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1. Kunstaeide. 
Unter den Mitteilungen iiber Neuerungen, die sich auf Verbwe- 

rungen von Fabrikationsmethoden der Kunstaeideindustrie beziehen, 
sind, soweit sie der mentlichkeit zugangig gemacht wurden, in erster 
Linie diejenigen beachtenswert, welche sich auf die modernste der 
Kunstaeiden, die Viscoseseide und ihr Ausgangsprodukt, die Vis- 
cose, erstrecken. 

Wiihrend man bei dem DarstellungsprozeB der Viscose die Phase 
der Mercerisation der Cellulose mit Natronlauge moglichst ohne 
Begiinstigung des Luftzutrittes vorzunehmen gewohnt ist, eine 
Einwirkung von Luft meistens sogar f i i r  nachteilig erachtet wird, 
beruht eine neue Erfindung auf der absichtlichen Behandlung der 
Natriumcellulose mit einem Oxydationsmittel, wie z. B. einem 16s- 
lichen Peroxyd, Wasserstoffsuperoxyd oder einer Mischung von 
Peroxyden, einem Hypochlorit, einem Sauerstoffstrom, einem Luft- 
strom u. dgl. '). Es werden z. B. 2 kg Natriumperoxyd in 200 kg einer 
17,5%igen Natronlauge gelljst und in die erhaltene Fliissigkeit 5 kg 
Holzstoff in VlieB oder Blattform bei einer Temperatur von 18" 
wiihrend 4-5 Stunden eingetaucht. Das aus der Fliissigkeit heraus- 
genommene Produkt wird d a m  SO weit gepreBt, bis es noch ungefiihr 
15kg wiegt und hiernachvermahlen. Es kann dann sofort die Ein- 
wirkung von Schwefelkohlenstoff zur nberfiihrung in Xanthogenat 
vorgenommen werden. Anstatt deni vorstehend angefiihrten Ver- 
fahren zu folgen, kann auch in folgender Weise vorgegangen werden. 
Aus Zellstoff hergestellte Natriumcellulose wird in der in der Vis- 
cosefabrikation iiblichen Weise gemtlhlen, in einen Kessel ge- 
bracht, den man in Umdrehung versetzt und rnit Hilfe eines Wasser- 
mantels auf einer Temperatur von 40" hhlt. Kurz nachdem der 
Kesselinhalt die Kesselteniperatur angenommen hat, wird ein 
starker Luftstrom wiihrend 4 Stunden durch den Kesselinhalt ge- 
blasen, worauf man kaltes Wasser durch den Wassermantel des 
Kessels leitet, um den Inhalt abzukiihlen. Nachdem dies in geniigen- 
,der Weise erreicht ist, kann Schwefelkohlenstoff zugesetzt werden, 
urn die Umwandlung in Viscose zu vollziehen. Das beschriebene Ver- 
fahren bezweckt eine moglichst weitgehende Hertlbsetzung der Zeit, 
welchr zur Bildung einer geeigneten Xanthogentltnatriumcellulose 
erforderlichist, undes wird auBerdem hervorgehoben, daB es auf diesem 
Wege moglich sei, auch solche Cellulosearten mit Erfolg zu verar- 
beiten, die bisher als ungeeignet betrachtet wurden. 

h u n g e n  von Viscose, welche weniger Fallungsmittel zur Aus- 
scheidung bzw. Koagulation notig haben ah die alkalischen iiblichen 
Lthungen, erhalt man nach eincm franziisischen Patentz) durch Auf- 
losen von C!llulosexanthogenat in der Losung eines sauren Salzes 
in Wasser unter Einhaltung eines best,immten Verhaltnisses. Be- 
sonders werden Salze schwacher Siiuren vorgeschlagen, z. B. Na- 
triumbisulfit oder Natriumbicarbonat, auch Dinatriumphosphat in 
Mengen von 10-15, 8-12 oder 13-20 kg auf 100 kg Cellulose. Die 
so gewonnene Viscoselosung soll kein freies Alkali, aber eine ent- 
sprechende Menge Alkalisalze der angewandten Siiuren enthalten. 
Die Viscose befindet sich dann in annahernd neutralem Zustande. 

Nach den Ausfiihrungcn einer Patentschrift von T h o m a s  
H e r m a n n V e r h a v e hat es sich ergeben, daB eine Viscose, die 
7-8 Tage bei einer Temperatur von 16" aufbewahrt wurde, sich am 
besten zum Verspinnen eignet3). Eine derartige Viscose braucht zur 
Fallung nur ganz geringe Mengen freier Wasserstoffionen, was den 
Vorteil haben soll. daB der neugebildete Faden beim Austritt aus der 
Spinndiise auf seinem weiteren Wege durch das Spinnbad nicht 
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durch eine zu grol3e Saurekonzentration geschadigt wird. Gut 
wirkende und lange genug wirksam bleibende Spinnbader l&en sich 
nach den XuBerungen des Patentnehmers unter verschiedenen 
Gesichtspunkten herstellen Erfolge lassen Rich dadurch erzielen, das 
man geniigend groBe Mengen einer schwachen Saure in einem Lij- 
sungsmittel Iijst, in dem eine atarke Dissociation eintritt, also in 
Waaser, oder in der Art, daB man eine starke Siiure in einer orga- 
nischen, wenig ionisierend wirkenden Fliissigkeit 16th , und schlieBlich 
durch LiiAung einer starken Saure in einem gut ionisierenden Mittel, 
gleichzritig aber die Ionisierung der Sllure zuriickdrangend. Um die 
Ionisierung der Schwefelsiiure zuriickzudrangen, empfiehlt sich der 
Zusatz eines schwefelsauren Salzes. Diem Zuriickdriingung der 
Konzentration drr Wasserstoffionen w r d e  nach der Meinung des 
Patentnehmers bisher nicht in geniigender Weise vorgenommen. 
Bei dem Spinnbad vorliegender Erfindung ist nun drr genannte 
Zweck dadurch erreicht, daO mindestens noch e i n  weiteres Sulfat 
in der Fliissigkeit gelijst ist, um die notwendige Konzentration der 
SO,-Ionen in geniigender Weise zu erhohen Als zweckmaBige Zu- 
samniensetzung eines geeigneten Spinnbades f i i r  eine Viscose wird 
folgendes Verhaltnis vorgeachlagen: 16 Teile Glaubersalz, 30 Teile 
Magnesiumsulfat, 9 Teile Schwefelsiiure und 45 Teile Waaser. Die 
genannkn Salze konnen jedoch auch durch andere gut lijsliche Salze 
ersetzt werden. 

Nach den Angaben des franzijsischen Patentes der SociBiB ano- 
nyme des Celluloses P 1  a n c  hon ' )  wird das Doppelsulfat von 
Ammonium und Natriuni, d. h. eine Natriumbisulfitliisung, die mit 
Ammoniak neutralisiert und abgekiihlt ist, in Form einer gesiittigten 
Liisung als Fall- und Zersetzungsbad fur die Heratellung von Faden 
und Films aus Viscose vrrwendet. Die L&ung wirkt bei 30-40° 
als Fallbad, sic verliert praktisch ktin Ammoniak, wenn sie mit iiber- 
schiissigem Natriumbisulfit sauer gehalten wird. Bei 8&W0 ver- 
wandelt die Lijsung Cellulosrxanthogrnat im Laufe etwa Stunde 
in Ccllulosehydrat und entfernt Schwefel- und Polysulfide von den 
Faden. Aus den verbrauchten Biidern wird das Ammoniak durch 
Destillation mit Kalk wieder gewonnen. 

F r a n z S t e i m i g5) vertritt in einer Patentachrift die Ansicht, 
daB man auch aus auf die Viscose koagulierend wirkenden neutralen 
Alkali- oder Erdalkalisalzlosungcn praktisch hervorragend brauch- 
bare Fiillbkder herstellen kann, wenn man ihnen eine geniigende 
Menge eines Ammonsalzes, z. B. Ammonsulfat zusetzt. Es hat sich 
z. B. herausgestellt, daB eine konzentrierte Kochsalzlosung rnit einem 
Gehalt von nur 10% Ammonsulfat ein auBerst brauchbares Fall- 
bad ergibt. Die im Bade vor sich gehenden Reaktionen werden in 
folgender Weise ablaufend gedacht. Das Fiillbad ist urspriinglich 
neutral. Das in der Viscose enthaltene freie Alkali zersetzt beim 
SpinnprozeB daq Amrnonsalz unter Bindung des Siiurerestes und wird 
somit neutralisiert. Daa in der ViFcose enthaltene Schwefelalkali 
bildet Schwefelammon, und dieses bewerkstelligt zusammen mit dem 
im Bade gellisten freien Ammoniak die Alkaliniat dcs Bades. Die- 
sem wird unter den obwaltenden Umstiinden eine besonders giinstige 
Wirkung auf den Faden, selbst bei fortschreitender Steigerung des 
Schwefelalkaligehaltes zugrschrieben. Die den neutralen Metallsalz- 
fallbadern zuzusetzende Menge von Ammonsalz ist nur geringen 
Schwankungen unterworfen. Sie richtet sich nach der Art des zu 
enielenden Cellulosegebildes und wird bei starken Faden wie bei 
RoBhaar eine andere sein miissen wie bei schwachen Gebilden Dic 
Zusatzmenge mu13 jedeamal praktisch ermittelt werden, es lirgt 
jedoch im Interesse der Ersparnis, sie so niedrig wie moglich zu 
halten. Auch die Ermittlung des am besten koagulierenden Neutral- 
dzes ,  ob Kochsalz oder Glaubersalz, Chlorrnagnesium oder Chlor- 
:alcium, muB der Praxis Cberlassen bleiben. Wie bei den sauren Fiill- 
badern ist es ferner zweckmaBig, die neuen Fallbader noch mit einer 
hitten Komponente zu versehen, z. B. mit einem reduzierenden 
Salz oder auch mit einem oxydierend wirkenden Korper, um den 
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Glanz des Fadens zu erhohen. Nachdem die Faden oder Films die 
Flillungqfliissigkeit verlassen haben, 'werden sie zweckmaBig auf 
einem rotierendcn Korper dufgewickelt, der in einer geeigneten 
S.tlzlosung liiuft. Die folgende Behandlung besteht wie gewohnlich 
in Abwassern, Waschen und Trocknen. Den fertigen Faden wird 
besondere Festigkeit und Zabigkeit nachgeriihmt. 

Die schon mehrfnch g-iibte Praxis, Cellulosefaden wie Baumwoll- 
faden rnit einem Uberzug von Viscose zu versehen und dadurch 
ein fur viele Zwecke gsfalligeres Ansehen und bcsonderen Griff zu 
erhalten, wird nach dein Verfahren von J o 1 i o t folgendermaI3en 
durchgzfiihrt6). Man fiihrt Cellulojegarne in Alkalicellulose iiber 
und setzt sie im Vakuum der Einwirkung von Schwefelkohlenstoff- 
dampfen aus. Die Faden werden dann auf ihre urspriinglichc Liinge 
gestreckt und das Xanthogenat, welches sich an ihrer Oberflacbe 
g?bild:t hat, durch die bekannten Mittel zenetzt. Die regenerierte 
Cellulose wird der Behandlung rnit Natriumsulfidlosung bei ungefiihr 
70" unterworfen und dadurch gereinigt. Durch Wiederholung dieser 
Behandlung laat sicb der Glanz der Fiiden skigern. In  ahnlichen 
Bahnen bewegt sich das Verfahren von M. C h r i s t o p h7). 

Durch Fallen von Viscose, welche durch einen einstellbaren 
ringforniigen Schlitz um einen inneren Teil von gewiinschter Form 
in ein Fallbad auutritt, das zu der inneren und der auOeren Flache 
der Faden Zutritt hat, werden rohrenformige Piiden erzeugts). 
Zusanimengesetzte Faden konnen dadurch erhalten werden, daO 
man in das Innere des rohrenformigen Fadens einen Fnden ein- 
fiihrt, der vorher in demselben Bade eneugt sein kann und erforder- 
licbenfalls gefarbt oder gezwirnt sein kann. 

A l l g e m e i n e s  i i b e r  K u n s t s e i d e  u n d  i h r e  A u s -  
g a n g s  m a t e  r i a 1 i e n. 

Die Reinigung von Nitrocellulose in ihren Liisungen behandelt 
J. D u c 1 a u x in einem franziisischen Patentg). Dies geschieht 
d idurch, daO man die Nitrocelluloselosung untfr Druck der Dialyse 
unterwirft, und zwar mit Hilfe einer Membran &us Viscose oder 
denitrierter Nitrocellulose, wobei die Beimengungen herausdiffun- 
dieren. Auch in- der Art gelangt man zum Ziele, daD man die Aceton- 
losuog der NitrocAulose durch ein Gemenge VOI: Wasser und Benzol, 
Toluol usw. fraktioniert fallt. Dahei sollen sowohl die wasser- 
lodichen sauren wie die benzolloslichen hanartigen Stoffe in Losung 
Verbleiben'O). 

Zum R-inigen von Nitrierbaumwollc durch Entfetten wird eine 
Behandlung rnit Atznatron unter Zusatz von Seife bei nachfolgender 
Chlorbleiche und saurer Wasche vorg:schlagen (R o h r i g , D. R. P. 
289 155). Als Zusatz zu dpr zur Entfettung dienenden Lauge wird 
eine Emulsion von iiberschiissiger freier Fettsaure mit. Seife ver- 
wcndet. Beispielsweise werden in eine Liisung von 4,5 kg Atznatron 
in 80 I Wasser etwa 1E1/* kg Han eingebracht, worauf man das 
Gemisch nahe an die Kochtempmatur des Wassers erhitzt. Hierauf 
werden etwa 48 1 technische Olsiiure in kleinen Mengen eingetragen 
nebst einem Zusatz von 2'/, kg Talg. Die fertige Emulsion wird 
der zur Entfettung bestimmten Lauge zugegeben, wobei 2 4 %  
der Emulsion als Zusatz zu einer h u g e  geniigen, die 3 4 %  ditz- 
natronvon 12,5" %,.ad das Gewicht der Baumwolle berechnet, enthalt. 

Nich einem Verfahren von K. K i s h i l l )  wird kiinstliche Seide 
aus Nitrocellulose durch Nitrieren von Cellulose vom Papiermaul- 
beerhaum g?wonnen, indem man in dem gleichw Gewichte 
Ather-Alkohol 1: 1 lost und znnarhst dern Wortlaut, nach %+oh des 
Oles oder einer Essenz aus Chrysaliden hinzugibt, RUS welchen die 
fliichtigm Stoffe durch Erhitzen, bis dag Volumen auf l/., vcrmindert 
ist, entfernt wird. Die Losung wird versponnen und die Seide mit 
Wasser, Alkobol, Selzsiiure und gesattigter Kaliumsulfatlosung 
gewaachen. Das Chrysaliden61 soll Glanz, Festigkeit und Wider- 
standsfahigkeit gegen Wasser erhohen. 

6) J. J o 1 i o t , Herstellung glanzender Faden aus Cellulose. 

7 )  V. St. A. Pat. 1 184 323. 
8 )  Verfahren zur Herstellung rohrenformiger Faden aus Losungen 
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C. G. S c h w  a 1  b e und A u g .  S c h r  i m p f  f ,  Angew. Chem. 27, I, 
669-664 [ 19141. Ferner: Niiherungsweise Analyse von Nitrocellu. 
lmelosungen. A. D. C o n 1 e y , Kunstatoffe 6, 257-259 [1916]. 
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11) Verfahren zur Herstellung kiinstlicher Seide. 

Zur Herstellung von kiinstlicher Seide bzw. kiinstlichem ROO- 
Iaar und von Films12) w i d  R'itrocellulosel6sung mit 2&30% 
Ypasergehalt verarbeitet. Daa Flillbad enthiilt 25-50 Val.-% 
Llkohol und wird auf einer Temperatur iiber dem Siedepunkt des 
ithers, d. h. bei 35,5", gehalten. Das zu verspinnende Kdlodium 
nthalt mehr Alkohol ~ 1 s  Ather. 

C e 1 1 u 1 o s e a c e t a t faden konnen rasch koaguliert werden 
inter der Einwirkung konzentrierter wasseriger Alkalilosungen, 
Venn z. B. 200/ige hna t ronlosung oder auch eine 25%ige Am- 
noniakliisung als Fallmittel verwendet werden. Das Celluloseacetat 
011 dabei nicht zerstort werden13). Um die Faden glhnzendqf und 
lurchscheinender zu erhalten, wird ein Zusatz von Dextrose, At.by1- 
ilkohol, Glycerin, von Aldehyden und besonders von 10% Rohr- 
,ucker zu den Koagulierungsbadern empfohlen. 

Die bisherige Herstellung der Formlinge dureh Eindunsten einer 
ketylcelluloselosung ergab insofern Schwierigkeiten, als das Lij- 
ungsmittel, besondcrs bei der Darstellung dickerer Schichten, 
chwer zu entfernen Nach der vorliegenden Erfindung 
rann man die chloroformlosliche Acetylcellulose o h e  Anwendung 
rgendeines Liisungsmittels in klare, feste Formen bringen, wenn 
nan die feinverteilte, aufgequollene Acetylcellulose, we lche rnit 
Nssser oder einer anderen indifferenten Pliissigkeit nachgewaschen 
mrde, durch Pressung in die zusamnienhangenden Formen bringt. 
lies soll noch den Vorteil haben, daO die Acetylcellulose unmittelbar 
tuu ihrer primaren Liisung nach Auswaschung und gcgebenenfalls 
Wiedergewinnung der Essigsaure verarbeitet werden kann. Aus- 
;eschlossen von der Verarbeitung nach diesem Verfahren sind 
iolche Acctylcellulosen, welche bei der Acetylierung hydrolytisch 
tbgebaut werden, und die die Zersetzung der Acetylcellulose befor- 
3ernden Sulfoester der Cellulose enthalten. Beispielsweise wird eine 
Lijsung von primarer chloroformloslicher Acetylcellulose in Eisassig 
lurch Wasser in feinzerteiltem Zustande ausgefallt, rnit Wasser 
rollstiindig von der Essigsaure befreit und die weiBe, schleimige 
Masse ohne vorherige Trocknung direkt von der aufgesaugten 
Fliissigkeit gctrennt. Die Masse erhartet alsdann beim Trocknen 
EU einer nach und nach immer klarer durchscheinenden festen Masse. 
Man kann auch mit Benzol ausfiillen und nachwascben, ferncr 
konnen geeignete Piillmittel oder Farbstoffe zugesetzt werden und 
lie Masse mit Einlagen wie Geweben, Papier usw. versehen werden. 

Die wesentlichen Ausgangsmaterialien zur Herstellung kiinstlicher 
Faden oder ahnlichcr Produktels) nach dem amerikanischen Patent 
von W. A. B e a t  h y  und G. $37. B e a d l e  Bind Dioxydiphenyl- 
iimcthylmethnn und Celluloseacetat. 

Auf die Bcobachtungen, daO die mit geringen Mengen Saurr. 
z. R Schwefelsaure, behandelte Cellulose nur in vorteilhafter Weise 
verandert wird, wenn man dafiir Sorge tragt, da13 die Bildung von 
Oxycellulose unbedingt vermieden wird, griindet sich ein Vrrfahrm 
zur Vorbereitung von Cellulose f i i r  die Herstellung von Spim- 
losungen's). Mit etwa l/Iw bis zu Schwefelsaure getrankte 
und bei niedrig-r Temperatur gctrocknete Baumwolle nimrnt zum 
Beispiel 10-309/, an Festigkeit zu, ohne daI3 es moglich ist, O x y  
oder Hydrocellulose auch nur in Spuren nach~uweisen'~). Erst 
brim Erhitzen des trockenen schwefelsaurehaltigen Fasermateriales 
tritt die Bildung der Hydro- und Oxycellulose ein. Gerade wie die 
mercerisierte Baumwolle bei der Herstellung von Viscoselijsung 
ein besseres LGsungsvermogeii zeigt, so ist die mit Siuren oder 
sauer reagierenden Salzm auf die angegebene Weise behandelte 
Cellulose nunmrhr erheblich leichter lijslich. Ein Auseinanderfallen 
der Molekularaggregate im Cellulasemolekiil hat bei der Behandlung 
mit Schwefelsaure trotzdem nnscheinend noch nicht stattgefunden, 
was sich daraus ergeben diirfte, deB die spater erhaltenen Kunst- 
faden eine vorziigliche Festigkeit besitzen. Die Schwierigkeit der 

12) E. B e r 1 und W. I s 1 e r , Brit. Pat. 14 216 [1914J 
13) Verfahren zur Herstellung kunstlicher Seide. W. V i e w c g . 

Franz. Pat. 474163. 
14) Herstellung von Formlingen aus Acetylcellulose. Knoll u. Co., 

D. R. P. 293 261. 
l6) V. St. A. Pat. 1 156 969. Siehe auch: Herstellung von Cellu- 

losederivaten. Soc. chimique des Mines du Rhone, GiIliard, Monnet 
e t  Charlier, Paris. Brit. Pat. 7773 [1914]. - Herstellung von Cellu- 
losefettsiiureestern. Gesellschaft f iir Chemische Industrie Basel. 
Brit. Pat. 21 016. 1914. - Herstellung von Cellulosefetkaaureestern 
mit mehr ah 30% gebundener Fettsiiure. Deutache Gasgliihlicht- 
A. G., Auergesellschaft, Berlin Brit. Pat. 75. 1915. 

Verein fur chernische Industrie in Mainz. D. R. P. 290 131; 
Angew. Chem. 29, 11, 144 [1916]. 

17) S c h w a 1 b e , Ber: 40,1347, 4523 [1907]. Siehe auch Farber- 
Ztg. [Lehne] 24, 280 [1913]. 



A U  Y&zteL Massot: Faser- und Spinnstoffe im Jahre 1916. 75 So. Jahrrpng 1917.1 - 
Kunstseidefabrikation, eine stets gleiche Viscositiit der Spinn- 
liisungen und damit eine stets glriche Fadenqualitilt zu erhalten, 
sol1 durch das dem Patent zugrunde liepnde Verfahren angeblich 
zum groDen Teile behoben werden. Es wird weiter hervorgehobep, 
daB durch die angegebene Vorbehandlung die trotz aller Sorgfalt 
nicht zu umgehende UiigleichmaBigkeit der natiirlichen Ausgangs- 
materialien ziemlich unschadlich gemacht wird, auch sollen mit 
relativ gerhgen Mengen von Chemikalien die erforderlichen Liisungen 
zu erzielen sein. An Stelle von Schwefelsaure werden auch. andere 
beliebige Sauren, saurc oder Saure abgebende Salze in Vorschlag 
gebrac ht. 

Durch Kondensation von Cellulose mit Trioxymethylen in 
Gegenwart von Eisenchlorid oder einer organischen Saure mit 
oder ohne wasserentziehende Mittel wic Calciumchlorid, gebranntem 
Alaun usw. wird ein wasserfestes Produkt erhalten, welches bei der 
Hydrolyse Formaldehyd abspaltetls). 

Um Kunstatroh zu mattieren, wird dasselbe nach dem Farben 
init Seifenlosung unter Zusatz von Gerbstoffcn behandelt. Zweck- 
maBig wird diese Behandlung vorgenommen, nachdem das Kunst- 
stroh bereits vor dem Farben eine Behandlung mit Thrkischrotol 
erfahren hat und dann getrocknet worden istlg). 

Einer Notiz iiber die Zugfestigkeit von Kunstseiden, welchc zur 
Her3tellung von Spitzen und Wirkwaren dienen sollen, seien folgende 
Angaben entnommenZ0). Trockene, feuchte und wieder getrocknete 
Kunstseiden wurden auf ihre Festigkeit in der Weise untersucht, 
da5 j e  6 Zoll Faden aufgehangt wurden. Unten wurde ein Behalter 
rnit Wasser befestigt, in den aus einer Biirett,e Wasser get.ropft 
wurde, bis der Faden riR. Chardonnetseide von 120 Den. zeigte 
trocken die Festigkeit 42, feucht 0, wieder getrocknet 95. Glanz- 
stoff von 130 Den. ergab die Zahlen 40, 33, 41. Viscoseseide von 
120 Den. ergab die Zahlen 51, 50, 51, und Viscoseseide von 200 Den. 
die Zahlen 91, 86, 8821). Als Reagens zur Unterscheidung der drei 
genmnten Kunstseiden wird konzentrierte Schwefebaure empfohlen, 
welche zuerst von P a u l  M a s c  h n e r e 2 )  fur diese Zwecke an- 
gewandt wurde uqd sich vortrefflich bewahrt hat. 

Baumwollgewebe mit Kunstseideeffekten farbt man meist mit 
substantiven Farbstoffen, da in der Regel keine besonderen Echtheits- 
eigenschaften verlangt werden. Seltener werden fur bessere Quali- 
t i t m  basische oder Schwcfelfarbstoffe genommenZ3). Unter den 
Kunstseiden hat sich fur stiiclifarbige Artikel die Viscoseseide arn 
besten bewahrt. Sie ist bedeutend weniger empfindlich gegen Feuch- 
tigkeit und verliert bei den verschiedcnen Operationen am wenigsten 
an Gla.nz und ElastizitZt. Am ungeeignetsten durfte fur diesen 
Zweck die Nitroseide sein, sie wird jedoch vie1 als gefarbtes Effekt- 
garn in der Buntweberei gebreucht. 

Kiinstliches Leder erhalt man unter Mitverwendung von Nitro- 
cellulose auf folgende WeiseZ4). Eine Mischung aus einem Teil 
Lurnpenfasern und einern ungefahr gleichen Teile eines aus Leder- 
material und kurzem Fasermaterial hergestellten Gemenges wird 
rnit einer Bindemittellosung durchtrankt und durchgeknetet, worauf 
man aus der erhaltcncn teigartigen 4Iarse Forrnlinge herstellt, die 
unter stsrkem Druck so lange gepre5t wcrden, bis die in ihnen ent- 
haltene Feuchtigkeit beseitigt ist. Das zu der Mischung verwendete 
kune  Fascrmaterial ktlnn aus kurzen Haaren, Wolle oder pflanz- 
lichen Faaern bestehen Dic Bindemittellosung besteht aus etwa 
G Teilen Nitrocellulose, etwa 3 Teilen Harz, ungefahr 3 Teilen nicht- 
trocknenden Olcs und etwa 100 Teilen Alkohols. Daraus wird einc 

la) Verfahren zur Herstellung einer Celluloseverbindung. La 
soie artificielle. Franz. Pat. 4 7 i  655. Hingewiesen sei ferner auf 
folgende Verfahren: Verfahren zur Herstellung von Textilgebilden 
ahnlichen Produkten. Traugott Schmidt u. Co., Horn a. Bodensee, 
und Josef Foltzer, RIetz. Schweiz. Pat. 70 719. Verfahren zur Her- 
stellung kiinstlicher Faden. P. Girard u. J. Sonncrg, Lyon. V. 
St. A. Pat. 1 164 084. ober KunstroOhaar siehe G o  t t h a r d H e r - 
z of; Kunststoffe 6, 235 [191G]. 

) Verfahren zum Mattieren von Kunststroh. Clara Mann, 
Barmen. Schweiz. Pat. 72 O i l .  

? O )  9. J. P e n t e c o s t , J. Aoc. Chem. Ind. 35, 586-587 1916. 
%l) Die Unterschiede zwischen den Zahlen fur trockene und 

feuchte Sciden sind auffallend gering bei Glanzstoff und Viscose- 
seiden, auffallend groD bei Chnrdonnetscide. 

22) P a u 1 &I a s c h n e r , gefallen auf dem Felde der Ehre 1914, 
Farber-Ztg. [Lehne] 21, 352--358 [1910].) 

23) Uber das Farben von Baumwollgeweben niit Kunstseide- 
eff:kten. Monatsschr. f. Text.-Ind. 31. 13-14 r191G1: Aneew. Chem. . A ,  - 
29, 11, 200 [191G]. 

Verfahren zur Herstellune von kiinstlichem Leder. M. Brecht. 
Luzern. Schweiz. Pat. 71 810. " 

teigartige Masse grknetet. Je zaher das Leder sein SOH, um so mehr 
Nitrocellulose verwfndet man. Um das Kunstleder feuersicher zu 
machen, konnen Asbestfaaern, Glimmermehl usw. zugesetzt werden. 
Das fertige Produkt kann nach Einwcichen in heil3em Wasser wie 
natiirliches Ledar verarbeitet werden 

Einen interesasnten nerb l ick  iiber die Ent,wicklung dcr Diisen 
zum Spinnen von Kunstseide lieferte K. S ii v e r n 9 .  C h a r - 
d o n n e t beschrcibt ciic ersten Spinndiisen als Capilhren, die aue 
Glasrohren gezogen und in Fassungen befestigt sind. Die Capillaren 
hatten einen Durchmesscr von 0,s mm. Die Diisen, welche anfangs 
nur fur die NaBspinnerei Veerwendung fanden, dienen in glricher 
Weise auch fur das Trockenspinnen"). Eine bessere Wirknng 
suchte man dadurch zu erreichen, daD man nicht eine, sondern 
mehrere Fadenaustrittsoffnungen anbrachtee'). Urn PreBmundstiicke 
mit feinen gleichmaOigen Lochern herzustellen, wurden nach drm 
D. R. P. 96 060 von A. N o  b P 1 s Plstindriihte an der Stelle, wo 
nian die Locher wiinsclite, in gerader Linie und in der beabsichtigten 
Richtung eingeschmolzen und dann in Konigswasser hrrausgPl6st. 
Weitere Konstruktionen schlossen sich dem Drahtverfahren an, 
wobei man vielfach von dem Prinzip aueging, Kunstfaden zu er- 
zeugen, die nicht rund, sondern kantig, gewellt oder mehr oder 
weniger bandformig sein sollten. Es wurden keine runden, sondern 
entsprechmd geforrnte Drahte kantiger oder gewellter Struktur 
verwendet. I n  verschiedener M'eise wurde das System der Her- 
stellung von Diisen mit mehreren Spinnoffnungen zur Ausfiihrung 
gebracht. 

Anders gestaltet sind die Syskme, bei welchen eine gelochte 
Platte aus Platin den Awtritt dcr Spinnoffnungen in einzelnen 
zahlrrichen Strahlen ermoglicht. Nach B o i s s o nee) ist die ge- 
lochto Platte durch eine Schraubklappe an der Zufiihrungsleitung 
fiir die Spinnlosung befestigt. Als Stoff fur die Herstellung der 
Spinnscheibe werden gegm Reibung und die benutzten Chemikalien 
widerstandsfihige Stoffe, wie Glimmer, rnit Iridium iibenogenes 
Gold oder Ebonit, genannt. Auch hier sind naturgemaD manche 
Anderungen und Verbesserungen getroffcn worden. Derjenige Teil 
der Spinndiise, in welchem die feinen Spinnoffnungen angebracht 
werden, niuB verhaltnisma5ig diinn sein, damit die feinen Locher 
gebohrt werden konnen, die iibrigen Teile der Spinndiise miissen 
stark sein, uni sie an den Zufiihrungsoffnungen befestigen zu konnen. 
Zu den Spinndiisen, bei welchen die Spinnoffnungen in Platten aus 
widerstandsfahigem Stoff gebohrt werden, gehort auch die Duse, 
welche in der franzosischen Patentschrift 459 849 von J. L. L a  - 
r o c h e beschrieben ist. Die Lijcher sind in Glas oder einen anderen 
widerstandsfahigen Stoff so gebohrt, daB die auf Faden zu verar- 
beitende Masse zunachst verhaltnisma5ig weite mfnungen durch- 
flieBt, deren Querschnitt dann abnimmt, und die schlieDlich regel- 
maBig zylindrisch sind. Da mit den bisher beschriebenen Diisen 
nur Faden von derselben Dicke und bei Fadenbiindeln stets solche 
derselhen Fadenzahl herstellbar waren, schlug man vor, die Diisen 
so einzurichten, da5 mit einer und derselben Diise Faden von ver- 
schiedenem Querschnitt und von wechselnder Zahl der Einzelfadcn 
erzeugt werden konnten. G. G u a d R g n iZ9) verwendete als Trager 
eine eiserne oder ails einern andrrcn geeigncten Stoff bestehende 
Scheibe, die rnit der notigen Anzahl von Lochern versehen wurde. 
-4uf dieser Scheibe wurde Gummi aufvulkanisiert, und zwar in rler 
Weise, da5 an den Stellen, wo die Locher der Scheibe sich befanden, 
der Gummibelag am oberen Tcile trichtcrformig gcstaltet war. In 
diese Locher werden nun die glaseinen Spinnrohrchen gestrckt, 
die nach oben gleichfalls trichtwformig erweitert sind. Die Scheibe 
rnit den Rohrchen wird in eine Fassung eingesetzt,, die auf die Zu- 
fcihrungqrohre fur dic Spinnflussigkeit aufgeschraubt wrrden kann. 
Um die Zahl dcr mit der Diise zii erzrugrnden Fadrn herabzusetzcn, 
werden statt der Rohrchen teilweise undurchbohrte Stiicke eingr- 
setzt. Um Faden anderen Querschnitts hervorzubringcn, miissrn 
andere Rohrchen ringefiihrt werden. Diiscn von verandrrlichrm 
Querschnitt wurden dadurch crhalten, daB eine Platte dcn Qurr- 
schnitt der DurchlaBoffnungen der anderen zu regcln grsta,ttet30). 

26) Dic Spinndiisrn zur Hcrstellung kiinstlichrr Sridc. Kunst- 
stoffc 6, 4-7, 19-20 [191G]. Siehe auch K. S ii v c r n , Pallbadrr 
fur die Herstellung von Viscoseseide. Kunststcffe 6, 156 [19161; 
Angew. Chem. 29, 11, 420 [191G]. 

26) Angew. Chem. 11, 32-33 [1899]. 
27) Schweiz. Pat. 4449 und 34 741. Metz in Basel. 

2s) Franz. Pat. 436 558 und Zusatz 15 925. 
28) Brit. Pat. 30 306 [1910]. 
3 0 )  D. R. P. 21G 391. 

Franz. Pat. 
364 912. 
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Eine andere Bauart wird nach dem Inhalt einer Patentschrift von 
R e e n t s und E i I f e 1 d31) erreicht. Spinndiisrn zur Herstellung 
zusammengesetzter Faden, bei welchen ein Naturseidefaden zu- 
sammen rnit einem Kunstseidefaden aus der Spinndiise austritt 
und dann mit mehreren Kunstseidefaden noch vercinigt wird, be- 
schreibt B. L o w c ~ ~ ) .  Um Viscellin oder Baykogarn zu erzeugen, 
verfahrt man nach dcr franzosischen Patentschrift 421 900 folgendcr- 
maBen. Der mit der dickfliissigen Celluloselosung zu iibeniehende 
Faden gqht durch einc Diise, welcher durch einen seitlichen Ansatz 
die den uberzug liefernde L6sung zugefiihrt wird. Vor der Austritts- 
offnung des Fadens ist eine Fiihrung vorgeschen, die den Faden 
gcnau in der RIitte halt und jedes Abschabcn des fjbenuges ver- 
hindert. Die Diise der Farbenfabriken vorrn. Friedrich Bayer 
& C 0 . y  lauft in eine Iangere elastische oder fcdcrnde Spitzc oder 
Rohre aus, dcren Volumen etwa dem Durchmesscr des Fadens ent- 
spricht, insbesondere auch etwas geringcr scin kann. Durch ihrc 
elastische Beschaffenheit gestatten solche Diisen ohne Schwierigkeit 
den Unebenhciten des Fadens, wie Knoten usw., den Durchgang. 
Gleichzeitig verursacht die Form der Diisenoffnung ein Festpressen 
der rnit dem Faden in die enge Rohre hineingezogenen Fliissigkeit 
auf den Faden, was eine sehr gute Inipragnierung und gutes Egali- 
sirrcn dcs Fadem bewerkstelligt34). 

Die praktische Erfahrung lehrt, daB sich die mikroskopische 
Priifung dcr verschiedenartigen Erzeugnissc der Kunstseidan- 
industrie in mehr als einer Hinsicht als niitzlich und notwendig 

Im vorliegenden Falle beschhftigte sich H e r z o g rnit 
der Untersuchung der Kunstbandchen aus Kunstseidemasse und 
ging dabei folgendcrmaDen vor. Bei der mihkopischen  Priifung 
der Langsansicht wurde das Priiparat in iiblicher Weise in Wasser 
liegend betrachtet, doch ist es ernpfehlenswert, auch trockene 
Bandchcnstiickc unrnittelbar unter dem Mikroskop im auffallenden 
Lichte zu untersuchen, da auf diesem Wege in der Regel eine gute 
Vorstellung iiber die Ursachen der Glanzwirkung des Bandchem 
bei verwhiedenem Lichteinfall erhalten wird Besonders wichtig 
ist die Priifung von Querschnitten, da diese am raschesten iiber 
die Bcschaffenheit dcr 13iindchen AufschluB gebcn. R'amentlich 
ist das Querschnittsbild wichtig zur sicheren Feststellung etwa 
vorhandener Faltungen. Vor der Herstellung der Schnitte miissen 
die Biindchen in Paraffin eingeschlossen werden. Etwa 5-10 Schnitte 
werden a d  einem trockenen Objekttrager entsprechend verteilt 
und sodann ohne Zugabe einer Fliissigkcit mit cinem Deckglaschen 
bedeckt und dieaes wenig angedriickt. Infolge des Unterschiedes 
in der Durchsichtigkeit des Bandchens und der umgcbcnden Pa- 
reffinmasse gclingt es fast immer, die auBere Form des Bandes mit 
Sichcrheit festzustellen. Die Untersuchung hat naturgemiio bei 
schwacher VergroDerung zu erfolgen. Urn bei starker VergroRerung 
die Untersuchung fortzusetzcn, ist das Paraffin zuvor rnit Hilfe 
von Xylol zu cntfernen, eventuell die Schnitte mit Paraffin an- 
zufirben. Wortsetrung folgt.) 

- 

Uber den Carbolsiiuregehalt 
in deutschen Kokerei- und Crasnnstaltsteeren. 

Von FRANZ FISCHER und HEINRICH GRAPPEL. 
(Mitteilung a m  dem Kaiser Willielm-lnstitut flir Kohlenforschung, Illiilheim-Ruhr.) 

(Elngeg % / I .  II1li.j 

1.  A r  h e i t s w e  i s e .  
Jc 20 kg Tecr bzw. Teergemisch wurdcn aus einer groU:ii l*:iscn- 

blase bis zu 230" abdestilliert. Die D2stillate wurdcn folgendermaBcn 
behandelt: 

Das iibergegangenc 61 wurde linter Anwiirmcn (urn das ans- 
geschiedene Naphthalin in Lonung zu bringcn) mit scinem gleichen 
Volumen 10yoigcr Nttronlauge kraftig auf der Schuttrlmnschine 

Stunde durchgeschiittelt. Nach Absit.zcn wurden die beidrn 
Schichten (Phenolat- und olschicht) im Snheidetrichtrr coneinander 
getrennt und damit dip Volunizunahnir der Laiige und dir Vo 
lumabnnhme dcs ijlw vrmittelt. 

3 1 )  D. R. P. 221 572. 
32) D. R. P. 252 059. 
33) D. R. P. 227 238. 
3 4 )  Siehe auch: Einrichtung zur Hemtellung von Faden aus 

Cellulosehydrat. Aug. Pellerin. Schweiz. Pat. 71 446. 
s5) A. H e  r z o g , Zur Technik der mikroskopischen Priifung 

von Kunstbandern: Kunststoffe 6, 103-105 119161; Angew. Chem. 
R9, 11, 350 [1916]. 

Urn sicher zu sein, daB alle Carbolsaure herauegezogen war, 
wurde noch einnial rnit dem vierten Teil der zuerst angewandten 
Natronlauge in derselben Weise, wie oben erwahnt, durchgeschiittelt,. 
Das Ergcbnis findet sich in der Tabelle unter deroberachrift: ,,Zweite 
Piatronlaugcbehandlung". 

Sodann w i d e  die Phenolatliisung durch Auskochcn von fremden, 
in ihr gplosten Bestandteilen befreit (Klardampfan). Zu diesem 
Zwccke fiillte man sie in eine genijgend groBe Destillierblase, schloB 
einen Kiihler an und destillierte etwa den fiinften Tcil ab. Cas 
Destillat war milchig triibe und roch nach Pyridin und Naphthalin. 
Nach darn Abkiihlen wurden die klargedampften Carbolnatron- 
laugen, um sie von etwaigen festen Restandteilen zu befreien, durch 
ein angefeuchtetes Faltenfilter gegossen. Darauf wurden sie mit 
konzentrierter Salzsaure bis zur stark sauren Reaktion untcr kraf- 
tigem Cnischiitteln versetzt. R'ach cinigem Stehen scheiden sich 
die Phenole als dunkelbraunes 0 1  ab, das im Scheidetrichter ab- 
getrennt wurde. Die noch in der salxsauren Losung gelostcn Phenole 
wurden durch Aussalzen niit Kochsalz gcwonncn und mit den 
obigen vereinigt. Das Gesamtrrgcbnis der Phenole ist in der Ta)rclle 
u n t ~ r  der Bezeichnung ,,Rohphenole" angcgeben. 

Zur Erniittlnng dcs Carbolsauregehaltes wurden die Phenole 
aus einer klcinen R a s c h i g schcn Kolonne dcstilliert. Das bis 
180" i:'bergehendc wurde fur sich als Vorlauf, das von 180-191" 
Ubergehende als Phenolgemisch aufgcfangen. Das aus dem wanrigen 
Vorlauf sich .ahsetzcnde fliissige Phenolgernisch wurde init den 
Phcnolen vereinigt, die zwischen 180 und 190" iibergingen. Die 
Bcstimmung ,der Carbolsaure in diesem Phenolgemisch geschah 
nun in folgeiidem durch Errnittlung des Erstarrungspunktcs des- 
selben und zwar an Hand einer von Dr. R a s c h i g in Ludwigshafen 
zur Verfiigung gestellten Tabclle, deren Richtigkeit zunachst nach- 
gepriif t w urde. 

2. K o n t r o l l e  d e r  E r s t a r r u n g s b e s t i m m u n ~  
n a c h  R a s c h i g .  

Herr Dr. R a s c h i g , Ludwigshafen, hest.immt den Carbolsaurr- 
gehalt eines Phenol-Kresolgemischcs nach ciner von ihm ausgrar- 
beiteten Tabellc, die wir hier folgen lassen: 

Erstarriings- 
puiikt 
- 

10,5 
11 
11,5 
12 
12,5 
13 

Phenol- 
gelialt 
i_ 

47,3 
48,l 
49 
P9,8 
50.7 
51.5 
52.4 
53,2 

13,5 1 54,l 
14 5499 
14,5 ~ 55,8 
15 I 56,6 
15,5 ~ 57,5 
16 1 58,3 
16,5 59,2 
17 60 
17,5 ~ 60.9 
18 61.7 
18.5 ' 62.6 

PheIl#ll- 
gehalt 

66,8 
67,7 
68.5 ~ 33,5 , 
69,4 ' 34 
70,2 
71,1 
71,9 
72,8 
73.6 

P 

Erstarrungs- 
punkt ~ 

I I 
- 

I 32,5 , 
, 33 ' 

P h e n o 1 - 
gelialt 

86,4 
8 7 2  
88, I 
88,9 
89,8 
90,6 
91,4 
92,3 
9 3 2  

P 

25,s 74,5 ! 37 94 
26 1 75.3 I 37,s 94.9 
26,5 76,2 38 95,7 
27 I 77 38.5 I 96,6 
27,5 77.9 39 97,1 
28 I 78,7 98,3 
28,5 I 79,6 
29 1 80,4 
20,5 ~ 81,3 
30 82,l 
30.5 83 ~ 19. 6314 .. 

19.5 64.3 31' 1 83.8 
20 ~ 6511 31,5 ~ 84,7 I 
80,5 , 66 , 32 , 85,5 , 

Snch jibc*reirikiinft rnit den Herren Ur. S p i  1 Ir e r ,  Dr- 
W e i s s g e r b c r, Dr. R a F c h i g wurde die Kontrolle der Ta- 
belle in drr Wriw vorgmommen, daB ein Gcrnisch von sgnthe- 
tischeni p-m-o-Kresol i m  Vrrhiiltnis seines Vorkomnirns i i i i  Teer 
mit yechselnden Mrrigen synthetischer Carbol-siiure vcrsetzt und 
der Erstarrungspunkt bestimmt n-urde. Die Praparate stammtrii 
voii dcr Firma F,. dc HaEn, Seclzc bei Hannover. 

Dns Krrsolgeniisrh bestand a m  23 g o-Krrsol, 12,5 g Iii-Kresot 
und 1 , 5  g pKresol. 

1. V c r s u c h .  
5 g Kresolgemisch wurden init 5 g Phenol versetzt. Der Kr-  

starrungspunkt. diescs Gcniiechert lag bci 8,s". Xach der Tabellc 
cntspricht d w  einem Phenolgehalt von 4.5,604, wenn ma.n die Tabcllc 
in der Wcise verlangert, daB 1" 1 , 7 O ;  Carbolsiiure entspricht,. In 
Wirklichkeit waren :Lher 50°{1 Carbals3ure enthalten. In der An- 


