Wirtschaftlichkeit erreichen Mengenleistung und Ausbeute bei einer Rein-
laugendichte von 10—14 Bé (70—105g NaOH im Liter) ein Optimum.
Eine solche Reinlauge 148t sich mit festem oder fliissigem Atznatron
leicht auf die Dichte von 18 vH bringen, ohne daB Uberschiisse an
Diinnlauge entstehen. Die im Betriebe weitaus am meisten {ibliche
Dichte betrigt 11—12° Bé; in diesem Falle ist das Volumen der aus dem
Apparat kommenden Reinlauge doppelt so grof als das Volumen der
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zuflieBenden PreBlauge. Der Apparat wird in zwei Ausfiithrungen gebaut.

Nachstehend die Daten:

Anzahl der Membranen. . . . . . 30
Wirksame Dialysefliche . . . . . 180 m?
Menge der in 24 Stunden ver-

arbeiteten Prefllauge . . . . . . 700—850 1

130—160 kg NaOH
Reinlauge-Erzeugung in 24 Stunden 120—150 kg NaOH
Jéahrliche NaOH-Erzeugung . . . . 40000—50000 kg

Ausbeute: 90—95 vH.

50
300 m*

1200—1450 1
220—280 kg NaOH
200—250 kg NaOH

70000—85000 kg

Die Leistung des Cerini-Apparates betragt bei 180 m? wirksamer

Dialyseflache:
Gelblauge Reinlauge
Liter NaOH Liter NaOH
in 24 Stunden in 24 Stunden | in 24 Stunden | in 24 Stunden
645 120 1300 110
720 135 1440 122
790 150 1580 135
865 165 1730 150
bei 300 m? Dialysefliche:
Gelblauge Reinlauge
Liter NaOH Liter NOOH
in 24 Stunden in 24 Stunden | in 24 Stunden | in 24 Stunden
1150 | 218 2300 200
1220 | 232 2440 210
1300 ‘ 246 2600 222
1370 261 2740 235
1440 277 2880 250

unter folgenden Bedingungen:

Konzentration der PreBlauge: 190 g NaOH je Liter;
Konzentration der Reinlauge: 85 g NaOH je Liter;

Temperatur der Fliissigkeit: 15—20°C;

Brunnenwasser von nicht zu hoher Hirte (3—6° DH);
Membranen aus mittelschweren Geweben (300—330 g je Quadrat-

meter).

Interessant sind die Angaben, welche die diese Apparate bauende
Firma betreffs der Dichte der bei der Dialyse erhaltenen Laugen gemacht

hat; sie seien nachstehend angefiihrt.

Die mit etwa 7—8 vH an NaOH gewonnene, von Hemizellulose
befreite Lauge wird in der notwendigen Verdiinnung zum Lésen von
Viskose oder auch zum Losen neuer Mengen festen Atznatrons benutzt.
Einschlieflich des fiir die Dialyse erforderlichen Wassers ist der Wasser-
verbrauch um etwa 5 vH hoher, als sonst fiir das Losen des festen Atz-

natrons bendstigt.
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Dichte-Tabellen (Durchschnittresultate).

PreBlauge vor der Reinigung:
D: 1,200—1,210 entspr. 24—25° Bé
NaOH 16—17 vH entspr. 190—195 g je Liter
Na,CO,: 8—10 g je Liter
Hemizellulose 1,5—2 vH

Dichte der gereinigten Lauge Dichte der erschopiten Lauge
NaO]Il{ XebLiter Der Apparat arbeitet mit

Dichte NaOH NaOH | Dichte |sorfornonate |  Verlust Ausbeute

vH. je Liter g vH. vH.
1,0710 6,22 66,6 1,044 25,5 13 87
1,0750 6,58 70,7 1,040 22 11 89
1,0790 6,93 74,9 1,036 18,5 9,5 90,5
1,0830 7,30 79,1 1,032 15 7,6 92,6
1,0870 7,68 83,56 1,029 11,5 6 94
1,0910 8,07 88,0 1,025 8,5 4,5 95,6
1,0955 8,42 92,3 1,022 5 2,5 97,6
1,1000 8,78 96,0
1,1040 9,14 101,0
1,1080 9,50 105,3
1,1120 9,90 111,0
1,1160 10,30 114,9

Die Atznatronlauge muB dauernd einer genauen Analyse unterworfen
werden, Bestimmt werden:

1. NaOH 5. NaCl

2. Na,CO, 6. Na,S0,
3. Fe,0, 7. Na,SiO,
4. Na,S0, 8. Na;AlO,

2. Die Einstellung der Merzerisations- (Tauch-) Laugen.

Das spez. Gewicht der Lésung wird durch Abwiigen einer pipettierten Laugen-
probe (zweckméBig 10 cm?3) ermittelt. Bei einer normalen Lauge betragt die
Dichte etwa 1,19. Nach dem Verdiinnen mit destilliertem Wasser titriert man
mit Normalschwefelsaure.

Beispiel: Zur Entfirbung der mit Phenolphthalein versetzten Probe (10 cm3)
wurden 10,2 cm® Normalschwefelsdure verbraucht, nach Zusatz von Methyl-
orange zur Rotfirbung weitere 0,2 cm3.

a) Bestimmung des Natriumhydroxyds. Die Anzahl der bei der ersten
Titration mit Phenolphthalein verbrauchten Kubikzentimeter Normalschwefel-
sdure (10,2 cm?3), abziiglich der bei der zweiten Titration mit Methylorange (0,2cm3)
verbrauchten Kubikzentimeter, multipliziert mit 0,4 ergeben den NaOH-Gehalt
in Gramm auf 100 cm?® Losung:

0,4 - (10,2 — 0,2) = 4 g NaOH.

Da das spez. Gewicht dieser Lauge d = 1,04 ist, so ist der vH-Gehalt der Lauge

an NaOH:
4:1,04 = 3,8 Gew.vH.

b) Bestimmung des Natriumkarbonatgehaltes. Die Anzahl der bei
der zweiten Titration mit Methylorange verbrauchten Kubikzentimeter Schwefel-

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 2
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siure, multipliziert mit 1,06 ergeben den Gehalt der Lauge an Natriumkarbonat
auf 100 cm?® Losung:
0,2 - 1,06 = 0,212 g Na,CO;.

Da das spez. Gewicht D : 1,04 ist, so ist der prozentuale Gehalt der Lauge an

Natriumkarbonat:
0,212:1,04 = 0,2 Gew.vH.

Einstellen einer vorhandenen Lauge auf die erforderliche Konzentration.

Angenommen, die Analyse hitte ergeben, dafl die Lauge 14,5 Gew.vH Gesamt-
alkali enthilt, das spez. Gewicht sei d = 1,17, so sind im Liter

14,5 - 1,17 - 10 = 169,65 g Alkali im ganzen
enthalten. Angenommen, es seien von dieser Lauge 4000 1 vorhanden; sie ent-
halten dann
169,65 - 4000 = 678600 g oder 678,6 kg Gesamt-Alkali.

Eine Trommel Atznatron enthilt gewohnlich ca. 350 kg NaOH. Da der Zusatz
von Bruchteilen eines Trommelinhaltes unpraktisch ist, werden 2 Trommeln
Atznatron zugesetzt.

350 - 2 = 700 kg oder zusammen mit dem vorhandenen
678,6 + 700 = 1378,6 kg.
Die Einweichlauge muf8 18,3 vH (Gew.vH) sein (was einem spez. Gewicht von
1,19 entspricht) oder im Liter:
18,3 - 1,19 - 10 = 217,77 g (rund 217,8)
enthalten. Die 1378,6 kg festes NaOH ergeben somit:
(1378,6 - 1000) : 217,8 = 6284 1 Lauge oder 7478 kg Einweichlauge.

Es sind aber schon 4000 1 mit einem Gewicht von 4680 kg vorhanden. Der vor-
handenen Lauge sind ferner 700 kg Atznatron zugesetzt worden, so daB noch
ein Zusatz an Wasser von

7478 — (4680 + 700) = 2098 kg oder Liter
erforderlich ist.
Nach dem Zusatz der nstigen Menge NaOH und Wasser a8t man ca. 3 Stunden
mischen und iiberpriift den Alkaligehalt der Lauge nochmals.

C. Schwefelkohlenstoff.

1. Allgemeines.

Neben dem Zellstoff und der Natronlauge spielt der Schwefelkohlen-
stoff als Rohstoff fiir die Viskoseherstellung eine wichtige Rolle. Roher
Schwefelkohlenstoff enthilt oft 6—10 vH gelosten Schwefel, meist
groBe Mengen Schwefelwasserstoffen, wechselnde Quantitit schwefel-
haltiger organischer Verbindungen und mitunter auch anorganische
Salze. Infolgedessen benutzt man in der Viskosefabrikation stets mit
Metallsalzen gereinigten, doppelt rektifizierten Schwefelkohlenstoff.
Er soll moglichst frisch sein, da beim lingeren Lagern teilweise Zer-
setzung eintritt. Er soll wasserklar sein, keinen scharfen, widerlichen
Geruch aufweisen, ein spez. Gewicht von 1,2633 bei 20° C haben und bei
46,1°C sieden. 50 cm?® Schwefelkohlenstoff diirfen beim Verdunsten
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auf einem Wasserbade keinen wigbaren Riickstand, héchstens Spuren
von Schwefel hinterlassen. Bleikarbonat (bzw. Bleiazetat) darf beim
Schiitteln mit 10 cm3® Schwefelkohlenstoff nicht gebriunt werden. Ein
positiver Ausfall der Probe zeigt die Anwesenheit von Schwefelwasser-
stoff an. Zur Probe auf organische Schwefelverbindungen und gel6sten
Schwefel bringt man etwa 2 cm?® Schwefelkohlenstoff mit einem Tropfen
Quecksilber in einem trockenen Glase zusammen. Das Quecksilber darf
sich nicht mit einer dunklen, pulverigen Haut iiberziehen. Werden
10 em3 Schwefelkohlenstoff mit 5 cm? destilliertem Wasser tiichtig ge-
schiittelt, so darf dieses blaues Lackmuspapier weder réten noch ent-
farben (Prifung auf Schwefelsdure bzw. schweflige Sdure)!. Weist der
‘Schwefelkohlenstoff einen der angefiihrten Mingel deutlich auf, so ist
er unbedingt zu verwerfen.

Im folgenden sind die wichtigsten physikalischen Eigenschaften des
Schwefelkohlenstoffs zusammengestellt. Sein Schmelzpunkt liegt bei
—112,89C, sein Erstarrungspunkt bei — 116° C. Seine spez. Wirme
bei 300 C betragt 0,240 Kal., bei 80° C 0,260 Kal., sein Dampfdruck bei
20° C 298 mm, bei 30° C 435 mm, bei 40° C 618 mm, bei 50° C 857 mm.

. . . . 15
Der Siedepunkt liegt bei 46,1°C. Der Brechungsexponent ist n [,

= 1,6315 und die Dielektrizititskonstante bei 23,5° C 2,65, bei 20° C
2,64. Die Loslichkeit in Wasser betriagt bei
0°C 10°C 200C 30°C
0,258 g 0,239 ¢ 0,101 g 0,195g CS,

in 100 g Wasser. Bei niedriger Temperatur bildet Schwefelkohlenstoff
mit Wasser ein Hydrat von der Formel 2 CS, - HOH, das indessen schon
bei — 3°C zerfallt. Das direkte Sonnenlicht zersetzt den Schwefel-
kohlenstoff laut Berthelots Beobachtung besonders in Gegenwart von
Luftsauerstoff zu Kohlenoxyd, freiem -Schwefel und einem polymeren,
festen Kohlenoxysulfid. Nach Dixon und Russel verbrennt Schwefel-
kohlenstoff wie Phosphor unter Phosphoreszenz. Sie tritt schon bei
230° auf, wiahrend die eigentliche Entflammung bei 232° erfolgt2.
Infolge der auBerordentlich niedrigen Entziindungstemperatur ist in
der Technik Selbstentziindung von Schwefelkohlenstoffdimpfen an
heilen Metallflichen, z. B. Dampfheizungsrohren, oft beobachtet
worden. Daher sollen Maschinen, in denen mit Schwefelkohlenstoff
gearbeitet wird, tunlichst isoliert stehen.

Schwefelkohlenstoff als endotherme Verbindung explodiert auch in
Abwesenheit von Sauerstoff, z. B. durch Detonation oder heif gelaufene
‘Maschinenteile, heftige Sto8e und Erschiitterungen. Doch pflanzt sich

1 Vgl. E. Merck: Priifung d. chem. Reagenzien auf Reinheit, 2. Aufl,
S. 61. 1912.
2 Vgl. Ullmann: Enzyklopéddie der technischen Chemie 10, 182—183.
2*
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die Explosion nur kurze Strecken fort. Luft, die weniger als 0,063 g
Schwefelkohlenstoff im Liter enthilt, ist nicht mehr entflammbar. Mit
Schwefelkohlenstoffddmpfen gesittigte Luft ist nicht explosiv, sie brennt
ruhig ab. Im allgemeinen wird Eisen, Kupfer und Zink von Schwefel-
kohlenstoff nur wenig angegriffen; es wurde allerdings schon beobachtet,
daB Eisen manchmal pyrophores Eisensulfid bildet, welches die Ex-
plosionsgefahr begiinstigt. Es empfiehlt sich deshalb, nur verzinkte oder
verbleite EisengefiBe und Rohrleitungen zu gebrauchen. Der Schwefel-
kohlenstoff nimmt &uBerst leicht elektrische Ladung an; daher miissen
die Maschinen, in welchen die Sulfidierung vorgenommen wird, wie
iiberhaupt alle Metallgerite, die mit Schwefelkohlenstoff in Beriihrung
kommen, gut geerdet sein.

a) Herstellung des CS,. Der fiir die Herstellung der Kunstseide
erforderliche Schwefelkohlenstoff wird bis jetzt noch meistens von
Schwefelkohlenstoff erzeugenden Werken bezogen. Neuerdings gliedern
die Kunstseidenfabriken ihren Betrieben eigene Schwefelkohlenstoff-
anlagen an, teils wegen wesentlicher Verbilligung, teils um das Einlagern
grofer Mengen zu vermeiden. Die Furcht vor Feuersgefahr mag bei
alteren Anlagen begriindet gewesen sein, fiir zeitgemade Werke hat sie
keine Berechtigung mehr. Die alten Schwefelkohlenstoffanlagen, in
denen noch Schamotteretorten und Destillierblasen bzw. Zwischen-
gefiBe von sehr groBem Rauminhalt verwendet: wurden, arbeiteten mit
sehr geringen Drucken. Dabei kam es leicht vor, da ein Unterdruck
auftrat, wodurch das Eindringen von Luftsauerstoff moglich wurde und
somit die Gefahr einer Entziindung nahelag. Auf Schwefelkohlenstoff-
werken zeitgeméBer Bauart mit ihren vielseitigen Sicherungen ist noch
nie ein ernster Unfall vorgekommen. Im nachfolgenden soll eine Schwefel-
kohlenstoffanlage anerkannt modernster Konstruktion beschrieben
werden, wie sie die Firma Zahn & Co., G. m. b. H. in den letzten Jahren
baut. GroBle Retorten von langlichem Querschnitt, die aus Sondergufl
hergestellt sind, werden mit gut getrockneter Holzkohle gefiillt und
durch Generatorgas, Ol usw. auf etwa 900° C erhitzt. Die Abgase der
Heizung benutzt man zum Trocknen der Holzkohle. Nach Kausch?
muB die Kohle sehr gut vorgetrocknet werden, da schon geringe Feuchtig-
keit der Kohle die iiberméBige Entwicklung von Kohlenoxyd, Kohlen-
dioxyd und insbesondere von Schwefelwasserstoff begiinstigt. Die
Chemische Fabrik Griesheim-Elektron glitht deshalb die Holzkohle auf
1000—1200° C unter Abschluf von Luft griindlich vor. Zwei oder drei
solcher Retorten werden jeweils in einem Mauerblock vereint. Eine be-
stehende Anlage 148t sich leicht vergr6Bern, indem einfach ein weiterer
Retortenblock hinzugefiigt wird.

1 Kausch: Der Schwefelkohlenstoff. Berlin: Julius Springer 1929.
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Das teurere Rohmaterial zur Herstellung von Schwefelkohlenstoff
ist der Schwefel. Sein Preis macht ungefihr 70 vH der Gestehungs-
kosten vom Schwefelkohlenstoff aus. Der theoretische Verbrauch von
ca. 86 kg Schwefel fiir 100 kg Schwefelkohlenstoff wird in der Praxis
nicht erreicht. Der zur Verwendung kommende Schwefel ist niemals
rein, sondern hat fast durchweg Beimischungen von Sand, Bitumen usw.

Das zweite Rohmaterial zur Herstellung von Schwefelkohlenstoff ist.
die Holzkohle. Thr Verbrauch betrigt */.—*/, des Schwefelverbrauches
und ist von der Qualitit abhangig. Am besten eignet sich Hart-
holzkohle, z. B. Buchen- oder Eichenkohle, auch andere veredelte,
harte Holzkohlen konnen verwendet werden. Der Verbrauch an Dampf
fir die Destillation und die elektrische Kraft zum Antrieb der
wenigen Motoren ist sehr gering. Die neuzeitlichen Anlagen sind so
durchgebildet, daf nur mit sehr wenigen Arbeitskriften gerechnet zu
werden braucht. Die Holzkohlentrocknung ist z. B. so angeordnet, daB
die heilen Holzkohlen auf dem denkbar kiirzesten Wege zu der Retorten-
filllsffnung gelangen. Die Schwefelbeschickung ist ebenfalls sehr ver-
einfacht. Der Schwefel wird in besonderen Apparaten durch ausstrah-
lende Warme kostenlos geschmolzen. Er flieBt sichtbar in gleichméBigem,
regelbarem Strahl den Retorten zu, auf deren Boden er sofort verdampft.
Die durch die glihende Holzkohle streichenden Schwefelddmpfe bilden
unmittelbar den CS,. Der gasformige Schwefelkohlenstoff wird durch
weite Rohre in sog. Vorlagen geleitet und verdichtet sich dort unter
Wasser zu fliissigem Rohschwefelkohlenstoff. Er wird noch durch
Schwefel, Schwefelwasserstoff und Holzkohlenteilchen verunreinigt, in
Lagergefiafle geleitet und stets unter Wasser gelagert. Die sich in der
Vorlage sammelnden, nicht kondensierbaren Gase werden zusammen
mit den bei der weiter unten beschriebenen Destillation des Schwefel-
kohleunstoffes anfallenden Gasen einer Absorption zugefiihrt. Ein gut
iibersichtliches Schema einer Schwefelkohlenstoffanlage zeigt die Abb. 9.

Um den Rohschwefelkohlenstoff von seinen Verunreinigungen zu
befreien und ihn fiir die Viskoseseideherstellung brauchbar zu machen,
muf er destilliert werden. Dies geschieht in einer kleinen Blase, welcher
der Rohschwefelkohlenstoff stindig und sichtbar zuflieBt. Die Blase
wird mit Dampf von 1/, Atm. beheizt. Die sich entwickelnden Schwefel-
kohlenstoffddmpfe gelangen in einen Rohrenkondensator, wo sie nieder-
geschlagen werden. In der Destillierblase bleibt der Schwefel zuriick
und wird ununterbrochen oder von Zeit zu Zeit daraus entfernt. Der
fliissige, von Schwefel befreite, noch warme Schwefelkohlenstoff gelangt
in einen Separator, in welchem der noch verbliebene Schwefelwasserstoff
ausgetrieben wird. Darauf wird der Schwefelkohlenstoff in einem
Rohrenkiihler heruntergekiihlt und durch einen Laugenreiniger ge-
schickt, um die letzten Spuren von H,S und Merkaptanen heraus-
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zuwaschen. Der so erhaltene CS, ist von hochster technischer Reinheit;
die Bleiazetatprobe zeigt keinerlei H,S an, der Schwefelgehalt betragt
héchstens 0,004 vH, das spez. Gewicht ist 1,27.

Die unkondensierbaren Gase aus der Destillation und aus der Vor-
lage, in der Hauptsache Schwefelwasserstoff, enthalten noch manchmal
bis zu 20 vH Schwefelkohlenstoff. Um diesen zu gewinnen, werden die
Gase durch eine Absorptionsanlage geleitet; sie besteht aus eisernen
Tiirmen, in denen die Gase einem Olstrom entgegengefiihrt werden, der
allen Schwefelkohlenstoff aufnimmt. Bei einer spateren Erhitzung des

Abb. 9. Schema einer Schwefelkohlenstoffanlage.

Oles entweicht der Schwefelkohlenstoff wieder und wird verdichtet dem
Rohlager zugefithrt. Die vom Schwefelkohlenstoff befreiten Endgase
enthalten 50—60 vH Schwefelwasserstoff. Diese Gase werden einem
Oxydationsofen (Claus-Ofen) zugeleitet, in welchem der Schwefelwasser-
stoff mittels Katalysator durch den zugefiihrten Luftsauerstoff in Schwe-
fel und Wasserdampf zerlegt wird. Man gewinnt auf diese Weise 6—7 vH
der verwendeten Schwefelmenge zuriick.

Die Anlage hat auBer den kleinen Pumpen fiir den Olumlauf keine
beweglichen Teile, deren Abdichtung infolge der fettlosenden Wirkung
des CS, schwierig ist. In der Anlage sind immer nur wenige 100 kg
Schwefelkohlenstoff stindig im Umlauf. Sie steht stindig unter 50
bis 60 mm WS-Druck, so daB ein Eintreten von Luft ausgeschlossen ist.
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Der Betrieb wird stdndig durch Thermometer und Schaugliser iiber-
wacht. Die QGasleitungen sind an den Ubergangsstellen von einer
Apparatur zur anderen durch Wasserverschliisse unterbrochen.

Man stellt CS, auch in elektrisch beheizten Ofen her. Diese Anlagen
arbeiten jedoch nach Angabe der Firma Zahn & Co nur dort wirtschaft-
lich, wo der elektrische Strom
auflerordentlich billig ist, z. B.
wo die Kilowattstunde weniger
als 1 Pfennig kostet.

Abb. 10 und 11 zeigen zwei
zeitgemdfBe  Schwefelkohlen-
stoffanlagen der Bauart Zahn.

Auf Abb. 11 sieht man links
das Retortenhaus mit der
Vorlage, ferner die zu dem
rechts befindlichen Destilla-
tionsgebéudefiihrendenSchwe- Abb. 10. Die Deﬂ:;lﬁﬁ:jggggf?ﬁ:gz einer Schwefel-
felkohlenstoff- und Gaslei-
tungen, sowie an dem Destillationsgebaude die Oltiirme der Absorption.

Abb. 11 zeigt links das Retortenhaus. In den Anbauten sind die
Vorlage und die Gaserzeuger untergebracht. ,

Schwefelkohlenstoff ist ein starkes Blut- und Nervengift. Das Ein-
atmen der Dimpfe bewirkt Benommenheit, Blisse, Schlaffheit, ort-
liche Lahmungen, Herabset-
zung der Reflexe, Bewult-
losigkeit, Unempfindlichkeit,

Gliederschmerzen, Blindheit,

Kopfschmerzen, Abmagerung,

Schwindel, Neuritis, Gedacht-

nisschwiche, Stumpfsinn, Gei-

steskrankheiten usw. Beson-

ders giftig wirkt Schwefel-

kohlenstoff auf Frauen. Diese

sind daher Rdumen, in welchen  Abb. 11. Das Retortenhaus einer Schwefelkohlen-
mit Schwefelkohlenstoff ge- stoffanlage.

arbeitet wird, fernzuhalten. Uberall, wo Schwefelkohlenstoffdimpfe
unvermeidlich sind, ist dauernd gewissenhaft zu ventilieren.

b) Lagerung des CS,. In Werken, wo mit groferem Verbrauch an
Schwefelkohlenstoff zu rechnen ist, muB er in geschlossenen, gut ver-
zinkten oder starkwandigen Bleirohrleitungen vom Vorratsbehilter in
die Arbeitsriume beférdert werden. Das Lagern von Schwefelkohlen-
stoff geschieht in groen Werken in eisernen, innen verbleiten bzw. stark
verzinkten Kesseln, welche am besten in einer betonierten Grube unter
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Wasser aufbewahrt werden, damit bei entstehenden Undichtigkeiten in
den Kesseln der CS,, der spezifisch schwerer ist als Wasser, sich unter ihm
sammelt und von der Luft abgeschlossen bleibt. Das Schwefelkohlen-
stofflager ist auBerhalb des Fabrikgebdudes (mindestens 15—25 m ent-
fernt) anzulegen. Durch stark verzinkte Tauchrohre und geschlossene
Rohrleitungen wird der Schwefelkohlenstoff bei Bedarf aus den Kesseln
in der erforderlichen Menge in die MeBgefiBle und von dort in die Sulfi-
diermaschinen geleitet.

Um die stark explosive, feuergefahrliche Flissigkeit aufzubewahren,
aus den Transportfissern abzufiillen und in die Arbeitsrdume zu be-
férdern, wendet der Verfasser oft ein einfaches und sicheres Verfahren
an, welches darin besteht, die Transportfasser mittels Gummischlauch-
heber in einen stehenden oder liegenden, vollkommen geschlossenen,
verbleiten oder stark verzinkten Kessel zu fiillen. Sind grofere Mengen
aufzubewahren, so konnen die Kessel und Gruben in Batterieform an-
geordnet werden. Die Gruben miissen mit einer leichten Ummauerung
und Bedachung versehen werden, damit sie von der AuBlenwelt ab-
geschlossen sind. Selbstverstdndlich ist fiir natiirliche Ventilation,
Blitzschutzvorrichtung und Erdung der Kessel zu sorgen. Jeder Kessel
mulB neben der Abfiill6ffnung, dem Tauchrohrstutzen zum Anschliefen
der Abzapfleitung, einem weiteren Stutzen zum Anschluf der Luft-
druckleitung noch ein kleines Ventil zum Abblasen der komprimierten
Luft und ein Mannloch haben. Der Kessel darf hochstens zu zwei
Dritteln mit Schwefelkohlenstoff gefiillt werden. Zum Schutze gegen
die Einwirkung der Druckluft wird der Schwefelkohlenstoff mit einer
ca. 250—300 mm hohen Wasserschicht iiberdeckt, die auf dem Schwefel-
kohlenstoff schwimmt. Mit einer solchen einfachen und billigen Vor-
richtung 1a8t sich Schwefelkohlenstoff ohne Gefahr lagern und mit
Hilfe komprimierter Luft bequem in die Arbeitsriume transportieren.

Sicherer ist es natiirlich, den Schwefelkohlenstoff anstatt mit Druck-
Iuft, mit Druckwasser aus den Lagerkesseln zu verdringen und so zu
den Sulfidiertrommeln zu befordern. Dieses Verfahren ist zur Zeit in
den meisten Kunstseidenfabriken iiblich. Beide Verfahren haben jedoch
ihre Nachteile. Das Driicken mittels komprimierter Luft erfordert
peinlichste Aufmerksamkeit und Gewissenhaftigkeit seitens des Bedie-
nungspersonals. Es mufl dauernd darauf geachtet werden, dafl die auf
dem Schwefelkohlenstoff schwimmende Wasserschicht in der genannten
Hohe unveréndert vorhanden ist. Nach Beendigung der Férderung ist
der Druck abzublasen usw. Ein grofler Nachteil der beiden Verfahren
ist es, daBl im Winter das Wasser gefrieren und dadurch viel Unheil
anrichten kann. Ich hatte z. B. Gelegenheit, in einer Kunstseidenfabrik
einen Vorfall zu erleben, der als typisch hingestellt werden kann. An
einem kalten Wintertage kam ich gerade dazu, als ein Sulfidiermeister
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sich im Schwefelkohlenstofflagerhaus mit einer Létlampe an einer Rohr-
leitung zu schaffen machte. Auf meine Frage, ob er sich der Gefahr
bewuBt sei, antwortete er, daB er wohl Bescheid wisse, doch kénne nicht
der ganze Betrieb stillgelegt werden, nur weil die Druckwasserleitung
eingefroren sei. Im iibrigen sei es nicht das erstemal, dal auf diese Weise
geholfen werden miisse, und bisher sei ja noch nichts vorgekommen.

Nun will die Firma Martini & Hiineke alle diese Ubelstande dadurch
beheben, daB sie den Schwefelkohlenstoff mittels eines nichtoxydierenden
Gases und somit unter Vermeidung der Bildung eines explosiblen Ge-
misches driickt. Dieses Verfahren hat die Firma zu einer tadellos
arbeitenden Anlage ausgebaut. Das Verfahren besteht aus folgenden
SicherheitsmafBnahmen:

1. Anwendung nichtoxydierender Gase als Schutz gegen die Bildung
explosibler Gemische, wie bereits vorher erwahnt;

2. selbsttitige Dichtigkeitskontrolle der Forderleitungen und Ab-
schluBorgane durch Anwendung der Rohrbruch-
sicherung; i 2y

3. Zwanglaufigkeit zwischen Fliissigkeitszapfung =
und Schutzgasnachtritt, die frei von allen Mecha-
nismen ist und daher nie versagen kann.

Das Prinzip der Rohrbruchsicherung liegt in
dem Gedanken, das fliissigkeitsfithrende Rohr mit
einem zweiten Rohr zu umgeben und den Zwischen-
raum mit Fordergas anzufiillen (Abb. 12). Der so
entstehende Gasmantel steht in unmittelbarer Ver- aub. 12. Schema der
bindung mit dem Behilter. Undichtigkeitsquellen APUchtung derForder-
machen sich im Ruhezustand der Anlage durch
Druckabfall sofort bemerkbar, wihrend eine Zerstérung der Leitungen
im Betriebszustand ein sofortiges Entweichen des Forderdruckes zur
Folge hatte, wodurch die im Innenrohr stehende Fliissigkeit wieder in
den Behilter zuriicksinken wiirde, der unterirdisch im Erdreich
eingelagert ist.

Das umstehende Bild (Abb. 13) veranschaulicht eine neuzeitliche
Schwefelkohlenstoffanlage mit Gasdruckférderung nach dem System
Martini & Hiineke. Der in Zisternen ankommende Schwefelkohlen-
stoff wird durch das Einlafiventil I unter Gefille in den unterirdisch
eingelagerten und mit Rostschutzisolierung versehenen Behilter 2
gefiihrt. Die Vorratsmenge kann durch einen Schwimmerstandanzeiger
jeweils leicht festgestellt werden. Aus dem Vorratsbehilter wird der
Schwefelkohlenstoff durch die bruchsichere Uberfiilleitung 8 in den
Tagesbehilter 9 hiniibergefiihrt, dessen Inhalt meist so bemessen ist,
daB er den Tagesbedarf der Fabrikation deckt. Die stehende Ausfiih-
rung dieses Behilters erlaubt eine genaue Festlegung des MeBbereiches
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von Zentimeter zu Zentimeter, so da der Tagesbehalter gleichzeitig auch
zur Messung der verbrauchten Gesamtmenge dient. Als MeBorgan
findet auch hier wieder ein Schwimmerstandanzeiger Verwendung,
dessen Schauglasgehiuse in einem schmiedeeisernen Geschrink in der
Nihe der Lagerung untergebracht ist. Von dem MefBbehélter fiihrt
eine bruchsichere Zapfleitung in die teilweise auch hoher gelegenen

Abb. 13. Einrichtung einer neuzeitlichen Schwefelkohlenstoff-Forderanlage.
System Martini & Hiineke.

Fabrikationsriume. Die Notwendigkeit, den Sulfidiertrommeln eine
genau begrenzte Menge Schwefelkohlenstoff zuzufiihren, veranlate den
Einbau selbstschlieBender Zapfventile in der Nahe der Sulfidiertrom-
meln. Wie die schematische Zeichnung zeigt, sind diese Ventile mit
MeBgefiafien (15) verbunden, deren Inhalt durch eine verstellbare MeS-
einrichtung so reguliert werden kann, dal jeweils die gewiinschten
Schwefelkohlenstoffmengen aufgenommen werden. Der beim SchlieBen
der selbsttitigen Hebelzapfventile entstehende Fliissigkeitssto wird
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durch einen Windkessel (16) aufgenommen, der ebenfalls in bruchsicherer
Ausfithrung geliefert wird.

Eine eigene Gaserzeugungsanlage, bestehend aus Pos. 4, 5, 6 und 7
ermoglicht die billige Herstellung der nichtoxydierenden Fordergase
im eigenen Betrieb und macht damit die Anlage von einem Leihflaschen-
bezug unabhéingig.

c) Beseitigung des gasférmigen CS,. Zum SchluB wiren noch
einige Verfahren zur Beseitigung des gasférmigen Schwefelkohlenstoffs
zu erwihnen. Beim Sulfidieren wird stets mit einem Uberschuf# an
Schwefelkohlenstoff gearbeitet. Dieser Uberschu8 wird nach Beendigung
der Reaktion aus der Sulfidiertrommel mittels Druck oder Absaugung
entfernt. Handelt es sich nicht um grofe Betriebe, so kénnen diese Gase
direkt nach auflen abgeblasen werden. Bei GroBbetrieben kénnten hier-
durch jedoch verschiedene Schiadigungen verursacht werden, und dieses
einfache Verfahren ist aus diesem Grunde nicht anwendbar. Hier
kommt Beseitigung oder Riickgewinnung in Frage. Es bestehen auf
diesem Gebiet eine Reihe patentierter Verfahren. Ich will nur einige
als Beispiele erwahnen!:

1. CS,-Gase werden iiber Edelmetallkatalysatoren geleitet, die auf Asbest
oder Kalk abgelagert sind?2.

2. Alkalizellulose vermag bei geringer Stromungsgeschwindigkeit des Gases
CS, zu entfernen3.

3. Alkalizellulose im Gemisch mit Kalk?.

‘4. Mittels einer Aufschlimmung von Metalloxyden in Aminen unter Anschlufl
ionisierender oder losender Verdiinnungsmittel wird CS, aus Gasen entfernt®.
Als Endprodukt verbleiben hierbei Thioharnstoffe und deren Derivate.-

5. Der CS, wird aus Gasen durch Waschung mittels Anthrazenol, Schwer-
benzol und hochsiedenden Teerbasen mit einem Gehalt von 5 vH Anilin und
2 vH Schwefel absorbiert®.

Auch Steinkohlenteer, Paraffin usw. vermogen CS,-Gas zu absorbieren’.

Der durch Olwaschung aus den CS,-haltigen Gasen entfernte Schwefel-
kohlenstoff kann durch Destillation zuriickgewonnen werden. Ob ein
Verfahren besonders fiir die Wiedergewinnung eines zur Sulfidierung
geeigneten Schwefelkohlenstoffes fiir eine Kunstseidenfabrik rentabel
ist, mufl dahingestellt bleiben, ausgenommen in den Fillen, wo eine
eigene Schwefelkohlenstoff-Erzeugungsanlage vorhanden ist.

1 Nach O. Kausch: Schwefelkohlenstoff. 2 DRP. 3785.
3 Knoevenagel, E.: Gaebel 56, 757—760.
4 DRP. 250909. 5 DRP. 216463.

¢ DRP. 119884, 120155, 121064. 7 Funk, J.: Gaebel 53, 869—871.
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D. Wasser.

1. Allgemeines.

Als weiterer wichtiger Rohstoff bei der Viskoseherstellung ist das
Wasser zu nennen ; daher will ich diesen Hilfsstoff ebenfalls ausfiihrlicher
besprechen.

Es gibt Viskosefachleute, die von der Qualitdt des Wassers die ge-
samte Fabrikation beim Viskoseverfahren abhéingig machen. In der Tat
spielt die Beschaffenheit des Wassers eine hervorragende Rolle; indessen
ist in der letzten Zeit die Wasserreinigung so vervollkommnet und ver-
billigt worden, da man diesem Grundsatz nicht mehr beipflichten
kann. Das Wasser muB selbstverstiandlich klar sein, d. h. es darf keine
Schwebestoffe, wie z. B. fein suspendierten Ton, auch keine stark
firbenden Humusverbindungen und keinen durch Fiulnis verursachten
Geruch aufweisen. Die fast in jedem Brunnen — und auch Quellwasser-
vorhandenen Kalzium-, Magnesium-, Aluminium- und Eisensalze sind
fiir die Viskosefabrikation heute von geringerer Bedeutung, da sie leicht
zu entfernen sind.

Je nach dem Arbeitsverfshren werden innerhalb 24 Stunden fiir
ein Kilogramm Kunstseide etwa 2—3,5 m? Betriebswasser bendétigt,
die grofere Menge fallt natiirlich auf die Morgen- und Nachmittags-
stunden. Die Beschaffung des Wassers mufl bequem und billig durch-
gefithrt werden kénnen. Man gewinnt es fast ausschlieflich entweder
aus dem Boden mittels Brunnen oder aus den Fliissen, Bichen und Seen.
Die Gewinnung des Wassers mittels Brunnen ist nicht billig, auch nicht
immer leicht. Oft liegen auch ungiinstige Bodenverhéltnisse vor, die
einen hohen Salzgehalt und eine hohe Hirte des gepumpten Wassers
verursachen. Die Methode, das Wasser aus Fliissen, Bichen oder Seen
zu pumpen, ist billiger und bequemer. Das gewonnene Oberflichen-
wasser ist meistens wenig salzhaltig und weich. Dagegen hat es die sehr
unangenehme Eigenschaft, in bestimmten Jahreszeiten groBere Mengen
geloster Humusstoffe und andere z. T. zersetzte organische Verbindungen
zu fithren, deren Entfernung schwierig und kostspielig ist. Es wird oft
in Erwigung gezogen, ob es nicht rationeller ist, Brunnenwasser zu
benutzen, dessen mineralische Verunreinigungen nach dem Kalk-Soda-
oder Permutitverfahren entfernt werden. Die Beseitigung der organi-
schen Verunreinigungen ist, wie bereits erwahnt, sehr schwierig und
hauptsichlich sehr zeitraubend; auch erfordert sie groBle Reaktions-
behilter. In manchen Gegenden ist das Brunnenwasser alkalichlorid-
reich, z. B. an den Ufern des Meeres, so dafl nichts anderes iibrigbleibt,
als Oberwasser zu benutzen, wenn es auch einen betrichtlichen Teil
organischer Bestandteile in Losung enthéalt.
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Bei der Herstellung von Gebilden aus Viskose braucht man zweierlei
Wasser, namlich

1. Wasser zur Viskosefabrikation selbst,

2. Wasser, das zum Waschen der fertiggestellten Zellulosegebilde
gebraucht wird.

Das unter 1 genannte Wasser soll nach Moglichkeit chemisch rein
sein, da die Zelluloseexanthogenatnatrium-Verbindung leicht mit etwa
im Wasser gelosten Salzen reagiert. Wo reines Wasser nicht vorhanden
ist, muB der zum Lgsen der Viskose bestimmte Teil einer griindlichen
Reinigung unterworfen werden. Sind nur Kalzium- und Magnesium-
salze, die sog. Hértebilder, in nicht zu groBer Menge vorhanden, so
lassen sie sich manchmal schon durch geringen Zusatz verdiinnter
Atznatronlauge (Gelblauge) in der Wiirme ausfillen und durch Filtration
ausscheiden.

a) Enthirtung des Wassers nach den Kalk-Soda-Verfahren.
Es empfiehlt sich, das zur Viskosefabrikation und zur Auflésung von
Atznatron benotigte Wasser nach dem Kalk-Soda -Verfahren -chemisch
zu reinigen, wobei man es leicht bis auf zwei deutsche Hértegrade von
Hirtebildnern befreien kann. Nach der Reinigung verbleiben im Wasser
nur noch leicht lésliche Alkalisalze wie Natriumchlorid und Natrium-
sulfat. Der Enthirtungsprozel ist aber unbedingt so durchzufiihren,
daB im Wasser nur noch Spuren von Alkalikarbonaten und sehr wenig
Chloride verbleiben. Ein iiberméBiger Alkalikarbonatgehalt kann in
gewissem Grade eine Mattierung der Kunstseide hervorrufen. Uber-
miBiger Kochsalzgehalt erschwert dagegen die Filtration und das Ver-
spinnen der Viskose.

Dieses chemische Reinigungsverfahrenn beruht auf Entfernung der
voriibergehenden Hérte, d. h. der Kohlensdure und der Bikarbonate des
Kalkes und der Magnesia mittels Kalk (Kalziumhydroxyd), wobei die
verbleibende Hirte durch Sodazusatz beseitigt wird. Bei allen nach
diesem Prinzip arbeitenden Verfahren wird in der Praxis der Atzkalk
dem Rohwasser in Form von gesittigtem Kalkwasser zugleich mit der
erforderlichen Menge Soda (genau dosiert und dem jeweiligen Wasser-
durchfluB angepaBt) zugefithrt. Die Abb. 14 zeigt eine komplette Anlage
nach dem Halvor-Breda -Verfahren. In einem kontinuierlich arbeitenden
konischen Kalksittiger wird das zum Entfernen der voriibergehenden
Hirte notwendige geséttigte Kalkwasser hergestellt, und zwar in dem
bekannten Loésungsverhiltnis 1:778 (es muB natiirlich beim Verlassen
des Sittigers absolut wasserklar sein). In dem iiber dem Reaktionsraum
befindlichen Laugenbehilter wird Soda in der notwendigen Konzentra-
tion gelost. Die beiden Reagenzien gelangen mittels eines sinnreich
konstruierten Dosierungsapparates mit dem Rohwasser (s. Abb. 15)
durch ein Fallrohr in den unteren konischen Teil des Reaktionsraumes,
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das Gemisch steigt von dort nach oben, um dann in den geschlossenen
Filter zu gelangen. Die groBte Menge des Schlammes bleibt bereits in
dem konischen Teil des Reaktionsraumes, aus welchem er von Zeit zu
Zeit abgelassen wird. Der Filter hat den Zweck, die restlichen mit-
gerissenen Schlammteilchen abzusondern.

Um ein richtiges Funktionieren der Anlage zu erreichen, muf}, wie
bereits erwihnt, die Dosierung insbesondere des Kalkwasserzusatzes

Abb. 14. Schnitt durch eine komplette Wasserreinigungsanlage. System Halvor-Breda.

genauest durchgefiihrt werden. Die Berechnung des erforderlichen
Kalkwassers geschieht wie folgt: die je Liter ermittelten CO,- und
MgO-Werte werden mit dem Faktor 1,3 bzw. 1,4 multipliziert und das
Resultat durch 10 dividiert, wodurch sie in Hértegrade umgerechnet
und zu der temporéiren Harte zugerechnet werden. Man erhilt auf diese
Weise die pro Liter zuzusetzenden Milligramm 100 vH Atzkalk, bzw.
durch Multiplikation mit dem Faktor 1,25 die vom praktisch ver-
wendeten 80 vH Kalk erforderliche Menge.
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Man hat z. B. gefunden, dafBl das Wasser 52 mg CO, je Liter ent-
hilt, eine Gesamthirte von 16° und bei dieser Beschaffenheit eine
Alkalinitdt von 18,29 bei einem MgO-Gehalt von 11 mg je Liter hat,
demnach also 52C0,-1,3 = 6,80

1MgO - 1,4 = 1,54°
18,2 — 29 = 16 temporire Harte = 16,00°
24,340
bzw. 2434 mg 100 vH Atzkalk oder 243 - 1,25 — 303 mg 80 vH Kalk
auf einen Liter erfordert.

Abb. 15. Dosierungsapparat fiir Kalk und Soda der Wasserreinigungsanlage.
System Halvor-Breda. :

Die zur Beseitigung noch verbleibender Harte dienende Soda wird
unter der Voraussetzung dosiert, daB fiir 1° verbliebener Harte 19 g
wasserfreie Soda auf 1 cbm Wasser erforderlich sind.

b) Beseitigung der organischen Verunreinigungen. Benutzt
man vielfach organische Bestandteile enthaltende Oberflichenwasser
wie FluB- bzw. Seewasser (SiiBwasser), so wird das durch Kiesfilter
vorgereinigte Rohwasser in dazu geeigneten Reaktionskesseln bzw.
Behiltern mittels Aluminiumsulfat von den organischen Bestandteilen
befreit. Auch die tempordre Héarte 1aBt sich mittels Aluminiumsulfat
beseitigen nach der Gleichung

Al,(S0,) + 3Ca(HCO,), = A(OH), + 3CaSO0, + 6CO,,
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wobei 40 g Aluminiumsulfat 10 g CaO oder 1 cbm Wasser von 1° tem-
pordrer Hirte entsprechen.

Da insbesondere die Féllung der loslichen organischen Bestandteile
des Wassers sehr trige verlduft und oft mehrere Stunden erfordert, ist
es ratsam, diese Art der chemischen Reinigung warm durchzufiihren.
Aluminiumsalze sind bekanntlich fiir die Herstellung der Viskose dufBerst
schidlich, deshalb wird der UberschuB dieses Salzes mittels Natrium-
phosphat (auch Natriumthiosulfat) beseitigt. Die schleimigen volumi-
nosen Niederschlige werden nach Durchfiihrung der Reaktion mittels
geschlossenen Filters beseitigt. Einen solchen Filter zeigt Abb. 16. Die
meist mit Marmorgriel gefiillten, geschlossenen Filter sind fiir eine
solche Wasserreinigung besonders geeignet, da es moglich ist, das ge-
reinigte Wasser durch eine Pumpe in das Verbrauchsnetz bzw. in

den Hochbehilter zu
driicken.

Das fir Wasch-
zwecke notige Was-
ser kann, wenn es
nicht durch Humus-
verbindungen oder
Faulnisprodukte ver-
unreinigt ist, mit
Hilfe von Filtrier-
und Enthirtuogsan-
lagen so weit gerei-
nigt werden, daB es
ohne Nachteil ver-

Abb. 16. Geschlossener Filter fiir Wasserreinigung. System Wendet werden kann.
Halvor-Breda. DieEnthirtung dieses
Wassers geschieht am besten nach dem Permutitverfahren, bei welchem
dem Wasser die gesamte Hérte entzogen wird nach der Gleichung
P - Na, + Ca(HCO,) = 2NaHCO, + P -Ca oder
P - Na, + CaSO, = Na,S0, + P Ca.

c) Enthartung und Reinigung des Wassers mittels Elektri-
zitdt. Sehr interessant sind die in der letzten Zeit mit Erfolg auf-
genommenen Versuche, das Wasser mittels der elektrischen Stromes, also
auf elektrisch-mechanischem Wege zu reinigen. Diese Art der Reinigung
hat den groBlen Vorteil, daB nicht nur die Hartebilder, sondern auch leicht
losliche Salze, wie z. B. Chloride (sehr wichtig) entfernt werden. Bis
jetzt gelang dies nur mittels der sehr kostspieligen Destillation. Dieser
unangenehme Umstand erhellt aus der Tatsache, daB das Wasser auf
100° C erhitzt bzw. in Dampfform iibergefilhrt werden muB. Um
1 cbm Wasser zu verdampfen, benotigt man einen Energieaufwand von
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ca. 750 kWh. Man destilliert zur Gewinnung gréBerer Mengen chemisch
reinen Wassers in Mehrfachverdampfapparaten, welche direkt geheizt
werden. Es ist auch versucht worden, die Destillation dadurch wirt-
schaftlicher zu gestalten, daf man die Warmeenergie noch anderweitig
ausnutzte. Trotzdem ist es nicht gelungen, das Verfahren zu verbilligen.

Es ist nun gelungen, durch Anwendung elektrischer Methoden diese
Wasserreinigung wesentlich vorteilhafter zu gestalten. So hat die
Elektro-Osmose-G. m. b. H. Apparate gebaut, welche die Entsalzung
des Wassers auf elektro-osmotischem Wege ermdoglichen. Sie verwendet
Zellen, in welchen das zu reinigende Wasser zwischen zwei Diaphragmen,
die eine Dreiteilung der Zellen bewirken, durchgeleitet wird. In den
beiden auflen liegenden Zellen sind die Elektroden angeordnet. Das
Verfahren soll tatsidchlich sehr reines Wasser liefern und der Energie-
aufwand (natiirlich abhingig von dem Salzgehalt des Wassers) etwa
20 W je 11 bei einem Salzgehalt von 150 mg und 100 W bei einem
Salzgehalt von 600 mg betragen.

Hat man sehr groBe Wassermengen zu reinigen, so spielt der Energie-
aufwand eine bedeutende Rolle. In diesem Falle arbeitet man mit einer
niedrigen Spannung, etwa 7—18 V je Zelle, und kann die Entsalzung
mit 1—12kW je Kubikmeter durchfiihren. Ben6tigt man das elektrolytisch
gereinigte Wasser in kleineren Mengen, so wird mit héherer Spannung
gearbeitet, etwa 36—50 V je Zelle. Diése Spannungen kommen nyr fiir
geringere Tagesleistungen, z. B. 200 V in Frage, ermoglichen aber den
Gebrauch einer billigeren Apparatur. Der groBte Vorteil der Reinigung
des Betriebswassers auf elektrischem Wege besteht in der Gewinnung
eines chemisch absolut reinen Wassers, wie es auf dem Wege der Destil-
lation nicht in gleichem Mafe erreicht werden kann.

Es ist zu empfehlen, zweimal im Jahre eine Analyse des Wassers
auszufiihren, da auch bei Brunnenwasser die Jahreszeit die Wasser-
beschaffenheit beeinflut. Die Hérteuntersuchung muf8 dagegen min-
destens einmal wochentlich vorgenommen werden.

II. Herstellung der Viskose.

Die Viskoseherstellung besteht aus einer Anzahl von Arbeitsgéngen:

1. Der Zellstoff wird in Alkalizellulose iibergefiihrt, die man einer
,,Vorreife unterwirft;

2. die Alkalizellulose wird ,,sulfidiert*, d. h. in die Zellulosexantho-
genatnatriumverbindung iibergefiihrt;

3. das Xanthogenat wird zu Viskose geldst;

4. die Viskose wird filtriert;

5. reifen gelassen.

Eggert, Viskose. 2. Aufl, 3



34 Herstellung der Viskose.

An diese Hauptoperationen kénnen sich noch Nebenarbeiten, an-
schlieBen. Die Art der Durchfiihrung jeder Phase richtet sich ganz
nach dem Verwendungszweck der Viskose. Im folgenden soll die
Herstellung von Viskose unter besonderer Beriicksichtigung der Kunst-
seidenfabrikation besprochen werden.

A. Herstellung der Alkalizellulose (Merzerisation).

a) Allgemeines. Zunéchst ist zu bemerken, dal der zur Herstellung
der Viskose verwendete Zellstoff kein einheitliches Produkt darstellt.
Abgesehen von den Verunreinigungen, welche in gré8eren oder kleineren
Mengen jedem Zellstoff anhaften, ist auch seine x-Zellulose keineswegs
einheitlich. Sie stellt vielmehr ein wechselndes Gemenge von verschie-
denen Arten resistenter Zellulose dar, die verschiedene chemisch-physi-
kalische Eigenschaften aufweisen. Zelluloselésungen, die aus verschieden-
artiger «-Zellulose hergestellt werden, miissen in ihren Eigenschaften
und Verhéiltnissen ebenfalls die gleiche Verschiedenartigkeit aufweisen.

b) Theoretisches. Die Herstellung der Alkalizellulose ist fiir die
Qualitdt der fertigen Viskose von ausschlaggebender Bedeutung. Die
sorgfialtige und richtige Durchfiihrung dieses Prozesses ist somit fiir die
ganze Fabrikation von gréBter Wichtigkeit.

Die Theorie der Merzerisation ist trotz umfangreicher Erérterungen
in der neuen Literatur noch nicht in allen Einzelheiten geklirt.

Gelegentlich eines wissenschaftlichen Versuches beim Filtrieren
starker Natronlauge durch Baumwollzeug beobachtete Mercer im Jahre
1844, daBl das Baumwollgewebe bei Berithrung mit Natronlauge von
etwa 27 vH eine starke Quellung erleidet, wobei die Zellulosefaser stark
schrumpft bzw. sich verkiirzt. Die so behandelte Baumwolle erwies
sich nach dem Auswaschen der Lauge als schwerer und dichter, besa
eine erhohte Zerreiffestigkeit und Farbaffinitdt und hatte 4,5 bis
5,6 vH Wasser (Hydratationswasser) aufgenommen. Erwirmen der
Lauge zeigte Verlangsamung der Erweichung, Abkiihlung dagegen
Beschleunigung.

Betrachtet man die x-Zellulose nicht als ein Gemenge von mehr oder
weniger feinen Fasern, sondern als einen massiven Kérper, so erkennt
man, daB die Zellulose beziiglich ihrer physikalischen Eigenschaften
eine wenig elastische, harte und hornige Substanz darstellt. Diese
Hornigkeit der Zellulosemasse, welche sich insbesondere an deren Ober-
fliche ausprigt, ist typisch fiir diese Substanz und wire eventuell zu
vergleichen mit der Oberfliche eines wenig elastischen, harten Perga-
mentpapiers. Eine der Hauptursachen fiir die Widerstandsfidhigkeit der
Natur- bzw. gewachsenen Zellulose gegen chemische Angriffe ist in
dieser Hornigkeit zu finden.
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Die Auflockerung der Zellulose erfolgt auf die primitivste Art durch
Erweichen in Wasser, was man auch als Quellung bezeichnet.

Nach der Hypothese von Nageli versteht man unter Quellung das
Eindringen von Wasser zwischen die einzelnen Mizellen der Zellulose-
substanz. Der feste Zellulosekérper nimmt an GréBe zu, er quillt. Das
Quellungswasser gelangt also zwischen die Mizellen und dringt dann
in sie ein.

Verwendet man kein reines Wasser, sondern vorzugsweise konzen-
trierte Losungen von Alkalien, wie es Mercer getan hat, so wird die
Quellung der Zellulose beschleunigt und dabei bedeutend erhéht. Nach
J. R. Katz! soll bei Erreichung der sog. Verbindungskonzentration das
Quellungsmittel durch Réntgenspektrum nachweisbar sein, und zwar
verschwindet das Diagramm der Zellulose und statt dessen treten neue
intensive Interferenzen am Aquator auf, welche nach He B kurz ,,Alkali-
zellulosestreifen‘ genannt werden.

Die Verinderung im Rontgenspektrum zeigt, da das Quellungs-
mittel auch in das Gittergefiige der einzelnen Mizellen eindringt und
es umbildet.

Nach HeB soll fiir jede Laugenkonzentration eine bestimmte Tem-
peratur bestehen, bei welcher alle Zellulosemizellen ihr urspriingliches
Gitter verloren haben. Diese Erscheinung tritt bei 37° C am stérksten
hervor. Hierbei veréndert sich der Kristallgitterbau der Mizellen voll-
kommen, d.h. er wird unregelméfig; wihrend bei der Quellung in
Wasser bei Entziehung des Quellmittels eine Riickkehr zur alten, d. h.
urspriinglichen Gestaltung des Kristallgitterbaues eintritt, ist dies bei
Anwendung von starker Lauge nicht mehr der Fall.

Wird die Behandlung mit dem Alkali unter Spannung durchgefiihrt,
so benétigt man zur Erreichung der Gitterverinderung in allen Mizellen
eine stirkere Lauge als in nicht gespanntem Zustande.

Die Verinderungen im Gittergefiige der Zellulose treten am deut-
lichsten hervor, nachdem alle Zellulose zu der Gladstoneschen Ver-
bindung (2 X CgH,,0; .)NaOH umgesetzt ist.

Nach Vieweg, wie auch von Karrer bestitigt wurde, werden mit
steigender Laugenkonzentration steigende Alkalimengen von der Zellu-
lose aufgenommen. Die Kurve der aufgenommenen Alkalimengen zeigt
jedoch zwei Knick- und Ruhepunkte, bei welchen innerhalb bestimmter
Grenzen eine Konstanz der aufgenommenen Alkalimenge unabhéngig
von der steigenden Laugenkonzentration herrscht. Wie die nachstehend
wiedergegebene Tabelle Viehwegs? iiber die Aufnahme von Natron
durch Zellulose aus Laugen verschiedener Konzentration zeigt, liegt der

1 Das Problem der Quellung der Zellulose und ihrer Derivate. Zellulose-Chemie

1930, H. 2.
2 Entnommen aus Hottenroth: Die Kunstseide.
g
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erste Ruhepunkt in der Kurve zwischen den Laugenkonzentrationen
von etwa 16—24 vH, der zweite bei etwa 35—40 vH.

Laugen- Laugen-
konzentration | NaOH in 100 g | konzentration | NaOH in 100 g
100 ccm Zellulose 100 ccm Zellulose
enthalten NaOH enthalten NaOH
g g g g
0,4 0,4 20,0 13,0
2,0 0,9 24,0 13,0
4,0 2,7 28,0 15,4
8,0 4,4 33,0 20,4
12,0 8,4 35,0 22,6
16,0 12,6 40,0 22,5

Die bei dem ersten Ruhepunkt aufgenommenen etwa 13 vH Lauge
entsprechen somit dem Mengenverhiltnis von 1 Molekiill NaOH auf
2 Molekiile C;H,,O; (berechnet auf 1 Molekiil C,,H,,0,, werden verlangt
12,34 vH NaOH).

Durch die Quellung in Atznatron wird die Zellulose auBerordentlich
plastiziert; sie wird kautschukartig und reaktionsfahig.

Auf Grund der Verinderung des Rontgenspektrums nimmt K. He
als sicher an, daf nicht nur physikalische Umbildungen der Zellulose
bei der Quellung in Natronlauge stattfinden, sondern auch eine chemische
Bindung erfolgt.

Nach Hottenroth bleibt allerdings unentschieden, ob sich das
Alkali mit der Zellulose unter Alkoholatbildung, also unter Austritt
von 1 Molekiil Wasser zu einer Verbindung C,,H,,0,0Na vereinigt,
oder ob es sich nur um eine Addition handelt entsprechend der Formel
C;2H 0040 - NaOH.

Ich bin der Ansicht, daB bei der Quellung der Zellulose in Alkali
in erster Linie eine Addition des NaOH-Molekiils stattfindet, und daB
dieser physikalische Vorgang erst nachtréglich und allméhlich in den
chemischen ProzeB des Aufeinanderreagierens der beiden Substanzen
iibergeht.

Schon im Jahre 1913 habe ich in meinem Artikel ,,Zur Merzerisation
der Sulfitzellulose fiir Viskose“ in der Zeitschrift , Kunststoff darauf
hingewiesen, dafl auf die Quellung der Zellulose in Alkali eine gewisse
Spaltung der groBen Zellulosemolekiile (Kristéllchen), von mir ,,Depoly-
merisation‘‘ genannt, folgt, worauf nach lingerem Einwirken, auch unter
LuftabschluB, ein Abbau des Zellulosemolekiils und zwar bis zur
Kohlensgure stattfindet. Die Depolymerisation wire somit als dasjenige
Stadium zu betrachten, in welchem das Quellungsmittel in das Gitter-
gefiige, es physikalisch verindernd, einzudringen beginnt (entgegen der
einfachen Quellung, bei welcher sich das Quellungsmedium zwischen
den einzelnen Mizellen einlagert) ; ebenso beginnt der Abbau zu weitgehen-
der chemischer Verinderung des Zellulosemolekiils infolge zu energischen
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Angriffes des Quellungsmittels nach erfolgtem Eindringen in das Gitter-
gefiige der Mizelle.

Nachdem das Quellungsmedium durch Eindringen in das Gitter-
gefiige der fadenférmigen Mizelle in der Zellulosesubstanz physikalisch,
oder besser chemisch-physikalisch, mehr oder weniger fest verankert
ist, hat die Zellulosemasse eine hohe chemische Reaktionsfihigkeit
gegen geeignete Reagenzien erlangt.

Erstens konnen neue Zelluloseverbindungen entstehen durch Ein-
wirkung von Stoffen, welche mit dem Quellungsmittel leicht Verbin-
dungen eingehen. Als solche Zelluloseverbindung, welche naturgemi
sehr unbestindig ist, wire die Viskose anzusehen.

Im zweiten Falle wird das in das Gitter der Mizelle eingedrungene
Quellungsmedium nur als Briicke benutzt. Die Reagenzien dringen mit
dem Quellungsmittel in die Mizelle, reagieren dort mit den entsprechen-
den Gruppen des Zellulosemolekiils, verbinden sich mit ihnen, oder
zertriimmern das Molekiil, Abbauprodukte der Zellulose liefernd, z. B.
Glykose usw.

Beim Lagern nimmt der Natriumkarbonatgehalt der Alkalizellulose
zu und der Gehalt an resistenter Zellulose ab. Alkalizellulose, die bei
23°C 72 Stunden aufbewahrt worden war, zeigte bei mikroskopischer
Untersuchung noch die Struktur der mitunter schwach gedrehten Fasern
des Sulfitzellstoffes; die meisten Fasern waren indessen rund und an
der Oberflache eingedtzt. Die Analyse dieser Alkalizellulose ergab:

«-Zellulose . . . . . . 24,50 vH
NaOH. . . . . . .. 13,64 vH
Na,CO; . . . . . .. 1,72 vH

Nach 21/, Jahre langer Aufbewahrung im hermetisch verschlossenen
Glase zeigte die Alkalizellulose eine pastenartige Struktur; die faserige
Beschaffenheit der Zellulose war bei mikroskopischer Untersuchung fast
nicht mehr zu sehen. Einzelne noch sichtbare Faserbruchstiicke er-
wiesen sich als leicht zerreiblich. In Wasser und Alkohol war die Masse
unloslich, mit Schwefelkohlenstoff bildete sie schnell ein dunkelbraunes,
wilriges Xanthogenat. Bei der Fallung mit Sduren lieferte die aus
dem Xanthogenat hergestellte Viskose keine zusammenhingenden Ge-
bilde, sondern lose Flocken. Die chemische Zusammensetzung der ver-
anderten Alkalizellulose war

} gesamtes Alkali 15,36 vH.

Zellulose . .. . . . . . 190vH
g:%% """" 1(15’2 Zg } gesamtes Alkali 18,0 vH.
CO3 . o o oL y

Das Beispiel moge zur Bestétigung des oben Gesagten dienen. Beim Ab-
bau des Zellstoffes entstehen also Kohlenséure bzw. Karbonate und Wasser.
Die Depolymerisation der Zellulose héingt nicht nur von der Ein-
wirkungsdauer des Alkalis und der Laugentemperatur ab, sondern wie
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kiirzlich entdeckt, auch von der Gegenwart von Sauerstoff, und zwar
besitzen sowohl Luftsauerstoff wie auch leicht Sauerstoff abspaltende
Verbindungen die Eigenschaft, das Zellulosemolekiil bei Gegenwart von
Alkali weitgehend abzubauen. Am 20. Januar 1915 ist in Osterreich
der Firma Courtauld Ltd. unter der Nr. 82086 ein Patent erteilt worden,
welches die Lagerung der zur Viskoseherstellung bestimmten Alkali-
zellulose, die sog. ,,Vorreife®, auf Grund dieser Erkenntnis iiberfliissig
machen soll. )

Nach Vieweg! hat mit Alkali behandelte Zellulose die Fahigkeit
und Neigung sich zu depolymerisieren. Wéahrend das beim Eintauchen
der Zellulose in ca. 18 vH Natronlauge entstehende Produkt der Formel
(C4H1O;):NaOH entspricht, soll beim Auspressen der getauchten Alkali-
Zellulosen die Verbindung (C;H,,0;);NaOH entstehen, welche auch bei
langerer Einwirkung des Alkalis in ihrer Zusammensetzung nicht ver-
dndert wird. Diese Erkenntnis bestéitigt die Annahme, daBl im ersten
Stadium eine Addition des Alkalis an Zellulose, spiter eine Reaktion
damit stattfindet.

Der TrinkungsprozeB wird von einer geringen Wirmeabsorption
begleitet, eine Anderung des Reduktionsvermogens der Zellulose tritt
nur in untergeordnetem MaBe auf; die folgende Tabelle zeigt die Ver-
dnderung der Konzentration und der Temperatur der Lauge beim
Merzerisieren von Sulfitzellstoff:

&%:?dﬂﬁg zerﬁ;)al.]tion Temperatur Ill)e:;ml;.fdfuell;g zex::%:al.ltion Temperatur
Min. Gew. vH °C Min. Gew. vH °C
1 18,11 20,3 75 17,61 19,2
15 18,01 19,6 90 17,44 19,0
30 17,92 19,6 105 17,43 18,9
45 17,72 19,4 120 17,31 18,8
60 17,70 19,3 135 17,27 . 18,7

Wihrend der Dauer des Prozesses nimmt also die Konzentration
der Lauge um 0,84 Gew. vH, die Temperatur um 1,6°C ab.

Von welch grofler Bedeutung die Temperatur bei der Merzerisation
auf die Verdinderung der Zellulose ist, kann man besonders aus dem
Quellvorgang ersehen, denn je hoher die Temperatur ist, um so schwécher
ist die Quellung, und je tiefer die Temperatur sinkt, um so stirker wird
die Quellung.

Die Zellulose wird durch Alkali auch chemisch beeinfluBt, was
daraus hervorgeht, daB bei Behandlung der Zellulose mit Natronlauge
nicht nur die in Laugen loslichen Verunreinigungen, sondern zum Teil
auch die x-Zellulose in Losung geht.

! Ber. Hauptvers. d. Vers. d. Zellst. u. Pap. Chem. u. Ing. 1921, 70.
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Auf Grund der Feststellungen von J.d’Ans und A. Jager 1ost sich
ein betrichtlicher Teil der Zellulose bei Berithrung mit Natronlauge.
Ein ausgesprochenes Maximum dieser Fahigkeit wird bei 23° C erreicht.

Zellstoff.
Konzentration Geloste Menge Konzentration Geloste Menge
der der Zellulose der der Zellulose
Natronlauge je 100 g Zellulose Natronlauge je 100 g Zellulose

8,0 1,7 28,0 2,8

12,0 6,7 31,0 2,2

16,5 4,4 35,2 1,3

19,7 3,3 38,6 0,1

24,0 | 2,9 43,4 —

Aus der Tabelle! ersieht man, dal bei der erwihnten Temperatur
von 23° C das Maximum der Loslichkeit des Zellstoffes bei etwa 12 vH
NaOH liegt. Zur Durchfithrung der Versuche wurden 4 g Zellstoff mit
80 cm® Natronlauge behandelt.

Obige Ausfiihrungen haben gezeigt, daB die Merzerisation des Sulfit-
zellstoffes ein hochst komplizierter, von den verschiedensten Faktoren
abhéingiger Vorgang ist. Nicht nur Unterschiede in der Qualitit des zur
Verarbeitung gelangenden Zellstoffes und der Natronlauge verursachen
weitestgehende Verdnderungen und Verschiebungen in dem Proze8,
sondern auch die Art der Durchfithrung der Merzerisation ist von grofer
Bedeutung fiir die weiteren Reaktionen und Eigenschaften der erhaltenen
Produkte.

¢) Praxis der Alkalizellulose-Fabrikation. Obwohl beson-
ders in der letzten Zeit auch die theoretischen Erkenntnisse erwogen
und beriicksichtigt worden sind, beruht die praktische Durchfiihrung
der Merzerisation doch noch zum gréBten Teil auf der Empirik. Da in
den Viskose verarbeitenden Fabriken aus wirtschaftlichen Griinden die
Auswertung der gesammelten Erfahrungen noch immer die Hauptrolle
spielt und spielen muB, so unterscheiden sich die Produkte der einzelnen
Kunstseidenfabriken durch mehr oder weniger stark hervortretende
Abweichungen, wenn auch im Prinzip bei allen die gleichen Arbeits-
ginge angewendet werden.

d) Vortrocknung des Zellstoffes. Der Sulfitzellstoff wird, wie
bereits erwihnt, von den Fabriken gewéhnlich in lufttrockenem Zu-
stande geliefert. Beim Transport, insbesondere beim iiberseeischen,
zieht indessen der Zellstoff noch betrichtliche Mengen Wasser an, und
oft steht dem Viskosechemiker ein Zellstoff mit 20 und mehr vH Feuchtig-
keit zur Verfiigung. Der Wassergehalt der Zellulose schwankt oft selbst
bei Probeentnahme aus dem gleichen Ballen erheblich. Um gleich-
miBige und leicht verarbeitbare Viskosen zu erhalten, ist man daher
gezwungen, den Zellstoff vorzutrocknen.

1 Entnommen K.HeB: Die Chemie der Zellulose.



40 Herstellung der Viskose.

Zu diesem Zweck werden die Zellstoffblatter in einem gut ventilier-
baren Raum auf gitterartigen Lattenholzgestellen lose mit Zwischen-
rdumen aufgestellt und etwa 24 Stunden bei 50° getrocknet. Es ist
ratsam, vorgewdrmte Luft mit Hilfe eines Ventilators am Boden des
Trockenraumes einzublasen; die feuchte Luft entweicht durch geeignete
Klappen an der Decke des Raumes. Nach 24stiindiger Trocknung wird
der Zellstoff, der noch 6—8 vH Wasser enthilt, der Trockenkammer zur
Weiterverarbeitung entnommen. In der letzten Zeit haben verschiedene
Maschinenfabriken zur Trocknung der Zellstoffblatter sinnreiche Ma-
schinen, zum Teil mit automatischer Beschickung und Entleerung, kon-
struiert. Sie koénnen, falls fiir Zirkulation einer geniigenden Menge
vorgewdrmter Luft gesorgt ist, ebenfalls mit Erfolg verwendet werden.
(Eine derartige Maschine zeigt Abb.17.) Als Bandtrockner ausgebildet?,

Abb. 17. Bandtrockner fiir Zellstoffblitter. System Friedrich Haas.

vermag diese Maschine bei einem Dampfverbrauch von 1,3—1,7 kg, je
nach dem Gehalt an WE des zur Trocknung verwendeten Dampfes,
1 kg Wasser zu verdunsten.

Das Trocknen der Zellstoffblidtter bei héherer Temperatur als 60° C
ist zu vermeiden, da zu stark getrocknete Blitter infolge ungleich-
miBiger Quellung die Atznatronlauge schlecht und nicht gleichméBig
aufnehmen. Die hornige Oberfliche der Zellulose verhindert das Ein-
dringen der Lauge in die engen Zwischenrdume der Mizellen. Die un-
gleichmaBige Quellung kann man besonders deutlich bei Verarbeitung
der erzeugten Alkalizellulose auf Viskose erkennen. Man erhilt hierbei
unhomogene Viskose, die mit all den Nachteilen behaftet ist, welche
eine normale und gute Viskose nicht zeigen darf. Hieraus ergibt sich,
daB ein gewisser Wassergehalt in der Zellulose vorhanden sein muB,

1 Patent Friedr. Haas, Lennep (Rhld.).
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um eine gleichméBige Quellung in der Tauchlauge zu gewihrleisten.
Das die Zellulosemizellen in gewissem Sinne auseinanderschiebende
Wasser vermindert die Kohision der Mizellen und erleichtert dadurch
das Eindringen der Lauge in die Zwischenrdume der Kristédllchen. Es
wird somit weniger eine Trocknung als ein Ausgleichen der Feuchtigkeit
innerhalb der Zellulose herbeigefiihrt. Zellstoff mit verschiedenem
Feuchtigkeitsgehalt ergibt nach der Merzerisation stets ungleichmiBige
Alkalizellulose.

e) Vortrocknung des Zellstoffs ohne kiinstliche Heizung.
Wie oben erwihnt, gelangen die Zellstoffblatter mit 6—8 vH Feuchtig-
keitsgehalt zur Merzerisation. Um eine gleichméBige Alkalizellulose zu
erhalten, mufl man stets dem Prinzip folgen: ,,Nur gute Vorbereitung
des Rohstoffes bedingt gute Arbeit.” Da in der letzten Zeit der Zellstoff
von den Zellstoffabriken mit einem Feuchtigkeitsgehalt von nicht iiber
10 vH geliefert wird, so kommt es weniger auf eine Trocknung als auf
einen prizisen Ausgleich der Wasser-
menge innerhalb des Zellstoffes an. Zu
diesem Zwecke eignen sich meiner An-
sicht nach die Papierausgleichstrockner
besser als die eigentlichen Kanaltrock-
ner der oben beschriebenen Art. Diese
Apparate haben den groBen Vorzug der
Einfachheit und Billigkeit im Betrieb,da
sie keine vorgewérmte, sondern Raum- Abb. 18. Ein Ausgleichstrockner fiir Zell-
luft zur Trocknung verwenden. Auch ist  stoffblatter. System Griiter, Grage & Co.
der Ausgleich der Feuchtigkeit in den
Einzelblattern des Zellstoffes, da sie mit entsprechenden Zwischen-
rdumen voneinander héngen, ein bedeutend besserer, als er mittels
anderer bekannter Trockenmaschinen erreicht werden kann. Das ein-
fache Aushingen der Bogen im Raume geniigt bereits, kostet aber
nutzbaren Platz; die Arbeit auf stindig an einem andern Ort benétigten
Leitern ist miihsam und umsténdlich, die Papiere konnen beschidigt
und beschmutzt werden und die fiir das Aufhingen erforderlichen
Klammern lassen bei Erschiitterungen die Blitter fallen, was natiirlich
zu Verlusten fithrt. Wenn man alle diese Méngel vermeiden will, so
sind mechanische Trockenanlagen erforderlich; je nach der Gréfle des
Betriebés geniigt entweder eine Aufhingevorrichtung ohne Luftbewe-
gung, oder man wahlt einen Trockner mit Luftumwélzung (wie solche
von der Firma Griiter, Grage & Co. gebaut werden). Bei der Aufhénge-
vorrichtung nach Abb. 18 ist das Aufhidngen der Bogen im Arbeitsraum
an unzureichenden Klammern vermieden. Man befestigt die Anlage
an der Decke des Raumes, sie nimmt also keinen nutzbaren Raum in
Anspruch, ebensowenig stért sie die unter ihr arbeitenden Maschinen.
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Im Prinzip ist der Trockner ein endloser Transporteur, der an dem
einen Ende beschickt, am anderen entleert wird. In einem schmiede-
eisernen Traggeriist, dessen Form sich der Deckenkonstruktion anpaBt,
laufen zwei parallele, endlose Ketten. Laufrollen sind in regelméBigen
Absténden in die Ketten eingebaut und bewegen sich in den zugehérigen
Laufschienen des Traggeriistes. Den Laufrollenabstéinden entsprechend
sind die beiden Ketten durch Traversen verbunden, und an den Tra-
versen sind die eigentlichen Aufhéngevorrichtungen pendelnd montiert.
Je zwei Traversen bilden eine Aufhingegruppe mit 29 Doppelklammern,
deren Zahl nach Bedarf vergrofert oder verkleinert werden kann. Die
Lange des Transporteurs wird durch den vorhandenen Raum bestimmt.
Eine Spannvorrichtung halt die beiden Ketten stets in gleichméBiger
Spannung. Besondere Sorgfalt ist auf die Durchbildung der Aufhénge-
klammern verwendet. Mittels eingebauter Daumenklammern, bei denen
jeder Daumen eine selbsttitige Feder hat, die so angeordnet ist, daf
kein besonderer Handgriff beim Ein- und Aushéingen der Bogen nétig
ist, werden die Platten festgehalten. Durch leichtes Anheben der Feder-
daumen werden sie in je zwei gegeniiberliegende Klammern eingehéngt
und durch einen gleichartigen Handgriff nach der Trocknung wieder
herausgenommen. Von einem Bedienungspodest aus, das zweckméiBig
an einem Ende des Transporteurs angeordnet wird und auch wegnehm-
bar sein kann, wird zunichst eine Gruppe mit den Bogen versehen.
Dann bewegt man den Transporteur durch Zug am Handkettenrad um
eine Gruppe vorwirts, fiillt diese usw. Die Abnahme der getrockneten
Bogen erfolgt am anderen Ende des Transporteurs; ebensogut kann
man aber auch durch Riickwirtsfahrt die Bogen am Ausgangspunkt
wieder herausnehmen. Auf den oberen Laufschienen kehren die
leeren Trockenleisten zur Aufgabestelle zuriick. In die Doppelkam-
mern hingt man 20 Bogen gleichzeitig. Durch die ausreichenden
Zwischenrdume streicht die Luft, die unter der Decke des Raumes
am warmsten ist.

Der Zellstofftrockner ,,Akklimatisator’ DRP. (Abb. 19) mit Luft-
umwalzung ist hinsichtlich der Aufhéngevorrichtung ebenso kon-
struiert, nur erfolgt die Fortbewegung der Bogen durch elektrischen
Antrieb mit einer Geschwindigkeit von 0,2m je Minute. Die Bogen
héingen mit ihrer Fliche in der Bewegungsrichtung. Das schmiede-
eiserne Traggeriist des Trockners ist an den beiden Seiten und unten
kanalartig geschlossen. Auf der ganzen Linge des Kanals wird sowohl
von unten als auch von beiden Seiten her Luft gegen die Blétter geblasen,
wodurch eine gleichmaBige Durchliifftung erreicht wird. Die obere Seite
des Trockners ist offen und 148t die verbrauchte Luft abstrémen. Ein
Ventilator saugt die erforderliche Luft aus dem Arbeitsraume an; es
findet also eine stindige Umwilzung der Luft statt und der Zellstoff
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hat am Ende des Prozesses unbedingt die der Raumluft entsprechende
gleichméBige Feuchtigkeit.

Der Ventilator ist so angeordnet, daf die Stromungsrichtung der
Luft dem Prinzip des Gegenstromes entspricht.

Selbstverstandlich muB man bei Verwendung der Trockenanlagen
Temperatur und Feuchtigkeitsgehalt in den Arbeitsriumen einer
dauernden Kontrolle unterziehen und groBie Schwankungen mittels
einer geeigneten Anlage, z. B. nach dem System Carrier, ausgleichen.
Man kénnte z. B. die ,,Akklimatisator-Anlage im Vorreiferaum an der
Decke anbringen, da die dort herrschende konstante Temperatur und
Luftfeuchtigkeit einen tadellosen Ausgleich der im Zellstoff enthaltenen
Feuchtigkeit bis auf etwa 7 vH bewirken. Die Staubfreiheit der Raum-
luft ist ebenfalls sehr vorteilhaft fiir den Rohstoff.

Der vollstindige Ausgleich der Feuchtigkeitsmenge innerhalb des
Zellstoffes wird in 12 Stunden bestimmt erreicht.

Abb. 19. Zellstofftrockner ,,Akklimatisator. System Griiter, Grage & Co.

f) Die eigentliche Merzerisation. In der Praxis wird der
Zellstoff der Merzerisation in Blattform unterworfen. Es wird Natron-
lauge von insgesamt 17,8 vHH Alkali verwendet, der unvermeidliche
Karbonatgehalt ist miteinbegriffen. Diese Laugenkonzentration darf
nicht unterschritten werden, da es bei weniger dichter Lauge nicht
moglich ist eine Viskose herzustellen, welche den praktischen Anforde-
rungen gentigt. Auf Grund der Arbeiten von Prof. Dr. A. Lottermoser
und Hans Radestock? soll eine Lauge unter 17 vH keine brauch-
baren Viskosen ergeben. Verwendet man Laugen von 9 vH, so erhilt
man aus den gewonnenen Alkalizellulosen durch Sulfidieren iiberhaupt
keine Viskosen. Bei 11 vH ist der Zellstoff noch nicht aufgeschlossen,
obwohl ein Sulfidieren schlechterdings durchfiihrbar ist. Nur mit
Laugen von iiber 17 vH hergestellte Alkalizellulosen ergeben nach dem
Sulfidieren eine klare Zelluloselosung.

Steigert man die Konzentration der Lauge iiber 18 vH, so erhilt
man Viskosen von einer niedrigeren Anfangsviskositéit, proportional der
Konzentration der Merzerisationslauge.

L Z. angew. Chem. 42 (1929).
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Zu Anfang, als man zur Viskoseherstellung noch keine geeigneten
Zellstoffe zur Verfiigung hatte, war man gezwungen konzentriertere
Merzerisationslaugen zu verwenden, und zwar ging man bis zu 18,5
Gew. vH insgesamt. Nachdem aber die Qualitit des Zellstoffes durch
die Verbesserung der AufschluBverfahren gehoben worden ist, kann
man in der Konzentration der Lauge zuriickgehen.

Wie oben erwihnt, hat man festgestellt, dal eine Lauge von 17,8
Gew. vH insgesamt einschlieBlich etwa !/, vH Na,CO,, fiir die Praxis
geniigt, aber keinesfalls unterschritten werden darf.

Nach R. Gaebel ergibt eine Alkalizellulose, welche mit stirkerer
Natronlauge merzerisiert wurde, Viskosen mit héherem Schwefelgehalt,
was aus spinntechnischen Griinden als Nachteil angesehen werden muf.

Nicht allein die Konzentration der Lauge, sondern auch die Dauer
der Trinkzeit (Merzerisation) ist von gro8er Bedeutung. In der Praxis
wird der Zellstoff gewohnlich 11/, Stunden in der Lauge belassen. In
manchen Fabriken wird aber die Merzerisationsdauer bis auf 2 Stunden
ausgedehnt. MaBgebend fiir die Dauer der Trénkzeit sind die chemisch-
physikalischen Eigenschaften des verwendeten Zellstoffes.

Sind die Zellstoffblatter sehr dicht (stark. gepreBt), oder war der
chemische Aufschlu nicht vollkommen, so ergibt sich die Notwendigkeit
einer lingeren Merzerisation.

Auch das Mengenverhéltnis der Lauge zum Zellstoff und die Dichte
der aneinandergereihten Zellstoffblitter in dem Tauchbehéalter ist von
EinfluB auf die Tauchdauer.

Gewohnlich werden die Zellstoffblatter 2 mm stark und von mittlerer
Dichte (Pressung) geliefert. ErfahrungsgemiB quellen die Blatter um
das Zwei- bzw. Dreifache ihrer Stirke im trockenen Zustande in der
Tauchlauge auf. Wird dafiir gesorgt, daB geniigend Platz fiir die Aus-
dehnung der quellenden Bléatter vorhanden ist, so braucht die Tauch-
dauer nicht iiber das normale MaBl von 1!/, Stunden ausgedehnt zu
werden.

Becker bezeichnet die Anwendung der zehnfachen Menge Lauge,
auf den angewandten Zellstoff bezogen, als unbedingt notwendig.

Hottenroth steht auf dem Standpunkt, daB die 4—4!/,fache
Menge geniigt, allerdings nur dann, wenn die Zellstoffmasse mit der Lauge
in einer Maschine (Zerfaserer) dauernd geknetet wird.

Bronnert empfiehlt beim Tauchen die 16fache Menge der Lauge
zu benutzen.

Ich halte beim Tauchen die 12fache Menge, beim Kneten im Zer-
faserer die 6fache Menge Lauge, auf den zu behandelnden Zellstoff in
trockenem Zustande berechnet, fiir ausreichend.

Auch die Temperatur der Merzerisationsanlage ist nicht ohne Ein-
fluB auf die Qualitit der gewonnenen Alkalizellulose.
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Aus der Theorie ist bekannt, dafl bei niedrigerer Temperatur eine
bessere Merzerisation bzw. gréBere Aufnahme von NaOH durch den
Zellstoff stattfindet. In der Praxis geht man gewdhnlich nie unter
171/,° C, wobei nach Ablauf von 11/, Stunden Tauchdauer diese Tempe-
ratur um 11/,°C gestiegen ist.

In vielen Fabriken, besonders Kunstseidefabriken der Vereinigten
Staaten von Amerika, wird der Zellstoff zur Herstellung der Viskose
in Mischung mit Baumwolle (Linters) verarbeitet, und zwar werden
auf 1401bs. =ca. 53,6 kg Sulfitzellulose 86 1bs. = 39kg trockene
Baumwollzellulose in Blattform genommen. Da Baumwolle sich be-
kanntlich gegen wenig konzentrierte Lauge als widerstandsfihiger
erweist, so merzerisiert man das erwihnte Zellstoff-Baumwoll-Gemisch
langer, und zwar nicht unter 2 Stunden.

Gewohnlich wird die Merzerisation in der Weise durchgefiihrt, da
man die Zelluloseblitter in gewissen Abstinden voneinander und
wiederum in bestimmten Abstdnden durch perforierte Stahlbleche bzw.
Drahtsiebe getrennt ohne Bewegung wihrend der angegebenen Zeit in
der Tauchlauge beldBt.

Die iltere, aber jetzt aus Ersparnisgriinden von einigen Werken
wieder aufgegriffene Methode besteht in der Behandlung des Zellstoffes
durch die Lauge in Kneten bzw. Zerfasern. Auch diese Methode er-
méglicht die Gewinnung einer guten Alkalizellulose fiir die Viskose-
herstellung.

Begreiflicherweise kann diese Methode dort angewendet werden,
wo loses Zellstoffmaterial verarbeitet wird. Dagegen ist das erstgenannte
Verfahren, das Tauchen des Zellstoffes in die Lauge ohne Bewegung,
unbedingt dort vorzuziehen, wo der Zellstoff in Blattform vorliegt.

Nach erfolgter Tauchung muf} die iiberschiissige Reaktionslauge aus
dem Zellstoff abgeschleudert bzw. ausgepreB3t werden. In einigen Viskose
verarbeitenden Fabriken wird dieser Proze durch Schleudern durch-
gefiihrt. Fiir die Fabrikation von Kunstseide ist diese Methode aber zu
verwerfen, da der Schleuderprozefl einen zu groBen Aufwand an Kraft
und Zeit erfordert und das Produkt auBerdem in fiir die weiterhin noch
zu besprechende ,,Vorreife* ungiinstiger Weise beeinfluBBt, so daB es
nicht moglich ist, eine einheitliche Alkalizellulose zu gewinnen. Auch
das Abpressen bzw. die Entfernung der iiberschiissigen Lauge aus den
getauchten Zellstoffblattern ist von groBer Bedeutung fiir den weiteren
Fabrikationsgang.

In manchen Fabriken wird der Zellstoff auf das Dreifache seines
Trockengewichtes abgepreBt, wobei die ca. 6 vH Luftfeuchtigkeit und
der Gehalt an resistenter Zellulose beriicksichtigt werden; d. h. werden
400 kg Sulfitzellstoff mit 6 vH Luftfeuchtigkeit und 84 vH resistenter
Zellulose merzerisiert, so wird die Alkalizellulose auf 236,88 kg ab-
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gepreBt.. Die letztgenannte Zahl ergibt sich aus der Berechnung (100
— 6 Wasser X 84:100).

So weitgehend abgepreBte Alkalizellulose 148t sich verhéltnismaBig
schwer sulfidieren und ergibt schwer filtrierbare Viskosen, obwohl be-
kanntlich nach Burette! solche Viskosen zur Sulfidierung bedeutend
weniger Schwefelkohlenstoff beanspruchen, und zwar nur 15—20 vH,
bezogen auf das Trockengewicht des Zellstoffes, gegeniiber 29—33 vH
normal.

In den meisten Kunstseidefabriken wird die Abpressung des Alkali-
zellstoffes bis auf das 3,05fache durchgefiihrt, ohne Beriicksichtigung
des Luftfeuchtigkeitsgehaltes und Gehaltes an resistenter Zellulose des
Zellstoffes. Diese Abpressung hat sich in der Praxis der GroBSbetriebe
als giinstig erwiesen; bis auf diesen Grad abgepreBite Alkalizellulosen
liefern gut filtrierbare Viskosen.

2. Die Ausfiihrung der Merzerisation.

a) Das Pressen des Alkalizellstoffs. Noch vor nicht zu
langer Zeit wurden das Tauchen und das Abpressen der iiberschiissigen
Lauge als zwei getrennte Arbeitsginge durchgefiihrt. Dieses Verfahren
erschwerte die Arbeit auBerordentlich, erforderte viel Handgriffe und
war mit viel Belastigungen der Arbeiterschaft durch das scharfe Alkali
verbunden. Nun ist es seit mehreren Jahren gelungen, beide Operationen
in einer gemeinsamen Maschine, der sog. hydraulischen Merzerisations-
presse, durchzufiihren. Der Zellstoff wird hierbei zwischen Stahlplatten
eingelegt, mit Lauge behandelt und nach erfolgter Merzerisation die
Lauge im gleichen Behilter durch einen hydraulisch betétigten Stempel
abgeprelt.

Die bekannte Firma M. HéuBer in Neustadt a. d. Hardt baut ganz
vorziigliche, fast automatisch arbeitende Tauchpressen (Abb. 20). Die
Presse ,,Original HéuBer mit unterer Entleerung ist so konstruiert,
daB sie in einfacher Weise die Schwierigkeiten beseitigt, die sich bei
der bisher iiblichen Bauart der hinten ausstofenden Presse hinsichtlich
der Konstruktion und der Arbeit ergeben. Um die schwierige Abdich-
tung des Schiebers, die wegen dieser Abdichtung nicht zu umgehende
Betatigung des Schiebers von Hand, die Unterbrechung der Fiithrungs-
schienen durch den Schieber, die dadurch wieder erforderliche Hilfs-
konstruktion hinter der Presse und schlieBlich das Zuriickfiihren der
Bleche in die Ausgangsstellen von Hand zu beseitigen, wurde die Tauch-
wanne verlingert und durch den hinteren Holm hindurchgefiihrt. Zur
Aufnahme des Druckes dient eine durch Wasserdruck von der PreB-
pumpe aus aufziehbare Stahlplatte, die sich wihrend des PreBvorgangs
oben und unten gegen den Holm legt.

1 Franz. Pat. Nr. 430221.
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Die AusstoBoffnung befindet sich ebenfalls im Boden der Tauch-
wanne, und zwar an der Stelle, bis zu welcher sich der gepreBte Stapel
nach Aufhebung des Prefdruckes wieder ausdehnt. Die Abdichtung
der Ausfalléffnung geschieht durch eine kleine Klappe mit Paragummi-
einlage.

Nachdem die Tauchzeit ziemlich beendet ist, wird bei noch gefiillter
Wanne der PreBzylinder eingeschaltet, worauf sich der Stapel zusammen-
und schlieBlich gegen den PreBholm schiebt. Nun wird die Lauge ab-
gelassen und gepreBt. Nach beendeter Pressung wird die kleine Dich-
tungsklappe durch Umlegen eines Hebels gedffnet und der Riickzug-
kolben in Téatigkeit gesetzt. Dadurch werden die Zwischenbleche in
bekannter Weise zuriickgezogen und der Inhalt jeder einzelnen Zelle
fallt, sobald er iiber die Offnung im Wannenboden kommt, nach unten

Abb. 20. Tauchpresse ,,Original HauBer* mit unterer Entleerung.

in den Zerfaserer. Wenn simtliche Zellen entleert sind und die Boden-
klappe geschlossen ist, kann die Presse ohne weiteres wieder beschickt
werden.

Neben den Tauchpressen, wie oben beschrieben, hat sich auch eine
Arbeitsmethode bewihrt, die von der Kunstseidenfabrik Soieries de
Strasbourg ins Leben gerufen worden ist. Sie besteht darin, daB der
Zellstoff in einen groBeren Tauchkorb eingelegt wird, dann mittels einer
elektrischen Hingebahn zum Tauchgefall gebracht, getaucht, wieder
herausgenommen und einér horizontalen hydraulischen Presse zugefiihrt
wird (Abb. 21). Hier wird die getauchte Alkalizellulose im Tauchkorb
(Abb. 22) auf das notwendige Gewicht abgepreft, passiert nach Ver-
lassen der Presse eine automatische Waage auf der das Gewicht fest-
gestellt wird, gelangt dann iiber den Zerfaserer und wird hier entleert.
Auch diese Methode gestattet ein bequemes und schnelles Arbeiten bei
groBter Schonung des Bedienungspersonals.

b) Zerkleinern der Alkalizellulose. Die abgepreBite Alkali-
zellulose muB zerkleinert werden, um beim Sulfidieren den fliissigen
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Schwefelkohlenstoff mit dem festen Alkalizellstoff moglichst schnell
und gleichmifig in Reaktion treten zu lassen. Der hierzu dienende
Zerfaserer muBl unbedingt sorgfiltig gebaut sein. Es ist durchaus un-
angebracht, bei der Anschaffung dieser Maschine sparen zu wollen; die
ganze Viskoseerzeugung kann hierdurch in Frage gestellt werden. Da der
Zerfaserer beim Zerreiflen des Alkaligutes zwischen scharfgezahntenSchau-
feln und ebensolchem Grundwerk eine ganz betrachtliche Menge Reibungs-
wirme erzeugt, mufl die Moglichkeit vorhanden sein, die Maschine mit
Leitungswasser oder der Salzsole einer Kéltemaschine kiihlen zu konnen.

Abb. 21. Tauchapparat fiir Zellstoffblatter. System Soieries de Strasbourg.

Das PreBgut wird im Zerfaserer unter besténdiger Kiihlung 3 bis
5 Stunden lang gemahlen. Der Endpunkt des Prozesses kann durch
zwei Proben ermittelt werden:

1. Man schiittet den gemahlenen Stoff lose in einen tarierten MeB-
zylinder und stellt sein Gewicht fest. Ist der Stoff geniigend zerfasert,
so diirfen 1000 cm?3 des lose eingeschiitteten Mahlgutes nicht mehr
als 230 g wiegen. Andernfalls ist entweder die Mahlzeit zu kurz oder die
Maschine arbeitet nicht intensiv genug.

Es ist nicht erforderlich, genau einen Liter Mahlgut abzumessen.
Wiegen z. B. 270 cm3 des zerkleinerten Alkalizellstoffes 62 g, so wiegt 1 1:

270:62 =1000: X; X =330¢g.

2. Etwa 10—20 g der zerfaserten Alkalizellstoffes werden in einen
etwa 300 cm3 fassenden Erlenmeyerkolben gebracht und schnell mit
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etwa 150 cm3 kaltem destilliertem Wasser tibergossen. Nach Zusatz einiger
Tropfen Phenolphthalein wird unter dauerndem Schiitteln schnell mit Nor-
malschwefelsiure titriert. Ist die Alkalizellulose gut zerfasert, so entfarbt
sie sich gleichméfBig und fast gleichzeitig mit der sie umgebenden Fliissig-
keit. Wenn indessen die Alkalizellulose eine mehr oder weniger groie An-
zahl nicht zermahlener Alkalizellstoffklimpchen enthélt, so bleiben diese
auch nach Zugabe iiberschiissiger Sdure noch kurze Zeit rot gefirbt.

Statt in der geschilderten Weise zu merzerisieren, arbeitet man in
kleinen Betrieben héufig in der Art, dafl man einen in den Stopfbiichsen

Abb. 22. Hydr. Presse fiir getauchte Zellstoffblitter. System Soieries de Strasbourg.

dicht schlieBenden Zerfaserer mit Merzerisierungslauge fiillt, die Maschine
in Gang setzt und nach und nach den vorgetrockneten Zellstoff hinein-
gibt. Fiir 100 kg Zellstoff verwendet man 600 1 Lauge. Die Masse wird
nach beendetem Zellstoffzusatz unter hiufiger Benutzung des Wende-
getriebes noch 2 Stunden gemahlen. Der zerfaserte Zellstoff wird durch
Kippen der Maschine mit Hilfe kriickenartiger Schaufeln in einen fahr-
baren Korb geschiittet und mit einer geeigneten hydraulischen Presse
zuerst, solange die Lauge nicht reichlich flieBt, ganz langsam — stoB-
weise, dann schneller abgepret. Das abgeprefte Gut kommt in den
Zerfaserer zuriick und wird dort noch etwa 1 Stunde lang oder lianger
aufgelockert. Diese Arbeitsweise hat trotz scheinbarer Umsténdlichkeit
eine Anzahl Vorziige: beim kriftigen Durcharbeiten im Zerfaserer ist
die Einwirkung der Lauge auf den Zellstoff vollkommener und gleich-
méBiger als beim Tauchen der Zellstoffblitter in die unbewegte Fliissig-
Eggert, Viskose. 2. Aufl. 4
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keit. Die gesamte Tauchapparatur kommt in Wegfall, und die Maschinen-
anlage wird hierdurch erheblich vereinfacht. Endlich ist die Méglichkeit

Abb. 28. Zerfaserer neuester Konstruktion. System Werner & Pfleiderer.

gegeben, die Temperatur wihrend der Merzerisation nach Belieben zu

verandern, was bei Ausschalten der Vorreife von Wichtigkeit ist.
Abb. 23 zeigt einen Zerfaserer neuester Konstruktion von Werner

& Pfleiderer. Die Maschine besitzt ein Fassungsvermogen fiir etwa
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100—125 kg trocken berechnete Zellulose, ist mit Kiihlvorrichtung reich-
lich versehen und wird automatisch mittels eines Zahnsegments bis
zu einem Neigungswinkel von etwa 45° gekippt (was besonders dann
von Vorteil ist, wenn der Zerfaserer auf einem Zwischenstockwerk auf-
gestellt ist und durch eine im Boden eingelassene Rutsche nach unten
entleert werden soll). Dieses Kippen gestattet die Entleerung der Ma-
schine ohne jede manuelle Nachhilfe.

Die Maschine wird zeitgemiB mit direktem Antrieb durch Elektro-
motor sowie einem mit der Maschine gekuppelten automatischen Rever-
sierapparat versehen. Der elektromechanische Wendeapparat dient
dazu, sich von der Zuverlissigkeit des Bedienungspersonals, besonders
wihrend der Nachtschicht, unabhingig zu machen und durch den
Wechsel der Drehrichtung der Mischfliigel die GleichmaiBigkeit der
Zerfaserung zu fordern. Durch einfaches Umschwingen eines Handhebels
kann der Apparat auBer Tatigkeit gesetzt und die Umsteuerung der
Drehrichtung wieder von Hand vorgenommen werden.

Die innere Konstruktion bzw. Ausfithrung der Maschine ist von nicht
minder groBer Wichtigkeit wie der ganze Bau der Maschine. Noch sind
die Ansichten verschieden und deshalb werden die Zerfaserer vielfach
mit Bezug auf das Innere des Troges nicht dem heutigen Stand der
Technik entsprechend gebaut. Abgesehen von der tadellosen Bearbei-
tung der Muldenflichen, ist zu beachten, daBl der Sattel der Maschine
den Anforderungen entsprechend gebaut ist. Firmen, welche den Sattel
in StahlguB ausfithren und die Arbeitsfliche (die Nocken) unbearbeitet
in RohguB lassen, behaupten, hierdurch eine bessere Zerfaserung zu
erzielen, da die GuBhaut sehr hart ist und sich wenig abnutzt. Auf
Grund meiner Erfahrungen bin ich aber der Ansicht, daf der Sattel
bzw. die Sattelnocken aus dem GuBstiick herausgearbeitet bzw. -gefrist
werden miissen, weil dadurch eine viel gleichméBigere und schnellere,
Zerfaserung ermdoglicht wird, was durch die Praxis auch bereits be-
stitigt ist; es handelt sich um eine Zeitersparnis von mindestens 50 vH.

Da der Sattel die Hauptarbeitsfliche ist, so ist erklarlich, dal an
dieser Stelle die groBte Menge mechanischer Warme entwickelt wird.
Zwar gelingt es, die Wirme durch den Doppelmantel der Mulde zum
Teil abzuleiten, doch ist diese Kiihlung technisch nicht einwandfrei.
Aus diesem Grunde veranlaBte ich vor ca. 10 Jahren die Firma Karl
Seemann, Borsigwalde, den Sattel des Zerfaserers gefrist und kiihlbar
herzustellen. Schon die ersten Versuche haben die glinzendsten Erfolge
gezeitigt. Sie haben erwiesen, daf es wesentlicher ist, den Sattel zu kiihlen
und nicht, wie oft zwecklos vorgeschlagen, die verlingerte Stirnwand

des Zerfaserers.
Ein weiterer Nachteil der Zerfaserer bestand in der Befestigung der

Bandagen an den Z-Fliigeln.
4*
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Abb. 24 stellt einen Z-Fliigel mit angeschraubten Bandagen, wie
sie bisher noch vielfach gebriuchlich sind, dar. Zwar gestattet das
Anschrauben der Bandagen theoretisch ein Verstellen gegeniiber dem
Sattel der Maschine, in der Praxis wird jedoch diese Moglichkeit nie
benutzt. Dagegen wirkt das Anschrauben der gezahnten Schienen in-
sofern ungiinstig, als die Alkalizellulose sich in den Ritzen und Spalten

Abb. 24. Z-Fliigel eines Zerfaserers alter Konstruktion.

festkeilt, was einen nicht ungefahrlichen Reinigungsproze seitens des
Bedienungspersonals erforderlich macht.

Die Aachener Misch- und Knetmaschinenfabrik Peter Kiipper,
Aachen hat auf mein Anraten hin diesen Fehler beseitigt, indem, wie
Abb. 25 zeigt, die angeschraubten Bandagen in Wegfall kommen. Sie
sind durch solche von geeigneter Form ersetzt und mit den Z-Fliigeln
zusammengebaut, so dal das Ganze ein Werkstiick bildet. Diese Bauart
der Z-Fliigel hat sich in der Praxis tadellos bewdhrt, da das lastige

Abb. 25. Z-Fliigel eines Zerfaserers. System AachenerMisch- und Knetmaschinenfabrik PeterKiipper.

Reinigen der Maschine in Wegfall kommt und die Zerfaserung denkbar
gleichmiBig ausfallt. '

Wenn auch der Zerfaserer auf den ersten Blick eine einfache Maschine
zu sein scheint, so ist doch die richtige Konstruktion der einzelnen
Details von unermeflicher Bedeutung. Des Platzmangels wegen muf
ich leider von weiteren Beschreibungen absehen.

c) Die Vorreife der Alkalizellulose. Um die Viskositidt der
fertigen Spinnlésung in den gewiinschten Grenzen zu halten, ist eine
gewisse Depolymerisation der Alkalizellulose erforderlich, die durch
mehrtigiges Lagern bei bestimmter Temperatur herbeigefiihrt wird.
Dieser Proze wird als Vorreife bezeichnet. Die Vorreife ist in der
Praxis nicht so einfach durchzufiihren, wie es auf den ersten Blick



Herstellung der Alkalizellulose. 53

erscheint. Der ProzeB ist vielmehr von einer Anzahl Faktoren abhéngig,
deren Nichtbeachtung oft unangenehme Folgen zeitigt. Alkalizellstoff
ist infolge seiner lockeren Struktur ein sehr schlechter Wirmeleiter;
ein gleichmiBiges Durchwirmen der Fasermasse und damit eine gleich-
miBige Depolymerisation der Zellulose bereitet daher Schwierigkeiten.
Aus diesem Grunde lagert man in der Praxis die zerfaserte Alkali-
zellulose in moglichst kleinen, diinnwandigen, runden, besser noch
eckigen Schwarzblechbehiltern. Diese Biichsen diirfen nicht zu hoch
sein, da sonst die Alkalizellulose durch ihr eigenes Gewicht zusammen-
backt und dann ungleichmiBig warm wird. Das Arbeiten mit sehr
kleinen Behiltern kostet beim Fiillen und Entleeren viel Arbeitskraft;
auch wirkt die Vergroferung der Oberfliche, die mit der Unterteilung
der Masse in kleine Partionen Hand in Hand geht, nachteilig. In letzter
Zeit machte man Versuche dieses Ubel dadurch zu beheben, da8 man
zur Vorreife groBe GefifBle, dhnlich den Sulfidiertrommeln verwendet,
welche eine ganze Charge aufzunehmen vermogen. Gegen solches Ver-
fahren ist nichts einzuwenden, sofern durch richtige Konstruktion der
Maschine dafiir gesorgt wird, daB eine richtige Verteilung der Wirme
stattfindet und das Zusammenbacken und Austrocknen der Zellulose-
masse verhindert wird. Ein Verfahren, welches an die alte Kasten-
methode angelehnt ist, wurde z. B. durch das DRP. 501722 Kl. 120
Dr. A. Lehner und O.Kohorn geschiitzt. Nach diesem Verfahren
werden mehrere durch Luftzwischenrdume voneinander getrennte Kisten
in einem gemeinsamen Rahmen vereinigt. Die schwenkbaren AbschluB3-
deckel der Kiasten sind mit senkrecht dazu angeordneten Abdeckplatten
derart verbunden, daB bei Offnungsstellung der Deckel die Abdeckbleche
den oberen Abschlufl der Zwischenrdume zwischen je zwei Kisten
bilden. Dadurch wird verhiitet, daB das einzufiilllende Material etwa
zum Teil in die Luftschlitze zwischen den einzelnen Kisten fallen kann.

Die duBlere Schicht ist der schidlichen Einwirkung des Luftsauer-
stoffes und der Luftkohlensidure ausgesetzt und trocknet iiberdies stets
etwas aus.

In der Technik haben sich Behdlter bewihrt, die einen Durchmesser
von etwa 25 cm und eine Hohe von etwa 65 cm besitzen; als Kiasten
sind die Behilter 60 cm lang, 50 cm hoch und 20 cm breit. Ein solcher
Kasten faft 18 kg Alkalizellulose, wodurch fiir eine Charge von 100 kg
trockenem Zellstoff etwa 17 Kisten erforderlich sind. Da in den Kunst-
seidenfabriken auch in dieser Hinsicht noch keine Normung existiert,
findet man beziiglich der Groe der Kasten oft erhebliche Abweichungen.
So empfiehlt z. B. Bronnert Vorreifekidsten von 60 cm Lénge, 40 cm
Breite und nur 30 cm Héhe zu benutzen. Késten mit diesen Abmes-
sungen haben allein den Vorteil, da das Eigengewicht der Alkalizellulose
fast unberiicksichtigt bleiben kann. Dagegen bleibt bei den beiden
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Arten der Kéisten die Gesamtoberfliche fast die gleiche. Nur das Fas-
sungsvermégen der Bronnertschen Reifekisten ist etwas grofer, 721
gegeniiber 601 der ersten Bauart.

Die Behilter werden nach Fiillung mit einem Blechdeckel oder
einem paraffinierten Holzdeckel verschlossen und gelangen so in den
Vorreiferaum, welcher dauernd gleichmiBig geheizt wird. In modernen
Kunstseidenfabriken erfolgt die Beheizung durch Einblasen bzw. Um-
wilzen temperierter und angefeuchteter Luft (etwa 65 vH relativer Feuch-
tigkeit). Fiir eine Tagesproduktion von etwa 1500 kg Kunstfasern muf3

Abb. 26. Warmlufterzeuger. System Cirrier-Lufttechnische Gesellschaft m. b. H.

der Vorreiferaum 25 m lang, 12 m breit, aber nur 2,75 m hoch sein. Der
Raum ist allseitig bestens zu isolieren. (Als Wand- und Deckenisolation
eignet sich sehr gut 10 mm starke Pappe oder entsprechend starke
Asbestzementplatten.) In der Mitte des Raumes wird an der Decke
ein schachtihnlicher Blechkanal (Aluminium) von 550 X 400 mm an-
gebracht, der mit der breiteren Seite der Decke bzw. dem Boden zu-
gekehrt ist. Er verjiingt sich in vier Stufen, anfangend mit 400 X
300 mm und endend mit 160 mm Breite und 300 mm Héhe. In der
ganzen Léange sind auf jeder Seite sechs Austrittsoffnungen von 300 X
300 mm vorgesehen. Diese Offnungen sind mittels verstellbarer Klappen
regulierbar. Als Warmlufterzeuger bewéhrten sich tadellos automatisch
arbeitende Apparate der Céirrier-Gesellschaft (Carrier-Lufttechnische
Gesellschaft m. b. H.). Die Abb. 26 zeigt eine dhnliche Anlage. Es ist



Herstellung der Alkalizellulose. 55

besonders zu betonen, dal die Anwendung einer solchen Anlage eine
durchaus gleichméBige Temperatur im Vorreiferaum garantiert, bei
welcher Schwankungen von mehr als 0,5° nicht eintreten. Gleichzeitig
wird auch die Raumatmosphére bei einem bestimmten Feuchtigkeits-
gehalt gehalten und somit das Eintrocknen der Zellulose mit Erfolg
verhiitet. Es wire zu empfehlen, beim Umwilzen der Raumluft das
Waschwasser mit Alkali zu versetzen, wodurch in der Luft vorhandene
Kohlenssure gebunden wiirde, was #duBerst wichtig ist. Sollte der
Vorreiferaum aus Bequemlichkeitsgriinden als Durchgangsraum angelegt
werden, so ist unbedingt erforderlich, daB am Ein- und Ausgang Wind-
fangvorhofe vorgesehen werden.

Nur durch die erwdhnte Art der Heizung ist es méglich, die Tem-
peratur in allen Teilen des Raumes auf gleicher Hohe zu halten und sie,
wenn erforderlich, schnell herauf- oder
herunterzusetzen. Auch gestattet die
Anordnung eine bequeme automatische
Regulierung. Dies ist ein grofier Vorteil, \

denn jeder halbe Grad ist fiir die Viskosi- 3 , N
tat der fertigen Viskose von Bedeutung. g \
Es ist durchaus unangebracht, bei der X, N
Anschaffung von automatischen Regu- ‘ \\
lier- und Registrierapparaten sparen zu ¢
. . . (4 L) 7/ 760
wollen. Immer gleichbleibende und iiber- Dover der Reife in Stumden
all gleichmé Bige Temperatur im Vorreife- Abb. 27. Viskosititskurve.

raum, auch gute Ubertragung der Warme
auf die Blechbehilter biirgt fiir stets gleichbleibende Viskositit und
leichte Filtrierbarkeit der erzeugten Spinnlésung.

In der Praxis laBt man den Alkalizellstoff 60—72 Stunden bei
22—25° vorreifen. Hierbei wird die Reifezeit von dem Augenblick an
gerechnet, in dem der Zellstoff mit der Tauchlauge in Beriihrung kommt.
Langere Vorreife ist nicht iiblich. Ein guter, zur Viskosefabrikation
geeigneter Zellstoff wird in dieser Zeit zur Geniige abgebaut. Ist eine
geeignete Viskositdt der Spinnlésung unter den genannten Bedingungen
nicht zu erreichen, so erhéht man die Temperatur jedesmal um einen
halben Grad, bis der Erfolg befriedigt. Die Vorreifedauer, wie auch die
Temperatur, sind abhéngig von der Qualitit des Zellstoffes und der
Konzentration der verwendeten Tauchlauge. Aus der vorstehenden
Kurve Abb. 27 ist die Abhangigkeit der Viskositat von der Dauer
der Vorreife der Alkalizellulose ersichtlich.

Man hat auch versucht, den Zellstoff bei etwa 50° C zu
merzerisieren und hierdurch die Vorreife zu umgehen. Versuche, die
der Verfasser bei 42—47° C durchgefiihrt hat, gaben gute Resul-
tate. Die Zuhilfenahme des Sauerstoffes bei der Vorreife gemaB
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Osterreichischer Patentschrift 82086 diirfte im GroBbetriebe schwer
durchfiihrbar sein.

Viele Kunstprodukte erfordern keine Vorreife bei ihrer Herstellung,
oft ist ein Abbau geradezu ein Nachteil. Naher hierauf einzugehen
wiirde zu weit fiihren.

Nach Rassow?! soll die Alterung nicht nur von den bereits im
Kapitel , Merzerisation* erwiahnten Faktoren abhingig sein, sondern
auch von ultravioletten Strahlen, welche eine Steigerung des Alterungs-
effektes herbeifiihren sollen. Um bei dem Reifeprozefl keine nachteiligen
Faktoren einzuschalten, wird der Vorreiferaum stets vom Tageslicht
abgeschlossen.” Da die Vorreife im allgemeinen das Zellulosemolekiil
lockert und deshalb die Unangreifbarkeit bzw. Unempfindlichkeit der
hergestellten Gebilde bis zu einem gewissen Grade ungiinstig beeinflut,
so soll die Vorreifedauer und die Vorreifetemperatur in keinem Falle
das absolut notwendige Maf8 iibersteigen. Durch geschickte Anpassung
und Regelung der abhingigen Faktoren (Zellstoffqualitat, Tauchlauge,
Tauchdauer, Vorreifedauer und Vorreifetemperatur) laBt sich die nach-
teilige Beeinflussung tatséchlich auf ein Mindestmal} verringern.

d) Bestimmung des Abbaues der Zellulose in der Alkalizellulose wird
bei der Vorreife durch Ermittlung der «-Zellulose ausgefiihrt.

Eine abgewogene Menge von 3,5g Alkalizellulose wird mit 50 cm® 18 vH
Natronlauge bei genau 20° C innigst vermengt und 45 Minuten stehengelassen.
Dann wird das Gemenge quantitativ durch ein Jena-Filtrierrshrchen (3 g — grob-
kornig) abfiltriert, welches zu diesem Zweck bei 105° C getrocknet und vortariert
wurde. Nach der Absaugung der Lauge (es ist darauf zu achten, daB das Filtrat
klar abliuft) wird die Zellulose mit 400 cm® 8 vH Natronlauge gewaschen und
wihrend 5 Minuten trocken gesaugt. Das Waschen mit der 8 vH Lauge soll
30 Minuten dauern. (Es ist bei dieser Analyse wichtig, die Zeiten und die Tem-
peraturen genauest einzuhalten, da das Resultat besonders durch das Waschen
mit Lauge beeinfluBt -wird.) Die Zellulosemasse wird dann mit 10 vH Essigsiure
neutralisiert, trocken gesaugt und 2 Minuten lang mit destilliertem Wasser ge-
waschen, bis das Waschwasser mit Lackmus neutral reagiert. Hierauf wird
das Wasser aus der Zellulosemasse zweimal mit absolutem Alkohol verdringt
und bei 105° C getrocknet. Nach Erkalten im Exsikkator wird die &-Zellulose
gewogen.

Im alkalischen Filtrat, welches vor dem Ansduern mit Essigsiure beiseite
gestellt wurde, wird die 8- und ¥-Zellulose (total) mittels Filtration ermittelt.
Zu einer Bestimmung wird !/, des Filtrats benutzt (bei dieser Priifung sind stets
zwei parallele Bestimmungen auszufithren). Die Oxydation wird mittels Chrom-
siure ausgefilhrt. Man vergleiche die Analysenresultate mit denjenigen des
Zellstoffes, besser noch der Alkalizellulose, falls solche Analysen sofort nach
dem Tauchen und Mahlen, also vor dem Reifen, ausgefiihrt worden sind.

1 Chemiker-Ztg. 1929, 44.
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B. Das Sulfidieren.

1. Theoretisches.

Die Sulfidierung erfordert ebenso wie die Merzerisation besondere
Aufmerksamkeit, da eine unsorgfiltige Durchfiithrung des Prozesses das
Produkt zur Weiterverarbeitung unbrauchbar machen kann.

Bevor ich die Herstellung des Zellulosexanthogenats im groBen be-
spreche, sei eine kurze Erérterung iiber die zugrunde liegenden chemi-
schen Vorginge vorausgeschickt. Schwefelkohlenstoff bildet mit alko-
holischer Natronlauge dthylxanthogensaures Natrium nach der Formel:

S
V Na
N0C,H;

Analog entsteht aus Schwefelkohlenstoff und Alkalizellulose das zellu-
losexanthogensaure Natrium.

CS, + C;H;0H + NaOH <> CS + HOH

/OCHH,0,
CS, + CgH,0,0Na —> CS(
“SNa

Diese Reaktion verlduft nicht ohne Nebenerscheinungen. Beim Zu-
sammenbringen der beiden Komponenten reagieren Schwefelkohlen-
stoff und Natronlauge auch direkt miteinander unter Bildung von Alkali-
karbonat und Thiokarbonaten, die bei ihrem Zerfall Sulfid, Hydrosulfid
und Polysulfid bilden. Die Entstehung all dieser Verunreinigungen 148t
sich durch entsprechende Leitung des Prozesses etwas hintanhalten,

Die Bestindigkeit der entstandenen Zelluloseverbindung ist .be-
grenzt; ihr spontaner Zerfall beginnt sogleich nach ihrer Bildung. Die
Gegenwart der gleichzeitig entstandenen Verunreinigungen und die
auftretende Temperaturerhohung beschleunigen diesen Zerfall, ebenso
die Anwesenheit von Luft, deren Sauerstoff- und Kohlensﬁ,uregehalt
im gleichen Sinne wirkt. Nach Ansicht von CroB und Bevan, den
Entdeckern des Zellulosexanthogenats, geht dieser Zerfall in der Weise
vor sich, daf} eine allméhliche Polymerisation des mit der Xanthogenat-
gruppe verbundenen Zelluloserestes stattfindet nach folgendem Schema.

0C,H,0, OC4H,O, 0C,H L0,
sC + 80 + 5,0 — 50
SNa SNa SNa
+ NaOH + CS,
/0012H1909 /0012H1909 /0024H89019
sed + 8C + HO, —> SC
SNa \SNa \8Na

+ NaOH + CS, usw.

Der Zerfall erfolgt also unter dauernder Abspaltung von SCSNa-
Gruppen. Wenn der mit der Xanthogenatgruppe verbundene Zellulose-
rest bis zur GréBe C,y oder Cy, angewachsen ist, verliert die Verbindung
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ihre Loslichkeit. Der Ersatz des Natriums durch ein Schwermetall
beschleunigt die Zersetzung. Die einzelnen Zwischenstufen der Reaktion
lassen sich analytisch gut unterscheiden. Die Polymerisation des Cs-
zum C,,-Xanthogenat erfolgt bei Zimmertemperatur bereits beim Sul-
fidieren und die daraus hergestellte Viskose erstarrt nach etwa 7 bis
9 Tagen zu einer Gallerte. Diese Gallerte schrumpft innerhalb weiterer
48 Stunden um etwa ein Fiinftel ihres Volumens unter Ausscheidung
einer wifrigen Losung von Sulfiden und Thiokarbonaten. Temperatur-
erhéhung beschleunigt das Gerinnen; bei 60° wird die Viskose innerhalb
weniger Stunden fest. Die in der Viskose enthaltenen Beimengungen
von Schwefelverbindungen begiinstigen die Polymerisation des Xantho-
genats. Die folgende Tabelle zeigt eine Reihe interessanter Versuche
in dieser Richtung. Zu je 100 g einer normalen Viskose mit der Reife
8,59 Chlorammon nach Hottenroth wurden in verschiedenen Glisern
Schwefelnatrium, Natriumsulfhydrat (Natriumhydrosulfid) und Schwe-
felwasserstoff zugegeben, und zwar im &quivalenten Verhiltnis ent-
sprechend 5g Schwefelnatrium (chemisch rein und wasserfrei). Eine
Kontrollprobe blieb ohne Zuséitze.

Versuch I Versuch II Versuch ITI | Versuch IV Zeit
Schwefel- Natrium- Schwefel- h
ohne Zusatz n(;t:;?l:: hygr(r)}sllllll];id w;ssges:off Stlilsl'fden
Reife Reife Reife Reife
8,59 8,5° 8,5° 8,5° —_
6,0° 6,0° 4,5° 2,40 15
5,00 5,00 4,00 koaguliert 24
3,8° 3,5° 3,00 . 47
2,50 2,00 koaguliert ' 95
1,59 1,00 s s 109

Wie aus vorstehender Tabelle hervorgeht, wirkt Schwefelwasserstoff
am stérksten zersetzend auf die Viskose. Bei Versuch IV fiel der
Reifegrad bereits nach 15 Stunden Einwirkungsdauer von 8,5° auf
2,49, wogegen laut Versuch II bei Zusatz von Schwefelnatrium die
Reife wie bei der normalen Viskose nur bis auf 6,0° gesunken war.
Natriumhydrosulfid wiederum verursachte, wie aus Versuch III er-
sichtlich ist, bereits nach 15stiindiger Einwirkung ein Sinken der
Reife auf 4,5°.

Die mit Schwefelwasserstoff behandelte Viskose war schon 24 Stun-
den nach Ansetzen des Versuches koaguliert, die mit Natriumhydrosulfid
behandelte nach 95 Stunden. Der Zusatz von Schwefelnatrium scheint
die Viskose nicht wesentlich zu beeinflussen. Die Versuche haben somit
ergeben, daf lediglich Verunreinigungen von saurem Charakter zer-
setzend auf die Viskose wirken.

Die Menge des in der Losung vorhandenen freien Natriumhydroxyds
nimmt im Laufe der Zeit mehr und mehr ab, und kurz vor dem Er-
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starren der Losung sind fast nur noch Alkalisulfide neben sehr geringen
Mengen freier Natronlauge vorhanden.

Gaebel® fiihrt an, daB iiberschiissige Natronlauge das Zellulose-
xanthogenatnatrium, wie dieses wohl auch bei dthylxanthogensaurem
Natrium der Fall ist, nach folgenden Gleichungen zersetzt:

00,04 _ONa
SC + NaOH =80+ CH0H (1)
\SNa ONa
0C,H, ONa
sC + 2 NaOH = SC + NaHS + C,H,;0H )
\SNa \ONa
0C,H SNa
scd Tt 4 NaHS = sc< + C,H,0H 3)
SNa SNa
/ONa
SC\ ON + NaOH = Na,CO; + NaHS (4)
‘ONa

Die Gleichungen 3 und 4 entsprechen den tatsichlichen Vor-
gingen bei der Zersetzung der Viskose, dagegen treffen die Gleichungen
1 und 2 bei Zellulosexanthogenatnatrium keinesfalls zu.

Setzt man vielmehr der Viskose mit fortschreitender Reife standig
neue Mengen Natronlauge zu, so ldft sich die Polymerisation ver-
langsamen, jedoch nicht vollig zum Stillstand bringen. Beseitigt man
die sich bildenden Sulfide durch sténdige Diffusion, so 148t sich das
Festwerden der Zelluloselosung erheblich verzogern. Nur bei sehr gro-
Bem UberschuB an Natronlauge von etwa 15 vH, entsprechend der
Gleichung Gaebels, kann in gewissem Sinne reversible Koagulation
eintreten. Metallsalze, wie Eisen- und Kalziumverbindungen, scheinen
den Prozef} katalytisch, insbesondere fillend zu beeinflussen (vornehm-
lich gefiirchtet werden Kupfersalze), wihrend -die Anwesenheit von
Schwefelkohlenstoff das Reifen verlangsamt, ebenso die Gegenwart
gewisser Salze, wie z. B. Natriumsulfit, das die meisten Verunreini-
gungen der Viskose in neutrale Thiosulfate tiberfiihrt.

Beim Sulfidieren der Alkalizellulose entstehen nach Gaebel durch
direkte Einwirkung von Schwefelkohlenstoff auf in dieser stets vor-
handene iiberschiissige Natronlauge die verschiedenartigsten Neben-
produkte nach den Formeln:

CS, + 4NaOH = Na,CO; + 2NaHS + H,0 (1)
308, 4 6NaOH = 2Na,CS, -+ Na,CO, + 3H,0. )

Es ist ohne weiteres klar, daB um so mehr diese- Nebenprodukte
entstehen, je groBer der NaOH-Uberschu8 der Alkalizellulose ist. Da-
durch erklart sich die ganz richtige Annahme Gaebels, da8 mit starke-

1 Herzog, R. O.: Technologie der Textilfasern, Bd. VII: Kunstseide.
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ren Natronlaugen merzerisierte Zellulosen Viskosen mit bedeutend hohe-
rem Schwefelgehalt ergeben, da stérkere Tauchlaugen einen gréBeren
NaOH-Gehalt in den Alkalizellulosen hervorrufen. Solche Viskosen zeigen
bedeutend geringere Lagerungshaltbarkeit, die wahrscheinlich dadurch
hervorgerufen wird, daf die Bildung von Natriumhydrosulfid als sauer
reagierende Schwefelverunreinigung der Viskose auftritt (s.oben an-
gefithrte Tabelle beziiglich Beeinflussung der Reifegschwindigkeit der
Viskose durch dieses Salz).

Verlsuft aber die Nebenreaktion nach der Gleichung 2, d. h.
entstehen keine sauer reagierenden Verunreinigungen der Viskose, so
hat sie groBe Lagerbestindigkeit aufzuweisen. Bewiesen wird diese
Tatsache durch die Erfahrung, daB Alkalizellulosen mit normalem
NaOH-Gehalt, die mit einer gr6Beren Menge Schwefelkohlenstoff sulfi-
diert wurden, nur sehr langsam zu reifen vermdgen. Die Praxis hat
diese Erfahrung durchaus bestitigt, und es ist daher unbedingt zu
vermeiden, NaOH-reiche Alkalizellulosen mit groBem Uberschu8 an
Schwefelkohlenstoff zu sulfidieren.

Weiterhin lehrt die Praxis, daB Alkalizellulosen stets gleicher Zu-
sammensetzung bei Verwendung ebenfalls gleicher Schwefelkohlenstoff-
mengen zur Sulfidierung (natiirlich auch unter gleichen Bedingungen)
stets einheitliche Viskosen mit gleichmiBiger Reifegeschwindigkeit er-
geben.

Viele stark dissoziierende Elektrolyte fillen aus Viskose losliches
Zellulosexanthogenat der jeweiligen Polymerisationsstufe. Xantho-
genat aus ganz frischer Viskose ist in Wasser und sogar in verdiinnter
Kochssalzloung leicht loslich; das Xanthogenat der Stufe C,, 148t sich
bereits mit nicht zu stark verdiinnter Kochsalzlosung aussalzen, 16st
sich aber in Wasser und Natronlauge. Das Cy,-Xanthogenat ist nur noch
in Natronlauge l6slich. Das Koagulieren auf Zusatz mehr oder weniger
grofer Elektrolytmengen ist ein gemeinsames Kennzeichen aller kolloiden
Losungen. Es beruht nach der Entdeckung von Hardy u.a. auf der
elektrischen Ladung der Kolloidteilchen, die — je nach der eigenen
Ladung des Kolloids — Kationen oder Anionen lebhaft absorbieren.
Auch Nichtelektrolyte sind imstande, Zellulosexanthogenat zu fillen,
wenn sie, wie z. B. Alkohol, wasserentziehend wirken. Das ausgeflockte
Xanthogenat, welches Gelstruktur besitzt, 1a8t sich wie erwihnt, im
Gegensatz zu der beim freiwilligen Gerinnen aus der Viskose ausgeschie-
denen Gallerte, wieder in ein Sol iiberfiihren; man kann es daher —
innerhalb gewisser Grenzen — als reversibles Kolloid bezeichnen.

Aus dem Vorstehenden diirfte ersichtlich sein, daB das Sulfidieren
und Reifen der Viskose von einer ganzen Reihe von Einfliissen abhingig
ist, und daB infolgedessen die Beherrschung der Vorgénge in der Praxis
grofe Erfahrung und Umsicht verlangt.
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Nach der Gladstonschen bzw. Viewegschen Theorie ist fiir die
Alkalizellulose die Formel (C.H,,0;)2 NaOH anzunehmen. Danach
wiirde theoretisch ein Molekiil der x-Zellulose ein halbes Molekiil Schwe-
felkohlenstoff verlangen, oder auf 100 kg absolut trockene «-Zellulose
benotigt man 23,4 kg Schwefelkohlenstoff.

Der Zellstoff ist aber, abgesehen von der Feuchtigkeit, keinesfalls
als reine «-Zellulose anzusprechen, vielmehr schwankt sein Gehalt an
«-Zellulose zwischen 85—90 vH. Ginge man bei der Berechnung der
notwendigen Menge Schwefelkohlenstoff von der «x-Zellulose aus, so
wiirden 100 kg technischer Zellstoff z. B. mit 85 vH Gehalt an «-
Zellulose nur 18,697 kg Schwefelkohlenstoff verlangen. Dies ergibt sich
aus der Rechnung

100 kg Zellstoff — 6 kg Feuchtigkeit = 94 kg absolut trockener Zellstoff
94 X 85:100 = 79,9 kg x-Zellulose.

Wie vorstehend erwahnt, benotigt ein Molekiil x-Zellulose ein halbes
Molekiil Schwefelkohlenstoff. Somit verlangen 79,9kg «-Zellulose
(welche in 100 kg technischem Zellstoff enthalten sind)

79,9 - 23,4 : 100 = 18,697 kg Schwefelkohlenstoff.

Die Erfahrung hat indessen gelehrt, dafl die aus 100 kg luftfeuchtem
Zellstoff gewonnene Alkalizellulose etwa 29 kg Schwefelkohlenstoff
bindet. Beriicksichtigt man, daf der Zellstoff nach der Merzerisation
auf das 3,05fache ausgepreBt wird und, anstatt laut Gladstonescher
Theorie 9,827 kg NaOH zu enthalten, ca. 48 kg NaOH fest aufweist,
80 ist die Annahme berechtigt, daf3 die Differenz des Schwefelkohlen-
stoffes nach der Berechnung 29 — 18,697 = 10,303 kg vom iiberschiissi-
gen Atznatron zur Bildung der obenerwiahnten Nebenprodukte bzw.
Verunreinigungen verbraucht wird.

Da der zur Verarbeitung gelangende Sulfitzellstoff in seiner
Zusammensetzung schwankt, der NaOH-Gehalt der Alkalizellulose
ebenfalls nicht gleichméBig ausfallt, so ist es fiir die Praxis unmdglich,
die zur Sulfidierung notwendige Menge Schwefelkohlenstoff anzugeben,
vielmehr ergibt sich diese Menge fiir jeden Fall aus den vorliegenden
Verhiltnissen. Gewdhnlich iiberschreitet die Menge des zur Verwendung
gelangenden Schwefelkohlenstoffes nicht 32 vH des Gewichtes des in
Arbeit genommenen lufttrockenen Sulfitzellstoffes.

2. Praxis des Sulfidierens.

Die vorgereifte Alkalizellulose wird in eine sechseckige oder runde
mit Mannloch versehene Trommel eingebracht. Das Fassungsvermogen
der Trommel muB so bemessen sein, daB eine Charge (etwa 300 kg
Alkalizellulose) den Hohlraum nur etwa zu 2/, fiillt, um ein gutes Mi-
schen zu gewihrleisten. Um wiahrend der Dauer des Prozesses die Tem-
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peratur regulieren zu konnen, ist das Fal mit einem Kiihlmantel aus-
gestattet. Nachdem die Trommel luftdicht verschlossen und in langsame
Rotation (etwa 1—2 Touren in der Minute) versetzt worden ist, wird
mit flieBendem Wasser energisch gekiihlt, um die vom Reiferaum her
etwa 239 C warme Alkalizellulose in ca. 1—11/, Stunden auf 18—19°C
zu bringen. Die Temperatur wird mit Hilfe eines an der Trommel
angebrachten Thermometers festgestellt. Ist die Temperatur erreicht,
so wird aus dem MeBgefaB, welches sich seitlich der Sulfidiertrommel
befindet, Schwefelkohlenstoff durch ein in die Trommel ragendes Sieb-
rohr in einem Zeitraum von etwa 8 Minuten zugegeben. Hierbei ist
darauf zu achten, dafl der Schwefelkohlenstoff sich in der ganzen Alkali-
zellulose gleichméaBig verteilt, d. h. mit jeder einzelnen Faser in Be-
rilhrung kommt und diese durchdringt. Die Reaktion beginnt bei der
genannten Temperatur sofort nach dem Einbringen des Schwefelkohlen-
stoffes. Wird der Schwefelkohlenstoff nicht sorgfiltig genug verteilt,
so verlduft die Reaktion ungleichméBig, so dafl einzelne Alkalizellulose-
fasern schon fertig xanthogeniert sind, wéhrend andere Partien erst
guferlich angegriffen wurden. Solche Xanthogenate ergeben selbst-
verstindlich ungleichmiBige Viskosen, die sich nicht nur schlecht
I6sen, sondern auch schlecht filtrieren und verspinnen lassen.

Es hat nicht an Vorschligen zur Beseitigung dieses Ubelstandes
gefehlt. So hat man versucht, den Schwefelkohlenstoff in gréB8erer
Verdiinnung, z. B. in Dampfform oder in einem organischen Lsungs-
mittel, wie Benzin, Benzol u. 4., gelost, auf die Alkalizellulose einwirken
zu lassen. Diese Methoden haben sich in der Technik nicht einbiirgern
konnen. Die Vereinigten Glanzstoffabriken in Deutschland haben ein
Verfahren angewendet, nach dem man den Schwefelkohlenstoff mit der
Alkalizellulose bei etwa 5° zusammenbringt, wobei keine merkliche
Reaktion erfolgt, und erst nach Durchtriankung aller Fasern die Reak-
tion durch Erwirmen des Gemisches auslést. Diese Arbeitsweise fithrt
ohne Zweifel zu guten Resultaten. Eine Abkiihlung bis auf 5°C ist
indessen nicht erforderlich, da schon bei 10° Schwefelkohlenstoff und
Alkalizellulose aufBlerordentlich langsam miteinander reagieren. Bei
Beginn der Sulfidierung farbt sich die Masse allmahlich gelb und dunkelt
im Verlauf der Reaktion erheblich nach. Der ProzeB ist beendet, wenn
die Masse eine orangegelbe Farbe, die einer 10 vH Kaliumbichromat-
l6sung in etwa 10 mm starker Schicht vergleichbar ist, angenommen hat.
(Es empfiehlt sich, den Arbeitern eine derartige Losung zum Vergleich
auszuhindigen.) Bei zu weitgehender Sulfidierung erhilt man braune
Xanthogenate. Mit der Verinderung der Farbe steigt auch die Tem-
peratur des Reaktionsgemisches von 18° bis auf etwa 23°. (Man muB
bemiiht sein, diese Temperatur, d.h. 23° C, schnell zu erreichen und
die Reaktion bei dieser Temperatur durchzufiihren.) Bei dieser Tem-
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peratur ist die Sulfidierung in etwa 2—23/, Stunden beendet. Eine
gut sulfidierte Alkalizellulose darf ihre urspriingliche lockere Struktur
nicht verloren haben. Bei zu langer Behandlung wird das Xanthogenat
glasig und bildet Klumpen von HaselnuB- bis KopfgroB8e. Hierbei ent-
steht ein Xanthogenat mit anderen chemischen Eigenschaften. Jeden-
falls wird durch Ubersulfidieren, besonders bei Gegenwart eines Uber-
schusses an Schwefelkohlenstoff, die Viskositét der fertigen Losung stark
herabgesetzt und es entstehen, wie bereits erwihnt, viele Verunreini-
gungen, die bei der weiteren Verarbeitung der Viskose infolge ihres hohen
Schwefelgehaltes listig werden. Auch laBt sich ein iibersulfidiertes
Xanthogenat schwer l6sen. Es ergibt unhomogene Viskosen, die sich
schlecht filtrieren lassen. Aus all diesen Griinden sucht man die Sulfi-
dierung mit moglichst wenig Schwefelkohlenstoff bei moglichst niedriger
Temperatur und in kiirzester Zeit durch-

zufithren.

Nach beendeter Sulfidierung wird
der tiiberschiissige Schwefelkohlenstoff
mit einem indifferenten Gas abgeblasen
oder besser abgesaugt. Falls nur ein
geringer Uberschuf vorhanden ist, er-
tibrigt sich diese MaBinahme. Das fer-
tige Xanthogenat wird dann durch das
Mannloch der Trommel in den Mischer
geschiittet.

In der Praxis benutzt man zur Abb.28. Sechseckige Sulfidiertrommel.
Durchfithrung des Sulfidierprozesses
sechseckige Trommeln, wie in Abb. 28 (Maschinenbauanstalt Pirna) ver-
anschaulicht von etwa 14501 Inhalt und nur 700 mm Breite. Diese Form
hat sich aus Bequemlichkeitsgriinden eingefithrt und gut bewéhrt. Der
aus der erwihnten Breite und dem Inhalt der Sulfidiertrommel sich
ergebende Durchmesser darf nicht iiberschritten werden, da man bei
Anwendung eines gréBeren Durchmessers Gefahr lauft, daB die eigene
Schwere der Alkalizellulosemenge die Ursache von Klumpenbildung
wird.

Die Trommel wird durch ein seitlich angebrachtes Schneckengetriebe
in langsame Rotation versetzt. Um eine gewisse Umwilzung des Reak-
tionsgutes innerhalb der Trommel zu ermdglichen, darf diese nur zu
8/, gefiillt werden; daher kann man mit dieser Maschine nur Chargen
von hochstens 100—120 kg trockenem Zellstoff verarbeiten. In letzter
Zeit ist man aus Griinden der Rationalisierung bestrebt, mit groBeren
Chargen, d.h. 200 und mehr Kilo (auf trockenen Zellstoff bezogen)
zu arbeiten. Zur Erzielung einer besseren Beschickung und Entleerung
der Trommel und zum Zweck einer energischeren und exakteren Durch-
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fihrung der Kiihlung wéhrend des Prozesses ist man bei so groflen
Mengen gezwungen, eine andere Form der Sulfidiertrommel zu wihlen.

In der Praxis hat sich im allgemeinen das oft gebrduchliche
Schneckengetriebe als Antrieb fiir die Sulfidiertrommel wenig bewéhrt,
da die ungleichméfBige Belastung der Formel mit Alkalizellulose zur Er-
warmung des Schneckengetriebes fithrt und hierdurch eine Explosion
verursachen kann. Dieser Umstand veranlaf3te mich seinerzeit, an Stelle
des Schneckengetriebes Zahnradgetriebe zu nehmen, wie es aus der
Abb. 28 ersichtlich ist.

Bekanntlich ist Schwefelkohlenstoff in Gasform stark explosiv und
bedeutet somit eine groBle Gefahr, die man unbedingt im Auge behalten
mufBl. Die Entzindung des Schwefelkohlenstoffes kann durch ver-
schiedene Ursachen hervorgerufen werden, z. B. durch Reibung gleich-
artiger Metallteile aneinander, Erwédrmung usw. Es ist daher notwendig,
die Alkalizellulose vor der Einfiillung in die Trommel auf metallische
Fremdkorper genauest zu untersuchen, was am besten dadurch geschieht,
daB man die Alkalizellulose ein weitmaschiges Drahtsieb passieren 1a8t.

Der aus den Vorratsbehéltern durch Blei- bzw. verzinkte Eisenrohre
dem MeBgefil der Sulfidiertrommel zugefithrte Schwefelkohlenstoff
muB der in der Trommel befindlichen Alkalizellulose schnell zugegeben
werden. Frither bestand die Ansicht, den Sulfidierproze8 besser durch-
fithren zu kénnen, wenn man den Schwefelkohlenstoff in kleineren Por-
tionen langsam in die Sulfidiertrommel einfiihrt, doch hat sich diese
Arbeitsweise nicht bewahrt.

Es ist unbedingt darauf zu achten, daf die Innenflichen der Sulfi-
diertrommel absolut glatt sind und aus einer Eisenlegierung bestehen,
welche durch Schwefelkohlenstoff wenig angegriffen wird. Ist die Innen-
flaiche der Trommel erst einmal rauh geworden, so verursachen diese
Stellen ein starkes Haften bzw. Kleben des Xanthogenats, das zur
Entfernung ein &uBlerst unangenehmes und nicht immer zuldssiges
Schaben bzw. Reiben erfordert.

Wie bereits erwihnt, muB der Schwefelkohlenstoff schnell und dabei.
absolut gleichméBig in der Reaktionsmasse verteilt werden. Dies ge-
schieht mittels eines perforierten Rohres, welches in der Mitte der Trom-
mel in der ganzen Linge angebracht ist. Um eine Verstopfung der
feinen Loécher in diesem Rohr zu verhindern, hat es sich in der Praxis
als ratsam erwiesen, das Rohr aus Reinnickel herzustellen und den
Einbau so vorzunehmen, dafl es zur Reinigung jederzeit leicht aus der
Trommel entfernt werden kann. Viele Kunstseidefabriken bandagieren
das Rohr mit Verbandmull, um es vor Verunreinigungen zu schiitzen
und die Perforationslécher offen zu halten. :

Es ist ferner darauf zu achten, daB die Fiill- bzw. Entleerungsofi-
nungen der Sulfidiertrommel so groB wie méglich gehalten werden, da
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eine schwierige Beschickung und Entleerung der Trommel einerseits
das Bedienungspersonal gefihrdet, andererseits durch Absorption des
Sauerstoffes durch das Xanthogenat fiir letzteres von Nachteil ist.

Da beim SulfidierprozeB grofe Wirmemengen entwickelt werden,
ist es notwendig, die Maschine bzw. den Inhalt der Trommel davernd
zu kiihlen. Dies darf aber nicht mittels kalten Wassers geschehen, da
der durch den Reaktionsproze und die daraus resultierende Erwirmung
sich bildende Wasserdampf hierbei an den Innenwinden der Trommel zu
taudhnlichen Tropfen kondensiert wird. Dieses Kondenswasser wird
nun von der umwilzenden Reaktionsmasse heruntergewischt und ver-
ursacht folglich

1. eine Verdinderung der Zusammensetzung der Alkalizellulose,

2. eine teilweise Losung des schon gebildeten Xanthogenats. Hier-
durch wird begreiflicherweise eine ungleichmiBige und mangelhafte
Sulfidierung hervorgerufen, was wiederum zur Bildung ungleichmiBiger,
schlecht 16slicher Viskose fiihrt.

C. Losen des Xanthogenats.

1. Allgemeines.

Das Losen des hochkolloiden, sehr stark quellenden Zellulosexantho-
genats mul} unter starker mechanischer Einwirkung durch Riihren, Zer-
reiben und Quetschen erfolgen, um homogene Lésungen zu erzielen.
Die beim Losen entstehende Quellungs- und Reibungswirme mufl
durch ununterbrochene Kiihlung abgeleitet werden. Je intensiver die
Kiihlung, desto geringer ist die Gefahr des schnellen, unliebsamen Nach-
reifens der Viskose. In der Kunstseidenindustrie dient zum Lésen stets
etwa 4 vH Natronlauge. Die Alkalitdt der Losefliissigkeit begiinstigt
die Quellung des Xanthogenats und macht die Viskose haltbarer. Durch
kriftige mechanische Bearbeitung 148t sich die Viskositit der Losung
erniedrigen; eine Erscheinung, die oft filschlich als Molekiilabbau an-
gesehen wird.

Die Dauer des Losens ist davon abhingig, wieviel Zeit das Xantho-
genat zum Quellen braucht. Der Versuch, die Quellung zu beschleunigen
oder gar zu unterdriicken, fithrt nur zu MiBhelligkeiten. Gewdohnliche
Riihrwerke sind fiir den Zweck schlecht zu gebrauchen. Die Maschinen
miissen kriftig gebaut und mit guten Knetfliigeln versehen sein, da
die Fliigel beim Losen groBen Widerstand zu iiberwinden haben. Ferner
miissen die Maschinen groBle Kiihlflichen besitzen. Ein solches Riihr-
werk, bzw. ein Xanthogenataufloser, ist aus der Abb.29 ersichtlich.
In der gut gekiihlten Mulde befinden sich ein Rithrwerk und ein Quetsch-
werk (Turbine). Nachdem in den Léser die notwendige Menge Natron-
lauge gegeben worden ist, wird zuerst das Riithrwerk in Gang gebracht

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 5
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und der Losefliissigkeit dann sehr schnell das Xanthogenat zugesetzt.

Es ist auBerordentlich wichtig, das Xanthogenat moglichst rasch in

den Mischer zu befordern, da die kriimlige sulfidierte Alkalizellulose

den Sauerstoff der Luft gierig absorbiert, wodurch die Viskositit der

kolloiden Losung verringert wird, und auch die Giite, besonders die

Festigkeit der hergestellten Kunstseide betrichtlich leidet. Eine halbe

Stunde nach Einfiihrung des Xantho-

genats in den Mischer wird auch die

Turbine in Betrieb gesetzt. Da das

Xanthogenat dauernd kleine Klumpen

bildet, die ein ungleichméaBiges Nach-

reifen (Nachsulfidieren) veranlassen, so

wird zum Zerschlagen bzw. Zerdriicken

derselben eine Spezial-Zahnradpumpe

(z. B. Fabrikat Neidig, Mannheim)

Abb. 30 eingeschaltet, die gleichzeitig

eine Zirkulation der Viskose im Kreis-

lauf bewirkt. Diese Pumpe hat bei

Abb. 29. Viskoseaufloser. nur 50 Touren eine Umpumpleistung

von 2 cm3 stiindlich. Sie besitzt eine

Zahnliickenentlastung um die Quetschung der Forderfliissigkeit in den

Zahnliicken im Augenblick des tiefsten gegenseitigen Zahneingriffes

zu verhindern, was besonders bei viskosen Fliissigkeiten von Vorteil

ist, weil erfahrungsgemiB bei Pumpen, die keine solche Einrichtung

besitzen, in dem genannten Augenblick Fliissigkeitsquetschungen von

einer Druckhéhe entstehen konnen, die das Zehn- und Zwanzigfache

und noch mehr des eigentlichen Forder-

druckes betréigt, wodurch Erwirmung und

andere unliebsame Nachteile auftreten. Der

Loseprozef ist in etwa 3—4 Stunden be-

endet. Zur Erreichung einer besseren und

schnelleren Homogenitiat der viskosen Lo-

e sung wird oft eine sog. Zerreibmaschine

Abb. 30. Special Viekose-Zahnrad- hinter der Zahnradpumpe  eingeschaltet,

deren Wirkungsweise aus der Konstruktion

ersichtlich ist. Abb. 31 zeigt die Maschine in geéffnetem Zustande
(System Neidig, Mannheim).

Die Maschine besitzt im Inneren mehrere, abwechselnd rotierende
und stillstehende Mahlscheiben mit Lochungen in abnehmender Grofe,
durch welche die mittels der obenerwihnten Pumpe zugeforderte Viskose
hindurchtritt. Hinter dem Lochscheibensatz befindet sich noch ein
federbelasteter, auf eine stillstehende Ringfliche angepreBter Zerreib-
teller, der infolge seines grofen Durchmessers der gesamten, durch
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die Maschine hindurchtretenden Viskosemenge ausreichenden Durch-
fluB freigibt, wenn er sich von seiner Sitzfliche infolge des Viskose-
druckes nur um wenige Zehntelmillimeter erhebt. Es entsteht also am
Rande dieses Tellers ein ringférmiger Spalt von nur 2/;;—3/,, mm
Schlitzbreite, jedoch von betrichtlichem Umfange, durch welchen die
gesamte Viskosemenge hindurchtreten muB. Auf diese Weise wird
erreicht, daB selbst die nach dem Passieren des Lochscheibensatzes
etwa noch vorhandenen kleinen Viskoseknéllchen zerrieben werden,
bevor sie den Spalt passieren kénnen. Die Viskose wird demgemafl bei
einmaligem Durchgang durch die Maschine in einen vollstdndig homo-
genen Zustand iibergefithrt. Die Viskose muf} je nach ihrer Eigenart der
Maschine unter einem

Druck von 2—4 Atm.

zugefiihrt werden. Die

sich wihrend des Zer-

reibprozesses in der

Maschine entwickelnde

Wéarme wird durch

Kiihlung abgeleitet.

Die Losung des
Xanthogenats wird am
besten bei 15°C, aber
keinesfalls bei hoherer
Temperatur als 17° C
durchgefithrt. Erfah-
rungsgemif 1aBt sich Abb. 81. Viskose-Zerreibmaschine, System Neidig.
das Xanthogenat bei
weniger als 15° C in der Losung schwer dispergieren und auch die
beim LoéseprozeB auftretende Quellung vollzieht sich langsam wund
schlecht. Bei héherer Temperatur als 179 C treten jedoch unliebsame
Reifeerscheinungen auf. Da das Xanthogenat dem Mischer mit etwa
230 C zugefiihrt wird, empfiehlt es sich aus technischen Griinden, die
Losungsnatronlauge vorerst auf 10° C abzukiihlen, beim Mischen kommt
dann die Losung auf die notwendigen 15°C.

Eine gute Viskose soll vollig homogen sein, 7,7—8,0 vH Zellulose
und 6,6—7,0 vH (Gew. vH) Alkali (insgesamt) enthalten und ein hell-
gelbes, honigartiges Aussehen haben. Beim Reifen dunkelt die Viskose
bald nach, zum Teil deswegen, weil stets in der Losung vorhandene
Schwermetalle (besonders Eisen) mit der Zeit vollstindig in dunkle
Sulfide iibergehen. Sehr starke Verfarbung deutet auf Anwesenheit sehr
grofler Mengen von Verunreinigungen. Oft werden der Losungslauge 5 vH
(auf den trockenen Zellstoff berechnet) Natriumsulfit (wasserfrei) beige-
geben, um die Bildung von sauren Sulfiden in der Viskose zu erschweren.

5*
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Die Viskositat der Viskose wird je nach ihrem Verwendungszweck
eingestellt. Zur Erzeugung von Kunstseide verwendet man im allge-
meinen eine Viskose mit der Standardviskositit von 25 Sekunden;
Abweichungen zwischen 22 und 28 Sekunden sind normal und zulissig.

Abb. 32. Vakuum-Xanthat-Viskosekneter. System Werner-Pfleiderer.

Inhomogene Viskose ist besonders zur Kunstseidenfabrikation schlecht
zu gebrauchen. Sie 148t sich schlecht oder gar nicht filtrieren, weil sich
das schlecht geloste Xanthogenat auf dem Filtertuch ablagert und seine
Poren verschmiert; sie reift ungleichmaBig, 148t sich schwer verspinnen
und die daraus gewonnenen Fertigfabrikate farben sich ungleichmé8ig an.

" Mitunter werden der Loseprozel, wie auch die Sulfidierung, in
dem Vakuum - Xanthat - Viskosekneter! (Abb. 32) durchgefiihrt. Diese

1 System Werner-Pfleiderer.
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Maschine gestattet, die fertige Viskoselosung von der gereiften

Alkalizellulose an in einem Arbeitsgang herzustellen. Die gereifte

Alkalizellulose wird in dieser Maschine unter Luftabschlu8 mit Schwefel-

kohlenstoff behandelt. Der iiberschiissige Schwefelkohlenstoff wird

durch die Vakuumhaube abgesaugt; anschliefend daran erfolgt die

Verdiinnung mit Lauge unter Zuhilfenahme einer zweiten, wesentlich

héheren Drehgeschwindigkeit fiir die Mischfliigel und des im Vakuum-

deckel eingebauten heb- und senkbaren Hilfsriihrwerkes, welches den

Zweck hat, die oberen Partien der Losung in dauernder Bewegung zu

halten. Der Sulfidier- und Losevorgang erfordert eine Zeitdauer von

etwa 5 Stunden, einschlieBlich Fiillung, Entleerung und Reinigung. Die

Eigenart der Maschine erfordert, da nicht die ganze Losefliissigkeit dem

sulfidierten Gut auf einmal zugesetzt wird, da dann die erhaltene Viskose

niemals voéllig homogen wird, wenn sie auch nach lingerem Riihren

homogen erscheint. Um eine homogene Losung

zu erhalten, muB die Losefliissigkeit zu Anfang

in kleinen Portionen in groBeren Zwischen-

rdumen zugesetzt werden; spidter kann man

in kleineren Absténden griBere Portionen zu-

fithren, wihrend die Geschwindigkeit der Knet-

fliigel vergrofert, bzw. das Hilfsriihrwerk in

Tatigkeit gesetzt wird. Mengt man Vis-

kosen, die in verschiedenen Partien herge-

stellt und gelost worden sind, miteinander, so APP-33. Licgendes Viskose-

fehlt diesem Gemisch oft die GleichméaBig-

keit, welche man durch Anwendung eines Riihrwerkes herbeifiihrt.
Abb. 33 zeigt ein fiir diesen Zweck konstruiertes liegendes Rithrwerk

(Maschinenfabrik und Apparatebauanstalt Pirna) mit dem groen

Fassungsvermégen von etwa 6 m3. Der MischprozeB dauert gewshnlich

21/, Stunden. Da der Mischer als Druckkessel gebaut ist, kann von

dort aus auch die Filtration vorgenommen werden.

2. Praxis des Losens, besonders fiir die
Kunstseidenherstellung.

Zunichst werden die zum Losen des Xanthogenats erforderlichen
Mengen Natronlauge und Wasser auf Grund der Analyse der Alkali-
zellulose berechnet.

Beispiel: Die Analyse einer Charge Alkalizellulose, die aus 100 kg
Zellstoff besteht, habe folgende Zahlen ergeben:

26,4 vH Zellulose
15,7 vH Gesamtalkali,

und die Charge selbst habe ein Gewicht von 304,94 kg.
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Da beim Umfiillen aus einer Maschine in die andere Verluste ent-
stehen, rechnet man mit einem etwas geringeren Chargengewicht. Die
Erfahrung hat ergeben, daB die Verluste etwa 0,4 kg betragen.

304,94 — 0,4 = 304,54 kg.
304,54 kg Alkalizellulose enthalton laut Analyse
(304,64 - 26,4) : 100 = 80,4 kg resistenter Zellulose.
Da die Viskose 7,8 vH resistente Zellulose enthalten soll, so ergeben
die 80,4 kg Zellulose
(80,4 - 100) : 7,8 = 1030 kg Viskose.
304,54 kg Alkalizellulose enthalten laut Analyse
(304,54 - 15,7) : 100 = 47,81 kg Gesamtalkali.
Da die Viskose 6,7 vH Gesamtalkali enthalten soll, so miissen in
1030 kg Viskose enthalten sein
(1030 - 6,7) : 100 = 69 kg Atznatron.
Die Losefliissigkeit muf also enthalten
69 — 47,81 = 21,19 kg Atznatron
oder in Form von 18,3 vH Lsung, die im Betriebe zur Verfiigung steht,
(21,19 - 100) : 18,3 = 115,8 kg Loésung 18,3 vH.
Bei einem spez. Gewicht der Losung von 1,19 sind das
115,8:1,19 = 97,3 1 Lssung von 18,3 vH.

Die beim Sulfidieren einer Charge gebundene Schwefelkohlenstoff-
menge betrigt, wie oben erwihnt, 29 kg

Alkalizellulose . . . . . . . .. 304,54 kg

Schwefelkohlenstoff . . . . . . 29,00 ,,

Natronlauge 183 vH . . . . . . 115,80 ,,
449,30 kg

Zur Herstellung der Viskose miissen demnach noch
1030 — 449,30 = 580,70 kg oder 1 Wasser

zugesetzt werden.

In der Praxis erhilt die Viskose oft noch verschiedene Zusitze, z. B.
Stoffe zur Beschleunigung oder Verlangsamung der Reife, zur Beseiti-
gung der Verunreinigungen der Viskose und zu ihrer Veredlung. Das
Gewicht dieser Stoffe mul dann selbstverstindlich bei der Berechnung
beriicksichtigt werden. Die GroB8industrie verwendet oft reinstes
Natriumsulfit als Zusatz zur Viskose, und zwar in Mengen von 5 vH auf
den trockenen Zellstoff berechnet. Natriumsulfit verlingert die Reife-
dauer der Viskose, verringert die oxydierende Wirkung des Luftsauer-
stoffes und beseitigt einen betrichtlichen Teil der Verunreinigungen in
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der Rohviskose, indem es die Sulfide in Thiosulfate iiberfithrt. Auch
verringert ein Natriumsulfitzusatz zur Viskose die Ausscheidung des
lastigen Schwefelwasserstoffes beim Spinnen ganz betréchtlich, wobei
sich auf der Faser fein verteilter Schwefel niederschligt.

Man hat auch versucht, oxydierend wirkende Substanzen zuzusetzen,
um die in der Viskose vorhandenen Schwefelverbindungen zu oxydieren,
die Zshigkeit der Viskose herabzusetzen und sie schneller reifen zu
lassen. Aus der groBen Zahl von Vorschligen zur Veredelung der Viskose
seien noch einige herausgegriffen. So wollte der Verfasser der Rohviskose
Kali- oder Natronseife zusetzen, oder auch Seife bildende Substanzen,
um das Verspinnen der Lésung in sauren Badern zu erleichtern. Die
franzosische Patentschrift 451156 will in der gleichen Absicht der Roh-
viskose Ammoniak zusetzen, und zwar etwa 5!/, vH auf den trockenen
Zellstoff berechnet. Auf weitere Neuerungen kann hier des Platzmangels
wegen nicht eingegangen werden.

3. Die Viskositit.

a) Allgemeines. Die Viskositit einer aus nicht vorgereifter Alkali-
zellulose hergestellten Viskose mit etwa 8 vH Zellulose ist sehr hoch;
sie hat fast teigartige Konsistenz. Je linger die Vorreife dauert, und je
hoher die dabei angewandte Temperatur ist, um so diinnfliissiger wird
die Viskose. Eine Viskose, die aus einer 72 Stunden lang bei ca. 249 C
vorgereiften Alkalizellulose hergestellt ist und einen Zellulosegehalt von
etwa 7,7 vH aufweist, besitzt im allgemeinen im Vergleich zu 30° Bé
starkem Glyzerin eine 2,5—3mal so grofe Viskositit.

In der Praxis ist es iiblich, die Dauer der Vorreife konstant zu halten
und nur die Temperatur vorsichtig zu variieren, weil auf diese Weise
die erforderliche Viskositit leichter zu erreichen ist. Wiirde man Vor-
reifedauer und Temperatur zugleich #ndern, so wire es unmoglich,
gleichmiBig viskose Losungen zu erhalten. Die Qualitit des Zellstoffs
und die Arbeitsweise bei der Merzerisation sind fiir die Einstellung der
Temperatur im Vorreiferaum mafgebend. Die notwendige Temperatur
kann nur durch vorsichtige Versuche praktisch festgestellt werden.

Wie bei allen kolloiden Losungen, so nimmt auch bei der Viskose
die Zahigkeit mit zunehmender Temperatur stark ab; die Messungen
sind daher stets bei gleicher Temperatur vorzunehmen. Im allgemeinen
wichst die Zahigkeit der Losungen organischer Kolloide mit steigender
Konzentration sehr rasch. Viskose 148t sich dagegen verhiltnismaBig
stark verdiinnen, ohne eine bedeutende Viskositédtserniedrigung zu zeigen,
Es ist demnach unvorteilhaft, eine Viskositdtsverminderung durch Ver-
diinnen der Viskose erzielen zu wollen. Nur fiir einige Spezialzwecke,
z. B. zur Erreichung normaler Viskositdt bei aus nicht vorgereiften
Alkalizellulosen hergestellten Viskosen ist deren Verdiinnung angéingig.
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Eine gute Spinnlgsung muB bei nicht zu hoher Viskositdt eine gute
Kohision aufweisen. Ein beim Abtropfenlassen von Viskose an der
Luft entstehender fliissiger Viskosefaden darf nicht kurz abreiflen, die
Losung mufB vielmehr ,,spinnen“ — wie man in der Praxis zu sagen
pflegt. Vielfach wird die Kohésion mit der Viskositdt verwechselt. Eine
Losung kann diinnflissig sein, aber trotzdem grofe Kohésion besitzen.
Andererseits kann eine dickfliissige Viskose sehr ,kurz® sein, wie der
Fachausdruck lautet.

b) Die Viskositidtsbestimmung. Die Zahigkeit wird in der Praxis nach
zwei Methoden bestimmt:

1. AusflieBenlassen der Lésung aus einer engen Offnung,

2. Fallen einer Kugel durch die Losung.

1. Eine etwa 30 cm lange und 25—30 mm weite Glasréhre wird an einem Ende
zu einer etwa 2—3 mm weiten Offnung ausgezogen. Dieses Glasrohr fiillt man
bis zu einer Marke mit 30 Bé starkem Glyzerin von 15° C und 148t das Glyzerin
100 Sekunden lang ausflieBen. Die Zeit wird mit einer Stoppuhr gemessen. Der
Stand der Glyzerinoberfliche nach dem AusflieBen wird durch einen zweiten
Strich auf dem Rohre markiert. Das auf diese Weise geeichte Viskosimeter wird
mit der zu untersuchenden Viskose gefiillt und die Zeit gemessen, innerhalb deren
die zwischen den beiden Strichen befindliche Viskosemenge ausflieBt. Eine
normale Kunstseidenviskose braucht dazu 250—300 Sekunden. Durch 100
dividiert, ergibt die Zahl die sog. Viskositit.

2. Bei der zweiten Methode wird die Fallzeit einer glatten Metall- bzw. Glas-
kugel in der zu untersuchenden Viskose gemessen. An einem an seinen Enden
verschlieBbaren Glaszylinder von etwa 40—50 cm Hohe und 20—25 mm Durch-
messer werden zwei Markierungsstriche in einem Abstand von 25 cm angebracht.
Man fiillt den Zylinder mit der zu untersuchenden Viskose und liBt eine Glas-
oder Metallkugel mit 3/,, engl. Zoll Durchmesser durch die Losung hindurch-
fallen. Die Zeit, die die Kugel zum Zuriicklegen der Strecke zwischen den beiden
Marken braucht, ist die ,,Viskositit‘“. Der Versuch liBt sich durch einfaches
Umdrehen des Zylinders sofort wiederholen. Als Vergleichsfliissigkeit kénnen
auch andere zihe Fliissigkeiten genommen werden.

Zu erwihnen wiren noch die Viskositdtsbestimmungen mittels Cochius«
Viskosimeter und die Methode nach Kémpf. Nach Cochius liBt man in einem
etwa 7 mm weiten Glasrohr, in welches Viskose eingefiillt wird, in senkrechter
Stellung eine Luftblase zwischen zwei Marken aufsteigen. — Nach Kdmpf soll
man sehr genaue Messungen vornehmen konnen, indem man die Drehgeschwindig-
keit eines besonders konstruierten Drehkérpers in der zu untersuchenden Viskose-
16sung bestimmt.

D. Die Filtration.

a) Allgemeines. Die fertig geloste Viskose wird aus dem Mischer
mit Hilfe von Pumpen, Druckluft oder Vakuum durch Rohrleitungen
in die Zwischenbehdlter (g), (g,) usw. (Abb. 34) und von dort zum
Filtrieren in die Arbeitskessel %, h,, ky, hg usw. beférdert.

Die Viskose enthilt stets Verunreinigungen verschiedenster Art, z. B.
aus den Maschinen stammende Eisenpartikelchen, Kalziumnatrium-
karbonatkristalle, unlésliche Sulfide, andere Schwebestoffe, wie Schwefel,



Die Filtrations 73

und schlieflich ungeldste Zellstoffasern.
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unléslich oder sehr schleimig zu machen. Es ist deshalb darauf zu
achten, daB weder mit den Rohstoffen, noch durch das Lisewasser
groBere Mengen Schwermetall- oder Erdmetallsalze in die Viskose
gelangen.

Schlechtes Filtrieren kann ferner durch ungeeignetes Filtermaterial
bedingt sein. Gefiirchtet werden beispielsweise Filtertiicher und Watte-
packungen, die wasserabstoBende Substanzen, insbesondere Ole, Fette
und Appretur enthalten. Die Gewebe sollen nicht zu dicht sein, die
Watte darf nicht kurzfaserig, also nicht etwa aus alten Lumpen her-
gestellt sein und soll eine Oxyzellulose enthalten, kurz, sie darf nicht
stauben. Ein schlechtes Filtermaterial kann die Viskose mehr ver-
unreinigen als reinigen. Bei der Beschaffung des Filtriermaterials sollte
der Kostenpunkt erst in zweiter Linie beriicksichtigt werden, da ein
gutes Material Zeit und Verdrufl spart und der Verbrauch geringer ist als
bei billigem Material, so daf die teure Anschaffung sich im Gebrauch
bald bezahlt macht. Das zum Filtrieren der Viskose benutzte Material
kann nach griindlichem Waschen mit verdiinnter Natronlauge und
Wasser vorteilhaft noch zum Filtrieren der Natronlauge verwendet
werden. Das Filtertuch besteht gewohnlich aus einseitig gerauhtem
Flanell (sog. Biber), Nesselstoff, und mitunter aus feinstem Batist; die
Zwischenlage aus Watte.

Die Filtrierwatte muf8 frei von Fetten, Harzen und Wachsen (Ex-
traktion mittels Ather-Alkohol) sein; sie darf nicht stauben (nicht iiber-
bleicht, auch nicht aus alten gerissenen Lumpen hergestellt sein) und
keinerlei Appretur enthalten. Die Loslichkeit der Watte in 8 vH Na-
tronlauge mufB gering sein, auch diirfen die Einzelfasern in Lauge dieser
Konzentration nicht iiberméaBig quellen bzw. schleimig werden (Prii-
fung unter dem Mikroskop). Die Watte muB locker und elastisch sein.

Wie die Watte als Filtermaterial, so muB8 auch der Filterstoff zur
Filtration geeignet sein. Das Gewebe darf keinerlei Appretur, Ole oder
sonstige Fliissigkeit abstoBende Substanzen enthalten. Die ungerauhte
Seite muB Flusenfreiheit aufweisen (gesengt sein). Wenn die Kosten-
frage nur eine untergeordnete Rolle spielt, so benutzt man aus merzeri-
siertem Baumwollgarn gewebte Stoffe, da sie lingere Lebensdauer auf-
weisen und eine leichtere Filtration gewéhrleisten. Verwendet man
Flanell, so benutzt man einseitig gerauhte Gewebe mit 27 X 17 (oder 15)
= 425 Maschen. (Oft empfohlene Maschenanzahl 21 X 17 = 457 hat
sich weniger bewéihrt). Bei Nessel (flusenfrei und gut gebleicht) muf3
der Stoff 39 X 34 — 1326 Maschen besitzen. Batist, welcher zum Be-
packen bzw. Wickeln der Kerzenfilter verwendet wird, soll unbedingt
aus bestem merzerisierten Material bestehen und 45 X 40 = 1700 Ma-
schen aufweisen. Nebenbei erwihnt kann der gleiche Stoff auch zu
Vorschaltscheibchen vor den Spinndiisen verwendet werden (an seiner
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Stelle wird in den letzten Jahren Nickelgewebe mit 2000 Maschen je
Quadratzentimeter als vorteilhaft empfohlen.

b) Ausfithrung der Filtration. Zum Filtrieren dienen Rahmen-
filterpressen mit geschlossenem Zu- und Ablauf, wie sie in der gesamten
chemischen Industrie verwendet werden. Die Grofe der Rahmen richtet
sich nach der Breite des zur Verfiigung stehenden Stoffes. Um bequem
hantieren und leicht abdichten zu kénnen, sollte die RahmengréBe
60 X 60 cm nicht tibersteigen. Werden grofle Filterflichen bendétigt,
s0 nehme man lieber eine groBere Anzahl von Rahmen. Eine Filtrier-
fliche von 10 m? vermag in 24 Arbeitsstunden im allgemeinen 7200 1
Viskose zu filtrieren. Viskose, die zur Erzeugung von Kunstseide dienen
soll, wird zweimal hintereinander filtriert und kurz vor dem Verspinnen,
oder auch im Laufe des Spinnprozesses noch ein drittes Mal. Eine
griindliche Filtration erleichtert das Spinnen ganz erheblich. Die erste
Filterpresse wird aus Ersparnisgriinden nur mit einer doppelten Schicht
Flanelltuch ohne Watteeinlage bepackt. Es werden fiir diese Bepackung
bereits so lang gebrauchte, gewaschene Tiicher verwendet, daBl eine
geniigend schnelle Filtration erreichbar ist.

Die Packung der Rahmen der zweiten Filterpresse besteht aus einer
Lage einseitig gerauhtem Flanell (K6perbindung), dessen rauhe Seite
nach innen gekehrt ist, einer Watteschicht, die 230—250 g (nach Bron-
nert sogar 350 g) je Quadratmeter wiegt, und wieder einer Lage ein-
seitig gerauhtem Flanell, dessen rauhe Seite wiederum nach innen ge-
kehrt ist.

Die dritte Filterpresse wird genau wie die zweite bepackt, nur mit
dem Unterschied, daBl die letzte Flanellschicht auf der Austrittseite
durch gebleichtes und gesengtes Nesseltuch ersetzt wird. Die Losung
wird gewohnlich mit etwa 5—3,5 Atm. Druck filtriert. Bei sehr ziher
und inhomogener Viskose ist indes ein erheblich gréBerer Druck erforder-
lich, aber nicht héher als 6 Atm.

Im allgemeinen ist es ratsam, die Viskose sofort nach dem Lgsen,
oder etwa 15—20 Stunden danach zu filtrieren, da bekanntlich in den
ersten 24 Stunden die Viskositit der Losung abnimmt, um nach Ablauf
dieser Zeitspanne wieder anzusteigen.

Bei einer Tagesproduktion von 1000—1500 kg Kunstseide empfiehlt
es sich, je drei Filterpressen mit etwa 12 m? Filterfliche zu verwenden,
d. h. fiir die obengenannten drei Filterstufen insgesamt etwa 100 bis
110 m? Filterflache.

Es sind meist zwei Filterpressen dauernd unter Druck, d. h. in Be-
trieb, die dritte Presse steht bepackt als Reserve bereit. Selbstversténd-
lich muB} zur Vermeidung von Luftblasen in der filtrierten Viskose der
Eintritt in die Presse stets von unten erfolgen. Die erste Filtration
dauert immer linger als die zweite, und zwar um etwa die Halfte der
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zur zweiten Filtration benotigten Zeit. Haben z. B. 50001 Viskose zur
ersten Filtration 7 Stunden gebraucht, so passiert die gleiche Partie die
zweite Presse in ca. 4 Stunden. Es ist ratsam, die zweite Filtration stets
unter geringerem Druck durchzufiihren als die erste, da man bei niedri-
gerem Druck begreiflicherweise einen besseren Filtrationseffekt erzielt.

War die Viskose gut geldst, so dndert sich ihre Viskositit beim Fil-
trieren nicht. Eine Wiederholung der Zihigkeitsmessung nach dem
Filtrieren dient daher zur Kontrolle des Lsevorganges.

c) Behandlung des gebrauchten Filtermaterials. Gewdhn-
lich wird die gebrauchte Watte von der Viskose freigewaschen und, da
eine Kunstseidenfabrik keine Maschinen zur Auflockerung des Materials
oder zur Bildung des tadellosen FlieBes besitzt, verkauft. Die Gewebe
dagegen werden gereinigt und weiter verwendet. Das Waschen der
Filtertiicher muf mit Vorsicht durchgefiihrt werden, d. h. die Viskose
darf nicht durch vorzeitiges Koagulieren auf den Fiden des Gewebes
fixiert werden. In Spezialmaschinen werden die Tiicher durch Quet-
schen mit entsprechenden Mengen 5—6 vH Natronlauge von der Viskose
befreit, zwischen Gummiwalzen ausgequetscht und mit viel kaltem
Wasser (mechanischer Anprall z. B. durch Brause erleichtert das Wa-
schen) griindlich gesdubert. Nachdem man sich iiberzeugt hat, dal die
Viskose griindlich entfernt ist, wird mit 1 vH H,SO,-Losung abgesauert
und wieder griindlich gespiilt, eventuell unter Verwendung von etwas
Natriumkarbonat.

Die so gereinigten Tiicher werden gut geschleudert und, ohne ge-
trocknet zu werden, wieder verwendet. Sollen die Tiicher aufbewahrt
werden, so legt man sie in saubere Zement- oder Steinbottiche, die mit
sauberem Wasser gefiillt sind. (Kommt eine lingere Aufbewahrung in
Frage, so setzt man dem Wasser, um Fiulnis zu verhiiten, ein antisep-
tisches Mittel zu.)

E. Das Reifen der Viskose.

a) Theoretisches. Die filtrierte Viskose wird in groBeren Kesseln
langere Zeit gelagert. Das Wesen des wihrend dieser Zeit stattfindenden
Reifevorganges ist schon bei der Besprechung der Sulfidierung aus-
fiihrlich erértert worden ; infolgedessen soll hier nur noch der praktische
Zweck dieser MaBnahme erldutert werden. Beim Reifen verschiebt sich
nicht nur die Zusammensetzung des Zellulosexanthogenatmolekiils, son-
dern, was fiir die Praxis besonders wichtig ist, auch die Eigenschaften
der aus der Viskose regenerierten Zellulose erleiden eine durchgreifende
Verinderung. Auch das Verhalten der Viskose gegeniiber Féllungs-
reagenzien hingt von ihrem Reifezustand ab. Es ist bereits erwihnt
worden, daB3 dltere Viskose sich leichter aussalzen 148t als frisch her-
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gestellte. Im allgemeinen nimmt die Stabilitit der Viskose mit zu-
nehmender Reife ab. Junge Viskose wird z. B. durch stark dissoziierende
Salze oder schwach dissoziierende Séuren schwer und langsam koagu-
liert, sehr reife Viskose wird dagegen durch solche Agenzien nicht nur
koaguliert, sondern sogar zu Zellulosehydrat zersetzt.

Unreife Viskose liefert ohne Riicksicht auf die Art ihrer Fillung
Zellulosehydrat, das dicht und wenig quellbar ist, in trockenem Zu-
stande sich holzig anfiihlt, ein mageres Aussehen zeigt und im trockenen
Zustande gegen Zug und Reibung auBerordentlich widerstandsfihig ist.
Die mangelnde, unregelmiBige Quellbarkeit gibt sich u. a.durch schlechte
und ungleichméBige Farbstoffaufnahme zu erkennen. Unreife Viskose
ergibt auch bedeutend dehnbarere Fiden.

Weit gereifte Viskose ergibt dagegen eine sehr volumingse Zellulose,
die leicht quillt, in trockenem Zustande weichen baumwollartigen Griff
zeigt und wenig Reil- und Reibfestigkeit besitzt. Sie 1Bt sich leicht
anfarben und ist gegen chemische Reagenzien weniger widerstandsfahig.
Die Beschaffenheit und der Wert des Endproduktes sind also in erster
Linie von der richtigen Durchfithrung des Reifeprozesses und der Wahl
der geeigneten Polymerisationsstufe abhéngig. Diese Faktoren kénnen
unter Umstanden die Wirtschaftlichkeit eines Viskosebetriebes entschei-
dend beeinflussen. Es lassen sich jedoch keine festen Regeln aufstellen,
da der Reifegrad, bei dem man die Viskose verarbeitet, von den An-
spriichen abhéngt, die an das fertige Gebilde gestellt werden, ferner
vom Fillverfahren und noch manchen anderen Faktoren. Gewdhnlich
wird die Viskose mit der Reife 10° Chlorammon nach Hottenroth
versponnen.

Beim Zersetzen junger Viskosen mit Sduren oder sauren Salzen ent-
steht gewohnlich ein Zellulosehydrat, das durch feinst verteilten
Schwefel milchig getriibt ist. Der Schwefelgehalt derartiger Gebilde
ist aber stets hoher als bei Produkten, die aus gereifter Viskose her-
gestellt sind. Dieser Schwefel 1aBt sich auch durch nachtrigliche Be-
handlung mit Schwefelnatriumlésung nur unvollkommen entfernen.
Gereifte Viskose gibt nach der Fallung schwefelirmere Gebilde. Auch
ist der zurlickbleibende Schwefel weniger fein verteilt und liBt sich
infolge des gesteigerten Quellungsvermogens der Zellulose leichter aus-
waschen. Im trockenen Zustande sind die Erzeugnisse aus gereifter
Viskose bei sorgfaltiger Nachbehandlung glasklar.

Professor Berl, Darmstadt, hat den Reifevorgang ultramikroskopisch
untersucht, um einen tieferen Einblick in die dabei stattfindenden kolloid-
chemischen Vorginge zu gewinnen. Nach seinen Beobachtungen ist die bisherige
Anschauung, nach der das Zellulosexanthogenatmolekiil beim Reifen zu grofieren
Molekiilaggregaten zusammentritt, unzutreffend. Es findet vielmehr ein Zerfall

der Xanthogenatverbindungen statt, der bis zur vélligen Riickbildung von Zellu-
lose und bekannten Schwefelverbindungen fortschreitet. Die frei werdenden
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Zellulosemolekiile zeigen dabei absolut kein Bestreben, sich zu gréSeren Kom-
plexen zu polymerisieren, sie bleiben vielmehr in der kolloiden Lésung schweben.

Der Zerfall des Zellulosexanthogenats dauert so lange, bis simtliche Zellulose-
molekiile von ihrem Xanthogenatrest befreit sind. Sofort nach Vollendung des
Zerfalls ballen sich die schwebenden kolloiden Zelluloseteilchen zusammen, wobei
die Viskose koaguliert.

Nach diesen Ergebnissen ist der Reifeproze keine Polymerisation, sondern ein
Zerfall der Zellulosexanthogenatverbindung. Viele Eigenschaften einer iiberreifenVis-
koseldsung lassen sich durch diese Auffassung des Reifeprozesses vorziiglich erklaren.

b) Praxis des Reifens. In der Praxis liBt man die Viskose z. B.
in liegenden oder stehenden Kesseln (Abb. 35) bei 189 C 48—60 Stunden
(im Durchschnitt 50 Stunden) reifen, und zwar vom Sulfidieren bzw. vom

Augenblick der Schwefelkohlenstoffzugabe gerechnet.
Die Temperatur wird im Hochsommer mit Hilfe einer
Ammoniak- oder Kohlensdurekiithlmaschine entspre-
chend niedrig gehalten. Die GréBe(gew6hnlich 5—6 cbm)
und Anzahl der Lagerkessel richtet sich nach der Menge
der Viskose und der Dauer der Reife. Jeder Kessel be-
sitzt ein Wasserstandsglas und vier Stutzen zum An-
schluB von Vakuum-, Druckluft-, Einfiill- und Abzapf-
leitungen,am Boden einen AblaBhahn,seitlich oder oben
ein Mannloch und ein Manometer. Der Durchmesser der
verwendeten Kessel betragt in der Praxis hochstens 2m,
da bei dem schlechten Wéarmeleitvermégen der Viskose
die Losung in gréfleren Behiltern leicht Temperatur-
A, e ken " differenzen aufweist und dann ungleichméBig reift. Auf
jeden Fall muB die Viskose nach der Filtration die
Temperatur des Reifekellers besitzen, ehe sie in die Reifekessel abgelassen
wird. Bei der Wahl des Kesseldurchmessers ist auf guten Temperatur-
ausgleich Riicksicht zu nehmen. In der Praxis versucht man, durch die
angegebenen MafBe dieser Forderung nach Moglichkeit zu geniigen. Um
die gesamte Viskosemenge moglichstgleichméBig zu temperieren, stellt
man die Reifekessel vorteilhaft in einem Raum auf (Viskosekeller), welcher
mit Korkplatten isoliert ist und mittels Lufttemperieranlage dauernd
auf die notwendige Temperatur heruntergekiihlt wird. Auch sieht man
die Viskosekessel von einem Xiihlmantel umgeben, um sie mittels
temperierten Wassers zu kiihlen. Diese Methode erfordert Isolierung
jedes einzelnen Kessels, ist aber technisch einwandfrei.

F. Verarbeitung der Viskose.

1. Die Riickbildung der Zellulose.
Die Riickbildung der in der Viskose geltsten Zellulose durch Zer-
setzen des Xanthogenats hat fiir die Industrie auf Grund der Entdeckung
verschiedener Fillverfahren, die aus der Viskose wertvolle Gebilde herzu-
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stellen gestatten, groe Bedeutung erlangt. Die stark alkalische Vis-
kose 148t sich, wie leicht versténdlich, durch sauer reagierende Stoffe
oder solche, die leicht ihr Saureradikal abgeben, aber auch durch ener-
gische und lange dauernde Erhitzung fillen.

Die erstgenannte Arbeitsweise ist bis heute fiir die Viskoseindustrie
die wichtigste geblieben, da sie bei richtiger Anwendung und entspre-
chender Wahl der Reagenzien stets gutes Zellulosehydrat liefert. Roh-
viskose, die auller Zellulosexanthogenat noch verhiltnismaBig viel
Nebenprodukte enthalt, gibt beim Behandeln mit stark sauren Stoffen
unter starker Schwefelwasserstoffausscheidung Zellulosehydrat, welches
durch elementaren Schwefel stark verunreinigt ist. Der bei der Zer-
setzung der Viskose durch Siure stattfindende Reaktionsverlauf 148t
sich etwa folgendermafen beschreiben: Die Viskose besteht im wesent-
lichen aus einer Anzahl von Zellulosexanthogenat-Natriummolekiilen be-
stimmter GréBe, die in einer durch Sulfide, Polysulfide, Thiokarbonate
und andere anorganische und organische Verbindungen verunreinigten
Natronlauge schweben. Bringt man diese Losung mit einer verdiinnten
Saure zusammen, so werden in erster Linie die Verunreinigungen der Vis-
kose zersetzt, wobei sich hauptséchlich Schwefelwasserstoff und Kohlen-
sdure, wahrscheinlich wenig Merkaptane, Schwefelkohlenstoff und mehr
oder weniger kolloidaler Schwefel ausscheiden. Das Zellulosexanthogenat
wird unter Abspaltung des Natriums zunéchst zum Koagulieren gebracht
und durch weitere Einwirkung der Séure unter Schwefelwasserstoff-
entwicklung zersetzt. Hierbei treten die frei gewordenen Zellulosehydrat-
molekiile zu einem mehr oder weniger dichten Gefiige zusammen. Bei
weitgereifter Viskose erfolgt der Zusammentritt trige, das Endprodukt
besitzt infolgedessen eine lockere, wenig dichte Struktur. Ein derartiges
Zellulosegebilde zeigt selbst im trockenen Zustande wenig Festigkeit
und geringe Dehnung, ist aber sehr geschmeidig, weich und im hohen
Grade durchsichtig. Es besitzt gutes Reflexionsvermégen fir Licht-
strahlen und zeigt daher hohen Glanz. War die Viskose jung oder
verlief die Trennung des Zellulosemolekiils vom Dithiokarbonsdurerest
schnell, so weist das erhaltene Gebilde groBe Dichte auf. Es sieht im
getrockneten Zustande mager aus, fiihlt sich hart und holzig an, ist
sehr fest, reflektiert infolge einer stets rauhen Oberfliche das Licht
schlecht und haltdieeingeschlossenen Verunreinigungen hartnéckig zuriick.

Weitgereifte Viskosen miissen bekanntlich durch ein Fillbad mit
hoherem Séuregehalt ausgefillt werden als junge Viskosen. Dadurch
erhilt man einen gewissen Ausgleich bei den Produkten aus verschieden
reifen Viskosen, insbesondere bei Faden beziiglich der Ausfirbbarkeit
bei gleichem Glanz und Griff.

Die aus stark reifen Viskosen erzeugten Endprodukte weisen eine
lockere und wenig dichte Struktur auf und schrumpfen daher beim
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Trocknen stirker ein als aus junger Viskose hergestellte Gebilde, was
sich auch bei der Spannungstrocknung bemerkbar macht. Ubrigens ist
die Schrumpfung und Festigkeit der gefillten Gebilde nicht allein vom
Alter der Viskose bzw. der Zusammensetzung des Fallbades abhéngig; ab-
gesehen von der Qualitdt des zur Verarbeitung gelangenden Zellstoffes ist
die Art seiner Verarbeitung auf Viskose von groer Bedeutung. Zu starke
Alkali-Tauchlaugen, zu ausgedehnte Tauchdauer und auch zu lange
Vorreife sind nicht ohne EinfluB insbesondere auf die NafBfestigkeit
der Zellulosegebilde, und zwar im ungiinstigen Sinne. Interessant und
bemerkenswert ist die Erscheinung, daf auch der Sulfidierproze8 im
vorliegenden Falle von Bedeutung ist. Wird die Sulfidierung mit wenig
Schwefelkohlenstoff oder kurze Zeit, auch bei niedriger Temperatur
durchgefiihrt, so erhilt man bei der Fillung aus solchen Xanthogenaten,
ohne Riicksichtnahme auf die Zusammensetzung der Féllbdder, stets
bedeutend festere (insbesondere im nassen Zustande), aber beim Trocknen
wenig zusammenschrumpfende Gebilde. DieVerminderung der Schrumpf-
fahigkeit und die Erhéhung der NaBfestigkeit kann also durch Anwen-
dung verschiedener Schwefelkohlenstoffmengen, allerdings innerhalb
gewisser Grenzen, variiert werden. Wie schon erwihnt, bleibt die Zu-
sammensetzung des Fillbades vollig ohne Einflul auf die Dichte des
Gebildes (d.h. esist gleichgiiltig, ob man erst ein Koagulationsbad und eine
spitere Zersetzung mittels Séuren [Stearn oder Miiller II] anwendet).

Nach Ansicht Gaebels? sollen bei der Fillung von stark reifen Vis-
kosen konzentriertere Fillbider mit groferem Sauregehalt verwendet
werden, um die Diffusionsgeschwindigkeit des Fallbades in die gefallten
Gebilde zu erhohen und damit das Festwerden der dufleren Hiillen zu
verhindern, ehe die inneren Partien zersetzt sind, wodurch einer nach-
traglichen Sprengung der Oberfliche des Fadens durch Schwefelwasser-
stoff vorgebeugt wird.

Daf dltere Viskosen mehr Siure zur Regeneration verbrauchen als
jiingere, beruht auf einem Irrtum, da Viskosen verschiedenen Alters
in ihrer Zusammensetzung beziiglich Alkalitit gleichbleiben, also auch
die gleichen Mengen Sédure zu ihrer Zersetzung benétigen.

a) Schwefelwasserstoffentstehung. Besondere Beachtung er-
fordert der bei der Fillung frei werdende Schwefelwasserstoff nach Art
und Menge seiner Entstehung. Verliduft die Reaktion schnell, so bildet
sich der Schwefelwasserstoff in Form von Bldschen, welche die zunichst
entstehende Zellulosehaut beim weiteren Fortschreiten der Reaktion
ins Innere des Viskosegebildes durchbrechen und es schwammig, miirbe
und unansehnlich machen. Bei sachgemiBer Fillung darf demnach
keine derartige Schwefelwasserstoffausscheidung stattfinden, die Fal-

1 Herzog, R. O.: Technologie der Textilfasern Bd.VII: Kunstseide.



Verarbeitung der Viskose. 81

lungsfliissigkeit mull vielmehr imstande sein, die entstehenden Gase
dauernd schnell zu l6sen oder infolge ihrer Zusammensetzung chemisch
zu binden. Die Loslichkeit von Schwefelwasserstoff in reinem Wasser
ist aus der folgenden Tabelle zu entnehmen:

Ein Vol. Wasser absorbiert unter 760 mm Atm. Druck

bei 0°C 4,3706 Vol. Schwefelwasserstoffgas

, 8°C 3,9652 '
, 10°C 3,5858 .,
, 15°C 3,2326 ,, ’
, 200C 2,9053 .
, 250C 26041 ,, .
., 300C 2,3290 .
., 35°C 2,0799 .,
,, 40°C 1,8569 ,, - usw.

Die angefiithrten Zahlen zeigen, dafl das Losungsvermogen des Wassers
bei Schwefelwasserstoff mit zunehmender Temperatur stark abnimmt.
Andere Stoffe, z. B. Alkohol, besitzen ein bedeutend héheres Losungs-
vermogen fiir Schwefelwasserstoff. So 16st 1 Vol. Alkohol bei 0° und
760 mm Druck 17,9 Vol. H,S.

Ahnlich wie Alkohol verhalten sich alle organischen Verbindungen,
die eine oder mehrere Hydroxylgruppen enthalten, z. B. Glyzerin und
insbesondere Glykose. Auch aus anderen Griinden setzt man in der
Praxis dem Féllbade mit Erfolg Glykose zu, und zwar um Schwefel-
wasserstoff zu oxydieren. Ferner 1aBt sich die Schwefelwasserstoff-
entwicklung durch den Zusatz gewisser Salze zum Fillbad mildern.
Hierbei spielen besonders solche Metalle eine Rolle, welche auch in
schwach saurer Losung leicht Sulfide bilden.

b) Verhalten der Zinksalze im Bade. Besonders Zinksalze
haben sich in dieser Hinsicht als geeignet erwiesen. Beziiglich des Zu-
satzes von Zinksulfat zum Fallbade gehen in Fachkreisen die Meinungen
auseinander. Indessen hat sich dieser Zusatz in Mengen von nicht mehr
als 1,5 vH vorziiglich bewahrt. Das Zinksalz reagiert bekanntlich mit
Schwefelwasserstoff unter Bildung von Zinksulfid. In stirkeren mine-
ralischen Siurelosungen ist diese Reaktion reversibel, und zwar steht
die Reversion im direkten Verhéltnis zu der Konzentration der Saure.
In der Grenzzone zwischen dem aus dem Loch der Spinndiise heraus-
tretenden alkalischen Viskosefaden und der ihn umgebenden sauren
Fliissigkeit spielt somit das dem Féallbade zugesetzte Zinksulfat die
Rolle eines Schwefelwasserstoffiibertragers, indem es durch ununter-
brochen stattfindende Umkehrreaktion die Ausscheidung des Schwefel-
wasserstoffgases in Blaschenform verhindert. Diesen Vorgang kénnte
man veranschaulichen in den Gleichungen

ZuS0, + H,S <> ZnS + H,S0,
ZnS + H,80, 3> ZnS0, + H,S.
Eggert, Viskose. 2. Aufl. 6
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Da aber das Fillbad nicht allein aus Schwefelsdure besteht, anderer-
seits die Viskose mit ihren Begleitprodukten bei der Zersetzung mittels
Mineralsduren nicht nur Schwefelwasserstoff liefert, so ist die oben an-
gefithrte Gleichung in Wirklichkeit wahrscheinlich komplizierter.

c) Beeinflussung der gefallten Zellulose durch Schwer-
metallsalze bzw. durch Zinksalze. Aullerdem ist nachgewiesen
worden, da3 dem Fillbade zugesetzte Zinksalze den Querschnitt der
Einzelfasern stark beeinflussen, und zwar erh6hen sie die Rauhheit der
Faseroberfliche bzw. die Zackigkeit des Querschnittbildes. Diese giin-
stige Beeinflussung ist z. B. fiir die Verarbeitung der Viskosegarne auf
schnellaufenden Wirkmaschinen von ausschlaggebender Bedeutung. Es
ist anzunehmen, daf infolge leichterer Herausdiffundierung des Schwefel-
wasserstoffes aus der bereits gefallten Fasermasse im Inneren des Faser-
schlauches der osmotische Druck stark sinkt, wobei der hohe osmotische
Druck des Fillbades in gewissem Sinne eine Zusammenpressung der
Faser verursacht. In gleicher Weise wirken im sauern Medium auch
einige andere Schwermetallsalze, die zwar das Schwefelwasserstoffgas
nicht zu binden vermogen, es aber addieren. Besonders giinstig er-
wiesen sich mit Bezug auf Unschiddlichmachung von Schwefelwasser-
stoffgas die Kadmiumsalze. Die in dieser Richtung von mir durchge-
fiihrten Versuche bestéitigen diese Ansicht; der sich auf der Faser nieder-
schlagende orangerote Niederschlag von Kadmiumsulfid kann leicht
durch eine geeignete Nachbehandlung abgelost werden. Unter den
gegebenen Verhiltnissen verbietet sich leider die Anwendung von Kad-
miumsalzen wegen ihrer Giftigkeit.

Die vielfach aufgestellte Behauptung, da8 auch die Anwendung von
Zinksalzen die Arbeiter schiadigt, entspricht in keiner Weise den Tat-
sachen. Die hier und da vorgekommenen Schidigungen sind allein auf
den Kadmiumgehalt solcher Zinksalze zuriickzufiihren.

Ahnlich wie Zinksalze, nur in schwicherem MaBe, wirken Magnesium-
salze. Im Laufe der Zeit hat man zur Verhinderung der Schwefelwasser-
stoffentwicklung im Féllbad noch andere, z. B. oxydierend wirkende
Verbindungen u. 4. vorgeschlagen, wie schweflige Saurel.

Ubrigens scheidet junge Viskose stets groBere Mengen von blischen-
formigem Schwefelwasserstoff aus als gereifte. Dieses Verhalten scheint
mit der beim Reifen der Viskose stattfindenden Umwandlung der Mono-
sulfide in Polysulfide zusammenzuhingen, welche beim Zusammen-
treffen mit Saure keinen Schwefelwasserstoff, sondern Polyschwefel-
wasserstoff ausscheiden. Dieser zerfillt in der sauren Lésung auBerhalb
des gefillten Gebildes in Schwefelwasserstoff und fein verteilten amor-

! Franz. Pat. 542032 von E. Bronnert: Verfahren zur Herstellung sehr
feiner, nicht verklebter Fiden von Viskoseseide.



Verarbeitung der Viskose. 83

phen Schwefel, der eine starke Triibung des Fallbades hervorruft. Hier-
durch findet auch die reichliche Schwefelablagerung auf der Oberfldche
der Zellulosegebilde, die aus weit gereifter Viskose hergestellt sind, ihre
Erklirung. Die Bildung des Schwefelwasserstoffs ist besonders bei der
Herstellung dickwandiger Viskosegebilde, z.B. Filmen hinderlich, da
starkere Schichten von Zellulosehydrat auch in nassem Zustande Gase
nur sehr schwer durchlassen. In der Praxis arbeitet man daher in solchen
Fallen mit Béddern, welche die Zersetzung der Viskose so langsam wie
moglich, oft erst im Laufe von Stunden bewirken.

Die Erzeugnisse aus Viskose werden bei ihrer Herstellung stets
mechanisch auf Zug, Druck, Reibung usw. beansprucht. Um das Ge-
bilde bereits bei seiner Entstehung moglichst widerstandsfahig zu ma-
chen, ist es wiinschenswert, seine Quellbarkeit auf das geringstmogliche
MaB herabzusetzen. Die GroBe der Quellung hiangt von der quellenden
Substanz und vom Quellungsmedium ab. Da es sich hier um die Quellung
eines einzigen Stoffes, namlich von Zellulosehydrat handelt, interessiert
lediglich der Einflu} des Quellungsmediums. Chloride, Chlorate, Nitrate,
Bromide, Jodide und Zyanide erhéhen das Quellungsvermégen ganz
bedeutend, wihrend Azetate, Zitrate, Tartrate und insbesondere die
Sulfate die Quellung vermindern, beide in der Weise, daf} die Wirkung
des folgenden Gliedes der Reihe immer grofer ist als die des vorher-
gehenden. Auch Nichtelektrolyte, wie z. B. organische Verbindungen,
verringern die Fahigkeit zur Quellung.

Die Aufgabe der Viskose verarbeitenden Industrie besteht nun
darin, die Zusammensetzung des Fallbades so zu wihlen, daB} ein Zellu-
losehydratgebilde entsteht, welches den gestellten Forderungen im nassen
und im trockenen Zustande moglichst weitgehend entspricht.

Die im Laufe der Zeit zur Féllung der Viskose vorgeschlagenen Ver-
fahren lassen sich in vier grofle Gruppen teilen. 1. Die erste Gruppe
umfaBt die Verfahren, bei denen die Koagulation und Zersetzung der
Viskose mit Hilfe leicht dissoziierbarer Salze, welche ihr Sdureradikal
leicht abgeben, vorgenommen wird. 2. Die zweite Gruppe umfaft Fall-
bader, die aus sauren Salzen bestehen. 3. Die dritte Gruppe umfafit die
Fillung und Zersetzung der Viskose mit reinen Sauren. 4. Endlich ist
es noch moglich, die Viskose durch Einwirkung leicht dissoziierbarer,
aber ihr Siureradikal nicht abgebender, neutraler Salze zu koagulieren
und in einem zweiten Nachbehandlungsbade durch Siuren bzw. saure
Salze zu zersetzen.

d) Fallung der Viskose durch Ammonsalze. Das erste
technisch brauchbare Fillbad zur Regeneration der Viskose ist vom
Engléinder Stearn! vorgeschlagen worden. Es besteht aus einer Losung

1 DRP. 108511 KI. 29b vom 18. Oktober 1898.
6%
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von Ammoniumsalzen, besonders Chlorammonium vom spez. Gewicht
1,05—1,06.

Ammoniumsalze sind gut wasserloslich. Trotzdem die Losung neu-
tral reagiert, ist der an das Ammoniumradikal gebundene S#urerest
imstande starke Alkalien wie Atznatron, weitgehend abzustumpfen,
wobei Ammoniak entweicht. Hierauf beruht die Fihigkeit der Am-
moniumsalze, die stark alkalische Viskose sehr rasch zu koagulieren.
Diese Fahigkeit wird durch die aussalzende Wirkung, welche alle Elektro-
lyte kolloiden Losungen gegeniiber zeigen, noch verstarkt. Bei stunden-
langer Einwirkungsdauer zersetzen die Ammonsalze die Zellulosexantho-
genatverbindung in wasserunlésliches Zellulosehydrat unter Bildung von
Ammoniumsulfid und hauptsidchlich Ammoniumsulfhydrat. Die Re-
aktion verlduft um so schneller, je reifer die Viskose und je héher die
Temperatur des Bades ist.

Die Verwendung von Fillbidern aus Ammoniumsalzen, die sehr
milde und stufenweise auf die Viskose wirken und gute, hochglénzende
Gebilde liefern, bedeutete fiir den damaligen Stand der Viskosefabri-
kation eine sehr wertvolle Bereicherung. Die Erfindung hat den Anstof3
zur Weiterentwicklung der Entdeckung von Cro8l und Bevan gegeben.
Das von Stearn empfohlene Ammoniumchlorid 148t allerdings das
gefillte Zellulosehydrat zu stark quellen und vermindert damit die mecha-
nische Widerstandsfahigkeit der entstehenden Gebilde. Diese Nachteile
treten, wie bald erkannt wurde, beiVerwendung des billigeren Ammonium-
sulfats nicht auf, da allgemein die Sulfate die Quellbarkeit vermindern.

Ein Ubelstand bei der Benutzung von Fillbidern aus Ammonium-
salzen besteht darin, daB die einzelnen Fasern im Faden durch die im
Bade entstehenden Ammoniumsulfide bzw. Ammoniumsulfhydrate oder
auch infolge unvollstdndiger Zersetzung des Zellulosexanthogenats mit-
einander verkleben. Dieser Nachteil wurde durch die patentierten Ver-
fahren von Henckel von Donnersmark?! im Jahre 1903 behoben,
nach denen die im Ammonsalzbade gefillten Faden mit geeigneten
Schwermetallsalzen nachbehandelt oder diese Salze dem Ammonsalz-
bade selbst zugesetzt werden sollen. Obwohl die Verwendung von Am-
monsalzbidern im Vergleich mit anderen gebriuchlichen Fillverfahren
verhaltnisméiBig teuer ist, wird ihre Anwendung heute noch in verschie-
denen Kombinationen vorgeschlagen. In der Tat sind sie fiir manche
Zwecke, z. B. bei der Herstellung von Filmen, wo ein sehr mildes, lang-
sam wirkendes Bad erforderlich ist, schwer zu ersetzen und werden heute
noch benutzt.

e) Fillbdder Miiller Tund Miiller II. Die Versuche der Industrie,
ein billigeres Bad zu finden, welches die Viskoselésung in einem Zuge

1 DRP. 152743 und 153817 KI. 29b.
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zu brauchbaren Zellulosehydratgebilden zu regenerieren vermochte,
blieben lange Zeit erfolglos. Insbesondere fithrten Versuche mit reinen
Mineralsauren trotz haufiger Anderung der Bedingungen nicht zum
Ziel. Die stark durch Sulfide und andere Schwefelverbindungen ver-
unreinigte Viskose lieferte bei der Zersetzung mit starken Mineralséduren
stets pordse, glanzlose, also unbrauchbare Erzeugnisse. Am 2. Mai 1905
meldete Dr. Max Miiller in Altdamm ein Verfahren zur Herstellung
von Gebilden aus Viskose in Deutschland zum Patent an, das unter
der Nummer 187947 KI1. 29b erteilt wurde. Das Verfahren ist
gekennzeichnet durch die Verwendung eines Féllbades aus Schwefel-
sdure, in der ein Salz, vorzugsweise ein Sulfat, aufgelost ist. Die Miil-
lersche Erfindung besteht also in der Feststellung, daB3 Bisulfatlésung
Viskose auch in Gegenwart von freier Schwefelsdure selbst bei Zimmer-
temperatur zu glinzenden Zellulosegebilden zu regenerieren vermag.
Bald wurde indessen erkannt, daB nicht jede Viskose bei der Féllung
im Miiller - Bad das gewiinschte Resultat ergibt, sondern daf vielmehr
die Reife der Viskose, ihre Alkalitdt und nicht zuletzt ihr Reinheitsgrad
(worauf schon die Patentbeschreibung hinweist) eine wichtige Rolle
spielen.

Einen wesentlichen Fortschritt brachte das DRP. 287955 K1. 29b der
Vereinigten Glanzstoffabriken (angemeldet am 15. Februar 1912). Dieses
Verfahren beseitigt auch beim Verspinnen von Rohviskose, wie aus-
driicklich im Beispiele angegeben, alle Nachteile des Miiller - Verfahrens
durch Anwendung eines Fillbades, in dem die Séure halb gebunden,
also als Bisulfat, vorhanden ist, und das auBerdem einen Uberschuf
an neutralem Salz enthilt. Das Verfahreu ist fiir die Viskose verarbei-
tende Industrie von gréBter Bedeutung geworden, da es sich durch Billig-
keit, Vollkommenheit und vielseitige Verwendungsméglichkeit aus-
zeichnet. Beide Verfahren (in der Praxis oft als Miiller I und Miiller II
bezeichnet) arbeiten mit Bisulfat, also mit halbgebundener Séaure.
Miiller erkannte demnach als erster, da3 auBer den neutralen, leicht
dissoziierbaren und spaltbaren Ammonsalzen auch halbgebundene
Schwefelsdure ein geeignetes Féllbad ergibt.

f) Verhalten der Viskose gegeniiber freien Sauren. Freie
Séuren, besonders Mineralsauren und insbesondere Schwefelsiure, zeigen
meist betriachtliche Dissoziation. Hierbei gilt das Gesetz, daf} die Ak-
tivitit einer Sdure von der Konzentration der freien Wasserstoffionen
abhingt. Die Schwefelsdure ist unter diesem Gesichtspunkt am stark-
sten; sie zerfillt beispielsweise bei einer Konzentration von 98 g in
101 Wasser zu etwa 50 vH in die Ionen SO} +-2H* und bei hoheren
Konzentrationen noch teilweise in SO,H’ 4+ H* Ionen. Infolge ihrer
starken Dissoziation 148t sich die Siure als solche zur rationellen Fillung
von Rohviskose nicht verwenden, denn bei der sehr schnell verlaufenden
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Zersetzungsreaktion werden plotzlich groBe Mengen Schwefelwasserstotf
frei, die keine Zeit haben sich in der Fallfliissigkeit zu l6sen, so daB
sie als Bldschen entweichen und das gefillte Gebilde unansehnlich
machen. Die Technik muBlte daher nach einer Schwefelsdureverbindung
suchen, die einen geringeren Dissoziationsgrad aufweist. Dieser Forde-
rung entspricht das von Miiller vorgeschlagene Natriumbisulfat in
hervorragendem Mafle. Eine weitere Zuriickdrangung der Dissoziation
wurde durch Zugabe von neutralem Natriumsulfat zum Fallbad nach
DRP. 287955 erreicht. Eine solche Herabsetzung des Dissoziations-
grades ist naturgemafl nur bei mehrwertigen Siuren moglich. In der
Tat sind einwertige Mineralsduren in der Viskoseindustrie bis jetzt nicht
angewandt worden. Ein weiterer Vorteil bei Anwendung von schwefel-
sauren Salzen liegt in ihrer Eigenschaft, die Quellung des regenerierten
Zellulosehydrats zu vermindern. AuBerdem besitzt das Natriumsulfat,
insbesondere das Natriumbisulfat den Vorzug, den osmotischen Druck
des Fillbades bedeutend zu erhdhen, wodurch Faden, die in einem Bade
mit Zusatz von gréBeren Mengen dieser Salze gefillt werden, in zackiger
Form (im Querschnitt gesehen) ausfallen. Eine interessante Arbeit zum
Nachweis dieser Erscheinung haben Lottermoser und Schiel® aus-
gefithrt. Die Referenten erkliren, dafl der Querschnitt eines Fadens
umso unregelméBiger ausfillt, je mehr Natriumbisulfat im Reaktionsbad
enthalten ist und erkliren sich den Vorgang derart, dal beim Eintritt
des Viskosestrahles in ein solches Bad sich um denselben sofort eine
Schicht ausgefillter Zellulose bildet, die eine mehr oder weniger semi-
permeable Wand darstellt. Man hat also einen mit Viskoselésung ge-
fillten, im Féllbad hdngenden Schlauch vor sich. Der osmotische Druck
der im Inneren des Schlauches befindlichen Viskoselosung sinkt unter
dem koagulierenden EinfluB des Fillungsmittels, und der hohe osmo-
tische Druck des Spinnbades verursacht die Wanderung der Fliissigkeit
aus dem Schlauchinneren nach auflen, wodurch der Schlauch zusammen-
gepreft wird. Da mit zunehmendem Natriumbisulfatgehalt der osmo-
tische Druck des Fillbades steil ansteigt, ist es klar, dafl der Unterdruck
im Viskoseschlauch um so grofer werden und die Zusammenpressung
des Fadens um so stérker in die Erscheinung treten muf}, je mehr Na-
triumbisulfat das Fallbad enthélt. Dieser Vorgang wird noch dadurch
begiinstigt, daf die Porositit des Zelluloseschlauches mit hoherem Gehalt
des Spinnbades an Natriumbisulfat zunimmt.

Nach den Vereinigten Glanzstoff-Fabriken gehérigen DRP. 240846
Kl. 29b vom 26. September 1908 und DRP. 260479 KI. 29b vom
16. September 1922 wird die Aziditit der Schwefelsdure einmal
durch Magnesiumsulfat, bzw. Natriumsulfat 4 Zinksulfat 4+ Ammo-

1 Z. angew. Chem. 43 (1930).
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niumsulfat, ein andermal durch Zusatz von organischen Stoffen mit
alkoholischem Charakter und Fettsduren, insbesondere aber Glykose,
heruntergesetzt. An den Beispielen dieser Patentschriften erkennt man,
daBl die Anmelder vom Ammoniumsulfatbade ausgegangen sind, die
allzu milde Wirkung des letztgenannten Salzes durch einen Zusatz von
Schwefelsiure behoben und die H-Ionenkonzentration durch Zusatz von
Sulfaten und organischen Stoffen wieder zuriickgedringt haben. Beide
Béder sind zum Fillen von Rohviskose gut geeignet, und zwar besonders
dann, wenn man ihre Zusammensetzung der Reife und Alkalitit der
Viskose entsprechend anpafBt. Die Wirkung der Glykose im Féllbad
beruht wohl auf ihrer Eigenschaft gebildeten Schwefelwasserstoff zu
oxydieren, bevor die Viskose koaguliert.

g) Fallung mittels organischer Sduren. Man hat auch ver-
sucht, organische Sauren zur Fillung von Viskose zu verwenden, z. B.
nach DRP. 274550 K1. 29b vom 14. April 1912 (Milch- und Glykol-
sdure), nach DRP. 283286 Kl. 29b vom 16. April 1913 (Zitronen-
und Weinsdure) und Patent der Vereinigten Staaten von Amerika
792888 von Ch. Ernst (Herstellung von Fiaden aus Viskose) (Methyl-
alkohol und Essigsdure) und Brit. Pat. 2529 von Ch. Stearn (Her-
stellung von Fiden, Blattern oder Filmen aus Zellulose), wobei ein
Spinnbad mit 10—20 vH Essigsédure vorgeschlagen wird. Auflerdem
wire noch zu erwihnen, dafl zur Fallung der Viskose auch andere or-
ganische Sduren vorgeschlagen worden sind, wie Oxalsdure, Ameisen-
saure usw. Gewohnlich werden den daraus hergestellten Béddern noch
Salze der gleichen Séure zugesetzt. Diese Sauren sind indessen heute
meist noch so teuer, dafl die Anwendung der Verfahren in GroBbetrieben
kaum in Frage kommt. Die organischen Siuren haben auBlerdem den
Nachteil, daB sie in erster Linie nur die Nebenprodukte des Zellulose-
xanthogenats zersetzen, auf letztgenanntes nur koagulierend wirken,
d. h. man erhilt einen im wesentlichen in ziemlich reiner Form aus-
geschiedenen Faden aus Zellulosexanthogenat, der wieder 16slich ist und
erst durch Nachbehandlung mittels Mineralsdure zu Zellulosehydrat
zersetzt wird.

Unter dem EinfluB der beiden Miiller -Verfahren haben natiirlich
eine Reihe von Erfindern versucht, neue Fallungsmethoden fiir Viskose
auszuarbeiten ; so sind eine ganze Reihe von Patenten entstanden, deren
vollstdndige Aufzidhlung hier zu weit fitlhren wiirde. Die Erfindungen
bestehen im wesentlichen aus verschiedenen Kombinationen der Miiller-
Verfahren, wobei den Bidern hiufig noch mehrwertige Alkohole, Fett-
sduren und andere organische Stoffe wie Benzolverbindungen u. . zu-
gesetzt werden. Neuerdings beschaftigt sich die Technik besonders mit
dem Problem der Herstellung duBlerst feinfadiger Viskoseseide, wobei die
geeignete Zusammensetzung der Fallbader eine wesentliche Rolle spielt.
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Uberhaupt miissen bei der Fillung der Viskose bestimmte Bedin-
gungen genauest eingehalten werden, und zwar nicht nur betreffs der
Zusammensetzung des Spinnbades, sondern auch in bezug auf Tem-
peratur, Schlepplinge (Dauer der Beriihrung des Fadens mit dem
Reaktionsbade) usw. Die Temperatur spielt insofern eine wichtige
Rolle, als man durch Herabsetzung bzw. Erhohung eine schnellere oder
langsamere Féllung erreichen kann. Auch ist, wie bereits oben an-
gefiihrt, die Fahigkeit Schwefelwasserstoff zu 16sen, beim kéalteren Bade
grofler als bei einem warmeren. Auf die Qualitat des gefallten Gebildes
hat dagegen die Temperatur nur einen untergeordneten EinfluB; sie
ist in der Hauptsache abhingig von der Spinngeschwindigkeit, auch
evtl. von der Nachreife der zur Verwendung gelangenden Viskose.

h) Schleppldnge. Noch vor einigen Jahren hat man der Schlepp-
lainge grofe Bedeutung zugemessen in der Annahme, daf} sie ein sehr
wichtiger Faktor fiir die Qualitit des gefallten Gebildes sei. In neuerer
Zeit konnte diese Ansicht auf Grund der gemachten Erfahrungen nicht
mehr aufrechterhalten bleiben, und es hat sich ergeben, daf die Schlepp-
lange und auch die Temperatur lediglich die Zersetzungsgeschwindigkeit
der Viskose beeinflussen.

i) Streckspinnverfahren. Die bisher iibliche Kunstseidenfaser
von ca. 7 Deniers iibertrifft an Dicke die Naturseide um das Mehrfache.
Ein derart starker Faden fillt bei geringfiigigen Schwankungen in der
Zusammensetzung des Fallbades oft wenig elastisch aus und besitzt
geringe Deckkraft, ein Nachteil, der besonders bei der Weiterverarbei-
tung der Seide sich stérend bemerkbar macht. Je feiner die einzelnen
Fasern im Faden sind, desto wertvollere mechanische Eigenschaften
besitzt er. Zu ihrer Herstellung hat man bereits verschiedene Wege
eingeschlagen.

Gewohnlich streckt man den noch nicht vollstindig fixierten Faden
im koagulierten Zustande, indem man aus Spinndiisen mit den normalen
Spinnléchern von 0,1 mm Durchmesser eine geringere Menge Viskose
ausfliefen 1a8t, als zum Spinnen der normalen Faser erforderlich ist.
Bei Verwendung der genannten Diisenéffnungen mufl dann der Viskose-
strahl, bevor er zur Zellulosefaser regeneriert worden ist, ganz erheblich
gestreckt werden. Verwendet man ein Fillbad, welches sehr aktiv ist,
so erfolgt die Streckung bereits am Austritt aus dem Spinndiisenloch,
ja sogar zum Teil in demselben. Die Streckung kann natiirlich nur in
gewissen Grenzen stattfinden, da bei Uberschreitung der Faden infolge
Verletzung seiner Oberfliche durch Entstehung von Rissen usw. matt
und unansehnlich ausfillt. Verwendet man aber Reaktionsbader, die
langsam und milde auf die Viskose einwirken, d. h. welche die Zer-
setzung stufenweise erfolgen lassen, so kann die Streckung des Fadens
nicht nur an der Austrittséffnung des Spinndiisenloches, sondern auch
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auf der ganzen Linge bis zur Bobine (oder anderen Aufwickelvorrich-
tung) erfolgen. In der letzten Zeit gewinnt an Bedeutung zur Her-
stellung von gestreckter Kunstseide das DRP. 384205 Kl. 29a vom
10. Juli 1920. Das Verfahren beruht auf der Streckung des Fadens
auflerhalb des Spinnbades. Das Wesen der Erfindung besteht im
Gegensatz zu den bekannten Einrichtungen darin, daB anstatt der
iiblichen am Ende des Spinntroges angeordneten unbeweglichen Glas-
stibe oder Fadenfilhrer Abzugsvorrichtungen (Walzen oder Haspeln
= Borzykowskirollen) angeordnet sind, durch deren Geschwindigkeit
die Abzugsgeschwindigkeit bestimmt ist, und daBl der Verzug der
bereits gesponnenen Fiden im ganzen Biindel zwischen der besagten
Abzugsvorrichtung und der eigentlichen Aufwickelvorrichtung (Spule)
dadurch stattfindet, dal man letztere schneller laufen 1iBt als die
Abzugsvorrichtung.

Bei Anwendung besonderer Fillbider will Bronnert einen besonders
feinen Faden spinnen. Die Geschwindigkeit, mit der die Viskose aus
der Diise austritt, ist naturgemaB innerhalb gewisser Grenzen von der
Geschwindigkeit abhangig, mit welcher der Faden aufgespult wird. Die
Erzielung guter Resultate héngt bei dieser Arbeitsweise nicht nur von
der Zusammensetzung des Fallbades, sondern auch vom préazisen Ar-
beiten der Spinnmaschine ab.

k) Verschiedene Verfahren zur Erzeugung feinfadiger
Kunstseide. Ein anderes Verfahren, eine Verfeinerung der Kunst-
seidenfaden zu erreichen, besteht darin, den Zellulosegehalt der Spinn-
viskose zu verringern, so daf die entstehenden Gebilde stiarker schrump-
fen. Da das Verspinnen einer derartigen Viskose gewisse Schwierigkeiten
bietet, ist die Verfeinerung des Fadens nach dieser Arbeitsmethode nur
bis zu einer gewissen Grenze moglich.

Neuere Versuche haben nun auch gezeigt, dall es bei Einhaitung
ganz bestimmter Bedingungen gelingt, mit Mineralsduren, hauptséachlich
Schwefelsdure, ohne Salzzusatz dennoch gute Zellulosegebilde aus Roh-
viskose herzustellen. Besonders wichtig ist dabei der Reifegrad der
Viskose, die Saurekonzentration im Bade und schlieBlich die Dauer
des Fadendurchgangs durch das Bad. Nach dem DRP. 282789 KI1. 29b
der Vereinigten Glanzstoff-Fabriken A.-G. vom 27. November 1913 soll
man glinzende Gebilde erhalten, wenn man eine ungereinigte Viskose
vor Erreichung der Phase C;, und Cyg in einer schwachen Schwefelsgure-
16sung von nur 10 vH und darunter fillt, und die Strecke, die der Faden
im Bade zuriicklegt, bei einer Spinngeschwindigkeit von 40 m in der
Minute nur etwa 3 cm lang macht. Ein Anwéirmen des Bades ist dabei
nicht notwendig; es geniigt, wenn das Bad Zimmertemperatur besitzt.
Laut Schw. Patent 70 124 will dieselbe Firma zum gleichen Resultat ge-
langen, wenn vier Tage alte Viskose in 10 vH Schwefelsdure bei 25° C
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Badtemperatur gefiallt wird. Nach DRP. 357668 KI1. 29b (Verfahren zur
Herstellung von glinzenden Faden aus weit gereifter Viskose mittels
Mineralsdure) der Vereinigten Glanzstoff-Fabriken A.-G. wird zur
Fallung eine mindestens acht Tage alte Viskose empfohlen, aus der
die Zellulose mit wenigstens 20 vH Schwefelsaure bei 40° C und
10—15 cm Badlinge regeneriert werden soll.

Von Interesse sind noch Verfahren, welche eine verbesserte, vorteil-
haftere Fillung durch Kombination von verschiedenartig zusammen-
gesetzten Fillbadern mit gleichzeitiger Vorbehandlung der in diesen
Bidern zu fillenden Viskose zum Gegenstand haben, wie z. B. DRP.
337984 K1. 29b (Chemische Fabrik von Heyden, A.-G. (Verfahren zur
Herstellung von Viskoseseide) und DRP. 353483 KI1. 29b derselben
Fabrik. AuBlerdem sucht man Glykose, Thiosulfat, fett- und 6lsaure
Kaliumsalze usw. der Viskose zuzusetzen.

1) GesetzmédBigkeit des Verhaltens der Sdurekonzentra-
tion zu der Faserfeinheit. Zur Herstellung feinfaseriger Kunstseide
benétigt man bekanntlich andere Saurekonzentrationen, wie fiir Fasern
iiber 6 Deniers, und zwar mul} die Séaurekonzentration des Spinnbades
mit der Verfeinerung der Faser steigen. Bronnert will hier eine gewisse
Gesetzma Bigkeit gefunden haben. In seinen Patenten, Brit. Pat. 166931
und Schw. Pat. 95355 fiihrt er an, wie die Sdurekonzentration bzw. der
Salzgehalt solcher Spinnbédder berechnet werden muf. Diese beiden
Patente fithre ich nachstehend des Interesses halber mit den Patent-
anspriichen voll an:

Brit. Pat. 166931 vom 22. Mirz 1920 E. Bronnert, Miihlhausen i. E.

Zur Herstellung feiner Faden unter 6 Deniers verwendet man Spinnéffnungen
von ca. 0,10 mm Durchmesser, fiihrt die Viskose den Spinnéffnungen in genau
den Mengen zu, die dem gewiinschten Denier entsprechen, und benutzt verdiinnte
Schwefelsdure als Spinnbad. Je feiner der Faden gewiinscht wird, desto hoher

nimmt man die Sédurekonzentration im Spinnbad. Die Sduremenge im Liter wird
als ein Minimum » nach der Formel berechnet

o210
Ip
das Minimum ¢ fiir den Denier 0 ist 250 g, wenn 0 = 2 Deniers ist, daraus 148t
sich » fir jeden beliebigen Denier p berechnen.

Schweiz. Pat. 95355 Dr. E. Bronnert, Miihlhausen i. E.

Spinnverfahren zur Herstellung feinster Féiden aus Rohviskoselsung unter
Benutzung von saurer Ammonsulfatldsung als Fillbadfliissigkeit.

Im Schweiz. Pat. 94412 wurde ein Verfahren zur Herstellung feinfadiger
Viskoseseide unter Verwendung von sauren Salzldsungen beschrieben, das da-
durch gekennzeichnet war, da zum Zwecke der Erzeugung von Fiadchen von
6—2 Deniers die sonst fiir grobere Fadchen iiblichen Spinnéffnungen mittlerer
Weite von etwa 0,10 mm Durchmesser fiir alle genannten Fadennummern ver-
wendet wurden, unter Regelung des Viskosezuflusses entsprechend der zu
spinnenden Fadennummer, unter Beriicksichtigung der Zahl der Diisen6ffnungen
und der Abzugsgeschwindigkeit, und daB eine mit Sulfaten der Alkalien und
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Erdalkalien in wechselnder Menge versetzte 20 Vol.vH Schwefelsdure als Spinn-
bad dient. Im Schweiz. Pat. 87536 wurde gezeigt, daB man zur Herstellung
feinstfddiger Viskoseseide von 1—2 Deniers auch Ammonsalzbider benutzen kann,
die mit wenig Séure versetzt sind. Im Schweiz. Pat. 87736 wurde weiter ausein-
andergesetzt, daB man den Néherungswert fir die Minimalkonzentration eines
rein schwefelsauren Spinnbades errechnen kann fiir jeden beliebigen Titer, voraus-
gesetzt, daBl man auch sonst die fiir das Spinnen feinster Fiadchen notwendigen
Vorbedingungen — Verwendung mittlerer Spinnéffnungen von 0,1 mm Durch-
messer fiir alle Fadentiter unter 6 Deniers und Regelung der der Diise zuflieBenden
Viskosemenge, derart, daB sie, unter Beriicksichtigung der Abzugsgeschwindig-
keit und der Lochzahl des Spinnkopfes dem gewiinschten Titer des Einzelfadchens
entspricht — erfiillt. Es zeigte sich, dafl die Konzentration der Siure, die beim
Titer 2 Deniers einwandfreies Spinnen zulid8t, sich zu der gesuchten Konzentration
fiir einen gewédhlten anderen Titer umgekehrt verhilt, wie der angendherte Wert
der Quadratwurzeln aus den 2 Fadenstérken in Deniers, oder, wenn man den ge-
wiinschten Fadentiter und den gesuchten Wert fiir die Schwefelsiurekonzen-
tration mit » bezeichnet, in Zahlen ausgedriickt

z V2

250 Ve’
wobei die Zahl 250, zur Zahl 2, in Beziehung gesetzt, die Grammzahl Schwefel-
sduremonohydrat im Liter Spinnbad fiir 2 Deniersfidchen bedeutet. Bei dem
Versuch, die Konzentration auch fiir saure Ammonsulfatbider nach derselben
Formel einzustellen, stellte sich iiberraschenderweise heraus, daB man bei der
Anwendung saurer Ammonsulfatbader nicht nur die freie Schwefelsdure, sondern
auch die im Ammonsulfat enthaltene Schwefelsiure mit in Rechnung stellen
muf}, derart, daB fiir 2 Teile Ammonsulfat 1 Teil freie Schwefelsiure in Anrech-
nung gebracht wird. Wenn man in dieser Weise die Schwefelsdure des Ammon-
sulfates mit beriicksichtigt, gilt aber auch wieder das Gesetz, daB die Saurekon-
zentration, die bei den verschiedenen Fadentitern notig ist, umgekehrt pro-
portional ist dem angendherten Wert der Quadratwurzel des Fadentiters.

Diese Erkenntnis fithrte zu einer neuen und besonderen Abart des Spinn-
verfahrens zur Herstellung von Viskosefiden unter 6 Deniers, die dadurch ge-
kennzeichnet ist, daB als Fillbad ein Gemisch von Schwefelsiure und Ammon-
sulfatlésung verwendet wird, wobei die fiir die einzelnen Fadentiter erforderlichen
Minimalkonzentrationen der Biader so bemessen werden, daBl die Summe aus
dem Gewichte der freien Schwefelsdure und dem halben Gewichte des Ammonsul-
fates umgekehrt proportional ist dem angeniherten Wert der Quadratwurzel
aus den Fadenstédrken.

Beispiel: Die Konzentration eines Ammonsalzbades fiir ¢ = 2,7 Deniers-
fidchen soll im Niherungswert berechnet werden. Man berechne zunichst
den Néherungswert fiir ein rein schwefelsaures Bad nach Schweiz. Pat. 87736
gemaB der oben angegebenen Formel; es ist:

s ]z

280 a1

oder » angenihert gleich 215. Fiir 2,7 Deniersfidchen braucht man also, wenn
man rein schwefelsaure Bider verwendet, 215 g Schwefelsiuremonohydrat im
Liter. Will man nun einen Teil des Schwefelsduremonohydrats durch Ammon-
sulfat ersetzen, so braucht man nach obigen Ausfiihrungen fiir jedes Gramm
weniger aufgewendeten Schwefelsduremonohydrats doppelt soviel, also 2g
Ammonsulfat. Also z. B. 200 g Schwefelsduremonohydrat und 30 g Ammonsulfat
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oder 150 g Schwefelsduremonohydrat und 130 g Ammonsulfat oder 125 g Schwefel-
sduremonohydrat und 180 g Ammonsulfat oder 100 g Schwefelsduremonohydrat
und 230 g Ammonsulfat im Liter Spinnbad.

Patentanspruch: Spinnverfahren zur Herstellung von Viskosefiden unter
6 Deniers, dadurch gekennzeichnet, da8 als Fallbad ein Gemisch von Schwefelsidure
und Ammonsulfatlésung verwendet wird, wobei die fiir die einzelnen Fadentiter
erforderlichen Minimalkonzentrationen der Béider so bemessen werden, daBl die
Summe aus dem Gewichte der freien Schwefelsdure und dem halben Gewichte
des Ammonsulfates umgekehrt proportional ist dem angendherten Wert der
Quadratwurzel aus den Fadenstirken.

m) Lilienfeld-Verfahren. Ein besonders interessantes Spinn-
verfahren, welches alle zur Zeit bestehenden GesetzmaiBigkeiten und
praktischen Erfahrungen beziiglich Viskoseregeneration umzustofBen
droht, ist durch Lilienfeld bekanntgegeben worden. Dieses Verfahren
ist u. a. in der Brit. Patentschrift Nr. 274521 beschrieben. Nach dieser
Patentschrift wird die Viskose in einem Bade, welches keinesfalls weni-
ger als 55 vH, vorteilhaft aber nicht weniger als 65—85 vH Monohydrat
enthaltende Schwefelsiure darstellt, versponnen.

Nach eigenen Angaben Lilienfelds! sollen alle anderen, in dieser
britischen Patentschrift genannten Arbeitsbedingungen nebensichlicher
Natur sein. Es kommt lediglich auf die angegebene Konzentration der
Saure an (es eriibrigt sich daher, den Wortlaut des Patentes wiederzu-
geben). In dem angezogenen Artikel fithrt Lilienfeld aus, daf} es fiir
sein Verfahren nicht von Einflu} ist ob

1. guter Zellstoff oder Linters zur Viskoseherstellung verwendet wurde,

2. daB die Art der Vorreife der Alkalizellulose ohne Bedeutung ist,

3. nur eine normale Sulfidierung stattzufinden hat,

4. daB das Alter der Viskose vollkommen gleichgiiltig ist,

5. daB die Viskosititen schwanken konnen, d. h. sowohl sehr niedrige wie
auch sehr hohe sein diirften,

6. daB die Zusitze zu der Viskose selbst ohne Belang sind,

7. daB die Zusitze organischer (Glykose) oder anorganischer (z. B. Sulfate)
Substanzen zu dem Spinnbade gar keine Rolle spielen,

8. daB die Temperatur des Bades schwanken kann von unter 0° C bis iiber
Zimmertemperatur,

9. daB die Schlepplinge von 10—100 cm bemessen sein kann,

10. daB die Luftstrecke ebenfalls ziemlich belanglos ist und 50 bzw. 150 cm
betragen kann,

11. daB sich nach dem Verfahren grobe und feine Titer herstellen lassen. Nur
durch entsprechende Anpassung der Menge der in einer bestimmten Zeiteinheit
gefoérderten Viskose und Abzugsgeschwindigkeit, ohne die anderen Arbeits-
bedingungen zu #ndern, lassen sich glinzende Kunstseidenfiden herstellen mit
5—8 bzw. 0,5 Denier pro Einzelfaser.

12. Die Diisenéffnungen brauchen nur normal, also 0,08—0,1 mm weit zu sein.

13. Die Streckung beim Spinnen soll im allgemeinen keine Rolle spielen. So
erhilt man schon bei 18 m per Minute Abzugsgeschwindigkeit eine Kunstseide
mit einer Trocken- bzw. NaBfestigkeit von 4 bzw. 2—3 g pro Denier. Eine Zusatz-
streckung erhoht dagegen die Trockenfestigkeit auf 7 g pro Denier und dariiber.

! Die Kunstseide 1930, Aprilheft.
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Sollte dieses Verfahren nun tatsichlich ein Universalverfahren sein
und Kunstseide mit den gewohnten Eigenschaften bei einer so auBer-
gewohnlichen Trocken- und NaBfestigkeit liefern, so hat Lilienfeld fiir
die Kunstseidenindustrie wirklich etwas ganz Hervorragendes geleistet.
Indessen ist es zur Zeit noch verfriiht, ein entscheidendes Urteil fillen
zu wollen, da das Verfahren zu jung ist, doch hoffen wir, daB die Erwar-
tungen des Erfinders sich erfiillen.

n) Andere Fallverfahren. Auch Kohlensdure soll zur Regene-
ration der Zellulose aus Viskose brauchbar sein, und zwar in Form von
Feuerungsgasen mit 5—15 vH Kohlensdure!. Trotz der groBen Zahl
von Patenten, welche hier nicht alle angefithrt werden konnen, bleibt
es fraglich, ob die Fillung der Viskose mit reiner Siure gegeniiber den
Verfahren, welche saure Salzlosungen benutzen, in der Praxis konkur-
rieren kann.

AuBer Bisulfaten sind noch andere saure Salze zum Fillen von
Viskose vorgeschlagen worden, wie z. B. Natriumbikarbonat und beson-
ders Natriumbisulfit, das auch in Verbindung mit anderen Salzen emp-
fohlen worden ist2. Die nach diesem Verfahren hergestellten Viskose-
gebilde sind nur koaguliert und bediirfen daher zur vollstdndigen Um-
wandlung in Zellulose einer Nachbehandlung. AuBerdem liefern saure
oder uneutrale Salze der schwefligen Saure Zellulosegebilde, die sich in
ihren chemischen und physikalischen Eigenschaften von den mit Schwe-
felsdure bzw. Sulfaten hergestellten unterscheiden. Diese Eigenschaft
der Sulfite scheint mit ihrem Reduktionsvermégen zusammenzuhéngen.
SchlieBlich vermoégen auch einige Neutralsalze Viskoselgsungen von
bestimmtem Reifegrade zu koagulieren. Nachdem das Gebiet der
sauren Salze und Losungen fast erschopft war, wurde die Verwendung
von Neutralsalzen, die leicht dissoziieren, aber ihr Saureradikal an
Natriumhydroxyd nicht abtreten, zu Fallzwecken patentiert. So ent-
standen das Brit. Pat. 24045 (1911) von J. E. Brandenberger, das
die Fallung von Viskose mittels Thiosulfaten schiitzt; das DRP. 290832
K1.29b vom 16. Februar 1913 (Fillen von Viskose mit Alkali- oder
Erdalkalisalzlésungen, denen ein Ammonsalz zugesetzt worden ist) und
noch viele andere. Auch Verbindungen von organischen Stoffen mit
sauren anorganischen Salzen hat man zur Fillung der Viskose vor-
geschlagen. So verwendet man nach DRP. 307811 KI. 29b, angemeldet
am 20. Juni 1913 von Lange und Walther, zur Viskosefillung Salze
des Oxymethylester der schwefligen Siaure und sonstige Aldehydbisulfite,
sowie Reduktionsprodukte der Aldehydbisulfate wie Sulfoxylate. Diese
Bider vermogen simtlich die Viskose nicht zu zersetzen, sondern nur zu
koagulieren. Ein ebenso interessantes, wie originelles Verfahren gibt

1 Vgl. Franz. Pat. 457633 von J. K. Brandenberger.
2 Siehe Franz. Pat. 400577 und Amer. Pat. 816404.
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Courtauld Ltd. in dem DRP. 411167 bekannt. Die Patentanspriiche
dieses Verfahrens lauten:

1. Verfahren zur Herstellung von Kunstfiden u.dgl. aus Viskose, dadurch
gekennzeichnet, daB die Fillung oder Koagulierung der Viskose mittels einer
wilrigen Losung eines Alkalisilikates herbeigefiihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daBl man fiir die Fil-
lungslésung ein Alkalisilikat von hohem Kieselsiduregehalt im Verhiltnis zum
Alkalioxydgehalt verwendet.

Ob das Verfahren jemals fiir GroBbetriebe von Bedeutung werden
wird, bleibt abzuwarten.

o) Erh6hung der Bruchfestigkeit des Fadens. Bekanntlich
148t sich die Festigkeit der Seide bedeutend erhéhen, wenn die Fallung
bzw. die Regeneration unter Streckung des Fadens durchgefiihrt wird.
Durch das Strecken werden die Einzelkristdllchen der Zellulosemasse
der Fasern geordnet und in parallele Lage zueinander gebracht. Die
Bruchfestigkeit wird dadurch unter Verringerung der Dehnung nach-
gewiesenermafen ganz bedeutend gesteigert. Sehr nett versucht Kampf
in einem Artikel ,,Rechnerisches und Spekulatives iiber den Spinnvor-
gang‘‘! diese wichtige Erscheinung durch rein mechanische Vorgédnge zu
erkliren. Ich will seine Ausfithrungen hier in kurzen Ziigen wiedergeben.

Kimpf bezeichnet die Zellulosemizellen oder -kristdllchen dem Aussehen
nach als doppelseitigen Kamm oder Sturmleiter, wobei die Sprossen dieser Leiter
gewisse Kriafte darstellen sollen, welche das Anschmiegen der Mizellen aneinander
in der Querrichtung (also mit den Seiten) verursachen. Diese Krifte (Kamm-
zacken) werden durch den Zug der Ausstreckung auf Biegungselastizitit be-
ansprucht. Je bessere Vereinigung bzw. Verzackung dieser Krifte eintritt, um
so groBere Festigkeit mul naturgemaB die Faser aufweisen. Die Verzackung
ist aber nur dann vollkommen, wenn die Parallelitit der Mizellen (Sturmleiter)
eine vollkommene ist. Bei der Herstellung der Viskose werden die Mizellen durch
die mechanische Bearbeitung mehr oder weniger beziiglich ihrer Parallelitit in
Unordnung gebracht. Beim Spinnen, insbesondere aber beim Streckspinnen,
wird diese Parallelitit wiedergewonnen, und zwar begreiflicherweise in erster
Linie infolge Reibung des Fadens an der Wandung der Diisenlécher, also an der
Oberfliche der Faser. Wird der Viskosestrahl im fliissigen bzw. halbfliissigen
(koagulierten) Zustande wieder gestreckt, so nehmen alle Zellulosemizellen eine
mehr oder weniger parallele Lage an, und ein tadelloser Eingriff der Sprossen-
krifte (nach Kéampf) ist vollzogen bzw. der Eingriff einer quer zur Lingsachse
gerichteten Kraft wird stirker und inniger.

Wird der Viskosestrahl schnell und vorzeitig durch das Fillbad zersetzt,
8o ist natiirlich eine Ordnung der Mizellen in der Léngsrichtung weniger moglich,
als bei einer gleichméaBigen, langsamen Féllung. Im gleichen Sinne wirken auch
die zu engen Locher der Spinndiisen, denn ein im Querschnitt weniger starker
Viskosestrahl erhirtet schneller als ein dickerer Strahl. Dagegen ist bei dem
dickeren Strahl wieder die Gefahr vorhanden, daB die innere Zéllulosemasse
der Faser ungeordnet bleibt, weshalb die ReiBfestigkeit einer dickeren Faser
geringer ist. Die Reiflfestigkeit ist um so gréBer, je mehr parallel gerichtete
Stabchen von vornherein mit ihren Zacken in Angriff stehen, und es liegt auf der

1 Die Kunstseide 1927,
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Hand, daB die Stabchen einer 4-Deniers-Faser auch bei der Reckung niemals
mehr zur selben Gleichrichtung und Intensitdt des Eingriffs kommen werden,
wie dies in einer 1-Denier-Faser erreicht werden kann. Auch die Abzugsge-
schwindigkeit, mit welcher die Faser hergestellt wird, ist von Einflu} auf die Ord-
nung der Mizellen in der Léngsrichtung, d.h. die Richtungskrifte nehmen mit
der Abzugsgeschwindigkeit ab; gleichzeitig entsteht ein dickerer Faden. Dieser
wird daher mehr Dehnungsfestigkeit aufweisen.

Diese interessante, einfache Erklarung fiir die Erhohung der Reil3-
fahigkeit des nach dem Streckspinnverfahren gewonnenen Fadens durch
mechanische Vorgéinge mag in der Wirklichkeit nicht den Tatsachen
entsprechen, doch sie vermittelt einen guten Einblick in die Art der

auftretenden Erscheinungen.

2. Vorbehandelte Viskosen (Luft- und Mattseide).

Auf der Suche nach neu gearteten Kunstseidesorten, insbesondere
solchen, die weniger glinzen und daher der Naturseide dhnlicher sind,
versuchte und versucht man, aufler durch Appretur des fertigen Fadens
auch durch Zusétze verschiedenster Art zu den Viskosen allerlei vonein-
ander abweichende Effekte zu erzielen. Man muf} voraussetzen, daB das
Hinzufiigen bestimmter Substanzen zu der Viskose vor dem Verspinnen
auf das im Fallbade aus dieser entstehende Gebilde in irgendwelcher
Art von EinfluB} sein wird. Schon eine feine Verteilung von inerten
Gasen, z. B. Luft in der Viskose verindert das Aussehen und den Grift,
bzw. die physikalischen Eigenschaften der Kunstseide. Durch die feinen,
in der Viskosemasse eingeschlossenen Luftblischen entstehen in dem
Zellulosegebilde, z. B. der Kunstseidenfaser luftgefiillte Hohlrdume.
Solche Seide zeigt natiirlich, bezogen auf die kompakte Zellulose, ge-
ringeres spez. Gewicht (nach A. Herzog) nur 1,37 gegen etwa 1,51 der
reguldren Viskoseseide. Sie fiihlt sich weicher und warmer an. Der
Volligkeitsgrad wird erhéht. Die in der Zellulosemasse eingeschlossenen
Luftblasen beeinflussen auch die optischen Eigenschaften bedeutend.
Solche Seide wird weniger durchsichtig, daher ist sie deckfédhiger. Auch
der Glanz erleidet entsprechend der Menge eingeschlossener Hohlrdume
mehr oder weniger Einbulle. Es gelingt auf diese Weise Kunstseiden
von edlem Mattglanz bis zur vélligen Glanzlosigkeit (dhnlich Baum-
wolle) zu erzeugen. Da sich mit Gasblidschen durchsetzte Viskosen
auBerst schwer verspinnen lassen, so beschritt man zur Erzielung der
gasgefiillten Hohlrdume in der Faser einen anderen Weg. Man setzte
der Viskose wasserfreies Alkalikarbonat (Soda) zu, welches schon beim
Verlassen der Diisenlocher infolge Zersetzung durch die Saure des Spinn-
bades feinste Kohlensidureblaschen bildet (Celtaseide).

Natiirlich lassen sich aufler Luft und Kohlendioxyd auch andere
Gase verwenden. Diese Art der Erzeugung von Hohlrdumen ist unge-
mein stark verbreitet. Die bekanntesten Verfahren auf diesem Gebiet
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enthalten das DRP. 346830 und DRP. 378711 J. Rousset, Nogent
sur Marne (Kiinstliche Textilgebilde und Verfahren zu seiner Herstel-
lung Kl 29a vom 24. November 1921) und das DRP. 370471 des
gleichen Erfinders (Verfahren zur Herstellung von hohlem kiinstlichen
Textilgut), sowie auch mehrere Auslandspatente.

AuBer der Erzeugung von Hohlrdumen durch Gase besteht die Mog-
lichkeit, den gleichen Effekt durch Zusatz ganz fein gemahlener und
verteilter fester Korper zur Viskose zu erreichen, indem man diesen
Zusatz nach dem Spinnen durch Bider bzw. eine geeignete Nach-
behandlung herauslost. Diese festen Korper diirfen natiirlich mit der
Viskose in keiner Weise reagieren, diirfen auch im Fallbade nicht loslich
sein, sondern sich nur durch organische Losungsmittel entfernen lassen.
Abgesehen von organischen Substanzen konnte hier das Verfahren nach
dem Brit. Pat. 319887 Anwendung finden. Hiernach werden der Vis-
kose nicht mehr als 0,8 vH Schwefel in fein verteilter Form (angeblich
zum Schutz der Eisenteile der Spinnapparatur) zugefiigt. Steigert man
unter bestimmten Bedingungen den Schwefelzusatz in gewissen Grenzen,
so0 ist es moglich, durch spateres Herauslosen dieses Schwefels Hohlrdume
in der Fasermasse zu erzeugen.

Noch besser ist es, die Viskose mit Substanzen (z. B. Salzen) zu
priaparieren, welche zwar in der Viskose lgslich sind, ihr aber in keiner
Weise schaden, beim Austritt in das Spinnbad fein verteilte feste Korper
in der Zellulosemasse bilden, die wiederum bei entsprechender Nach-
behandlung in Lésung gehen. Als solche Bemengung kénnte z. B.
Natriumthiosulfat gewéhlt werden. Durch geeignete Wahl der Mengen-
verhaltnisse bzw. geeignete Zusammensetzung des Fillbades wird in
der regenerierten Zellulose Schwefel ausfallen, welcher herausgelost Hohl-
rdume hinterlat. Auf diese Art kénnen in den gefiallten Zellulose-
gebilden auch geeignete kristallinische Korper erzeugt werden, die
spater ebenfalls herausgelost werden. Hier bietet sich ein weites Feld
zur Auffindung neuer Methoden zwecks Erzeugung von Hohlrdumen
in der Zellulosefaser.

Ferner wiren auch noch Arbeitsmethoden zu erwihnen, durch welche
der Viskose Substanzen, die in dem gefillten Zellulosegebilde verbleiben
sollen, zur Erreichung bestimmter Effekte zugesetzt werden. Als solche
waren z. B. verschiedene EiweiBstoffe, wie Kasein, Emulsionen ver-
schiedener mineralischer Fette und Ole (Unica-Seide) usw., zu nennen,
weiterhin auch solche, die erst bei der Fillung in der Faser entstehen
und absolut unléslich in dieser verbleiben sollen, wie z. B. Barium-
salze usw.

Bei dem groBlen Umfang des Gebietes der Vorbehandlungsmoglich-
keiten der Viskose ist es unmdglich, auch nur einen Teil ausfiihrlich
wiederzugeben.
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III. Verwendung der Viskose zur Herstellung
von Kunstseide.

Die in der Viskose geloste Zellulose 148t sich in den verschiedensten
Formen regenerieren.

Im folgenden soll das wichtigste Verwendungsgebiet der Viskose,
die Herstellung von Kunstfasern, besprochen werden. ZweckmiBig
erfolgt zundchst eine ausfiihrliche Beschreibung der Apparatur.

1. Spinnapparatur und Spinnverfahren.

a) Spinndiise. Das wichtigste Organ zur Erzeugung der Kunst-
seiden bzw. Kunstfasern ist die Spinndiise. Der Gedanke, zur Formung
der Faden eine dhnliche Vorrichtung zu verwenden, wie sie die Raupe
zum Spinnen der Naturseide gebraucht, war die Grundlage, auf der
sich die heutige Kunstseidenindustrie aufbaut. Der sich auf diese Idee
grindende Spinnvorgang ist folgender: Man verwendet ein hiitchen-
artiges Sieb (genannt Spinndiise) mit duBerst feinen Offnungen, durch
welche entsprechend gereifte und entliiftete Viskose in das Regenerations-
bad hineingespritzt wird, wo die feinen, rundlichen Viskosestrahlen zu
Zellulosehydratfasern erstarren. Der Kunstseidenfaden besteht aus
einem Biindel dieser einzelnen Fasern, die im fertigen Faden mehr oder
weniger verzwirnt sind. Die Lochzahl der Diise entspricht der Zahl der
Einzelfasern im Faden und richtet sich nach seiner Starke. Die im Spinn-
bad gefillten, rohen Zellulosefasern werden auflerhalb des Bades fort-
laufend aufgewickelt.

b) Spinndiisenbaustoff. Die Spinndiisen konnen aus verschie-
denem Material bestehen. Am besten haben sich solche aus Platin
bewédhrt. Da Platin bzw. Metalle der Platingruppe sehr teuer sind, ist
man schon vor etwa 15 Jahren bemiiht gewesen, Edelmetall-Legierungen
zu diesem Zweck zu verwenden. Die gebriuchlichsten Legierungen dieser
Art sind Goldplatin (75—90 vH Gold, 10—25 vH Platin), Goldpaladium
(die Legierung etwa im gleichen Verhiltnis wie bei Goldplatin) und Pal-
plator. Spinndiisen aus diesen Legierungen haben sich in der Praxis
gut bewihrt, besitzen aber andererseits auch wieder grofle Nachteile,
wie z. B. starke Abnutzung, Erweichen beim Glithen (also schwierige
Reinigung) und andere physikalische Méangel. Ein besonders unan-
genehmer Nachteil liegt in ihrer Fahigkeit, beim Erhitzen sehr leicht
mit unedlen Metallen zu verschmelzen. Dadurch verbietet sich bei aus
solchen Legierungen hergestellten Spinndiisen die Verwendung der sehr
dauerhaften Verschraubungen aus sdurefesten Metallen (95 vH Zinn
und 5 vH Kupfer oder siurefeste Bronze).

Wie schon erwihnt, sind Spinndiisen aus Metallen der Platingruppe,
besonders solche aus Platin-Ruthen oder Platin-Iridium, unbedingt jeder

Eggert, Viskose, 2. Aufl. 7



98 Verwendung der Viskose zur Herstellung von Kunstseide.

anderen Legierung vorzuziehen, sofern die Preisfrage nur eine unter-
geordnete Rolle spielt. Sie sind spielend leicht durch einfaches Glithen
zu sdubern, nutzen sich duBerst wenig ab und zeichnen sich auBerdem
durch geringes Adhésionsvermogen gegeniiber der Viskose aus.

Am besten eignet sich zum Bau von Spinndiisen die Platin-Iridium-
legierung, deren Héirte mit zunehmendem Iridiumgehalt (bis etwa
40 vH) zunimmt, iiber diesen Prozentsatz hinaus aber wieder langsam
sinkt. Die Sprodigkeit bleibt dagegen weit hinter der Hértezunahme
zuriick, wenn reine Legierungsbestandteile verwendet werden. Mit zu-
nehmendem Iridiumgehalt, und zwar bis zu 35 vH, kann auch die Gliih-
temperatur der daraus hergestellten Spinndiisen bis zu 7000 C gesteigert
werden. Erst bei 9000 C beginnt die Metalloberfliche durch Oxydation
sich schwarz zu firben. Die chemische Widerstandsfihigkeit der Platin-
Iridiumlegierung gegeniiber allen bei Herstellung der Viskose-Kunstseide
verwendeten Chemikalien ist auBergewshnlich groB. Schon die Legie-
rung mit nur 5 vH Iridium wird sogar von konzentriertem Kénigswasser
nur schwer angegriffen. Bei Verwendung von 30 vH Iridium ist die
Widerstandsfahigkeit bereits so gro8, daf die Legierung als praktisch
unlgslich bezeichnet werden kann. Eine Platin-Iridiumlegierung mit
einem Gehalt von 10 vH Iridium besitzt die merkwiirdige Eigenschaft,
beim Ausglithen bei einer Temperatur von 750° C an Festigkeit zu ge-
winnen, wodurch ihr Wert noch gesteigert wird.

Die Platin-Ruthenlegierungen sind den vorstehend beschriebenen in
ihren Eigeunschaften dhnlich. Sie vertragen das Glithen zwar nicht so
gut wie die Platin-Iridiumlegierungen, sind dafiir aber mechanisch
widerstandsfihiger. Schon bei einem Gehalt von 8 vH Ruthenium in
der Legierung wird die gleiche Hérte wie bei 20 vH Iridium erreicht.
Wird eine besondere Hérte bzw. Widerstandsfahigkeit der Spinndiisen
gewiinscht, so kann als Baustoff an Stelle von Platin-Iridiumlegierungen
mit hohem Iridiumgehalt eine aus 91 vH Platin, 5 vH Iridium und
4vH Ruthenium bestehende verwendet werden. Die mechanische
Widerstandsfahigkeit dieser Legierung entspricht etwa derjenigen einer
Platin-Iridiumlegierung mit 15 vH Iridiumgehalt.

Ein weiterer Vorschlag, Platin-Paladiumlegierungen zum Bau von
Spinndiisen zu verwenden, hat wenig Anklang gefunden, da bei An-
wendung einer groferen Menge Paladium zwecks Verbilligung der Le-
gierung (z. B. von 30 vH des genannten Metalles) die Legierung an
mechanischer Widerstandsfahigkeit bedeutend einbiift.

Auch die Verwendung von Platin-Osmium und Platin-Rhodium zur
Herstellung von Spinndiisen wird ausprobiert, doch 148t sich hieriiber
noch kein abschliefendes Urteil abgeben.

Es fehlt auch nicht an Versuchen, an Stelle von Edelmetallen unedle
Metalle zum Bau von Spinndiisen zu verwenden. Hierbei wurden gute
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Resultate mit Nickel-Molybdén bzw. Nickel-Molybdéin-Chromlegierungen
gezeitigt. Die Firmen The Crucible Steel Company of America, Durian
Company und Union Carbid & Carbon Research Laboratories haben
Legierungen aus 25 vH Nickel, 8—9 vH Chrom und Rest Stahl, auch
mit einem gewissen Siliziumgehalt herausgebracht, welche gegen ver-
diinnte Schwefelsdure sogar bei Siedetemperatur duBerst widerstands-
fahig sind. Die letztgenannte Firma stellt eine Legierung her, die sie
als ,,Hastelloy‘‘ bezeichnet, welche in drei Zusammensetzungen in den
Handel gebracht wird; sie stellt eine Nickel-Molybdéan-Eisenlegierung
dar, die sowohl gegen Siure, als auch gegen Alkali eine duBlerst groBe
Widerstandsfahigkeit aufweist.

Legierungen von Reinnickel mit Molybdédn ergeben ein Material,
welches sehr groB8e chemische und mechanische Widerstandsfihigkeit
zeigt und sich somit auch gut zur Herstellung von Spinndiisen eignet.

Man hat auch versucht, Glas oder keramisches Material zu diesem
Zweck zu verwenden. Glasdiisen werden wohl wegen ihrer Zerbrechlich-
keit keine Zukunft haben; dagegen bewéhren sich Porzellandiisen in
der Praxis gut. Hier ist allerdings die Preisfrage ein Faktor, welcher
die Anschaffung gréBerer Mengen solcher Spinndiisen wenig ratsam er-
scheinen 146t.

Zu erwihnen ist noch, da die Porzellanspinndiisen der Kunstseide
einen ganz eigentiimlichen Glanz verleihen, welcher demjenigen der Kup-
ferseide dhnelt, und wohl dadurch hervorgerufen wird, da8 die kérnige
Struktur der Porzellandiise sich auf der Oberfliche der Faser abzeichnet.

Die Spinndiisen haben eine zylindrische Form, eine Spinnoberflache
von 12 mm Durchmesser, die indessen fiir die Herstellung besonderer
Titer auch groBer gewéahlt wird, eine Héhe von ca. 10 mm und einen
Rand von 2—2,5 mm. Der Griff und die Festigkeit der fertigen Seide
ist am besten, wenn die GrofSe der Spinnéffnungen 0,1 mm im Durch-
messer nicht iibersteigt. Die Loécher sollen auf der Diisenoberfliche
schachbrettartig angeordnet sein. Radiale Anordnung der Locher hat
sich als unbrauchbar erwiesen, da das Fillbad in diesem Fall schwer
zum Zentrum der Diise gelangen kann, ein Umstand, der fortwihrende
Klumpenbildung verursacht und das Spinnen auBerordentlich erschwert.

ZweckmiBig werden die Locher in Kreisen angeordnet, die einen
Mindestabstand von 1,5 mm voneinander haben miissen. Die einzelnen
Locher sollen mindestens 1 mm voneinander entfernt sein. Die Diisen
sind meist aus 0,25—0,35 mm Blech gefertigt. Schwichere Siebbdden
wiirden sich beim Durchdriicken der Viskose ausbeulen (,,bom-
bieren‘‘) und so die GleichmaBigkeit der Spinnéffnungen beeintriachtigen.
Der beim Bohren der Offnung entstehende Grat muf beseitigt und die
ganze Innenfliche der Diise sorgfiltig geglittet sein. Eine normale
Spinndiise wiegt 2,5—3,56¢.

7*
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¢) Spinndiisenlochzahl. Die Stirke der Einzelfaser soll méglichst
7 Deniers nicht iibersteigen. Infolgedessen haben die Spinndiisen, die
zur Herstellung eines Fadens

von 100 Deniers dienen sollen,

bei 110
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2
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2
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180
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300
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..o 16—17
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.. 19—20
.. 2—21
.. o224
.. 21—28
.. 30—31 ,,
.. 31-38
.. 4445
.. 49-50 ,,

14—15 Locher

usw.

Diisen mit mehr als 50 Bohrungen zeigen gewdhnlich gréBere Ab-
messungen als oben angegeben.

Seitdem die Kunstseidenindustrie immer mehr zur Herstellung fein-
faseriger Seide i{ibergeht, welche bekanntlich groBere Festigkeit, bessere
Deckkraft und andere giinstige Eigenschaften besitzt, werden die Spinn-
diisen auch mit einer groferen Anzahl von Lochern (Bohrungen) her-
gestellt. Dabei richtet sich die Anzahl der Locher nach der gewiinschten
Anzahl der einzelnen Fasern im Faden. Da die Frage der Normung
in der Kunstseidenindustrie noch nicht abgeschlossen ist, sehen wir bei
den verschiedenen GroBbetrieben beziiglich Anzahl der Einzelfasern
im Faden mehr oder weniger grofle Schwankungen. Die nachstehende
Tabelle gibt z. B. die bei der Amerikanischen Glanzstoff-Gesellschaft
iibliche Anzahl der Fasern:

Denier- Denier-
Denier Fasern anzahl Denier Fasern anzahl
je Faser je Faser
60 12 5 Vielfaseriges Garn
75 15 5 50 24 2
90 36 2,5 90 36 2,5
100 15 7 120 48 2,5
120 18 7 150 40 3,7
150 25 6 150 60 2,5
180 24 7,5
240 36 6,7 |
300 50 6 |
Glinzende Viskosegarne Matte Viskosegarne
Denier Fiden Denier Fiden Denier Féaden
50 14 150 32 75 30
75 18 150 36 100 40
75 30 150 60 125 36
100 18 170 27 150 24
100 40 150 36
125 36 150 48
150 24 150 60
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d) Reinigung der Spinndiisen. Werden im Betriebe Spinn-
diisen aus Metallen der Platingruppe verwendet, so ist die Reinigung
dieser Diisen denkbar einfach. Sie werden in einem Siebe durch flieSen-
des Wasser, evtl. unter Anwendung einer Biirste, von der Viskose be-
freit, dann in einer Porzellanschale in konzentrierter Schwefelsiure
unter Zusatz von Kaliumbichromat etwa 10—15 Minuten ausgekocht
(wegen Entwicklung von Sauredimpfen unter Abzug arbeiten), dann
nochmals mit flieBendem Was-
ser abgespiilt und in einem
elektrischen Tiegelofen etwa
1/, Stunde bei 700° C getrock-
net. Bestehen die Spinndiisen
aus Goldlegierungen, so ist das
Glithen wegen Erweichung der
Legierung zu vermeiden. Insol-
chem Falle wendet man fol-
gende Reinigungsmethoden an:
sie werden in lauwarmem Was-
ser eingeweicht, gut durchge-
spiilt und gereinigt und danach
in einem staubdichten, elektri-
schen Trockenschrank (Abb. 36,

System Heraeus) bei 200°C

getrocknet. Wenn sich dann

bei der Priifung unter dem Mi-

kroskop oder mit Priifapparat

herausstellt, daB einzelne Dii-

sen oder Ldcher noch nicht

ganz sauber sind, so werden

diese Diisen in ein Bechergla,s Abb. 36. Spinndiisen-Trockenschrank.
System Heraeus.

gelegt, in welchem sich hochst-

konzentrierte kalte Schwefelsiure, welche aber chemisch rein sein

mufl, befindet. Léinger als eine Viertelstunde sollen die Diisen nicht

in der Sidure bleiben. Hierdurch werden Viskoseteilchen, welche sich

durch Wasser nicht entfernen lie8en, gelést. Die Diisen werden danach

wieder gut mit Wasser abgespiilt und ebenfalls im Trockenschrank ge-

trocknet. :

Verstaubte oder verschmutzte Diisen reinigt man, indem man sie
in ein flaches Gefaf legt, in welchem sich reinstes Benzol befindet.
(Vorsicht wegen Feuersgefahr.) Nach dem Durchspiilen der Diisen in
dem Benzol klopft man mit einer langlichen Biirste (Form einer Zahn-
biirste) von oben auf die Diisen, wodurch Staub- und Schmutzteilchen
aus den Lochern herausfallen; ebenso pinselt man mit einem feinen
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Stupfpinsel die Diisen von innen nochmals gut aus, um sie danach im
Trockenschrank staubdicht zu trocknen. Bei solchen Diisen, die aus
Goldplatin-, Goldpalladium- und Palplatorlegierungen bestehen, ist das
Ausgliihen zu vermeiden, da die Hérte beim Erhitzen auf Rotglut nach-
laBt. Dagegen konnen Diisen aus Platin-Ruthen oder Platin-Iridium
ohne Gefahr geglitht werden.

Unbedingt zu vermeiden und zu verwerfen ist das Reinigen ver-
stopfter Diisenlocher mittels Nadeln, Sonden und dgl., da hierbei die
Locher sehr leicht verletzt und unbrauchbar werden koénnen. In den
meisten Fillen wird es gelingen, durch Siurebehandlung, durch Nach-
spiilen mit Benzol, Klopfen mit Biirste, durch Pinseln mittels Stupf-
pinsel die Locher sauber zu bekommen; hierbei besteht keine Gefahr,
die Locher zu verletzen.

Auch fiir Spinndiisen aus nicht edlen Metallen kommt dieses Reini-
gungsverfahren in Frage. Werden Diisen aus Glas oder keramischem
Material (Porzellan) verwendet, so reinigt man diese am besten durch
Kochen in konzentrierter Salpetersiure; Waschen in flieBendem Wasser
und Erhitzen im Trockenschrank bei Temperaturen wie fiir Goldlegie-
rungen beschrieben.

Im DRP. 342536 beschreibt Schiilke einen Apparat, der die ver-
stopften Locher mittels Druckwasser bzw. Druckluft reinigt. Die Vor-
richtung gestattet ein auBerordentlich rasches Arbeiten und verhindert
besonders bei Glas- bzw. Porzellandiisen das Zerbrechen. Man trifft
diese Vorrichtung tatséchlich in GroBbetrieben an, teils im Original,
teils in verdnderter Bauausfithrung.

Da die an die Qualitit der Kunstseide gestellten Anforderungen
mehr und mehr gesteigert werden, wird seitens der Kunstseidenfabriken
immer groBerer Wert auf die einwandfreie Beschaffenheit der Bohr-
16cher in den Spinndiisen gelegt, wobei nicht nur auf eine genaue Ein-
haltung der Mafle geachtet, sondern ein besonderes Augenmerk auf
sorgfaltige und saubere Bohrung gerichtet werden muB. Bei der Klein-
heit der Locher ist es nur moglich, sie durch ein optisches Priifverfahren
zu kontrollieren. Fiir diesen Zweck hat die Firma Heraeus, G. m. b. H.,
Hanau, einen ganz vorziiglichen Apparat konstruiert, der bereits in
vielen Kunstseidenfabriken Anwendung findet. An Hand der nach-
stehenden Abb. 37 will ich die Arbeitsweise des Apparates kurz erkliren:

Der Apparat steht auf einem Dreiful und kann mittels Schrauben
auf jedem beliebigen Tisch befestigt werden (10). Auf dem DreifuB ist
als Lichtquelle die Bogenlampe (3) angebracht; sie befindet sich auf der
dem Beobachter entgegengesetzten Seite. Bei Anschluf der Bogen-
lampe an eine Gleichstromleitung wird ein Vorschaltwiderstand ver-
wendet, dagegen ist bei AnschluB8 an Wechselstromleitung ein Trans-
formator () zu benutzen, welcher eine wesentliche Herabsetzung des
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Stromverbrauches ermoglicht und dadurch die héheren Anschaffungs
kosten bezahlt macht. Es empfiehlt sich nicht, als Lichtquelle gas-
gefiillte Lampen oder dgl. zu verwenden, da die Flichenhelle hierbei
nicht intensiv genug ist. Die Spiegel- und Beleuchtungsapparate (5)
sind iiber dem Mikroskop unter einem Schutzdach angeordnet. Die
scharfe Einstellung des Bildes auf der Mattscheibe (9), die sich in giinsti-
ger Lage zum Beobachter befindet, geschieht mit Hilfe eines Grob- (7)
und Feintriebes (8), wie es auch bei gewohnlichen Mikroskopen der Fall

Abb. 387, Priifapparat fiir die Spinndiisen. System Heraeus.

ist. Zur Befestigung der Diise im Apparat dient ein Diisenhalter (6),
mittels welchem man die verschiedenen Locher eines Bohrkreises leicht
in das Gesichtsfeld bringen kann. Die Beleuchtung wird durch ein
Prisma vor dem Objektiv bewirkt, welches durch die Blende (13) ver-
deckt ist. Gewdhnlich wird zu diesem Zweck ein hinter dem Objektiv
angebrachter Opak-Illuminator verwendet, doch tritt bei dieser Be-
leuchtungsmethode eine leichte Schleierbildung auf, die bei dem Heraeus-
apparat fehlt; das mit diesem Apparat erzeugte Bild iiberrascht durch
Klarheit und Schirfe. Die Lichtquelle besitzt eine so grofe Stérke, da8
der Apparat auch bei Tageslicht benutzt werden kann. An dem Mikro-
skop-Tubus (12) ist auBerdem ein Seitenrohr (1) angebracht, das direkte
Beobachtung gestattet. Der VergleichsmafBstab zum Messen der Boh-
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rungen ist in das Okular eingelegt und wird auf diese Weise ebenfalls
auf die Mattscheibe projiziert, so daB falsche Messungen, die durch
unfreiwillige Verinderung der VergroBerung wihrend des Betriebes ein-
treten konnen, verhindert werden. Die Diise wird von obenher in den
drehbaren Diisenhalter (6) gesetzt und gleichzeitig von dieser Seite
beleuchtet, so daB das Licht durch die Bohrlécher hindurch in das unter
dem Halter befindliche Mikroskop fallt. Durch eine Spiegeleinrichtung,
welche einen Teil des Lichtes, das vom Beleuchtungsapparat auf die
Diise fillt, auffingt und ihrem unteren Teil zuleitet, wird sie auch von
untenher auf ihrer Oberflache beleuchtet. Auf diese Weise ist es moglich,
ohne Anstrengung der Augen die wahre GroBe des Diisenloches zu er-
kennen und zu messen und gleichzeitig die Beschaffenheit der Diisen-
oberfliche zu beurteilen, sowie etwaige Besonderheiten am Austritt des
Bohrkanals zu priifen. Bei einiger Ubung und Erfahrung ist es moglich,
unter Benutzung dieses Apparates ohne Ermiidung der Augen 5—8000
Locher in 8 Stunden auf Rundung und Sauberkeit zu priifen. Dadurch,
daB durch einfaches Drehen des Diisenhalters ein Loch eines Kreises
nach dem anderen auf der Mattscheibe erscheint, ist Gewédhr gegeben,
daB alle Locher auch wirklich kontrolliert werden. Durch eine an dem
Diisenhalter angebrachte Schraubenverstellung kann der Ubergang von
einem Lochkreis zum anderen erfolgen.

Da die genaue Durchsicht einzelner Locher der Spinndiisen verhéaltnis-
maBig viel Zeit erfordert, andererseits aber in GroBbetrieben gréBere
Mengen von Diisen gepriift werden miissen, so empfiehlt es sich, einen
eigens zu diesem Zweck konstruierten Projektionsapparat zu benutzen.
Die Spinndiisenlocher werden in starker VergroBerung auf eine groBere
weiBe Flache projiziert, wodurch die Moglichkeit gegeben ist, sich schnell
tiber den Zustand der Bohrungen zu orientieren. Stellt man bei der
Projizierung fest, daB einzelne Locher nicht in Ordnung sind, so werden
diese Diisen in dem beschriebenen Spezialapparat nochmals einer
genauen Priifung unterzogen.

e) Befestigen der Spinndiisen. Zur Befestigung der Diise an
der glisernen Viskosezuleitung dient eine aus sidurefestem Material her-
gestellte Verschraubung. Sie besteht aus einem mit AuBlengewinde ver-
sehenen, auf dem Glasrohr befestigten Rohrstutzen und einer Kappe
mit passendem Innengewinde, die ein Loch zur Aufnahme der Diise
hat. Die Verschraubung wird mit einem Ring aus gutem Flaschengummi
gegen das Glasrohr abgedichtet. (Bei Anwendung mehrerer Ringe wird
meist nur unvollkommene Dichtung erreicht.) Zwischen der Diise und
"dem Glasrohr befestigt man oft noch zur letzten Reinigung der Spinn-
16sung ein feinmaschiges Nickelsieb oder ein Scheibchen Batist.

Das aus Glas bestehende Verbindungsrohr zwischen der Spinndiise
und dem Kerzenfilter sucht man in der letzten Zeit durch Metallrohre
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zu ersetzen. Hierzu sind Rohre aus Nickel-Molybdéin-Legierungen zu
empfehlen, die sich den schwefel-alkalischen Viskosen und dem sauren
Fillbad gegeniiber gut bewahrt haben. Das von einigen Kunstseiden-
herstellern zur Anwendung gebrachte Bleirohr ist unbedingt zu ver-
werfen, da Blei bzw. Hartblei von der alkalischen Viskose unter Bildung
von Natriumbleikristallen usw. angegriffen wird, was nicht nur fiir die
gewonnene Kunstseide von Nachteil ist, sondern auch fiir die verwen-
deten Spinndiisen, die bei der Reinigung zerstort werden.

Die Frage, ob es nicht ratsam wire, an Stelle des Glasrohres ein wider-
standsfahiges, die Wéarme schlecht leitendes Material zu verwenden, ist
wenig gepriift worden. Es leuchtet ein, dal die Viskose, ehe sie aus den
Lochern der Spinndiise heraustritt, in dem engen Rohr durch die Warme
des Fillbades beeinfluBt wird, und zwar in der Weise, dafl die Wirme
des Spinnbades von etwa 45° C sich der Viskose mitteilt und dadurch
ein schnelles Nachreifen herbeifithrt. Aus diesem Grunde empfiehlt es
sich, das Verbindungsrohr mit einem die Wérme schlecht leitenden
Material zu umbhiillen. Die einfachste Schutzmethode (bei Glasrohr
auch gleichzeitig bruchverhiitend) wire die, das Rohr mit einem dick-
wandigen weichen Gummischlauch zu iiberziehen. '

Erwihnen mochte ich noch, daB diese bis jetzt wenig beachtete
Tatsache von groler Bedeutung ist, da die mit einer bestimmten Reife
zum Spinnen verwendete Viskose tatsdchlich durch die Erwarmung im
Fillbade bei der Regeneration eine Anderung des vorausgesetzten Reife-
grades erfahrt, und zwar verschiebt sich der Reifefaktor unter dem Ein-
fluB der Schwankungen der Temperatur des Bades. Auch die Ausflu3-
geschwindigkeit der Viskose und somit der Denier des erzeugten
Fadens wird nicht unwesentlich geindert.

f) Kerzenfilter. Bevor die Viskose in das oben besprochene, meist
s-formige Glasrohr gelangt, welches die Diise trigt, wird sie in einem
kerzenformigen Hartgummifilter noch einmal sorgféltig von allen unter
Umstédnden beim Passieren der Maschine aufgenommenen mechanischen
Verunreinigungen befreit. Das Filter besitzt einen geriffelten Kern,
welcher die aus Watte und Stoffen bestehende Filterschicht tragt
(Abb. 38).

Der Versuch, die Filtration der Viskose kurz vor dem Verspinnen
durch Vorschaltung einer kleinen Filterpresse vor der Spinnmaschine
zu umgehen, hat zu keinem giinstigen Ergebnis gefiihrt, da nicht nur
die Verunreinigungen, sondern auch die letzten Luftblasen, welche be-
kanntlich vom TFilter gut zuriickgehalten werden, den Spinnvorgang
storten.

Aus der gleichen Abbildung ersieht man unter 2 eine Spinnpfeife,
die keinen Filter enthélt. An Stelle dieser Spinnpfeife wird auch heute
noch das altbewihrte Kerzenfilter 7, 8, 9 verwendet. Aus der Filter-



106 Verwendung der Viskose zur Herstellung von Kunstseide.

briicke 1, die mit der Titerpumpe verbunden ist, strémt die Viskose-
I6sung iiber ein Verbindungsstiick zur Kerze 8, welche mit Filtermaterial
bepackt ist. Die zum letztenmal filtrierte und entliiftete Viskose fiillt
den Kerzenmantel 7, um in das Rohr 4 und so zur Diise 6 zu gelangen.
Die Verschraubung 9 fiir das Verbindungsrohr bzw. Verschraubung &
fiir die Diise vervollstéindigen den Apparat.

Die Bepackung des Filters 8 geschieht in der Weise, daBl auf den
geriffelten Hartgummikern eine etwa 2 mm starke Watteschicht auf-
gebracht wird, die man mit weitmaschigem Verbandstoff befestigt.
Uber diese Wattebepackung kommt noch eine Auflage aus feinstem Batist
bzw. gut gebleichtem, entfaserten Nessel. Zur Herstellung dieser Auflage

wird der Stoff in etwa
2—3 cm breite Streifen
geschnitten, was natiir-
lich nicht ohne Nachteile
ist, da die Schnittkanten
der Stoffe mehr oder we-
niger fasern. Aus diesem
Grunde wire es ratsam,
fertige Bénder zu be-

nutzen.
Einrichtigbepackter
Kerzenfilter bietet die
Annehmlichkeit,einglat-
tes und storungsfreies
Abb. 38. Kompletter Kerzenfilter. Spinnen zu erméglichen.
Ein teilweises Verstopfen
der Spinnlécher fiihrt zur Gewinnung schlechter (flusiger) Seide;
werden einzelne Spinnlécher ganz verstopft, so dndert sich zwar nicht
der Titer des Fadens, wohl aber der Titer der einzelnen Fasern, da
unter Wirkung der Spinnpumpen, die in gleichen Zeitriumen gleiche
Mengen Spinnlésung durch die Diisen driicken, natiirlich die Einzel-
faser mehr Viskose als notwendig erhélt. Solche Fiden erhalten infolge
hohen Einzeltiters ein stirkeres Farbaufnahmevermégen und andere
verianderte physikalische Eigenschaften, was sich im fertigen Gewebe
sehr deutlich bemerkbar macht. Aus diesem Grunde hat sich die Ein-
schaltung eines derartigen Filters bis heute noch nicht umgehen lassen.
AuBerordentlich wichtig ist zu beachten, daB das Kerzenfilter aus
bestem Hartgummimaterial gebaut sei. Unter EinfluB von Alkali
wird schlechter Gummi zerstért, wodurch gleichfalls Spinndiisenlécher

verstopft werden. '

g) Titerpumpe. Die Stirke des Kunstseidenfadens hangt bei gleich-

bleibendem Zellulosegehalt der Viskose ‘von der aus der Diise austreten-
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den Viskosemenge und der Abzugsgeschwindigkeit des gewonnenen Fa-
dens ab. UngleichmiBige Viskosezufuhr liefert ungleichmiBige und
daher unbrauchbare Fiden. Die Kunstseide verarbeitende Industrie
fordert Seide, die im Gesamt- und Einzeltiter absolut gleichmaBig ist.
Es ist nun praktisch unméglich, die Viskose, die der Spinnmaschine in
geschlossener Rohrleitung unter einem Druck von etwa 2—2,5 Atm.
zugeleitet wird, auf eine groBe Anzahl von Spinndiisen so zu verteilen,
daB jede stets die gleiche Menge Viskose zugefiihrt erhdlt. Die Ver-
stopfung einiger Licher bei einer Anzahl von Diisen beispielsweise wiirde
bereits UngleichméBigkeiten bei den Nachbardiisen hervorrufen. Dieses
Problem ist durch die Erfindung der sog. Titerpumpe gelost, die trotz
des anfianglichen Widerstandes einiger Fachleute bald unentbehrlich
wurde. Heute ist eine Kunstseidenspinnmaschine ohne Titerpumpe
nicht denkbar. Die Titerpumpe pret unabhingig von dem vorhandenen
‘Widerstand in gleichen Zeitraumen stets die gleiche Viskosemenge durch
die Spinndiise hindurch. Bei 40 m je Minute Abzugsgeschwindigkeit
und 7,6 vH Zellulose in der Viskose betrigt diese Menge

fiir 130 Deniers . . . . . . . 6,5— 6,6 g
,, 150 b e e e e e e 8,0— 85¢g
,, 200 by e e e e e e 10,5—11,0 g
,, 260 b e e e e e e 13,7—139¢
, 300 L ... ... 16,0—16,2 g
b 3200 L, ... 16,7—17,0 g usw.

Die angefithrten Zahlen verschieben sich naturgemifB, wenn die
Abzugsgeschwindigkeit und der Zellulosegehalt der Viskose gedndert
wird. Verstopfen sich einzelne Locher der Diise, so werden die iibrigen
Einzelfasern des Fadens entsprechend dicker, so dafl das Gewicht einer
bestimmten Liange des Fadens immer dasselbe bleibt. Sind mehr als
die Hilfte der Spinnlécher verstopft, so sind die noch offen gebliebenen
Licher gewohnlich nicht mehr imstande, die von der Titerpumpe ge-
lieferte Viskose schnell genug austreten zu lassen, infolgedessen wird
die Diise ausgebeult (,,bombiert“). Das Dickerwerden der einzelnen
Fasern und die Diisenbombage sind sehr unangenehme Nachteile der
Titerpumpen. Aufgabe der Maschinenbaufabriken ist es, durch Vervoll-
kommnung der Titerpumpen auch diese Nachteile zu beheben. Da beim
Verstopfen einiger Spinnéffnungen die Viskose aus den offen gebliebenen
Loéchern mit groBerer Geschwindigkeit austritt, so beginnt in diesem
Fall der Faden beim Spinnen durchzuhingen. Durch das Schlapp-
werden des Fadens merkt der Arbeiter, aber leider zu spit, dafl die
Diise verstopft ist.

Besser ist die in der letzten Zeit vorgeschlagene Methode, das Ver-
stopfen der Diisen kenntlich zu machen, indem auf den Mantel des
Filters eine leicht auswechselbare Membran aus etwa 1 mm starkem
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Paragummi von etwa 5 mm Durchmesser aufgebracht wird. Ist die
Diise verstopft, so steigt der Druck im Filterraum, wodurch die elastische
Gummimembran mehr oder weniger aufgebliht wird. Ist der Druck
soweit angestiegen, dafl eine Ausbeulung des Diisenbodens eintreten
konnte, so wird dies durch den Bruch der Membran verhiitet. Diese
Einrichtung hat sich tadellos bewéhrt und schiitzt die Diisen erfolgreich
vor Deformierungen.

h) Konstruktion und Arbeitsweise der Spinnpumpe. Es
gibt verschiedene Systeme von Titerpumpen. Heute sind Zahnradpum-
pen am gebriuchlichsten, bei diesen wird die Menge der ausgepreften
Viskose durch die Breite des Zahnrades und die Gré8e der Zahne be-
stimmt. Da beide Faktoren stets unveridnderliche GréBen sind, kann
die geforderte Viskosemenge nur durch die Rotationsgeschwindigkeit

der Antriebswelle re-
guliert werden. Die
mit einer Titerpumpe
zu férdernde Viskose-
menge laBt sich wie
folgt berechnen:

Der Durchmesser
der Abzugsrolle sei
=d, die Zahl ihrer
Umdrehungen in der
Minute = n, die Stéir-
ke des Fadens sei

Abb. 39, Zahnradspinnpumpe mit der Pumpenbriicke. D (Deniers), - (wobei
Denier das Gewicht
eines 9000 m langen Fadens bedeutet), dann ist das Gewicht des in
der Minute abgezogenen Fadens:
n-d-n-D
© 9000

Die Viskose enthalte 7,6 vH Zellulose. Der fertige Faden besitzt
gewohnlich etwa 9 vH Feuchtigkeit, infolgedessen erhdlt man aus
100 g Viskose: 76-9

7,6 4 o0 = 8,3 g fertige Seide.

Die Titerpumpe muBl also
w-d-n-D wed-n-D .
(W) N 8,3 - 100 = Wg Viskose
in der Minute liefern.
Fiir die Erzeugung der gleichméBigen Fadenstirke ist die Spinn-
pumpe von groBer Bedeutung. Eigentlich stellt sie einen Regulator fiir

die zur Spinndiise geleitete Spinnmasse dar, da ja letztere bereits unter
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einem Druck von ca. 2 Atm. an die Spinnpumpe herangefiihrt wird.
In den letzten Jahren sind die Spinnpumpen in bezug auf Prizision
ganz bedeutend verbessert worden. GroB8ter Wert wird auf Druck-
dichtigkeit gelegt. Man un-
terscheidet hauptséchlich zwei
Arten von Spinnpumpen, die
bekannte Zahnradspinnpumpe
und die Kolbenspinnpumpe. Die
Forderleistung betrigt normal
0,6 cm3 je Umdrehung.

Das Diagramm der Zahnrad-
pumpe stellt eine Gerade dar,
wogegen das der Kolbenspinn-
pumpe infolge der Intervalle der
nacheinander arbeitenden Kol- . :
ben nicht unwesentlich von der Abb. 40. sﬁfé’ﬁt&riﬂﬁ%h& %Igchzearl.madpumpe'
Geraden abweicht. Aus diesem
Grunde ist der Zahnradpumpe der Vorzug zu geben. Andererseits ist
aber die Regulierbarkeit der Kolbenpumpe sehr geschétzt.

Abb.39 zeigt eineZahnradpumpe in geéffnetemZustande und in diePum-
penbriicke eingespannt. Aus den beiden weiteren Abb. 39 und 40 sind
beide Spinnpumpenarten, wie
sie von der Firma Arendt
& Weicher ausgefiihrt werden,
ersichtlich.

Abb. 40 zeigt die eine pa-
tentierte Zahnradspinnpumpe.
Die Spinnmasse tritt durch
die Offnung a ein, wird durch
das Réderpaar bb, zur ande-
ren Offnung ¢ herausgedriickt
und weiter durch die Filter-
kerze zur Spinndiise. Die
Radwelle d ist mit der An-

-

L)

lr_
!
]

Ny,
i
|

triebswelle e lose gekuppelt. e
Hierdurch wird vermieden,

. . N . 41. Schnitt durch eine K .
daB die Antriebswelle dufBlere Abb. 41 sygf;‘,f“m‘;;gt g‘;geicggl;?np“mpe

StéBe und dgl. auf die Rad-

welle d und somit auf das Férderrad iibertragt. Diese Verbesserung ist

von ganz wesentlicher Bedeutung. Alle férdernden Teile der Spinn-

pumpe sind auf 1/;5 mm genau geschliffen, nachdem sie gehartet sind.
Abb. 41 zeigt eine verbesserte patentierte 5-Kolbenspinnpumpe.

Der Ein- und Austritt der Spinnmasse aus der Spinnpumpe erfolgt in
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der gleichen Weise wie bei der Zahnradspinnpumpe. Die Forderleistung
betrigt normal 0,6 cm?® je Umdrehung.

Im feststehenden Gehiduse a der Pumpe dreht sich die Trommel b,
welche die im Kreis angeordneten 5 Kolben ¢ trigt, die sich achsial
bewegen. Die Steuerung der Kolben erfolgt beim Ansaugen gemiB
Kurve d, beim Driicken gemifl Kurve e. Die Regulierung der Férder-
menge um 10 vH geschieht durch Verstellen der Schraube R, wodurch
die Druckkurve ganz gering in achsialer Richtung verdndert wird. Diese
Pumpe erfordert auch bei der Fabrikation einen hohen Grad der Ge-
nauigkeit ; die Kolben sind aus Chromnickelmaterial hergestellt, gehédrtet
und auf 4 4 100 mm genau geschliffen.

Kolbenpumpen in vervollkommneter Ausfithrung sind heute in
der Praxis wieder gern gesehen, da sie den groBlen Vorzug haben,
sich langsamer abzunutzen und somit bedeutend lingere Lebensdauer
aufweisen als die Zahnradpumpe. Bei den Kolbenpumpen ist die Menge
der ausgepreBten Viskose von dem Kolbenhub abhingig.

Die fiir eine bestimmte Fadenstirke erforderliche Tourenzahl der
Antriebswelle wird bei einer Kolbenpumpe mit zwei Kolben folgender-
mafen berechnet:

Der Durchmesser des Pumpenkolbens sei 8 mm, der Kolbenhub
5,5mm. Dann ist der Inhalt des angesaugten Raumes:

22 -42%.0,55

7-100
Da die Pumpe zwei Kolben besitzt, so werden bei einer Umdrehung

0,275+ 2 = 0,565 cm3 Viskose

geliefert. Das spez. Gewicht der Viskose ist 1,13, infolgedessen fordert
die Pumpe bei einer Umdrehung
0,55+ 1,13 = 0,63 g Viskose.

Nach obiger Tabelle mu8 die Pumpe zur Herstellung von Kunstseide
mit 150 Deniers 7,9 g Viskose in der Minute auspressen; danach muf
die Pumpe

772.0,55 cm = =0,275 cm3.

7,9
0,63
machen. Da die Pumpe von einem Schraubenrad mit 22 Zahnen ge-
trieben wird, welches in eine doppelgingige Schneckenantriebswelle
eingreift, muBl die Antriebswelle in der Minute
22.12,5
2
machen. Bei den heute gebriuchlichen 3—8 Kolben der Pumpe éndert
sich natiirlich die Berechnung entsprechend.

= 12,5 Umdrehungen in der Minute

= 138 Umdrehungen
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Alle Pumpen werden mit Hilfe eines Klemmbocks, der sog. ,,Pumpen-
briicke®, an der Maschine befestigt. Die Pumpenbriicke (Abb. 39) ver-
bindet die Titerpumpe einerseits mit dem Viskosezufiihrungsrohr, an-
dererseits mit einem zweiten Klemmbock, der sog. ,,Schwenkrohrbriicke*
welche das Kerzenfilter trigt. Die beschriebenen Vorrichtungen stellen,
abgesehen von dem Maschinengestell mit dem Antrieb, die wesent-
lichsten Teile der Spinnmaschine dar.

Sehr viel hingt von der Konstruktion der Filter- sowie der Pumpen-
briicke fiir den guten Gang der Maschine ab. In erster Linie muB3 be-
riicksichtigt werden, da8 sowohl die Pumpe, als auch das Filter schnell,
bequem und leicht ab- und anmontiert werden konnen. Die Pumpen-
briicke muB ferner ein entsprechend konstruiertes Abstellorgan besitzen,
um bei Entfernung einer Pumpe den weiteren ZufluB von Viskose aus
dem Viskosezufiihrungsrohr zu verhindern. Die noch hier und da an-
gewendeten Kugelventile haben sich wenig bewéhrt,
da der Arbeiter sie selten vorschriftsmifBlig 6ffnet, jg]
wodurch eine gewisse Abdrosselung der Viskosezufuhr
erfolgt. Einen besseren Erfolg hat man mit entspre-
chend konstruierten Héhnen erzielt. Da sich die
Filterbriicke in der Ndhe der Spinnrinne befindet
und daher leicht der Einwirkung der Siure des
Spinnbades unterliegt, mufl ihre Konstruktion so
durchgefiihrt werden, daf die Sidure die Briicke
nicht zerstéren kann, wie es oft vorkommt. Das Anitzen der Briicke
an den Beriihrungspunkten mit der Bleiverkleidung ist oft die Ursache,
daB die Sdure an den Verbindungsrohren der Pumpen mit den Filter-
briicken herunterrieselt, und so zu der Pumpe selbst gelangt und auch
diese zerstort. Aus diesem Grunde mufB} die Briicke entsprechend hoch
gesetzt werden und, wie aus Abb. 42 zu entnehmen, eine Abdichtung
mittels Bleischeibe (Z) erhalten.

Im iibrigen wird der Charakter der Spinnmaschine durch die Auf-
nahmevorrichtung fiir die erzeugten Fiaden bestimmt. An sich sind die
verschiedensten Organe zu diesem Zweck verwendbar; indessen sind
heute drei in der Hauptsache gebriuchlich: Zentrifugen, Spulen und
Haspeln.

i) Der Titer. Die verkaufsfertigen Kunstfiden werden nach ihrem
Gewicht sortiert. Da das Gewicht eines Fadens von bestimmter Lénge
lediglich von seiner Stirke abhingt, so stellt das Gewicht einer be-
stimmten Fadenldnge ein direktes Ma8 fiir den Feinheitsgrad des Fadens
dar. Die Dicke der einzelnen Kunstseidenfaser betrigt durchschnittlich
etwa 20—35 u; der Einzelkokonfaden der Naturseide hat dagegen eine
Feinheit von 15 u. In letzter Zeit ist es gelungen, nach dem sog. Streck-
spinnverfahren Kunstfasern zu erzeugen, die an Feinheit sogar die

Abb. 42. Kerzenfilter-
briicke.
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Naturseide iibertreffen. Die Fadendicke wird in der Praxis nach Turiner-
Deniers gemessen. Ein Faden hat den Titer oder die Stidrke 1 Denier,
wenn 9000 m des Fadens 1 g wiegen. Ein Faden, von welchem 9000 m
100 g wiegen, wird z. B. als Ware von 100 Deniers bezeichnet. Danach
wiegen 500 m eines Fadens von 1 Denier = 0,056 g.

Beispiel: Ein Strang Seide wiege 26 g und sei 2000 m lang, so ist
sein Titer

26 - 9000

5000 — 117 Deniers.

Andererseits wiegt ein Strang von 80 Deniers und 2000 m Lénge

2000 - 80

5000 = 156 g.

In Frankreich ist eine andere Denierbestimmung mafgebend (Denier
de Lyon), bei welcher ein Faden von 1 Denier bei 9000 m = 1,06 g wiegt.

Trotz Titerpumpen ist die Herstellung stets vollig gleichmaBig starker
Kunstfiden praktisch auf keiner Spinnmaschine moglich. Priift man
etwa einen Faden von ca. 2000 m Linge in allen Teilen auf seine Stérke,
so wird man stets finden, daB der Faden an einem Ende stdrker ist
als am andern Ende. Diese Erscheinung riihrt davon her, dafl der Faden
wihrend des Spinnens ungleichmiBig abgezogen wird. Die Titerpumpen
liefern stets gleiche Mengen Viskose, indessen wichst der Durchmesser
der Fadenschicht auf der Spule mit der Dauer des Spinnens (beim
Topfsystem wird er geringer). Diese grofere oder kleinere Streckung
des Fadens verursacht Denierschwankungen von 10—12 vH. Beispiels-
weise ergaben drei gleich lange, nach dem Zeuntrifugensystem gesponnene
Fiden bei der Priifung folgende Zahlen:

die ersten 500 Meter hatten 150 Deniers

,, folgenden 500 ,, » 186,
. » 500 ,, » 156,
” ’ 500 ’ ’ 157 ’
” ”» 500 ” ” 158 ”»
" ’ 500 ,, » 189,
. ” 500 ,, » 160,
. ’ 500 ,, » 161,

s » 500 ,, » 162 ’
. ’ 500 ,, » 163,
. w500, o, 165
W . 500 . . 16T
w500, L, 16T
2 letzten 500 T} i) 169 i

Besonders deutlich erkennt man diese Schwankungen an Hand der
Kurve (Abb. 43).

k) Der Abzug des Fadens von der Spinndiise. Die Gleich-
méiBigkeit des Abzuges des Fadens ist nicht nur von dem Gré8erwerden
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des Durchmessers des Aufwickelorgans, sondern z. B. beim Zentrifugen-
system auch vom Gleiten des Fadens auf der Zufiihrungsrolle abhéingig.
Der Durchmesser der Zufiihrungsrolle, sowie das Material und ihre
Form sind fiir die mehr oder weniger grofe Gleitung verantwortlich
zu machen. Am besten wird die praktisch 4- 10 vH betragende Gleitung
durch Verwendung von Porzellan verhindert. Die rauhe Struktur des
Porzellans erhéht die Adhésion und wirkt der Gleitung entgegen. Alle
anderen Materialien haben sich wenig bewéhrt.

Ist der Durchmesser der Porzellanzufiihrungsrollen entsprechend
groB gewihlt worden, d. h. nicht unter 150 mm, so wird das Umwickeln
des Fadens um die Zufithrungsrolle beim Spinnen verhindert bzw. das
Spinnen erleichtert. Oft werden auch Zufiihrungsrollen aus Glas in
geriffelter Ausfithrung

verwendet, doch sind /

sie unbedingt zu ver- "% 7/

werfen, da die Gleitung  74¢] = \\ 7

des Fadens auf diesen 7y i

Rollen besonders bei ., /

einem stérkeren Faden L I )/ N

sehr groB ist, was oft § 750——1; TT7T 7>‘—<f B 1

zu einer ungleichmaBi- § s / ’\& I _/"

gen Zwirnung fiihrt. 750"'7" \’<_ A

Besonders gefahrlich v /

ist es, bel schnellem 2

Spinnen geriffelte Zu-

fithrungsrollen zu ver- “ho 0z MW Bw S0 dm
Abb. 438. Deniers-Schwankungskurve beim Spinnen nach Zentri-

wenden, da die Glei-
tung infolge groBerer
Drehgeschwindigkeit des Spinntopfes in sehr starkem MaBe in die
Erscheinung tritt. Interessant ist auch das Ergebnis der Praxis, da8
gerade Garne von sehr feinem Titer unbedingt auf glatten Walzen
gesponnen werden miissen. '

Durch Verkiirzung der Spinndauer, d.h. haufigeren Wechsel der
Spinntépfe, ist es moglich, verhdltnismaBig groBe Denierschwankungen
zu verhindern. In der Praxis wird indessen der Faden so lange wie
moglich in die Trommel geleitet, um unproduktiven Zeitverlust beim
Wechseln der Topfe nach Moglichkeit zu vermeiden. Das Wechseln der
Tépfe erfolgt, wenn der Fadenkuchen 1,2—1,5 cm stark ist. Bei der
Herstellung von Faden mit 130 Deniers ist dies nach 2,5—3 Stunden
mit 300 Deniers nach 1,5 Stunden der Fall.

Die gleichen Denierschwankungen, nur im umgekehrten Verhaltnis,
weisen auch die auf der Spulenspinnmaschine ersponnenen Faden auf;
hier erfolgt eine Verfeinerung des Deniers. Da jedoch die Spulen

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 8

fugensystem.
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infolge ihrer geringeren Abmessungen nur eine bedeutend geringere
Meterzahl des Fadens aufzunehmen vermdgen, so sind die Denier-
schwankungen bei der nach dem Spulensystem hergestellten Seide ge-
ringer. Auch laBt sich die Tourenzahl der Spule im Laufe des Spinn-
prozesses verhdltnismiaBig leicht durch Verwendung eines Konoiden-
getriebes verringern und dadurch das Wachsen des Durchmessers
ausgleichen, wihrend eine &hnliche MafBnahme bei Spinnzentrifugen
erheblich schwieriger durchzufithren ist. Mitunter sind die Unregel-
miBigkeiten im Faden auf fehlerhafte Konstruktion und unregel-
méBiges Arbeiten der Titerpumpen zuriickzufithren. Die héaufigsten
Mingel sind der tote Punkt bei Kolbenpumpen, stoBweise Férde-
rung der Viskose bei Zahnradpumpen, abgesehen von Undichtigkeiten,
schlechtem Eingreifen der Zahnrider oder gar halb abgebrockelten
Zahnen.

Auch in der modernen Fachliteratur findet man noch ofter das sog.
Titrieren der fertiggemachten Kunstseide beschrieben. Diese Arbeits-
methode ist fiir Viskosefabriken nicht angingig. Technisch ist das
Titrieren der fertigen Kunstseide bei grofen Kunstseidenfabriken iiber-
haupt nicht durchzufiihren, und es muf schon bei der Herstellung der
Kunstseide auf einen gleichméaBigen Ausfall des Titers geachtet werden.
Schwankungen im Titer von 4 10 vH sind im allgemeinen zwar nicht
beliebt, kénnen aber als zuldssig betrachtet werden.

IV. Das Fillbad.

1. Allgemeines.

Nachdem die Viskose Titerpumpe und Kerzenfilter passiert hat, tritt
sie aus den im Féllbad befindlichen Spinndiisen in Form von &uflerst
feinen Strahlen aus, welche durch die Wirkung des Bades zu Fasern
erstarren. Die Gesamtheit der Einzelfasern bildet den Faden. Das Bad
befindet sich in einer mehr oder weniger langen Rinne, die es in lang-
samer Stromung durchflieBt. Im allgemeinen rechnet man auf jede
Spinndiise 51 Fillbad. Fiir die Herstellung von Kunstfiden bis 350 De-
niers geniigt es unter diesen Umstinden, wenn die Stromungsgeschwin-
digkeit des Bades so eingestellt wird, daB es sich im Laufe einer Stunde
viermal erneuert; will man grébere Produkte spinnen, so muB das Bad
schneller zirkulieren; auch sind mehr als 51 Féllbad auf je eine Spinn-
diise erforderlich. Wird die Badmenge nicht vergréBert, so liuft man
Gefahr, dal sich die Zusammensetzung des Bades beim Durchflie8en
der Rinne zu stark @ndert. Das Zirkulieren des Bades ist unbedingt
notwendig, um ein dauerndes Mischen des Bades zu bewirken und den
Spinndiisen stets frisches Fillbad zuzufiithren. Da die Spinnmaschinen
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in der Regel mit einer Fillbadrinne fiir 50 und mehr Spinndiisen aus-
geriistet sind, 148t sich auch beim besten Mischen eine gewisse Differenz in
der Zusammensetzung und der Temperatur des Bades am Ein- und Aus-
fluB der Rinne nicht vermeiden. Wenn sich auch die Badtemperatur bei
bestimmter Anordnung der ZufluBrohre in allen Teilen der Rinne ziem-
lich gleichméBig halten 1aBt, ist eine konstante Aziditét des Bades nur
schwierig zu erreichen. Das Anbringen besonderer Fillrinnen, z. B. mit
Uberlauf auf der ganzen Linge, gestattet gleichmaBige Zufithrung an
jede einzelne Diise, wodurch ein bedeutend gleichméaBigeres Arbeiten
ermoglicht wird. Das Einstromen des Fillbades kénnte bei dieser
Anordnung durch einen Siebboden des Troges erfolgen, dessen eine
Seitenwand mit einem schnauzenartigen Uberlauf als FiallbadabfluB
ausgestattet werden konnte. Um Wirmeverluste zu vermeiden, ist es
zweckmaBig, die Fallbadzuleitung in der Spinnrinne anzuordnen. Das
FlieBen des Bades darf nicht so schnell erfolgen, da am ZufluBl oder
Abflul starke Strémungen entstehen. In diesem Falle ist ein glattes,
ununterbrochenes Spinnen unméglich; die Fasern reilen vielmehr
dauernd ab.

Von der Fallrinne wird das Bad in ein geeignetes Reservoir geleitet.
Die Grofle des Fillbadreservoirs ergibt sich daraus, daBl, wie oben er-
wahnt, fir jede im Betriebe arbeitende Diise stiindlich 201 Fallbad _
erforderlich sind, und zwar muB das Fassungsvermogen des Haupt-
reservoirs dieser Badmenge zuziiglich eines Zuschlags von 10 vH fiir
die in den Rohrleitungen usw. enthaltene Fliissigkeit entsprechen. Ein
ebensolcher Badkasten ist als Aufbewahrungsbehilter fiir das betriebs-
fertige Fallbad erforderlich. Dieser wird zweckmifig so hoch angeord-
net, dafl das Fallbad durch seine eigene Schwere den Spinnmaschinen
zuzuflieBen vermag. AuBerdem ist eine entsprechende Anzahl von
Reservebehaltern erforderlich. Die Zirkulation des Bades besorgt in
den meisten Fillen eine Zentrifugalpumpe. Die Anzahl und GroéBe der
Reservoire hingt iibrigens nicht allein von der Menge des im Umlauf
befindlichen Bades, sondern auch von seiner Zusammensetzung bzw.
der angewandten Féllmethode ab.

a) Zusammensetzung der gebrduchlichen Fallbdder. MaB-
gebend fiir die vorher genannten Zahlen bei Erzeugung eines Garnes
von 150 Deniers und iiber 6 Deniers je Faser ist folgende Zusammen-
setzung des Fallbades

Saure. . . . . . .. 125¢g Glykose. . . . . . . . .. 80g
Natriumsulfat . . . . 190—195¢g Zinksulfat. . . . . . . . . 10g
im Liter bei einer Reife der Viskose von 9—11¢ Chlorammon (nach

Hottenroth).

Werden Fasern unter 6 Deniers ohne nachtrigliche mechanische
Streckung gesponnen, so wird benétigt bei einer Faser von
|*
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4 Deniers: 145 g 100 vH Monohydrat (Schwefelsiure v.
100 vH) .
1,5—2 Deniers: 180 g 100 vH Monohydrat (Schwefelsaure mb}t t2"1 vH lfiw.
1 Deln(;'gr: 1421‘;0 g 100 vH Monohydrat (Schwefelsiure v. 1,;” oH &w_ yz;slff
V.
0,75 Denier: 250—280 g 100 vH Monohydrat (Schwefel- sulfat.
sdure v. 100 vH)

Sollen elastischere Garne hergestellt werden, so muf3 der Salzgehalt
geringer genommen werden, und zwar etwa 21,8 vH.

Die durch den FillprozeB dem Bad entzogenen Stoffe, insbesondere
die Séaure, miissen fortlaufend ersetzt werden. Die Zusammensetzung
und Temperatur des Fillbades beeinflussen naturgemifl die Geschwin-
digkeit der Viskosezersetzung. Beim Spulensystem spielt dieser Umstand
eine mehr untergeordnete Rolle, da der Faden auch nach dem Auflaufen
auf die Spule immer noch mit dem mitgeschleppten Spinnbade oder
einem besonderen Nachbehandlungsbade in Wechselwirkung bleibt.
Beim Zentrifugensystem muB indessen der Faden bereits vor seinem
Einlauf in die Schleudertrommel vollstindig oder wenigstens nahezu
vollstdndig in Zellulosehydrat iibergefiihrt sein, da durch das Zentrifu-
gieren das Bad den Fiden entzogen wird und eine intensive Nachwir-
kung ausgeschlossen ist. Damit der Faden schon kurze Zeit nach dem
Verlassen des Bades vollstandig wasserunléslich ist, muf3 er eine ent-
sprechende Zeit der Einwirkung des Fiéllbades iiberlassen bleiben. Diese
sog. Schleiflinge (Passagedauer oder Fallstrecke) des Fadens betrigt
je nach der Zusammensetzung des Bades, seiner Temperatur und Stirke
zwischen 10—300 mm und erreicht bei sehr dicken Fiaden sogar die
Grofle von 1/, m.

Fiir 150 Deniers geniigt eine Schleiflinge von 75 mm bei der oben-
genannten Zusammensetzung des Bades. Bronnert behauptet zwar,
daB 260 mm Schleiflinge einen elastischeren Faden ergibt. Nachdem
die Spinnrinne in der letzten Zeit als tiefe Rinne ausgebildet wird, hat
man es nicht mehr nétig wie dies frither geschah, den Faden iiber einen
seitlichen Fiihrungshaken zu leiten, sondern die Fillstrecke wird durch
mehr oder weniger tiefes Eintauchen der Spinndiise in das Bad geregelt.
Diese Methode ist unbedingt vorzuziehen, da, wie durch Versuche fest-
gestellt worden ist, ein Faden, der im Entstehungszustande nicht ge-
knickt worden ist, viel besser und gleichméBiger ausfillt.

b) Filtration des Fallbades. Das aus der Spinnrinne kommende
Fillbad passiert zur Vorfiltration ein grobes Filter. Es besteht aus einem
etwa 501 fassenden verbleiten Holzkasten, wobei in der Mitte befindliche
doppelte Filterzylinder aus geschlitztem Blei das Bad vorfiltrieren.
Hierauf gelangt das Bad in den Siurekeller, wo es einen groBeren Absitz-
kasten passiert, in welchem dem Bad die Strémungsgeschwindigkeit
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genommen wird und wo es zwecks Beseitigung des Schwefelwasserstoffes
mit komprimierter Luft durchgeblasen wird. Hier wird auch das Bad
durch Dampfrohre auf die notwendige Temperatur von 45° gebracht.
Durch einen Uberlauf in dem Absitzkasten gelangt das Bad in einen
gréfleren Vorratsbehilter, nachdem es vorher einen perforierten Kasten,
gefiillt mit saugfahigen Tonscherben, passiert hat. Nach nochmaligem
Durchflufl durch ein mit Holzwolle gefiilltes Filter ist das Fallbad ge-
niigend gereinigt, um mittels Zentrifugalpumpe der Spinnmaschine
wieder zugefithrt zu werden. An Stelle des Tonscherbenkastens wird
neuerdings auch ein geeignet
konstruiertes Filter verwendet
(Abb. 44), welches mit ge-
schmolzenen Quarzkérnern ge-
filllt ist. Dieses Filter in der
Grofle von etwa 800 mm
Durchmesser bewiltigt ohne
Schwierigkeiten eine Fillbad-
menge fir etwa 250 Spinn-
stellen. Natiirlich darf das
Fillbad durch dieses Filter
nicht mittels einer Pumpe ge-
driickt werden (wie dies oft
der Fall ist), sondern die An-
lage muf so gestaltet sein, da@3
das Bad dem Filter mit etwa
10 m Gefille zugefithrt wird.
Das Filter, auch Silexfilter
genannt, arbeitet wie folgt:

Betrachtet man die Filter-
oberfliche des Silexfilters, so findet man, daB die Flichen zwischen
den regelmifig groflen Quarzkérnern stets !/;, der Gesamtfliche aus-
machen. Dieses Verhéltnis bleibt auch bei groSerem Durchmesser
der Koérner immer dasselbe. Die Gréfe jeder einzelnen Durchlauf-
fliche verandert sich dagegen mit der GroBe des Kornes. Je grofier
das Porenvolumen, desto schlechteres Zuriickhalten der Verunreini-
gungen. Bei 1 mm Korngréfe z. B. hat die einzelne DurchfluBifliche
nur noch einen Querschnitt von 0,01 mm?2; alle mechanischen Ver-
unreinigungen, die grofer sind, werden daher auf der Oberfliche
zurtickgehalten. :

Die Durchfluigeschwindigkeit erleidet wegen der Verschlammung
stindig Verinderungen. SchlieBlich kann der Durchflufl véllig auf-
héren, das Filter wird dann ,,tot*. Es ist nicht moglich, den Augenblick
zu bezeichnen, an welchem das Filter gereinigt bzw. durchgespiilt werden

Abb. 44. Fillbadfilter.
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mufl. Die KorngroBe, die Form des Kornes, ob rund oder scharf, das
spez. Gewicht des Fillbades und die Menge der vom Fillbade mit-
gefiihrten Verunreinigungen sind dafiir maBgebend. — Bei einem normal
zusammengesetzten Spinnbade und einer Quarzkorngréfle von 2 X
4 mm, mit glatten abgerundeten Kanten, auch nicht zu groBer Filtrier-
geschwindigkeit, kommt eine Spiilung bzw. Reinigung des Filters nach
ca. vier Wochen in Frage. Bei voller Belastung des Filters empfiehlt
es sich aber, die Reinigung alle acht Tage vorzunehmen, d. h. am Schluf3
der Woche. Arbeiten die Vorfilter zur Beseitigung der groBen Ver-
unreinigungen gut, so sind die Leistungen eines Silexfilters noch groSer.
Eine leichte Verschlammung der Filterschicht ist von grofler Wichtig-
keit, weil die Absiebung der feinen mechanischen Verunreinigungen
dadurch in hohem MafBe begiinstigt wird. Diese Erscheinung wird als
Einarbeiten des Filters bezeichnet, darf aber keinesfalls iibertrieben
werden.

Die Reinigung bzw. Spiilung des Silexfilters nimmt etwa 15 Minuten in An-
spruch und wird wie folgt ausgefiihrt:

1. Nach dem Ablassen des letzten Restes des Fillbades wird entgegen der
DurchfluBrichtung des Spinnbades, also von oben, mit groBer DurchfluBge-
schwindigkeit Wasser gegeben und die Filterschicht so lange dem Einflufi des
Wasserstromes unterworfen, bis das abflieBende Wasser nur noch eine geringe
Triibung aufweist.

2. Danach wird in der Durchlaufrichtung des Spinnbades, also von unten,
Wasser, Dampf und Druckluft eingeblasen, und zwar mit einer derartigen Ge-
schwindigkeit, daB das ganze Filtermaterial etwas angehoben und dadurch auf-
gelockert wird. Diese Operation wird solange fortgesetzt, bis das abflieBende
Filtrat klar ist.

3. Der Operation 2 folgt nochmalige Spiilung mittels kalten Wassers von
oben. Nach Ablassen des gesamten Wassers wird dann mit .trockener Prefluft

nachgeblasen.
Nach Beendigung der Operation 3 ist das Silexfilter wieder betriebsfertig.

Die Filtrationsgeschwindigkeit richtet sich nach der Formel 7 72g =L,
worin g die Filtrationsgeschwindigkeit in m/Std. und L die stiindliche
Leistung bedeutet. Das Gefille bzw. der Filtrierdruck des Fallbades
soll nicht weniger als 5m betragen. Die Rohre diirfen nicht zu eng
bemessen sein. Bei der Quarzkorngrofe von 2 X 4 mm betrigt das
Porenvolumen etwa 32 vH. Die Schichtstirke des Quarzgutes spielt
eine untergeordnete Rolle und richtet sich nach dem Durchmesser des
Filters, da das Porenvolumen bei gleichen Mengen der Quarzkérner
stets das gleiche bleibt, und zwar unabhéngig davon, ob die Schichthéhe
800 mm oder 2000 mm betrigt. MaBgebend ist nur die KorngréBe,
Kornformung usw.

In manchen Fabriken wird zur Erreichung eines absolut wasserklaren
Fillbades zur letzten Filtration an Stelle eines Holzwollekastenfilters
eine Filterpresse aus Holz bzw. verbleitem Eisen verwendet. Die Be-
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packung solcher Filter besteht aus wollenen Tiichern oder besser Filz.
Mit gleichem Erfolge werden auch Gewebe aus Asbestfasern verwendet.

¢) UnregelmaBigkeiten beim Fédllen der Viskose. Die
Fallung der Viskose mu@ stets unter Einwirkung von Zug- oder Druck.
kraften geschehen, wenn nicht sprode, unelastische Gebilde entstehen
sollen. Der glatte Verlauf des Viskose-Spinnprozesses wird am haufigsten
durch Klumpenbildung an der Spinndiise beeintrichtigt. Wenn diese
Knollen eine gewisse Groe erreicht haben, 16sen sie sich von der Spinndiise
ab und werden vom Faden auf die Spule gebracht. Bei Zentrifugen-
maschinen verstopfen sie den trichterformigen Fadenfiihrer. Die Klumpen-
bildung kann verschiedene Ursachen haben. Die haufigsten sind folgende:

1. UnregelmiBig verteilte Locher auf der Spinndiise oder deformierte bzw.
ungleichmiBig weite Locher.

2. Schlechte Zirkulation des Regenerationsbades.

3. Ungeeignete Zusammensetzung des Fillbades (zu geringer Salz- oder
Sauregehalt).

4. Zu junge (unreife) Viskose (im Verhiltnis zur Zusammensetzung des
Fallbades).

5. Zeitweilige Verstopfung der Diisenlocher (Quellkérperchen ungeldsten
Xanthogenats oder bereits wieder gebildeter kolloider Zellulose. Ungeeignetes
Hartgummi der Kerzenfilter.)

6. Schlecht entliiftete Viskose (was 6ftere Unterbrechung der Viskosestrahlen
durch Luftblischen zur Folge hat).

7. Zu scharfer Abzugswinkel des Fadens (so dal die Fasern am Rand der Spinn-
offnung abgeschnitten werden).

d) Platzbedarf fiir die Spinndiise. Zu erwéhnen wire noch
der Platzbedarf, welcher fiir eine Spinnstelle bzw. Spinndiise in der
Spinnrinne erforderlich ist. Dieser richtet sich vollkommen nach der
Stérke des gesponnenen Fadens, d. h. nach der Faseranzahl, sowie nach
der Spinngeschwindigkeit. Wird eine Spinngeschwindigkeit von etwa
60—70 m in der Minute eingehalten, so lehrt die praktische Erfahrung,
daf die Entfernung einer Spinndiise von der anderen (von Mitte zu Mitte
gerechnet) bei einer Fadenstdrke von 150 Deniers mindestens 80 mm
betragen muB. Dieser Abstand der Spinndiisen voneinander kann bei
stirkeren Deniers, z. B. beim Spinnen von Stapelfaser, nur dann noch
eingehalten werden, wenn die Diisen in schachbrettartiger Anordnung,
d. h. zueinander versetzt, angebracht werden. Es ist noch von Interesse,
dafl besonders beim schnellen Spinnen mit einer Spinndiise von grofer
Lochzahl und 20 mm Durchmesser sich um letztere ein Fliissigkeits-
kegel von etwa 300 mm Ho6he und 70 mm Durchmesser bildet. (Die
MagBe sind am FuBe des Kegels, also an der Diise, genommen.)

e) Bereitung der Glykose im Eigenbetriebe. Oft empfiehlt es sich,
Glykose im Eigenbetriebe zu erzeugen. Nach DRP. 4166701 und DRP. 416015
wird Glykose wie folgt erzeugt:

1 Courtaulds Ltd. London vom 13. April 1922.
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Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung konzentrierter Lésungen von
Starke oder stirkehaltigen Stoffen in Schwefelsiure, dadurch gekennzeichnet,
daB man die Stirke in fein verteiltem Zustand mit verdiinnter, etwa 20—30 vH
Schwefelsdure bei maBiger Temperatur verriithrt und die erhaltene Paste unter
Riihren rasch mit konzentrierter, wenigstens 70 vH Schwefelsiure in einer der
Stirkemenge etwa gleichen Menge unter Vermeidung einer iiber 65° hinaus-
gehenden Temperatursteigerung zu einer gleichmaBigen Losung verarbeitet.

Nach Bronnert kann dagegen Glykose aus beliebigen Stirkesorten erzeigt
werden, indem 100 kg Stirke mit 23 kg konzentrierter Schwefelsiure 66° Bé
verdiinnt in 68 kg Wasser, zu einem gleichméiBigen Brei angeriihrt werden. In
diesen Brei werden bei einer Temperatur, die 60—65° C. nicht iibersteigt, noch
weitete 55 kg konzentrierte Schwefelsdure von 66° Bé in diinnem Strahl unter
stindigem Riihren zugesetzt. Nach etwa 24 stiindigem Stehen kann die Lésung
als Glykose dem Spinnbade zugefiigt werden, Natiirlich muB8 der Schwefel-
siuregehalt beim Zusatz zum Bade beriicksichtigt werden.

V. Spinnverfahren.

1. Zentrifugenverfahren.

a) Allgemeines. Der Vorschlag, die ersponnenen Kunstfiden in
rasch umlaufenden Spinntrommeln zu sammeln, ist in dem von Charles
Fred. Topham, London, bereits am 22. Dezember 1900 angemeldeten
DRP. 125947 K1. 29a zum erstenmal ausgesprochen worden. Indessen
fand das Verfahren zunichst lingere Zeit keine praktische Anwendung,
da es zu kompliziert schien. Die Kompliziertheit einer solchen Zentri-
fugen-Spinnmaschine zeigt am deutlichsten die Photographie (Abb. 45)
einer in Montage befindlichen Maschine mit elektromotorischem Einzel-
antrieb. Allerdings wurde in einzelnen groferen Kunstseidenfabriken
mit Erfolg eifrig an der Vervollkommnung dieses Verfahrens gearbeitet.
Im iibrigen scheint es fast, als ob das Topfspinnverfahren seine heutige
groBe Beliebtheit zum Teil einer geschickten Propaganda verdankt.
GewiB hat es gegeniiber anderen ArbeitsmethodenVorziige ; es wiirde aber
ein Fehler sein, die Nachteile zu verkennen. Die Vorziige des Topham -
Verfahrens sind gegeniiber dem Spulenverfahren im wesentlichen:

1. Wegfall des Zwirnens und infolgedessen

2. schnelles und bequemes Waschen der sauren Féaden und daher Ersparnis
an Waschwasser.

3. Wegfall der groBen Anzahl der sonst unentbehrlichen Spulen.

Diesen Vorziigen stehen in der Hauptsache folgende Nachteile gegeniiber:

1. Das Zentrifugenverfahren gestattet nur die Herstellung von Fiden gréberen
Titers, etwa iiber 100 Deniers (wenn nicht besondere SchutzmaBnahmen be-
riicksichtigt werden).

2. Oft ist ein Nachzwirnen der fertigen Fiden notwendig.

3. Die Spinnmaschinen sind empfindlich und kompliziert und erfordern
im Vergleich zu Spulenmaschinen viel Reparatur. Der schnelle Verschlei der
wichtigsten und zugleich teuren Unterteile der Maschine erfordert auch eine
schnellere Amortisation.
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4. Die nassen sauren Fiden lassen sich schwieriger und langsamer in Strang-
form bringen; infolgedessen ist eine groflere Anzahl von Haspelmaschinen er-
forderlich.

5. Das Topfspinnverfahren erfordert eine geeignete Fillbadzusammensetzung,
so sind z. B. Koagulationsbader nicht zu gebrauchen. Die Zwirnung darf nicht vor
der vollstindigen Ausfillung der Zellulose vorgenommen werden, da man andernfalls
ein Zwischending zwischen Stroh und RoBhaar, aber keine Kunstseide erhalt.

Abb. 45. Zentrifugen-Spinnmaschine in Montage.

b) Fithrungsrolle. Der das Spinnbad verlassende Faden (Abb. 46)
wird iiber eine Fiihrungsrolle geleitet. Es ist nicht gleichgiiltig, aus
welchem Material die Zufiihrungsrolle (Leitrolle) besteht. Wie bereits
erwiahnt, hat sich auf Grund vieler Versuche grobkérniges, unglasiertes
Porzellan am besten bewihrt. Es zeichnet sich durch auflerordentlich
groBle Hirte und geringe Abnutzung aus. Seine kérnige Struktur bzw.
Oberfliche verhindert besser als jedes andere Material die Gleitung des
Fadens, ohne ihn im geringsten zu beschidigen. Die wichtigste und
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angenehmste Eigenschaft des Porzellans besteht darin, daf trotz Ver-
hinderung der Gleitung die Adhésionskraft gering ist (wahrscheinlich
weil das Porzellan nicht magnetisch wird); dadurch wird dem Arbeiter
das Anspinnen sehr erleichtert, was auch die Abfallmenge der auf den
Rollen aufgewundenen Faden verringert. Die Leitrollen haben zweck-
miBig einen Durchmesser von 125—150 mm, welche Mafe sich bei
Versuchen als die giinstigsten erwiesen haben.

Von der Leitrolle wird der Faden durch einen Glastrichter mitten
in die mit groBer Geschwindigkeit rotierende Zentrifugentrommel ein-
gefiihrt. Der aus dem Trichter austretende Faden wird infolge der Zentri-
fugalkraft an die Wandung der Trommel geschleudert. Bei modernen
Topham-Spinnmaschinen gibt man dem als Fadenfiihrer dienenden

Trichter eine auf- und abgehende Bewegung,
so daB sich die Fiden in der Trommel in
steigenden und fallenden Schichten legen.
Der Faden tritt dabei aus dem Trichter recht-
winklig gegen die Innenwandung der Schleu-
der aus und erhilt infolge der Rotation der
Trommel eine Zwirnung. Das Verhéiltnis zwi-
schen der Geschwindigkeit der Lieferrolle
(+ ca. 10 vH Gleitverlust) zu der Umlauf-
geschwindigkeit der Trommel bestimmt die
Stirke des Dralls, den der Faden erhilt. Da
heute in der Praxis mit einer Abzugsgeschwin-
Apb. 46, z?ﬁi‘;‘i??& e«{i:;; Spinnens digkeit von 40—60 m und mehr in der Minute
gearbeitet wird und der Faden mindestens
eine Zwirnung von etwa 90 Drehungen je Meter haben muf, errechnet
sich die Drehzahl der Schleuder zu 5200—7200 in der Minute. Im
iibrigen ist die Tourenzahl der Trommel nicht nur von der gewiinschten
Zwirnung, sondern auch von dem Gewicht des nassen Fadens und
vom Trommeldurchmesser abhéngig. Je groBer das Gewicht, d. h. je
stirker der Faden, desto langsamer kann die Trommel rotieren, da
die Grofe der Fliehkraft bei derselben Tourenzahl vom Gewicht des
rotierenden Korpers abhingt. Eine angendherte Berechnung der
Zentrifugalkraft nach der Formel.

G- v2

m = Fliehkraft

(wobei G das Gewicht des Fadens von der Linge des halben Trommel-
durchmessers, v die Geschwindigkeit seines Schwerpunktes in Metern
und 7 die Entfernung des Schwerpunktes von der Drehachse in Metern
sind) ergibt, daB bei einer gewdhnlichen Schleuder von etwa 15cm
Durchmesser und 10 cm Tiefe fiir Fadenstirken von 1000 Deniers nur



Zentrifugenverfahren. 123

2200 Touren, bei 150 Deniers aber schon 5600 Touren erforderlich sind.
Diese Zahlen entsprechen anndhernd den praktischen Verhiltnissen.

c¢) Spinntopf. Der Spinntopf (richtiger Spinnzentrifuge) ist ein
wichtiger Unterteil einer Zentrifugenspinnmaschine; deshalb will ich
ihn ndher beschreiben. In der Zeitschrift Melliands Textilberichte
1930, Nr.1 habe ich den Spinntopf bereits ausfiihrlich besprochen.

Abb. 47 zeigt den urspriinglichen Spinntopf, der das Grundmodell fiir alle
spater aufgekommenen Spinntopfe darstellt. Auf dem Untersatz bzw. Teller aus
Bronze war eine Kappe aus Eisenblech aufgestiilpt, beider-
seitig emailliert und mit einer Offnung zur Einfithrung des
Fadens. Der massive Bronzering mit einigen Nocken diente
zur Befestigung der Kappe auf dem Untersatz. Die Hart-
gummischicht auf der Innenseite des Tellers schiitzte das
Metall gegen den korrodierenden Einfluf des sauren Spinn- \
bades. Die beziiglich der ZweckmaBigkeit gut durchdachte Abb. 47. Urspriing-
Bauform hatte jedoch keinen Erfolg. Die Verwendung von  licher Spinntopf.
Eisen und Bronze als Baustoff und die Befestigung der
Kappe an den Untersatz durch einen mit Gewinde versehenen Ring, dhnlich
einer groBen Uberwurfsmutter, verhinderten die Verbreitung des Spinntopfes
in der Praxis. Die Frkenntnis, daB die Zentrifugenspinnerei einmal eine sehr
wichtige Rolle spielen wiirde, veranlaf3te, neue Bauweisen des Spinntopfes aus-
findig zu machen. So entwickelte sich die Bauform Abb. 48, welche viele Jahre
in groBen Kunstseidenfabriken, insbesondere Englands, mit Erfolg verwendet
wurde. Um ein bequemes Herausnehmen des Spinnkuchens aus der Zentrifuge zu
ermoglichen, gab man der Trommel nach auBen eine geringe konische Erweiterung,
wodurch der Spinntopf kelchartige Form annahm. Die Abb. 47 zeigt, daB
Topham seinen Spinntopf mittels einer konischen Buchse mit der Antriebs-
spindel gekuppelt hat. Die konische Kupplung als Verbindung
der Spinntépfe mit der Antriebswelle hat sich in der Praxis
gar nicht bewidhrt. Geringe Verunreinigung der schrigen
Beriihrungsflichen, der Buchse wie auch des tragenden Ko-
nusses, auch Anhéufung geringer Mengen von Schmiermaterial
auf den genannten Flichen verursachte stets ungenauen N N
Sitz der Schleuder auf der Antriebsspindel und dadurch o |
mehr oder weniger groBe Exzentrizitit mit allen damit Abb. 48. Spinntopf
verbundenen Nachteilen bzw. Betriebsschwierigkeiten. Die dlterer Form.
Bauform Abb. 48 beseitigt dieses Ubel. Man sieht hier
einen eigenartig geformten FuB des Spinntopfes mit zylindrischer Buchse
zur Aufnahme des tragenden zylindrischen Zapfens der Antriebsspindel. Der
Antrieb des Spinntopfes erfolgt mittels einer flachen Reibungsscheibe von etwa
70 mm Durchmesser und zwar nur mittels eines etwa 15 mm breiten duleren Randes
derselben. Etwa 30 cm? der Reibungsfliche geniigen, um einen etwa 1500—2500 g
schweren Spinntopf gleitverlustlos zu treiben. Der zylindrische Zapfen hat den
Topf bloB zu halten. Auslaufen der Buchse bzw. Abnutzung des Zapfens ver-
ursacht keine Exzentrizitdt bzw. Unbalance, da in solchen Fillen der Topf sofort
beim Anlassen des Antriebes auf der flachen Reibungsfliche die richtige Lage
findet bzw. sich automatisch einstellt. Die Friktionskupplung der beschriebenen
Art hat sich bis auf den heutigen Tag gut bewéhrt und ist in GroBbetrieben ge-
brauchlich. Als Baustoff verwendete man Reinaluminium und zwar 98—99 vH.
Man erkannte bald, daB Reinaluminium gegen gebriuchliche Spinnbader gute
Korrosionsbestindigkeit aufweist. Leider erforderte die Form des Spinntopfes
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Verwendung von GuBaluminium, welches wegen seiner geringeren Dichte 2,64
und auch der oft unvermeidlichen Porigkeit beziiglich Abnutzung den Anspriichen
der Technik nicht vollkommen geniigte. Aus diesem Grunde war man gezwungen,
die Innenseite des Topfes, und zwar bis zum Deckel, mit Hartgummi auszukleiden.
Bald erkannte man, dal der obere, durch Hartgummi nicht geschiitzte Rand
des Topfes von der Spinnsédure, auch wegen Bildung eines galvanischen Elements
zwischen der Bronzesperrfeder und dem Aluminiumrand des Spinntopfes, schnell
angefressen bzw. zerstort wird. Auch die in die Wandung der Schleuder ge-
bohrten Entwisserungslécher trugen, da sie die metallische Wandung durch-
brechen, sehr viel zur schnellen Abnutzung der Zentrifuge bei. Um diese Nachteile
zu beheben, gummierte man den Spinntopf bis fast zur Hélfte der AuBenwandung.
Auch die Entwisserungslocher filhrte man vollkommen in Hartgummi aus, wo-
durch gleichzeitig eine bessere Verankerung der Hartgummiauskleidung erreicht
wurde. Dadurch ist die urspriinglich zur Verankerung der Hartgummiverkleidung
vorgesehene Ringwulst am unteren Rand des Spinntopfes iiberfliissig, ja sogar
von Nachteil geworden, da diese beim unvollkommenen Ausfiillen mit der Hart-
gummimasse Unbalance verursachte. Merkwiirdigerweise hat man diesen wulst-
artigen Vorsprung aus Tradition beibehalten, wahrscheinlich in der Annahme,
dadurch eine groBere Stabilitdt des Topfes zu erreichen. So
entstand der Spinntopf Abb. 49.

Auch auf dem Gebiete der Baustoffe wurde rastlos
geforscht. Von allen in so groBler Menge vorgeschlagenen
Baustoffen bewahrte sich auBler Aluminium nur noch das
Kunstharz (Bakelit). Ein normaler, gut ausgewuchteter Spinn-
topf erfordert bekanntlich zum Antriebe bei 5600—6000 Touren
Abb. 49.  Spinntopf etwa 60—65 Watt; bis 100000 Touren wichst dieser Kraft-

neuer Bauform.  verbrauch gleichméBig bis zu 130 Watt. Er setzt sich zu-
sammen aus der Energie, die erforderlich ist zum Betrieb des

Motors selbst und der Zentrifuge. Ein gut durchkonstruierter Elektromotor
verlangt fiir seinen Betrieb verhéaltnismaBig geringe Energiemengen, etwa 20 Watt;
der groBte Anteil wird also vom Topf benstigt. Nun ist durch Versuche festge-
stellt, daB dieser Kraftverbrauch fast ausschlieBlich zur Uberwindung der Luft-
reibung an der Wandung des Spinntopfes gebraucht wird. Abgesehen von der
Frage des Baumaterials, d.h. des Stoffes, aus dem der Spinntopf hergestellt
worden ist, — ein sehr wichtiger, nicht zu unterschitzender Faktor —, spielt
die GroBe der Fliche des Topfes, also seine Form, die Hauptrolle. Nicht nur die
GroBe der Fliche, sondern die Gestalt des Topfes, wie Wulste, Erweiterungen usw.
beanspruchen oft eine Unmenge Energie, welche fiir den Betrieb nutzlos verloren
geht. Wie bereits betont, wird die Form des Spinntopfes durch die ZweckméBig-
keit bedingt; sie ist im Laufe jahrelanger Erfahrungen zustande gekommen.
Anderseits darf aber nicht vergessen werden, daBl die Form des heute ge-
brauchlichen, sogenannten normalen Spinntopfes fiir die Verwendung von normalen
Antrieben entwickelt wurde. Bei den damals &uBlerst ungiinstig arbeitenden
Schneckenantrieben kam es auf ein paar Pferdestdrken mehr nicht an. Heute
bei der Verwendung einer oft sehr grofen Anzahl von Spinnstellen, d. h. gleich-
zeitigem Betreiben von vielen Spinntopfen unter Verwendung von leicht regulier-
baren und wenig Strom erfordernden Elektromotoren, ist die Moglichkeit gegeben,
mit groBter Sparsamkeit zu arbeiten und dadurch den Betrieb rentabler zu ge-
stalten. Die Praxis hat gezeigt, dal auch der normale Spinntopf auf Grund der
obigen Ausfiihrungen die Bedingungen betreffend Sparsamkeit nicht erfiillt.

Dagegen scheint der urspriingliche Topham-Spinntopf den obengenannten
Hauptbedingungen am meisten zu entsprechen, wenn die ihm anhaftenden Nach-
teile bzw. Fehler beseitigt werden. Neuerdings hat die Berg-Heckmann-Selve
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Aktiengesellschaft, Altena (Westfalen) auch eine Spinnzentrifuge, Nova-Spinntopf
(Abb. 50 und 51) nach der Art ,,Topham‘* herausgebracht. Durch die richtige Wahl
der Oberfliche beziiglich GroBe und Bauform ist es gelungen, eine Kraftersparnis
von etwa 50 vH zu erzielen; der neue ,Nova“-Spinntopf benstigt gegeniiber
den heute gebrduchlichen Spinnzentrifugen nur 25—30 Watt, wodurch ein
billiger Betrieb garantiert wird. In den Vereinigten Staaten von Amerika soll
eine Spinnzentrifuge dieser Bauart mit groBem Erfolg in einem GroBbetriebe
eingefithrt worden sein.

d) Elektrische Einzelantriebe fiir die Spmntopfe Die
hohe Tourenzahl, welche die Zentrifuge machen mu8,
erfordert duBerst sorgfaltig und dauerhaft gebaute
Antriebsmechanismen und elastische Lagerung der §
Antriebsspindel. Zum Antrieb der Spindel, auf deren Ezzpm=rz)
oberem Ende der Spinntopf sitzt, benutzte man an-
fangs Schnurantrieb, wie er heute in dhnlicher Weise
bei Ringzwirnmaschinen angewendet wird. Dieser
Antrieb konnte sich indessen nicht einbiirgern, da
ihm verschiedene Nachteile anhaften. Im Laufe der Zeit hat man alle
erdenklichen Moglichkeiten fiir einen sicheren, billigen Spindelantrieb
probiert. Heute wird zum Antrieb von Spinnzentrifugen (Spinntépfen)
nur der elektrische Einzelmotorantrieb verwendet?.

Abb. 50. Nova-Spinn-
topf.

Schon zu Anfang der Zentrifugenspinnerei dachte man an die Verwendung verti-

kaler Elektromotoren zum Antrieb der Spinntopfe. Etwa im Jahre 1910, also vor
rund 20 Jahren, ging man an die praktische Losung dieses Problems, und zwar
versuchte man dazu Gleichstrom zu benutzen. Die beziiglich eines sicheren Betriebes
und konstanter Tourenzahl gemachten guten Erfahrungen mit
KurzschluBmotoren, mit Dreiphasenwechselstrom gespeist,
gaben bald Veranlassung, diese Art von Kleinmotoren zum
Einzelantrieb von Spinnzentrifugen versuchsweise zu ver-
wenden. Auch reizte zu diesem Versuch die Moglichkeit, die
notwendige hohe Tourenzahl durch Speisung der KurzschluB-
motoren mit Frequenz 100—200 Hertz leicht zu erreichen.
Schon die ersten unvollkommen gebauten kleinen KurzschluB-
motoren, mittels Dreiphasenwechselstrom von 75—90 Volt
und 120 Hertz betrieben, bewdhrten sich auch in GroB- é;b' sf;)lérrfé\éleorm%‘elﬂg
betrieben in den Hinden der damals auf diesem Gebiet  Nova-Spinntopf.
wenig verwohnten Kunstseidenfachleute verhaltnismafig gut.
Konstruktive Méngel, wie Ausbildung der Lager, Schmierung der Maschine,
Ausbildung der elastischen Pufferung und andere Details muBten noch verbessert
und vervollkommnet werden. Diese Aufgabe wurde in den letzten 7—8 Jahren
ebenfalls sehr zufriedenstellend gelost. Die im Laufe der Jahre mit groBer Miihe
gesammelten Erfahrungen der Konstrukteure der mechanischen Antriebe er-
leichterten natiirlich dem Elektrotechniker die Lésung der Aufgabe. Es gibt
heute viele Modelle von Elektrozentrifugen, welche sich mehr oder weniger
bewidhrt haben. Die Aufzéhlung einzelner Fabrikate wiirde hier zu weit
fithren. Nur einzelne will ich kurz erwidhnen, und zwar den einzelnen Bau-
typen nach.

1 Melliands Textilberichte 1930, H. 10, 11, 12.
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Man muBl heute drei groBle Bautypen der Elektro-
motor-Spinntopfantriebe unterscheiden. Abb. 52 zeigen
Elektrozentrifugen mit starr gelagerten Spindeln. Die
elastische Pufferung zur Unschddlichmachung der Un-
balance der Spinntépfe erfolgt hier durch sinnreichen
Einbau des gesamten Kleinmotors in einem elastischen
Medium (Gummi). Wohl einer der ltesten Typen solcher
Elektroantriebe, der von Thomson-Houston, unter-
scheidet sich noch durch Anwendung eines langen Gleit-
lagers, wie es bei Schneckenantrieben iiblich war. Dieser
wie auch der SSW-Motor dlteren Modells (Abb. 53) sind
keine Schnelliufer. Etwa 6000 Touren in der Minute
bewaltigen sie gut. Wird die Umdrehungszahl iiber
diese Hochstgrenze gesteigert, so leiden die Maschinen.
Sie beginnen auch unruhig zu laufen. Bei dem SSW-
Motor z. B., welcher Kugellager besitzt, ist die Ursache
des unruhigen Hiipfens in dem Bestreben des Spinn-
topfes, sich hochzuschrauben, zu suchen. Der hohle
Gummiring (@ R), auf welchem der Motor ruht, verstirkt
noch diese Wirkung. Die seitlichen Gummipuffer (G P)

Abb. 52. Thomson- nutzen sich dabei duBerst schnell ab.
Housto 11:1 ;?:;ltrifugem Der nichste Bautyp der Elektrozentrifugen besitzt

als konstruktive Eigenart die geteilte Spindel dhnlich
den Schneckenantriecben der Abb. 54, nur daB die beiden Teile mittels eines
elastischen Spiralfedergliedes miteinander gekuppelt sind. Diese Bauart erfordert
dreifache bzw. vierfache Lagerung. Dies
muBl als Nachteil angesprochen werden,
da es den Bau der Maschine verteuert
und kompliziert. Eigenartig und sinn-
reich ist die elastische Lagerung des

Abb. 53. SSW- Motor élteren Typs. Abb. 54. DWF-Zentrifugenmotor.

ganzen Motors durchgefiihrt. Drei Gummipuffer erhohen die bereits im Inneren
des Motors vorhandene elastische Pufferung der Maschine. Diese elastische
Aufhangung des ganzen Motors ist unbedingt besser als die urspriingliche
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kardanische, welche aus der Abb. 55 ersichtlich ist. Die Abb. 56 zeigt eine
solche DWPF-Elektrozentrifuge mit dreifacher Gummipufferaufhingung. —
Etwas abweichend, aber &hnlich, sind die Motorantriebe von Patay gebaut.
Hier ist die geteilte Spindel in der Hohlwelle untergebracht. — Endlich sei
noch der dritte, seiner Zeit von mir angeregte
Bautyp der Spinnmotoren mit der Hohlwelle
aufgefithrt (ich gab die Anregung bereits vor
10 Jahren). Dieser Typ ist auf Grund prak-
tischer Erwigungen wohl der geeignetste fiir
die Kunstseidenspinnerei nach dem Zentrifugen-
system. Aus der Abb. 57 sieht man, daB die
den Spinntopf tragende Spindel in einer Hohl-
welle, welche den KurzschluBldufer tragt, un-
tergebracht ist, und zwar derart, daB keine
wesentlichen Krifte auf die Wellenlager iiber-
tragen werden. Die Lagerung der Hohlwelle
ist nur im unteren Teil des Motorgehduses
untergebracht, wobei die Schmierung einfach
und sicher ist. Diese neue konstruktive Durch-
bildung des KurzschluBmotors seitens SSW
ist dynamisch einwandfrei und verspricht sich
gut zu bewdhren, auch bei Verwendung fiir
sehr hohe Tourenzahlen. Abb. 55. Kardanische Aufhingung

Die Wiederholung der drei oben beschrie- des Motors.
benen Bautypen finden wir in den verschie-
densten mehr oder weniger geschickten Variationen bei allen zur Zeit bekannten
auf den Markt gebrachten Maschinen.

Es wire noch zu erwahnen, daf die Elektrozentrifugen heute die wirtschaft-
lichsten (d. h. im Betriebe, leider nicht in der Anschaffung) und billigsten Spinn-
topfe sind. Eine gut konstruierte Maschine beansprucht
nur 60—80 Watt je Antrieb bei Vollast im Betriebe,
dabei sind die kleinen Motoren so stabil gebaut, daB ein
Monate hindurch dauernder ununterbrochener Betrieb
ihnen wenig schadet.

e) Zentrifugenspinnmaschine nach To-
pham. Eine doppelseitige Spinnmaschine nach
dem Tophamsystem zeigt die Abb. 58. Aus dieser
Originalzeichnung Tophams sieht jeder technisch
denkende Fachmann, wie aufergewShnlich gut und
scharfsinnig die Maschine vom Erfinder durch-
konstruiert wurde. Jeder Teil der Maschine ist
zweckentsprechend erwogen und gut durchdacht.
Es soll nur nebenbei bemerkt werden, daf, wenn Abb. 56. Gummipuifer-
. . . . Aufhdngung des Motors.
auch die moderne Zentrifugenspinnmaschine von
dem Modell Tophams abweicht, die Technik doch immer wieder
auf die urspriingliche Konstruktion zuriickgreift, nachdem sie allmahlich
zur Uberzeugung kommt, daB, abgesehen von den Spinntopfantrieben
und anderen kleineren Details, die Gestalt der Maschine als Ganzes
wohl durchdacht und zweckentsprechend ausgefiihrt ist.
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f) Spinntrichter. Nicht nur Leitrollen, Spinntépfe und Einzel-
antriebsmotoren sind von ausschlaggebender Bedeutung fiir die Zentri-
fugenspinnerei, sondern auch die auf den ersten Blick untergeord-

Abb. 57. Spinnmotor mit Hohlwelle (SSW- Fabrikat neuester
Konstruktion).

neten Organe, wie z. B.
die Konstruktion des
Spinntrichters, seine
Anbringung an der
Changierschiene, die
Changierung (Bildung
des kreuzgewickelten
Spinnkuchens) und an-
dere kleinere Details.
Der Spinntrichter soll,
wie die Abb. 59 zeigt,
so gestaltet sein, daB
der Faden leicht in die
Spinnzentrifuge ein-
zufithren ist, jedoch
auf dem langen Wege
nicht iiberméfig bean-
sprucht wird. Gleich-
zeitig soll der Spinn-
trichter auch das Her-
umzausen und Schleu-
dern des empfindlichen
Fadens verhiiten. Aus
den Zahlen der Zeich-
nung ist alles Niahere
ersichtlich. Auf Grund
meinerlangjéhrigen Er-
fahrungen und Uber-
legungen halte ich
diese Form fiir die ge-
eignetste.

g) Spinntrichter-
halter und Spinn-

kuchen. Die Anbringung des Spinntrichters an der Changierschiene
geschieht am besten nach der sinnreichen Erfindung der Maschinen-
fabrik C. G. Haubold, A.-G., wie in Abb. 60 und Abb. 61 sehr an-
schaulich dargestellt. Diese Anbringung gestattet leichtes Hinein- und
Herausschwenken des Trichters aus dem Spinntopf. In letzterem mufl
sich ein tadelloser Spinnkuchen von guter Kreuzwicklung bilden. Dieses
wird durch einen entsprechenden Mechanismus verschiedenster Kon-
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Abb. 58. Urspriingliche Topham-Spinnmaschine.

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 9
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struktion erreicht.

Spinnverfahren.

Ein unsauber gebildeter Fadenkuchen, insbesondere

mit unsauberen Rindern, 148t sich schlecht, oft gar nicht, zu Stridhnen

Abb.59. NormalerSpinn-
trichter.

abhaspeln und liefert schlechte, auch flusige Faden.
Die Abb. 62 und Abb. 63 veranschaulichen die
beiden Arten von Spinnkuchen. Abb. 62 zeigt einen
guten, tadellosen Spinnkuchen, dagegen Abb. 63
einen, wie er nicht sein soll.

Noch eine ganze Reihe von Faktoren bzw. Details
der Zentrifugenspinnmaschinen miifiten als wichtig
besprochen werden, doch bin ich leider gezwungen,
wegen Mangel an Platz davon Abstand zu nehmen.

h) Moderne Zentrifugenspinnmaschinen.
Eine doppelseitige Zentrifugenspinnmaschine der
Firma Oscar Kohorn zeigt die Abb. 64. Die Ma-
schine wird durch direkt gekuppelten Motor an-
getrieben, die Sekundérbetriebe durch gefriste Zahn-
rider. Der Antrieb der Pumpen und der Galetten
erfolgt durch Wechselrdder, die die verschiedensten
Geschwindigkeitsverdnderungen ermoglichen. Der
Antrieb ist derart ausgefithrt, dafl verschiedene
Galettendurchmesser verwendet werden konnen.
Der Pumpenbetrieb kann sowohl iiber, als auch
unter dem Spinntisch angeordnet werden, und zwar
fiir Kolbenpumpen oder Zahnradpumpen. Jede
Seite  des Pumpenbetriebes wird individuell durch

eine Kupplung im Hauptantrieb kontrolliert. Die Changierung ist
vom Hauptantrieb getrennt und wird durch einen eigenen Motor

mittels Wechselradern und
Changierkisten angetrie-
ben. Eine Einstellung fiir
die Anzahl und die Lange
des Hubes in weiten Gren-
zen ‘ist vorgesehen.

Der Galettenbetrieb
wird durch gefriste Zahn-
rader, welche in durch die
Maschine laufenden Ge-

Abb. 60. Spinntrichterhalter Abb. 61. Spinntrichter-

(in Arbeitsstellung).

halter (gehoben). hiusen untergebracht sind,
betétigt. DieSpinnmotoren-

trager sind von der Maschine getrennt und kénnen fiir verschiedene
Spinnmotorentypen eingerichtet werden. Der gesamte Antriebsmecha-
nismus ist in &ldichten Késten untergebracht und wird automatisch
gedlt. Die Ausfiihrung und das Gewicht der Maschine, ferner die vom
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Hauptantrieb getrennten Antriebe der Changierkisten gewédhrleisten
ein vibrationsfreies Arbeiten. Zur Herstellung der Maschine ist

Abb. 62. Gut gesponnene Faden- Abb.63. Schlecht gesponnene Faden-
kuchen. kuchen.

siurefestes Material verwendet. Die allgemeine Konstruktion der Ma-
schine entspricht den modernen Spinnmethoden.

Abb. 64. Zentrifugenspinnmaschine. System Oscar Kohorn A.-G. (Getriebe in Olkasten ein-
gekapselt.)

Aus der Abb. 65 ist die Antriebsstirnwand einer Zentrifugenspinn-
maschine ersichtlich, die sich durch eine einfache sinnreiche Kon-
struktion des Antriebes, wie auch der Changierung auszeichnet.

o*
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Zur Vereinfachung des Baues der Maschine ist in der letzten Zeit
von C. G. Haubold, A.-G., eine Maschine konstruiert worden, die
Abb. 66 zeigt. Hier werden die Zufiihrungsrollen auf gemeinsame Welle
gesetzt, wodurch der Bau betriachtlich vereinfacht wird. Die Rollen
haben einen ziemlich starken Umfang und sind gerillt, was die
Maschinenfabrik félschlich als Vorteil hinstellt, indem sie behauptet,
daB dadurch ein Gleiten des Fadens vermieden wird. — Der Fillbad-

trog ist sehr tief ausgefiihrt,
wodurch die Tauchstrecke
in der Badsiure beliebig
geregelt werden kann. Der
Faden verlaBt das Fallbad
senkrecht und nimmt bis
zur Zufithrungsrolle viel
Fallflissigkeit mit, wodurch
die Koagulation bzw. die
Nachwirkung des Bades auf
den Faden ausgedehnt wird,
was ein schnelles Spinnen
ermoglicht.

Keinesfalls kann ichmich
jedoch mit der Art der An-
bringung der Ventilation ein-
verstanden erklaren. Durch
die Absaugvorrichtung an
den Leitrollen werden, wie
nachtraglich noch beschrie-
ben wird, die Saureddmpfe

Abb. 65. Antriebsstirnwand einer Zentrifugenspinn- hochgewirbelt und die not-
maschine. wendige Absaugung aus der
Maschine gemindert.

Eine einfache Konstruktion der Zentrifugenspinnmaschine ist un-
bedingt zu erstreben, da die Saurefliissigkeit und -dimpfe die Einzelteile
der Maschine stark beanspruchen. Die Abb. 67 zeigt ein Photo einer
im Betrieb befindlichen Zentrifugenspinnmaschine. Aus der Abbildung
ist deutlich zu ersehen, wie die Sdureddmpfe und Salze an allen Einzel-
teilen der Maschine festhaften und so zu schwerwiegenden Korrosionen
fiihren. Ist die Maschine indessen einfach in der Konstruktion, so lassen
sich die zerstérenden sauren Salze und Fliissigkeiten durch einfaches
Waschen bequem, insbesondere von den Metallteilen der Maschine, fern-
halten.

Schon Topham hat nicht mit Unrecht eingesehen, dal die von ihm
angeregte Zentrifugenspinnmaschine in allen Teilen leicht zugénglich
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gebaut sein mufl, um eine bequeme Reinigung und Instandhaltung zu
ermoglichen. Diesen Grundsatz hat man aber bei dem Bau von Ma-
schinen in neuerer Zeit iibersehen bzw. miBverstanden. Durch eine
niedrige leichte Bauart will man irrtiimlicherweise eine Vereinfachung
in der Konstruktion der Maschine erzielen; das ist aber nicht der Fall,
denn betrachtet man die zuletzt angefiilhrte Abbildung der im Betrie-
be befindlichen Topf-
spinnmaschine, so sieht
man, dafl eine niedrige
bzw. gedringte Bau-
form zu verwerfen ist.
Es ist empfehlenswert,.
auf die Vorschlage
Tophams zuriickzu-
greifen und die Ma-
schine etwa wie Abb. 68
zu bauen. Hier sehen
wir eine Seite der Zen-
trifugenspinnmaschine
in einer Konstruktion,
die ein bequemes Rei-
nigen bzw. Instand-
halten der Maschine
zulaBt. Das hohe Ge-
stell der Maschine ge-
stattet einen beque-
men Zugang zu den
Einzelteilen der Ma-
schine auch von innen
her. Auch erkennt

man, daBl eine tiefe App. 66. Zentritugenspinnmaschine. System C. G. Haubold
Fiallbadrinne und eine A..-G. mit auf einer durchgehendenWelle angebrachten Leitrollen.

gleichméBige Zufiih-

rung des Spinnbades in der ganzen Léange der Spinnrinne durch
Uberlauf beriicksichtigt ist. Es erfolgt hier nicht nur die Zufiihrung
des Spinnbades in der ganzen Linge des Spinntroges gleichmiBig, son-
dern es ist als besonders charakteristische Eigenschaft der Maschine zu
beachten, daB das Fillbad nicht den langen Weg von dem einen zum
anderen Ende der Fillbadrinne zuriickzulegen hat, sondern nur die
kurze Strecke von dem oberen Fliissigkeitsspiegel bis zum Boden der
Rinne, wo es stindig an mehreren Stellen des Spinntroges abflief3t.
Diese Art der Fillbadzufiihrung zeichnet sich durch geringe und ruhige
Stromung aus, auch wird der gesponnene Faden im Gegenstrom gefallt,
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d. h. der im fortgeschrittenen Stadium der Fillung befindliche Faden
bekommt stets aggressiveres Fallbad, was in verschiedener Hinsicht
groBe Vorteile bietet. Die kurzen Filterbriicken sind hochgesetzt und
befinden sich in einer breiteren und tieferen Rinne als bisher, in welcher
geniigend Wasser zuflieBt, so da8 das Bedienungspersonal nicht nur
die stark beanspruchten Maschinenteile, wie z. B. Kerzenfilterbriicken,
sondern auch die Hande dauernd sdurefrei halten kann. Wie die Ab-
bildung zeigt, ist die weniger zusammengedringte hohe Bauart der
Zentrifugenspinnmaschine unbedingt der niedrigen, gedringten Bauart

Abb. 67. Zentrifugenspinnmaschine im Betrieb (Salzkristalle deutlich sichtbar).

vorzuziehen. Auch bei dieser Maschine konnen, falls gewiinscht, die
Zufiithrungsrollen fiir die Faden auf einer gemeinsamen Welle angebracht
werden, was die Konstruktion der Maschine noch vereinfachen wiirde.

Zum SchluB soll noch eine eigentiimliche Bauart der Spinnmaschine
gemdB DRP. 503052 Kl.29a erwihnt werden. Der Patentanspruch
lautet: Spinntopfmaschinen fiir Kunstseide, dadurch gekennzeichnet,
daB die Achsen der Spinntépfe waagerecht liegen und je ein Spinntopf
an einem Ende einer gemeinsamen Welle angeordnet ist. Die Abb. 69
zeigt im Querschnitt das Schema einer solchen Maschine. Bisher
war die Anordnung derart, daB die Antriebsmotoren fiir die Spinn-
topfe vertikal und unter den Spinntépfen angeordnet sind. Die
waagerechte Anordnung vereinfacht die Konstruktion der Maschine und
verringert nach Angabe der Erfinder ihren Verschlei. Ob die Bauart
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bei der Zwirnung, die Moglichkeit, direkt auf der Zwirnmaschine die
verschiedensten fiir die Weiterverarbeitung geeigneten Spulenarten
herzustellen usw., sind Faktoren, die das Spulensystem beziiglich der
Herstellung von Qualitdtsseide auf die gleiche Stufe mit dem Zentri-
fugensystem stellen.

Ein weiterer, nicht minder wichtiger Faktor ist, so merkwiirdig es
klingen mag, auch das Land bzw. der Ort, an welchem man die Fabrik
errichten will. Ein Land mit wenig entwickelter Textil- bzw. Maschinen-
industrie verlangt férmlich, das Spulensystem zu wéhlen, da die tech-
nisch wenig entwickelten, zur Verfiigung stehenden Arbeitskrifte die
komplizierte Zentrifugenspinnmaschinerie nicht dauernd in der erforder-
lichen Vollkommenheit aufrechterhalten kénnen. Nur in Fillen, wo
auBerordentlich grofle Geldmittel zur Verfiigung stehen, die ein groBes

Lager von Ersatztei-

[[g‘ @’ len und anderen Ma-
4 i terialien, die Heran-

ziehung eines Stabes
|\ ' I von Spezialarbeitern

\ ‘ aus industriell héher

2 3 \ l s entwickelten  Léan-
¥ \ ‘ dern bzw. Ortschaf-

\ e | ten zulassen, ist es

ETE m moglich, auf das Spu-

\ lensystem zugunsten

Abb. 69. Zentrifugensystem mit waagerecht liegenden Spinntdpfen. der Zentrifugen zu
verzichten.

Seide von 60—80 Deniers kann nur auf Spulenspinnmaschinen her-
gestellt werden, da der duBerst feine, im nassen Zustande wenig haltbare
Faden den Zug der Schleuder nicht aushilt. Auch ist die Schleuder
bei normaler Tourenzahl nicht imstande, den feinen, leichten Faden in
regelmafligen Lagen zu sammeln, bei der notwendigen hohen Drehzahl
aber wird er iberzwirnt.

Die Arbeit an der Spulenspinnmaschine ist denkbar einfach. Die
Viskose wird durch lings der Maschine angeordnete schmiedeeiserne,
nahtlose Rohre den Spinnképfen zugefiihrt. Auf diesem Rohr ist fiir
jeden Spinnkopf ein Halter, die sog. Pumpenbriicke, fest aufgeklemmt
und gut abgedichtet. Auf der Briicke, drehbar gelagert, ist die Pumpe
befestigt, die ihren Antrieb durch eine, ebenfalls lings der Maschine
gelagerte Welle erhilt. Die Lager dieser Welle sind sowohl in senk-
rechter, als auch in waagerechter Richtung drehbar, so daB ein Klemmen
ausgeschlossen ist. In der letzten Zeit werden zum besseren Auswechseln
der Antriebsrader an der Pumpenwelle zwei parallele Wellen angebracht;
eine starkere durchgehende Antriebswelle mit Zahnridern von stirkerem




Spulenverfahren. 137

Modul. Die Zahnrader dieser Welle greifen in Zahnrider einer schwiche-
ren Welle, und zwar ist diese schwichere Welle, welche als eigentliche
Antriebswelle der Pumpen dient, nur in kurzen Stiicken, d.h. immer
zwischen zwei Feldern, also zum Antrieb von 5—6 Pumpen, angeordnet.
Diese Bauart gestattet den Torsionsfaktor bei sehr langen Maschinen
unberiicksichtigt zu lassen. Auch ist es sehr bequem, die einzelnen
Antriebszahnrddchen, welche direkt in die Pumpenzahnridchen ein-
greifen, leicht auszu

wechseln, indem man,

ohne die'Maschine ab-

stellen zu miissen, die

kurzen Wellenstiicke

abmontieren kann.

Von der Pumpe ge-
langt die Viskose durch
ein  Verbindungsrohr
nach der Filterbriicke,
in welcher ein Kerzen-
filter befestigt ist. Die
Filter- oder Schwenk-
rohre sind durch Gum-
mimuffen mitGlasréhr-
chen verbunden, durch
welche die Spinnmasse
nach den Diisenképfen
zu der Diise geleitet
wird. Beim Austritt
aus der Diise wird die
Viskosemasse in einem
geeigneten Fillbad ge-
fallt und bildet so den  Abb. 70. Spulenspinnmaschine mit Schlitztrog. System C. Ha-
Faden. Aus dem Ge- mel -6
sagten ist zu ersehen, dafl die Formung des Fadens immer die gleiche
bleibt, gleichgiiltig, ob die Seide nach Zentrifugen- oder nach Spulen-
system gewonnen wird.

b) Verschiedene Spulenspinnmaschinen. Der dem Fillbade
entsteigende Faden wird iiber eine Changiervorrichtung auf die Spule
geleitet, wo er in gekreuzten Lagen aufgewickelt wird. Die Maschine
ist in ihrer Konstruktion einfach und erweist sich daher im Betrieb
als sicher und billig.

Abb. 70 zeigt eine Spulenspinnmaschine der Firma Carl Hamel in
seitlichem Schnitt. Der aus dem beliebig zusammengesetzten Fallbad
kommende Faden wird auf einer Spule solange aufgewickelt, bis die
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Fadenschicht eine Stirke von ca. 12 mm erreicht hat. Dann wird der
Faden der danebenliegenden Spule zugefiihrt, so daB die Fadenbildung
keine Unterbrechung erleidet. Die fertig bewickelte Spule wird zur
Waiischerei gebracht und statt ihrer eine neue auf die Maschine auf-
gesteckt. Die gebrauchlichsten Spulen haben etwa 70 mm Durchmesser
und sind etwa 140 mm lang. Die Spulen rotieren in einem Tropftroge,
der auch zur Aufnahme eines Nachbehandlungsbades dienen kann.
Infolgedessen ist das Spulensystem zur Herstellung von Kunstfiden
mit Hilfe eines sog. Koagulationsbades sehr geeignet. In diesem Falle
werden die im Spinnbade nur koagulierten Fiden im oberen Troge
durch ein geeignetes Zersetzungsbad in Zellulosehydrat verwandelt.

Diese Maschine ist denkbar einfacher Konstruktion und wurde bis
jetzt allgemein verwendet. Die an einen modernen Kunstseidenbetrieb
gestellten Anforderungen der letzten Zeit haben die Veranlassung dazu
gegeben, auch die Konstruktion der Spulenspinnmaschine zu vervoll-
kommnen, und zwar besonders mit Bezug auf die Aufwickelvorrichtung.
Bei der Spulenspinnmaschine neuerer Bauart der gleichen Firma wird
von den vollgesponnenen Spulen vollstindig selbsttatig auf die leeren
umgeschaltet. Mit Hilfe dieser Einrichtung ist es moglich, die Maschine
so einzustellen, dafl an simtlichen Spinnstellen die in Betrieb befind-
lichen Wickelspulen gleichzeitig stillgesetzt und die zweite Serie Wickel-
spulen gleichzeitig in Umlauf gesetzt wird, wobei die Faden selbsttétig
von den gefiillten Spulen abgehoben und auf die leeren Spulen umgelegt
werden. Auf diese Art erhdlt man von Anfang bis Ende der Spulen
gleichbleibende Fadenstirken ohne Titerschwankungen, ferner groSle
‘Ersparnis an Arbeitskriaften, da der Spinner sich nicht mehr um die
rechtzeitige Umstellung des Wickelbetriebes zu kiimmern braucht, son-
dern nur noch die vollen abzunehmen und die leeren Spulen aufzustecken
hat, und somit der Uberwachung der Spinndiisen mehr Zeit widmen kann.

Wiéhrend bei der zuerst besprochenen Bauart ein Spinner 100 bis
héchstens 200 Spinnstellen iiberwachen konnte, kann er bei dem neuen
Modell mit Leichtigkeit 300—350 Spinnstellen bedienen.

Die Abzugsgeschwindigkeit wird bei beiden Maschinen durch ein
Konoidgetriebe geregelt und zwar mit einem lingeren Riemenweg und
einer grofleren Riemengeschwindigkeit als die frither verwendete Spann-
rolle gestattete, so daf ein denkbar gleichmaBiger Riemendurchzug
gewdahrleistet ist. Die Umschaltung der Friktionskupplung und des
Riemenriicklaufes erfolgt selbsttitig; die Fortschaltung des Riemens
geschieht nicht mehr ruckweise, sondern kontinuierlich durch Schnecke
und Schneckenrad und kann durch Wechselrdder leicht verandert werden.

Die Wickelperioden der Spindeln kénnen bei 70 mm Spulendurch-
messer von 16—189 und bei 90 mm Spulendurchmesser auf 21 bis
253 Minuten Dauer geregelt werden.
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Vermittels Wechselrdder kann die Fadenabzugsgeschwindigkeit bei
Spulen mit 70 mm 1. W. von 32—66 m in der Minute, und bei Spulen
von 90 mm 1. W. von 31—64 m in der Minute verindert werden.

Zu erwihnen wire noch, daB eine solche Maschine zum Antrieb von
100 Spinnstellen, natiirlich ohne Absaugvorrichtung, etwa 2 PS erfordert.

Eine &uflerst interes-
sante Form der Spulen-
spinnmaschine hat die
Firma C. G. Haubold,

A.-G., in der neuesten
Zeit herausgebracht, Die
Maschine zeichnet sich
durch eine gefillig ange-
ordnete, tiefe Fallrinne
aus, aus welcher der Fa-
den, abgesehen von einer
Knickung an dem Faden-
fihrer in der Nahe der
Aufwickelspule, einen ab-
solut geraden Weg zuriick-
legt. Auch bei dieser Ma-
schine besitzt jede Spinn-
stelle zwei iibereinander-
liegende  Spulen, die
schwenkbar angeordnet
sind, so daB abwechselnd
die untere nach oben und
die obere nach unten ge-
schwenkt wird. Der Vor-
teil dieser Anordnung liegt
darin, daB die Spulen-
halter fast ebensolang sein
kénnen wie die Spulen-
hiilsen. Diese werden Abb. 71. Spulenspinnmaschine. System C. G. Haubold A.-G.
nahezu in ihrer ganzen
Lange getragen, wodurch das Unrundlaufen mit allen seinen Nach-
teilen und das zeitraubende Abnehmen der Deckel bei zweiteiligen
Spulenhaltern ginzlich in Wegfall kommt. Durch die senkrechte
Spulenanordnung werden auf die gleiche Linge etwa 15 vH mehr Spulen
untergebracht als bei Maschinen mit waagerechter Anordnung der Spu-
len. Die Arbeitsweise dieser Spinnmaschine ist aus der Abb. 71 ersicht-
lich. Der Spulenwechsel geschieht vollkommen selbsttétig, indem nach
Ablauf einer bestimmten, einstellbaren Drehzahl der Spinnpumpen eine
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Verdrehung der beiden Spulenwellen um 180° bewirkt wird. Der Faden

148t sich dadurch selbsttdtig von der vollen, nunmehr stillgesetzten
Spule auf die leere Spule legen.

Die Olung aller Lager bzw. Antriebswellen im Gestell wird von einer

Zentralstelle bewirkt. Die

Changierung bis zur stark-

sten Kreuzung kann ver-

anderlich eingestellt wer-

den, was natiirlich einen

groflen Vorteil in bezug

auf die Weiterverarbei-

tung darstellt. /Die iiber

der Maschine angeordnete

Abzugshaube fithrt die

sich beim Spinnprozel3

entwickelndenAbzugsgase

dauernd nach auBlen ab.

¢) Spinnen auf

Bobinen sehr grofien

Fassungsvermdogens

(Brandwoodverfah-

ren). Abb. 72 zeigt eine

von der gleichen Firma

gebaute, sehr interessante

Maschine, welche den mo-

dernsten Anforderungen

vollkommen geniigt. Der

Bau dieser Maschine wur-

de durch das Brandwood-

verfahren angeregt, bei

welchem Spulen von mog-

lichst grofem Fassungs-

vermogen verwendet wer-

Abb. 72. Spulenspinnmaschine mit Bobinen von groBem den, um dadurch sowohl

Fassungsvermaogen. die Leistungen der Ma-

schine, als auch die des

Bedienungspersonals weitestgehend zu erhohen. Es werden Spulen von

125 mm Durchmesser und 200 mm totaler Linge verwendet. Die Ma-

schine hat auf jeder Seite 70, also im ganzen 140 Spinnstellen. Der

Changierbetrieb ist gut abgedeckt. Die Olung erfolgt von einer Zentral-

stelle aus, wobei als besonders interessant zu erwihnen wire, dafl die

Lager der langsam laufenden Wellen, wie z. B. Pumpenwellen, in Hart-

holz ausgefiihrt werden. Auch die Antriebszahnrader fiir die Pumpen
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sind aus dem gleichen Material. Dies erméglicht eine denkbar ein-
fache und sparsame Schmierung und einen gerduschlosen Gang der
Maschine.

Die Spulen laufen in einem Oberbad, so daB die Fiaden einer Nach-
behandlung bzw. der Nachwirkung des Fillbades unterworfen werden
konnen. Zur Erzielung von tadellos haltbaren Kreuzspulen ist eine
sinnreiche und denkbar einfache
Changierung gut verkapselt an-
geordnet. Fiir bequeme, kriftige
Absaugung ist durch eine iiber
den Spulen angebrachte Schutz-
haube gesorgt. Das Bestreben
der Kunstseidenerzeuger, das Be-
dienungspersonal nach Moglich-
keit zu entlasten, indem iiber-
fliissige Handgriffe vermieden  Abb. 73. Spulenhalter. System C. Hamel A.-G.
werden, bedingt die Verwendung
moglichst grofer, viel Kunstseide fassender Wickelspulen; ich glaube,
daf mit der zuletzt beschriebenen Maschine diese Aufgabe sehr sinn-
reich und den heutigen Anforderungen der Technik entsprechend gelost
worden ist.

Erwahnt sei noch ein interessanter Spulenhalter der Firma Carl
Hamel (Abb.73). Ein im Dreieck gespanntes Gummikabel, das nur
drei Abstiitzungspunkte besitzt, gibt infolge seiner Elastizitit der Spule
einen bequemen, zentralen Sitz, was fiir die gleichmafBige Aufwicklung
des Fadens von auflerordentlicher Bedeutung ist.

3. Haspelspinnmaschinen (Schappespinnmaschinen).

Die Haspelspinnmaschinen kommen hauptséchlich nur zur Her-
stellung der Stapelfaser in Frage, d. h. kurzgeschnittener Kunstseide,
deren Faserlinge sich nach dem Verwendungszweck richtet. Wird die
Stapelfaser nach dem Baumwollsystem weiter zu Faden versponnen,
so wird eine sehr feine Kunstfaser mit 30—35 mm Stapellinge her-
gestellt. Soll die Schappe nach dem Streich- bzw. Kammgarnverfahren
versponnen werden, so wird eine Stapellinge von 40—60 mm gewahlt.
Auch wird die Faser je nach dem Verwendungszweck bedeutend stérker
hergestellt. Die Stapellinge richtet sich vollkommen nach den Ma-
schinen, welche fiir die Weiterverarbeitung zu Garnen gewéhlt werden.
Wird die Schappe z. B. nach dem Baumwollverfahren versponnen, so
ist die Stapellinge davon abhingig, ob das Fertigzwirnen der Garne
auf der Ringdrossel oder auf Selfaktor geschieht. Wiahrend die Ring-
drossel um ein gleichméaBiges Garn zu ergeben, eine dullerst gleich-
méaBige Stapelfaser erfordert, ist dies beim Selfaktor nicht der Fall, da
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bei letzterer Arbeitsmethode der Verzug des Fadens gleichméBiger als
beim Ringspinner erfolgt.

Soll die Schappe an Stelle von Baumwolle genommen werden, so
verwendet man Kunstfasern von &duBlerst feinem, etwa 11/, Denier.
Soll die Kunstfaser dagegen Wolle ersetzen, so wéhlt man Einzelfasern
von 5 Denier und stérker.

Die Erzeugung dieser Kunstfasern weicht im allgemeinen wenig von
derjenigen der Kunstseide ab. Die frither verbreitete Ansicht, daB zur
Herstellung von Stapelfaser Viskosen geringer Qualitit, sogar in un-
filtriertem Zustande zur Verwendung gelangen, entspricht nicht den
Tatsachen. Zur Herstellung der Stapelfaser werden Diisen mit gleich
feinen Offnungen wie zur Erzeugung von Kunstseide verwendet, was
an die zur Verarbeitung gelangenden Viskosen die gleichen Anforde-
rungen in bezug auf Qualitit und Reinheit stellt. Auch in bezug auf
das Fallverfahren sind die gleichen Richtlinien mafigebend.

Da die Kunstfasern eine glatte Oberfliche besitzen, verhalten sie
sich beim Verspinnen wie tote Fasern, d. h. sie haften schwer anein-
ander und erschweren daher den SpinnprozeB. Aus diesem Grunde
wird in der letzten Zeit eifrig an der Cottonisierung der Fasern gearbeitet.
Durch letzteren Vorgang wird der Faser eine rauhe, der Baumwolle
oder Wolle éhnliche Oberfliche verliechen und dadurch das Haften der
Fasern aneinander erleichtert. Diese erreicht man nach zwei verschie-
denen Verfahren:

1. Die Faser wird nach der Fertigstellung cottonisiert,

2. Die Cottonisierung wird wihrend des Spinnprozesses durchgefiihrt.

Nach der ersten Methode laB8t sich die Oberfliche der Faser durch
Auftragen bestimmter Appretur und durch mechanische Behandlung,
wie Dampfen, Trocknen usw., mehr oder weniger verindern. Bedeutend
besser, auch sicherer, ist jedoch das zweite Verfahren, welches auf der
bekannten Tatsache beruht, daBl der Faden im nicht vollkommen aus-
gefallten, also koagulierten Zustande noch plastisch ist und alle De-
formierungen seiner Oberflaiche nach beendetem Ausfillen beibehalt.
Es sind nach dieser Richtung hin eine ganze Anzahl von Vorschlidgen
gemacht worden. So werden die erst halb ausgeféllten griinen Gespinste
vor dem Aufwickeln mittels geriffelter Walzen behandelt usw.

Da das Spinnen der Stapelfaser noch jiingeren Datums ist, so exi-
stieren auf diesem Gebiet noch keine so ausgeprigten Spinnmaschinen,
wie dies bei der Kunstseidenspinnerei der Fall ist. Die Maschinenfabrik
C. G. Haubeld, A.-G., bringt fiir diesen Zweck eine sehr geeignete
Schappespinnmaschine, welche die Abb. 74 zeigt. Diese Maschine ist
als GroBleistungsmaschine fiir die Herstellung feinfaseriger Kunstfiden
(Kunstwolle) ausgebildet. Der Faden wird in Strangform gewonnen.
In den Grundziigen der Konstruktion gleicht die Schappespinnmaschine
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den Kunstseidenspinnmaschinen, nur sind die Filter, Diisenképfe und
Pumpen fiir bedeutend groBere Leistungen bemessen und daher auch
grofler ausgefithrt. Zu jeder Spinnstelle gehéren drei aus Edelmetall
bestehende Diisen, sowie zwei Haspeln aus sdurefestem Material, welche
schirmartig zusammengelegt werden konnen, um ein bequemes und
schnelles Abnehmen des Stranges zu ermoéglichen. Eine dieser Haspeln
nimmt nun den gesponnenen Faden auf, bis sie gefiillt ist und auBler Betrieb

Abb. 74. Schappespinnmaschine. System C. G. Haubold A.-G.

gesetzt wird. Der Faden wird auf die zweite Haspel umgelegt und diese
bis zur Fillung angetrieben, wihrend die erste Haspel stillgesetzt und
entleert wird. Somit befindet sich immer eine Haspelreihe in Betrieb.
Jede Reihe hat ihren besonderen Antriebsmotor.

Der Fillbadtrog, in welchem die Diisen angeordnet sind, hat ein
besonders groBes Fassungsvermogen. Jede Diise besitzt bis zu 500 Off-
nungen, so dafl von jeder Spinnstelle, zu welcher 3 Diisen gehoren, bis
zu 1500 Fasern zu je 1,5 Deniers, insgesamt etwa 2250 Deniers Fiden
erzeugt werden. In 24 Stunden leistet eine Spinnstelle, bestehend aus
3 Diisen und 2 Winden, also annihernd 15 kg, so daf} eine Spinnmaschine
mit 30 Spinnstellen eine Tagesleistung von etwa 450 kg aufweist.
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Die schadlichen Gase, die sich in verhdltnismaBig betrichtlicher
Menge wihrend der Arbeit an der Maschine bilden, werden durch ge-
eignete Vorkehrungen an zwei Stellen abgesaugt, so dafl das Bedienungs-

System C. Hamel A.-G.

Schappespinnmaschine.

Abb. 75.

personal nicht gesundheitsschidlich beeinflufit wird. Die Absaugung
erfolgt an jeder Spinnstelle iiber dem Fillbad nach innen und bei
jeder Haspel nach oben. Damit die Gase an den Absaugestellen erfaBt
werden konnen, sind die Féllbader mit sdurefesten Bakelitplatten
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abgedeckt, so daB die Gase nur in der angegebenen Richtung ent-
weichen konnen.

Ein Nachteil der Maschine liegt in der geringen Ausnutzung des in
der Fillbadrinne vorhandenen Platzes. Die Ursache hierzu liegt in dem
notwendigen Umfang der Einzelhaspeln. So sind 3 Spinndiisen, die
ziemlich eng zusammengedringt sind, bei einem Abstand von etwa
100 mm voneinander auf einem Raum von ca. 480 mm angebracht.
Erfahrungsgema8 geniigt ein Abstand von 80 mm von Spinndiise zu
Spinndiise. Es konnte mithin der gleiche Raum anstatt nur 3 Spinn-
stellen deren 6 aufnehmen.

Eine andere Bauart, welche eine giinstigere Raumausnutzung besitzt,
finden wir bei der Maschinenfabrik Carl Hamel (Abb. 75). Zur Erzie-
lung eines ununterbrochenen Betriebes sind hier fiir jede Maschinen-
hilfte zwei durchgehende Haspeln angeordnet, so daB, sobald auf eine
Haspelkrone die erforderliche Fadenlinge aufgewunden ist und sie zum
Abziehen der Strahne stillgesetzt werden muB, die Faden auf die zweite
Krone umgelegt und von dieser aufgenommen werden, bis sie ebenfalls
gefiillt ist, worauf die erste inzwischen entleerte Krone wieder in Betrieb
genommen wird usw. Die Maschine wird einseitig mit dem Antrieb in
der Mitte gebaut. In der Regel wird jede Maschinenseite mit je 30 Diisen
bei 100 mm Diisenentfernung eingerichtet.

In der letzten Zeit bemiiht man sich, die Schappespinnmaschinen
fir kontinuierlichen Betrieb einzurichten, indem der frisch gefillte
Viskosefaden verschiedene, an die Spinnmaschine anschlieende Béider
bzw. Berieselungsanlagen durchwandert, umx zum SchluB als trockener,
fertiger Kunstfaden abgenommen zu werden. Da diese Neuerungen noch
im Entstehen sind, wird von weiteren Schilderungen dieses Verfahrens
hier abgesehen.

VI. Mechanische Nachbehandlung
der Kunstseidenfiden.

1. Haspeln.

Sowohl die Zentrifugen-, als auch die Spulenseide miissen zwecks
Uberfiihrung in Strangform gehaspelt werden. Da die Zentrifugenseide
bereits auf der Spinnmaschine gezwirnt worden ist, wird sie im nassen
bzw. sauren Zustande gehaspelt; bei der Spulenseide geschieht dies
erst nach dem Entsiuern und Trocknen der Fiden. Da die nassen
(sauren) Fiden beziiglich mechanischer Beanspruchung empfindlicher
sind als die bereits getrockneten, so wird die Haspelung der beiden
Kunstseidenarten auf verschiedenen zweckentsprechenden Maschinen
durchgefiihrt.

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 10
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Nicht nur der nasse Zustand der nach dem Zentrifugensystem ge-
wonnenen Fiden erschwert das Haspeln. Im gleichen nachteiligen
Sinne wirkt die Bildung von Salzkristallen aus dem im Faden ver-
bliebenen Spinnbad. Diese scharfkantigen Gebilde zerschneiden ein-
zelne Fasern des Fadens und machen das Fertigfabrikat dadurch
flusig und unansehnlich. Das Auskristallisieren bekdmpft man durch
weitgehendes Befeuchten des gesamten Haspelraumes, so daB die
vorhandene Luft mit Feuchtigkeit gesidttigt ist.

a) Haspeln der sauren Zentri-

fugenseide. Zur Haspelung der sauren

Zentrifugenseide haben sich Haspelma-

schinen bewihrt, welche Einzelhaspeln

fir je zwei Strihnen besitzen. Aus der

Abb. 76 ersiecht man die Konstruktion

eines solchen Haspelaggregates nach dem

System der Maschinenfabrik C. G. Hau-

bold, A.-G. Der nasse Fadenkuchen

kommt auf das untere Brett der Haspel-

maschine zu liegen und der Faden wird

iiber einen Porzellanfadenfiihrer, der die

Changierung in Kreuzwicklung bewirkt,

auf die Einzelhaspeln aufgewunden. Diese

Einzelhaspel ist, wie aus der Abb. 77 er-

sichtlich, so konstruiert, daB der volle

Strang bequem von der Arbeiterin abge-

nommen werden kann, wie aus der dar-

gestellten Hantierung deutlich hervor-

geht. Zur Verhiitung der Ballonbildung

Abb. 76. Haspelaggrogat fir Zentrl- beim schnellen- Haspeln ist iiber dem

fugenseide. System C.G.HauboldA.-G.  Fadenkuchen in entsprechender Hohe

ein Porzellanring angebracht, welcher das

iibermaBige Ausschwingen des schweren, nassen Fadens verhindert. Da

der nasse Faden eine hohe Empfindlichkeit besitzt, ist es nicht méglich,

beim Bruch des Fadens eine Abstellvorrichtung zu benutzen, wie dies bei

der trockenen Spulenseide geschieht. Es sind zwar nach dieser Richtung

hin verschiedene Versuche angestellt worden, aber auch die empfindlich-

sten Apparate dieser Art bewihren sich leider nicht. Man hat daher auf

die urspriingliche einfache Bauart der Zentrifugenseide-Haspelmaschine

zuriickgegriffen; sie ist in der Abbildung veranschaulicht. Der Faden

lduft, nur den Changierhaken passierend, direkt auf die aus Leichtmetall
gebaute Haspel, die iiber eine Reibungskupplung betrieben wird.

Abb. 78 zeigt eine Maschine der Firma Carl Hamel. Bei Benutzung
von Doppel-Einzelhaspeln ist die Teilung etwa 400—410 mm, die Breite
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des Einzelstranges 75—80 mm. Bei der Haspelung von nasser Seide
ist besonders darauf zu achten, daB die Kreuzwindeneinrichtung so
konstruiert ist, daB der Strang saubere Fadenkreuze erhilt und sich
gut abbinden (fitzen) 1iBt. Aus den Abb. 79 und Abb. 80 ersieht man
die gute, saubere Windung der Fadenkreuze, bei der linksstehenden
Hapsel jedoch eine Kreuzwicklung, wie sie nicht sein soll.

Die sauren, nassen Fadenkuchen werden mit einer Geschwindigkeit
von 200 m in der Minute abgehaspelt. Ein schnelleres Haspeln ist
bei Zentrifugenseide infolge
sonst bleibender Uberdeh-
nung des Fadens und damit
verbundenen grofien Nach-
teilen keinesfalls zuldssig,
und zwar spielt hier die
Fadenstéirke, entgegen oft
aufgestellten  gegenteiligen
Behauptungen, nur eine un-
tergeordnete Rolle. Dagegen
ist die Schleifgeschwindig-
keit an den Fadenfiihrern
bzw. Ballonabfangringen und
die Abzugsgeschwindigkeit
von Bedeutung. Haspelt man
die Zentrifugenseide miteiner
groBeren Geschwindigkeit als
200 m in der Minute, so lei-
det der Faden betrichtlich,
indem die einzelnen Fasern
desFadensbrechen und somit
Flusigkeit verursachen.

b) Haspeln der Spu- L
lenseide. pAbb. 81 zI;igt Apb- 7% K%nasst;glk ;gnze(zgr%ux;zeuxf;ﬁemappbmn
eine Maschine der Firma
Carl Hamel, welche in ihrer Konstruktion von den vorher be-
schriebenen Maschinen stark abweicht. Mit einer solchen Haspel-
maschine konnen gleichzeitig 80—96 Faden in Strangform gebracht
werden. Die Maschine ist doppelseitig gebaut und besitzt auf jeder
Seite 5—6 Haspelkronen fiir je 8 Faden. Die nach dem Spulensystem
gewonnenen und auf Etagenzwirnmaschinen gezwirnten Kunstseiden-
fiden werden mit groBer Geschwindigkeit gehaspelt, und zwar mit 200
bis 420 m in der Minute je nach der Feinheit des Fadens. Auch hier
spielt die Abzugsgeschwindigkeit beziiglich Uberdehnung eine sehr
wichtige Rolle. Daf alle stédrkeren Bremsungen vermieden sein miissen,

10*
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ist Selbstverstindlichkeit. Zu beriicksichtigen ist ferner, daBl unter
sonst gleichen Bedingungen ein Faden um so hérter von der Spule
ablauft, je gréBer die Feuchtigkeit ist.

System C. Hamel A.-G.

Abb. 78. Haspelmaschine fiir die Zentrifugenseide.

Im Gegensatz zu der Zentrifugenseide kann beim Haspeln der
Spulenseide eine Abstellvorrichtung zur Stillsetzung der Haspel bei
Fadenbruch benutzt werden. Dies erleichtert natiirlich die Bedienung
der Maschine betrachtlich.

Zu erwihnen wire noch, daBl, wie bei der Haspelmaschine fiir Zentri-
fugenseide, auch bei der fiir Spulenseide der Fadenfiihrer, wie auch der
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Ballonabfangring unbedingt aus Porzellan hergestellt werden miissen,
da alle anderen Materialien sich als zu weich erwiesen haben oder, was
besonders nachteilig wirkte, magnetisch wurden (wie z. B. das vielfach
verwendete Zelluloid). Beim Magnetischwerden der fadenfiihrenden
Flichen werden die Fasern des Fadens férmlich aus demselben heraus-
gezerrt, wodurch der Faden flusig wird. Porzellan hat sich zur Her-
stellung dieser Teile als am geeignetsten erwiesen, da es weder ma-
gnetisch wird, noch sich abnutzt.

Die Abstellvorrichtung bei Fadenbruch an der Spulenseide-Haspel-
maschine erfordert es, daB der Faden auBer dem Changierhaken auch

Abb. 79. Verwerfliche Haspelung. Abb. 80. Gute Haspelung.

noch einige Stangen passiert. Diese werden aus Glas angefertigt. In
der letzten Zeit werden von einigen groflen Kunstseidenfabriken an
Stelle der Glasstangen solche aus Messing verwendet. Diese zeigen,
wie das Porzellan, keinen Magnetismus, nutzen sich wenig ab und kénnen
jederzeit nachgeglattet bzw. poliert werden, was in geordneten Betrieben
auch mehrmals téglich geschieht.

Sowohl die Zentrifugen- als auch die Spulenseide erfordert eine
dauernde Feuchthaltung der Luft im Haspelraum. Bei Zentrifugenseide
ist dieser Feuchtigkeitsgehalt, wie schon erwéhnt, notwendig, um das
listige Auskristallisieren der Fallbadsalze zu verhindern, bei Spulen-
seide, um eine saubere Fadenkreuzung und gute Auflage ohne durch-
héngende Fiden zu erhalten. Gewdhnlich werden im Haspelraum 65 vH
relative Feuchtigkeit bei 200 C gehalten.

Zu erwihnen wire noch, daf zur besseren Abhaspelung der Faden-
kuchen der Zentrifugenseide in jeden vor dem Haspeln ein Zelluloidring
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(Kragen)eingesetzt wird (da das Haspeln von auBlen nach innen geschieht).
Dieser Zelluloidkragen wird meist aus 1 mm starken, gut federnden
Zelluloidplatten geschnitten; sie haben 125 mm Hohe und etwa 440 mm
Breite unten bei 470 mm Breite oben. Die Rénder sind natiirlich gut
abgerundet. Da Zelluloid mit der Zeit seine Federkraft einbiiit, miissen
die Ringe von Zeit zu Zeit in Holzrahmen ausgebreitet und bei etwa

Abb. 81. Haspelmaschine fiir Spulenseide. System C. Hamel A.-G.

80°C geradegepret werden. Das Geraderichten kann auch mittels
heiBen Wassers und spiterer Trocknung in den Holzrahmen geschehen.

Wenn bei der Spulenseide die Fadenlagen nicht geniigend fest auf
der Spule aufliegen, kommt es 6fter vor, daB sie herunterfallen und so
lastige Schlingen bilden, die das glatte Ablaufen des Fadens verhindern.
In den Vereinigten Staaten von Amerika versucht man dem entgegen-
zuwirken, indem auf entsprechend zugerichtete Spulenaufsatztische
Leinensamen ausgeschiittet wird; die glatten Samen verhindern das
Verwickeln der Faden und erméglichen so ein glattes Abrollen der Spulen.

Gewohnlich bedient beim Abhaspeln der Zentrifugenseide ein Mad-
chen 16 Doppelkronen, also 32 Haspeln. Da der Strang Kunstseide
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mittleren Deniers (150 Deniers) 45 g wiegen soll, so entspricht die Lange
des Fadens im Strang 2700 m. Zur Herstellung des Stranges bei glattem
Ablaufen des Fadens sind daher 13,5 (also rund 15 Minuten) nétig. Wird
die Seide mit 200 m Geschwindigkeit gehaspelt, so ergibt sich aus den
angefithrten Zahlen eine Leistung von

16-2-4-8-45 = 46 kg Kunstseide

je Méddchen in 8 Stunden Arbeitszeit.

Ein ganz anderes Bild erhdlt man beim Haspeln der Spulenseide.
Wird Seide im Mittel von 75 Deniers gehaspelt, so ist die Fadenlinge
eines Stranges 3600 m. Die feinere Seide wird.mit 280 m in der Minute
gehaspelt, also auch hier jede Viertelstunde ein Strang von 30 g her-
gestellt. Die Leistung eines Méddchens betrigt demnach

4-8:4-8-30=30,72kg

in 8 Arbeitsstunden.

Wird Seide von 150 Deniers gehaspelt, so betrigt die Linge des
Fadens im Strang 2700 m, das Gewicht des Stranges 45 g. Die Leistung
eines Madchens bei 420 Haspelgeschwindigkeit errechnet sich zu

4-8-7-8-45=80,64kg

in 8 Arbeitsstunden. :

Beim Haspeln von stérkerer Seide als 150 Denier werden kiirzere
Strange gebildet und zwar von 1800 m.

Das Abbinden (Fitzen) der Strahne geschieht in modernen Betrieben
auBerhalb der Haspelmaschine auf speziellen, dazu geeigneten Gestellen.

c) Fitzen der Kunstseidenstrihne. Der Strang wird je nach
Bedarf an 3—4 Stellen abgebunden, oft mit verschiedenfarbigen Faden
zur Kennzeichnung der Stérke des Fadens (Deniers). Bei 80 mm Strang-
breite werden zum Abfitzen Garnfiden von 25—30 cm Lénge benutzt.
Ein hin und wieder vorkommendes Abfitzen mit lingeren Faden ist zu
verwerfen, da die Knoten des Fitzfadens sich bei der Nachbehandlung
der Seide leicht im Nachbarstrange verfangen. Die Verwendung von
kiirzeren Fitzfiden ist wiederum nicht zu empfehlen, da man Gefahr
luft, durch zu enges Zusammendringen der Faden im Strang diese an
den abgebundenen Stellen der Nachbehandlung mit der entsprechenden
Fliissigkeit dadurch zu entziehen, daf} die Féaden an diesen Stellen nicht
geniigend von ihr durchdrungen werden konnen.

Gewohnlich rechnet man auf jedes Haspelmédchen ein Fitzméadchen,
d. h. das Fitzmadchen muB die gehaspelten 32 Strahnen in der gegebenen
Viertelstunde sauber abfitzen, von den Haspeln herunternehmen und
die leeren Haspeln den Haspelmadchen zuriickgeben.
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2. Zwirnen der Fiden.

Die nach dem Spulensystem gewonnenen offenen, lockeren Kunst-
seidenfdden, welche aus einer Reihe mehr oder weniger parallel liegender
Einzelfasern bestehen, bediirfen vor allem einer Zwirnung, um sie wider-
standsfihig zu machen und ihnen das Aussehen eines geschlossenen
Fadens zu verleihen. Gewohnlich wird die Zwirnung in der Weise vor-
genommen, dal der Faden von der in schnelle Rotation versetzten
Spinnspule abgezogen und auf eine zweite, langsam umlaufende Spule
in Kreuzwicklung aufgewunden wird. Die Zwirnmaschinen werden
doppelseitig gebaut und die zum Aufstecken der Spinnspulen dienenden
Spindeln in zwei Etagen angeordnet. Jede Maschine hat etwa 260 Spin-
deln. Den Faden wird bei der Zwirnung meist ein Drall von 80—100

Abb. 82. Gurtantrieb. System C. Hamel A.-G.

Drehungen gegeben. Nach dem Zwirnen werden 6fters die Spulen, auf
denen der Faden in Kreuzwicklung aufgewunden ist, gedimpft, um
den gegebenen Drall im Faden zu fixieren.

Wie schon erwiahnt, bekommt der Faden eine sehr lose Drehung,
um ihm fiir die Weiterbehandlung den erforderlichen Zusammenhalt
zu geben. Die Spindeln der Zwirnmaschinen &lteren Typs machen
ca. 3200 Touren, wobei bei Garnen groBerer Nummern, d. h. iiber
150—300 Deniers, mit etwa 39m in der Minute abgezogen wird, so
daB der Faden 82 Windungen je laufenden Meter erhilt. Bei feineren
Nummern unter 150 Deniers wird der Faden mit nur 32 m in der Minute
abgezogen und erhdlt demnach je laufenden Meter 100 Windungen.
Die Zylinder sind aus nahtlosem Messingrohr mit 21/, mm Wandstéirke
hergestellt. Die untere Zylinderreihe wird von der Hauptantriebswelle
durch Rédder und Wechselrdder angetrieben. Der Betrieb der oberen
Zylinderreihe erfolgt von der unteren aus mittels Kettenrider und
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Ketten, die tiber Spannrollen laufen, so daB sie stets straff eingestellt
werden. Die Spindeln, welche nach dem Gravitysystem konstruiert
sind, werden durch Schniire oder durch den neuen Gurtantrieb bzw.
endlosen Riemen angetrieben. Besonders gut hat sich der Gurtantrieb
bewahrt. Die Abb. 82 zeigt einen solchen Antrieb, welcher gleichzeitig
auf zwei Spindeln wirkt, und zwar jeder Ma-
schinenseite, also auf insgesamt vier Spindeln.
Der Gurt lauft iiber eine Leitrolle mit Ge-
wichtsbelastung, welche ihn in stets gleich-
bleibender Spannung erhélt, wodurch die denk-
bar grofte GleichméfBigkeit in der Zahl der
Spindelumdrehungen gewéhrleistet wird.

Der gezwirnte Faden wird in der Regel
auf Hartpapier- oder Aluminiumhiilsen von
etwa 125—130 mm Linge und 60 mm Durch-
messer aufgewunden. Die Holzzylinder zur
Aufnahme der Hiilsen sind verschiedenartig
gebaut. So sieht man aus der Abb. 83 drei
Arten von Walzen, und zwar

1. eine Holzwalze mit 3 Federn,

K N Abb. 83. Zylinder zur Auf-
2. eine Holzwalze mit 8 Federn, nahme von Zwirnhiilsen bzw.

3. eine Blechwalze mit Pliischbelag. Sputen.

Von einigen Fabriken werden die Spulentriger anstatt mit Federn
mit federnden Kugeln und Fiihrungsréllchen ausgefiihrt wobei die
Kugeln von 8 mm Durchmesser enger zur Mitte zusammenliegen als
die Rollchen, die einen Durchmesser von 15 mm aufweisen und zum
besseren Abgleiten der aufgesetzten Spulen dienen.

Das Gewicht der Spulentréger richtet sich vollkommen nach dem
Denier der zur Zwirnung gelangenden Fiden
und zum Teil auch nach dem Feuchtigkeits-
grad, welcher im Zwirnraum gehalten wird.
Die Spindelaufsatzglocke, welche die garn-
tragende Spule auf der Zwirnspindel zu zen-
trieren hat, wird meist aus Messing herge- Abb, 84. Aufsatzglocke.
stellt. Anderes Baumaterial hat sich wegen
seiner Weichheit wenig bewahrt. So schleifen sich z. B. die Aluminium-
aufsatzglocken bereits in kurzer Zeit stark ab.

Aus der Abb. 84 ist die Form solcher Aufsatzglocken ersichtlich.
Auch bei Messingaufsatzglocken kommt es vor, daB sie durch das
‘Schleifen des Garnes rauh werden. Daher werden in GroBbetrieben die
Aufsatzglocken dreimal tédglich von geeigneten Arbeitern mit feinstem
Schmirgelpapier von allen Rauheiten befreit. Oft wird diese Arbeit
auch der Arbeiterin an der Zwirnmaschine iiberlassen.
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Eine ganz abweichende Art der Zweietagen-Zwirnmaschine stellt das
neueste Modell der Firma C. G. Haubold, A.-G., dar (Abb. 85a). Hier

Abb. 85. Zwirnmaschine neuester Kon-
struktion fiir Kreuz- bzw. konische Spulen.
System C. G. Haubold A.-G.

wird der Faden nicht, wie bei den
alten Systemen, auf Spulen aufge-
wickelt, sondern in den verschieden-
artigsten Spulenarten wie Kreuz-,
konischen oder Flaschenspulen, je
nach Art der Weiterverwendung,
aufgewunden. Durch geeignete Kon-
struktion der Maschine laufen die
Zwirnspindeln mit 8—10000 Um-
drehungen in der Minute (ausgeriistet
mit der SSW-Elektrospindel sogar
12000—15000 Touren je Minute), so
daB die Leistungsfihigkeit einer sol-
chen Maschine verdoppelt bzw. ver-
dreifacht wird. Da bei solcher Ge-
schwindigkeit der Faden einen star-
ken Ballon bildet, so sind die ein-
zelnen Spindeln voneinander durch
Zellonzwischenwéinde getrennt. Die
Verwendung von Zelluloid zum glei-
chen Zweck ist nicht zu empfehlen,
da es durch Reibung stark elektrisch
aufgeladen wird und Flusigkeit des
Fadens verursachen kann. Das Auf-
winden eines gezwirnten Fadens direkt
auf eine Spule beliebiger Art muf
unbedingt unter Beriicksichtigung
aller Faktoren, wie richtige Feuchtig-
keit, so Abzugsgeschwindigkeit (unter
Vermeidung einer Uberdehnung des
Fadens) geschehen. Wie beim fertigen
Garn spult man auch hier moglichst
so, daB die kunstseidene Fadenschicht
sich stets noch etwas eindriicken 148¢t.
Steinharte Spulen (Kreuz- bzw. Fla-
schenspulen usw.) ebenso wie zu weich
gespulte, werden immer Schwierigkei-
ten bei der Weiterverarbeitung verur-
sachen und fehlerhafte Ware ergeben.

Aus der Abb. 86 sind die einzelnen Details der Zwirnmaschine zu
entnehmen. Fig. 1 zeigt Zwirnspindeln mit Schnurantrieb mit auf-
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Abb. 86. Einzelne Details der Zwirnmaschine fiir Spulen-Kunstseide.

gesetzter perforierter Spinnhiilse von 90 mm Durchmesser und auf-
gesetztem Zentrierdeckel. Die weitere Fig. 4 zeigt Zwirnspindeln fiir
Riemenantrieb mit bewickelter Spinnhiilse von 70 mm Durchmesser.

a) Leistungen beim Zwirnen. Wird Kunstseide stdrkerer
Nummern, d. h. iiber 150 Deniers verarbeitet, so bedient eine Arbeiterin
48 Spindeln. Zieht man in Betracht, dafl grébere Nummern mit 39 m
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in der Minute abgezogen werden, so ist die Leistungsfahigkeit einer
Spindel in 8 Stunden bei 150 Deniers aus folgender Gleichung zu er-
sehen:
39-60-8-150
9000
Daraus ergibt sich die Leistungsfahigkeit eines Méddchens bei Bedienung
von 48 Spindeln zu

312 - 48 = 14,976 (rund 15 kg) in 8 Arbeitsstunden.

Werden Fiaden unter 150 Deniers, z. B. von 75 Deniers, gezwirnt, so
wird nur mit 32 m in der Minute abgezogen, wobei der Faden 100 Win-
dungen je laufenden Meter erhalt. Dadurch sinkt natiirlich die Lei-
stungsfahigkeit einer Spindel betrichtlich, was aus folgender Gleichung
ersichtlich ist:
32.60-8-75
9000
Demnach ist die Leistungsfahigkeit eines Madchens, welches bei feinen
Garnen an Stelle von 48 Zwirnspindeln nur 32 Spindeln bedienen kann,

128 X 32 = 3,996 (rund 4 kg).

Fiir gewohnlich wird die Zwirnerei in modernen Kunstseidenspinne-
reien im Akkord oder auf der Basis des Pramiensystems ausgefiihrt.
Um dem Bedienungspersonal die grofte Leistungsfahigkeit zu ermog-
lichen, werden die je nach dem Denier mit 30—45 g ungezwirnter Kunst-
seide bewickelten Spulen in tadellosem Zustande, und zwar mindestens
in der Lénge eines normalen Stranges, zugefithrt. Nicht ganz tadellose
bzw. verletzte Spulen werden aussortiert und auf besonderen, zu diesem
Zweck geeigneten Maschinen im Stundenlohn, aber unter verstérkter
Kontrolle, gezwirnt.

= 312 g in 8 Arbeitsstunden.

=128 g in 8 Arbeitsstunden.

3. Fertigstellen der Zellulosehydratgebilde.

a) Waschen (Allgemeines). Das im Fallbad regenerierte Zellu-
losehydrat ist zwar unloslich, befindet sich aber noch in hochgequollenem
Zustande und zeichnet sich dadurch aus, daB sich die meisten Elektro-
lyte, wie Salze und Sguren, duBlerst schwierig daraus entfernen lassen,
eine Eigentiimlichkeit, die mit dem hohen Quellungsvermégen und den
kolloiden Eigenschaften des Materials zusammenhingt. Alle Kolloide,
besonders organische, besitzen die Fahigkeit, unter Quellung bestimmte .
Fliissigkeitsmengen aufzunehmen. Die Erfahrung lehrt, daB ein ganz
bestimmter Teil dieses Quellungswassers, und zwar abhingig von dem
Fallverfahren (etwa 100 vH), als wahres (zum Unterschied vom Pseudo-
quellungswasser) auf mechanischem Wege, z. B. Zentrifugieren, nicht
zu entfernendes Quellungswasser anzusehen ist. Dieses Quellungswasser
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ist z. B. auch &uBerst schwer durch wasserentziechende Substanzen
wie Alkohol usw. zu entfernen. Dagegen 148t es sich durch verschiedene
organische (Zuckerarten, Glyzerin), auch anorganische Mittel verdrangen
bzw. ersetzen. Trotz seiner festeren Bindung vermag dieses Wasser
indessen noch Salze und Siuren zu losen, welche dadurch auch in eine
mehr oder weniger feste Bindung zum Kolloid treten. Darum ist eine
moglichst vollstindige Entfernung der Elektrolyte nur durch langsame
Diffussion gegen Frischwasser zu erzielen. Man wischt lediglich mit
frischem Wasser. Die Temperatur des Waschwassers ist dabei von
Wichtigkeit. Am vollkommensten gelingt die Entfernung der Salze und
Sduren mit kaltem oder schwach bis 30° angewdrmtem Wasser; ein
Verfahren, das allerdings ziemlich lange Zeit beansprucht. Heifles Wasser
veranlaBt Schrumpfung des Kolloids. Gute Resultate liefert ein kom-
biniertesWaschverfahren, bei welchem man das Material zuerst mit kaltem
Wasser, und zum Schlufl mit warmem Wasser von etwa 30°C behandelt.
Auch ein Anprall an das zu waschendeGebilde beschleunigt in den meisten
Fillen das Auslaugen. Es kann dahingestellt bleiben, ob die Reibung
des Wassers an der AuBenfliche des Gebildes oder der auf das Gebilde
ausgeiibte Druck hierbei die entscheidende Rolle spielt.

Eine Verkiirzung des Waschprozesses ist in der Praxis nicht nur
aus Griinden der Ersparnis an Wasser und Zeit erwiinscht, sondern
hauptsichlich deswegen, um eine Hydrolyse oder Oxydation des Wasch-
gutes durch den im Wasser gelosten Sauerstoff hintanzuhalten.

AnschlieBend gebe ich einen Auszug aus einem von mir in Melliands
Textilberichten Heft 7 (1930) verdffentlichten Aufsatz wieder:

Betrachten wir nun die Beeinflussung eines Zellulosegebildes durch den
Sauerstoff. Frisch gefallte, nasse Hydratzellulose ist weich und biegsam, hat
ein starkes Dehnungsvermégen und der Dehnbarkeit entsprechend sehr groBe
Bruchfestigkeit. Werden diese Gebilde der Einwirkung des Sauerstoffs (es geniigt
ein lingeres Einwirken des Luftsauerstoffs) ausgesetzt, so ist die Biegsamkeit
und Dehnbarkeit verschwunden. Das Gebilde fiihlt sich sperrig-hart an und ist
auBerordentlich briichig geworden. Die Briichigkeit der mittels Sauerstoff be-
handelten Hydratzellulose ist so stark, daB man die behandelten F4den zwischen
den Fingern férmlich zerreiben kann. Man kann eine Zunahme an Quellbarkeit
feststellen. Wird solche Hydratzellulose getrocknet, so verbessern sich zwar die
nachteiligen Eigenschaften, die gewonnene trockene Hydratzellulose besitzt aber ent-
schieden schlechtere physikalisch-chemische Eigenschaften als getrocknete gleiche
Hydratzellulose, welche gegen Einwirkung des Sauerstoffs geschiitzt wurde. Auch
das Wiederaufquellen ist bei beiden Mustern nicht gleich, sondern bei den mittels
Sauerstoff behandelten Mustern bedeutend stirker. Es muB eine Verinderung
in den Zellulosemizellen stattgefunden haben. Nun liegt die Vermutung der
Bildung von Oxyzellulose nahe. Priifungen auf Oxyzellulose versagen aber. Da-
nach ist eine Verinderung im Zellulosekristillchen geschehen, ohne daB diese
durch zur Zeit bekannte Priifungsmethoden feststellbar ist. Auf Grund der
obigen Ausfithrungen ist sicherlich Sauerstoff in die Mizelle eingedrungen und
ist dort mit einer der labilen Gruppen in Verbindung getreten.” Ob eine der
Hydroxylgruppen in Aldehydgruppe verwandelt wurde oder der Sauerstoff
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den Kern des Zellulosemolekiils getroffen hat, ist nicht feststellbar. Es steht nur
die Tatsache fest, daB der gequollene Zustand der nassen regenerierten Zellulose
das Eindringen des Sauerstoffs in das Kristéllchen ermoglicht hatte. Die Ursache
der schweren Feststellbarkeit dieses eingedrungenen Sauerstoffs ist wohl in der
nicht tief genug greifenden Verdnderung des Zellulosemolekiils zu suchen, wie
es z. B. bei der Bildung der Oxyzellulose der Fall ist. Enthilt das Quellungs-
medium Salze, welche katalytische FEigenschaften besitzen, z.B. Sauerstoff-
iibertriger, so wandern in das Kristillchen bedeutend groBere Mengen des
Sauerstoffs ein und der innere Angriff der Zellulosemizelle kann bis zur Bildung
von Oxyzellulose gehen oder zu Mischung verschiedenster Oxydationsstufen der
Zellulose fiihren. Gefihrlich und wichtig sind aber Oxydationen, welche zwar
nicht feststellbar sind, aber die Zellulosemasse im trockenen wie im nassen Zu-
stande #duBerst ungiinstig beeinflussen. Besonders alkalische Quellungsmittel
begiinstigen in starkem Mafle diese Art der Oxydation der Hydratzellulose. Das
Phéinomen, daf einmal mit einer starken Alkalilésung gereinigte Zellulose bei
wiederholter Behandlung mit Alkali stets von neuem teilweise in Losung geht
und iiberhaupt die Loslichkeit der Zellulose in Alkali, ist nach meiner Ansicht
zum Teil auf den. EinfluB des Sauerstoffs auf die Alkalizellulose zuriickzufiihren.
Die, wenn man so sagen darf, anoxydierten Zellulosekristéllchen besitzen geringere
Kohision. Es ist nicht unbedingt notig, die nassen, frisch gefillten Fiden dem
gasformigen Sauerstoff auszusetzen, um den obigen nachteiligen Effekt zu er-
reichen, auch Flissigkeiten, z. B. Wasser, welche gelosten Sauerstoff enthalten,
wirken im angefiihrten Sinne. Diese duBerlich unsichtbaren Verdnderungen in
einzelnen Zellulosekristéllchen werden aber zur Ursache sehr nachteiliger Eigen-
schaften der fertiggestellten Zellulosegebilde. Es ist deshalb zu empfehlen, vor
der Trocknung dem letzten Waschwasser reduzierend wirkende Substanzen
zuzusetzen und zwar solche, welche sehr leicht oxydabel sind. Schon manche
organischen Sduren schiitzen die Hydratzellulose vorziiglich gegen Sauerstoff-
schidigungen. Es ist aber zu empfehlen, in das letzte Waschwasser, um den
ungiinstigen Einfliissen des Sauerstoffs auf die gequollene Hydratzellulose ent-
gegenzuwirken, aufler den erwahnten Neutralisationsmitteln noch geringe Mengen
desoxydierend wirkender Verbindungen anorganischer oder organischer Natur
zuzusetzen. Als billige anorganische Salze konnten z. B. Salze der schwefligen
oder auch unterschwefligen Siure verwendet werden. Auch organische desoxy-
dierend wirkende Verbindungen kénnen mit bestem Erfolg angewandt werden;
als Beispiel sollen erwihnt werden die Aldehyde, welche bekanntlich ganz vor-
ziiglich desoxydierend wirkenl.

Die frisch gesponnenen Fiden enthalten natiirlich betrichtliche Mengen
des Fillbades, und zwar nach dem Spinnproze8 75 vH und mehr. Dieses Fillbad
muB, bevor man die Faden weiter nachbehandelt, restlos durch ergiebiges Waschen
entfernt werden. Schon Girard erkannte die schidigende Wirkung der Sduren
auf die Zellulose. Nach seiner Auffassung bildet sich aus Zellulose unter Ein-
wirkung von Séiuren die so gefiirchtete, aber auch sehr umstrittene Hydrozellu-
lose. Ob schon verdiinnte Séuren, z. B. 10—15 vH, wie sie beim Spinnen als Fill-
bad verwendet werden, auf die Zellulose von nachteiliger Wirkung sind, ist noch
wenig geklirt. Die Moglichkeit eines solchen Einflusses kann aber noch heute
nicht bestritten werden. Als bewiesen kann gelten, da8 auch sehr verdiinnte
Séuren bereits in sehr geringen Mengen bei geniigend hoher Temperatur die
Zellulose stark angreifen, sie in Alkali 16slich machen, ja bis zur Glykose abbauen.
Besonders gefahrden sie die Zellulose beim Trocknen, wenn diese auch nur Spuren
von Sdure enthilt. Erhohte Quellbarkeit, schlechte ungleichmaBige Anfirbbar-

1 Melliands Textilberichte 1930, Nr. 5.
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keit, geringe ReiBfestigkeit und ungleichmaBige zu geringe oder auch zu hohe
Elastizitdt konnen durch Séiurenachwirkung hervorgerufen werden. Die
Schédigungen durch Séuren konnen sehr mannigfacher Natur sein. Besonders
die Schwefelsiure, und solche kommt hauptséchlich in Fillbddern zur An-
wendung, bildet mit Kohlehydraten, also auch mit Zellulose, Ester. Inwieweit
sich diese gegen Verseifung mittels Wasser stabil erweisen, ist noch nicht geklért.
Es ist nur gefunden worden, da8 es nie gelingt, die Séure quantitativ bis zu den
letzten Spuren aus den Zellulosefiden der Kunstseide herauszuwaschen. Von
diesem Standpunkte ausgehend versuchte man die aus der Zellulose nicht mehr
herauswaschbaren Spuren der Sduren durch einfache Neutralisation unschédlich
zu machen. Zu diesem Zweck kann man natiirlich die verschiedensten Substanzen
verwenden. Mit Erfolg hatte ich z. B. sehr verdiinnte Seifenlésungen gebraucht.
Besser bewidhrten sich begreiflicherweise alle in Wasser leicht loslichen Salze,
welche mit den S#ureresten leicht unschiddliche Verbindungen eingehen und
selbst bei erhéhter Temperatur, auch beim Trocknen, der Zellulose nicht schaden.
Von solchen Salzen hat sich das Natriumbikarbonat als bestes erwiesen. Schon
sehr geringe Mengen, ja man kann sagen, homdopathische Dosen, haben sicht-
lichen Erfolg. Ein groBes amerikanisches Werk verwendet z. B. zum Waschen
der sauren Rohkunstseide Wasser, welchem auf 100000 Teile 70 Teile Natrium-
bikarbonat (wasserfei) zugesetzt werden. Da nach dem Gegenstromprinzip ge-
waschen wird, verbleibt die genannte schwache Natriumbikarbonatlosung in der
entsiduerten Kunstseide und kommt mit dem Garn in den Trockenschrank. Durch
diese Behandlung ist eine hervorragende Bruchfestigkeit der Kunstseideim trockenen
wie auch im nassen Zustande erzielt worden, eine vorziigliche Elastizitit und, was
besonders hervorgehoben werden muB, qualitative Gleichférmigkeit des Fabrikates.

b) Waschen der Bobinenseide. Wurde bei der Herstellung der
Kunstseide das sog. Spulenspinnsystem angewandt, so wusch man die
mit Faden umwickelten Spulen noch vor einigen Jahren nach dem Gegen-
stromtauchverfahren, indem man die Spulen in Spezialrahmen auf-
gereiht in groflen Holzbottichen etwa 4—6 Tage lang wisserte. Dieses
kostspielige und umsténdliche Verfahren hatte selbstverstidndlich viele
Nachteile. Seit einigen Jahren verwendet man aber zum Waschen der
Spulen die sog. Saugwésche. Diese Arbeitsmethode gestattet, eine Spule
je nach Stéarke der aufgewickelten Fadenschicht in etwa 2—21/, Stunden
vollkommen zu entsduern, wobei die Zellulose, wie auch die Fadenschicht,
bestens geschont wird. Der ProzeB besteht im Durchsaugen des Wasch-
wassers durch die Fadenschicht, und zwar von auBen nach innen. Der
Saugwaschkasten besteht aus einem gufeisernen Unterteil, einem per-
forierten Zwischenboden aus 12 bzw. 15mm Stahlblech und einem
schmiedeeisernen Oberteil. Die Grofe des Waschkastens wird fiir
100 Stiick siebziger oder neunziger Spulen berechnet. Die Spulen werden
auf dem Zwischenboden in gut abgedichtete Locher eingesteckt, welche
entweder fest aufvulkanisierte Weichgummiringe oder einsteckbare
Weichgummiteller erhalten. Man rechnet bei einer gleichméiBigen Be-
spinnung der Spulen in einer Aufspinnstidrke von 8 mm mit einer Wasch-
dauer von 2—2'/, Stunden bei einem Vakuum von 60—70 vH. Bei
siebziger Spulen werden je Kasten und Stunde etwa 18001 Wasch-
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wasser, bie neunziger Spulen etwa 2500 1 Waschwasser verbraucht. Ist
der Waschvorgang beendet und das Waschwasser abgelassen, kann man
die gewaschenen Spulen durch Durchsaugen von Luft vortrocknen. Je
nach dem Trockenheitsgrad dauert dieser Vorgang ca. 1/, Stunde. Der
eigentliche TrocknungsprozeB wird hierdurch ganz erheblich abgekiirzt.
Das Einsetzen und Herausnehmen der Spulen erfordert ungefihr

teres feststellen, wieviel
Kisten fiir einen ent-
sprechenden Betrieb erforderlich werden. Sollten z. B. 10000 Spulen
in 24 Stunden gewaschen werden, so ergibt sich die Stundenleistung mit

10000
24

Abb. 87. Saugwische fiir die Spulenseide.

=416 Spulen.

Somit werden benétigt:

_421?6 = 17 Kasten 4+ 10 vH Reserve = 19 Kisten.

Der eigentliche Arbeitsvorgang ist folgender: Die Spulen befinden sich
auf dem Zwischenboden aufgesteckt und gegeneinander abgedichtet in
der Waschfliissigkeit. Das Waschwasser soll etwa 40—50 mm iiber
der obersten Spule stehen. Aus dem Inneren des Spulenkérpers saugt
eine Myriapumpe entsprechend stark. Infolge des sich bildenden
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Vakuums wandert die Waschfliissigkeit durch die aufgewickelte Faden-
schicht und die perforierte Wandung der Spule. Das so zirkulierende
Wasser entfernt in kurzer Zeitdauer das den Féaden anhaftende
Fallbad. Ist der WaschprozeB8 beendet, so wird mittels einer Elmo-
pumpe eine stirkere Luftleere erzeugt, um soweit als méglich das
Wasser aus den Fadenschichten zu entfernen. Es war bis zur Zeit ge-
bréuchlich, mehrere Saugwaschapparate an eine Myria- bzw. Elmo-
pumpe anzuschliefen.

Abb. 87 zeigt einen vorziiglich arbeitenden Saugapparat. Aus der
ersieht man die Arbeitsweise dieses Saugapparates. Die gegeneinander
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Abb. 88. Aufbau und Abdichtung der Spulen, auch Spulenperforation.

gedichteten Spulen werden dicht auf den Boden des Apparates auf-
gesetzt und stehen somit in Verbindung mit dem Saugraum. Die
Spezialpumpe erzeugt im Saugraum die notwendige Luftleere, wobei
die angesogene Waschfliissigkeit in den Vorkasten dauernd zuriick-
befordert wird. So kann eine vollkommene oder Teilzirkulation der
Waschfliissigkeit unterhalten werden. Der Elektromotor treibt die
Pumpe. Die Abb. 88 zeigt Aufbau und Abdichtung der Spulen gegen-
einander und gegen den Saugkasten. Die Perforation der die Faden-
schicht tragenden Spule ist aus der Abbildung gut zu ersehen. Infolge
Anwendung einer Spezialpumpe fiir jeden Apparat wird es moglich,
die Saugwische denkbar vollkommen und exakt, bei grofter Schonung
des Fadenmaterials, durchzufiihren.

In einer groBen Kunstseidenfabrik soll die Saugwische mit Erfolg
durch eine Druckwische ersetzt worden sein. DiesesVerfahren beruht eben-

Eggert, Viskose. 2. Aufl. 11
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Abb. 89. Strangwaschmaschine einfacher Konstruktion.

falls auf Ausnutzung des Druck-
gefilles, wie es bei der Saugwische
angewendet wird. Die gegen-
einander abgedichteten, vollge-
sponnenen Spulen werden in einen
Druckapparat gebracht, wobei
das Innere der Spulen mit der
nicht unter Druck stehenden Ka-
nalisationsleitung verbunden ist.
Wird nun das die Spulen um-
gebende Waschwasser z. B. unter
1—11/, Atm. Druck gesetzt, so
passiert es die Fadenschicht, um
durch das Innere der Spulen in
die AbfluBleitung zu gelangen.
DiesemSystem wird nachgeriithmt,
daB man dickere Fadenschichten
nehmen kann als beim Saug-
system; auch soll die beim Saug-
system hin und wieder vorkom-
mende Verschiebung der duBeren
Fadenlagen hierbei nicht ein-
treten.

c) Waschen der Zentri-
fugenseide in Strahnen. Die
nach dem Zentrifugensystem er-
zeugte<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>