
Das Interesse, die Brauchbarkeit verschidener Pro- 
dukte zur Kunstfaserherstellung zu priifen, sowie die 
steigende Bedeutung der wissenschaftlichen und tech- 
nischen Untersuchung der Vorgange bei der  BiWung der 
Kunstfaser machcn es oft wunschenswert, Spinnversuchc 
im Laboratoriumsm~aD~tabe durchzufiihren. Besonders 
liliufig werden solche Fragen bei dem Studium der Cellu- 
loseester- und -2therlosungen auftreten, deren Her- 
stellung und Handhabung z. B. im Vergleich zu der 
umstandlichen Bereitung und groDen Empfindlichkeit 
von Viscose- und Kvpferoxyda4mmonli~kcellulosel&ungen 
relativ einfach ist. Im folgenden soll j e e i n  B e i -  
s p i e l  einerbequemen Apparatur f u r  d a s  T r o c k e n -  
u n d N a D s p i n n e n solcher Losungen von Cellulosc- 
acetat beschrieben werden, die in unserem Institut seit 
!angerer Zeit in Verwendung sind. Naturlich sind die 
beschriebenen Apparaturen auch fur das Verspinnen 
anderer Celluloseester oder -ather geeignet. Sie sind be- 
sonders dann von Vorteil, wenn die spinntechnische Eig- 
nung von nunachst in sehr kleiner Menge hergestellten 
Praparaten gepruft w e d e n  soll. Man darf an die Gleich- 
rnafiigkeit der erzeugten Seide keine allzu hohen Anfor- 
derungen stellen, aber die Apparatur gestattet die quali- 
tative Materialerprobung, die Feststellung des Einflusses 
von Zudtzen zur Spinnlosung und die Losung ahnlicher 
Aufgaben. 

A. Trockonspinnapparatur. 
Vorversuche zeigten, daD es vorteilhaft war, die im 

Inldustriebetrieb bewahrte Anordnung des Spinnschachtes 
und der  Warmluftfuhrung grundsiitzlich beizubehalten. 
Dementsprechend wurde ein senkrecht stehender Spinn- 
schacht, allerdings von verhaltnismafiig kleinen Dimen- 
sionen, benutzt, in dem der  Faden von oben her einge- 
sponnen wurde, wahrend die zur Trocknung dienende 
Luift von unten her in den Schacht geblasen wurde. 

Da fiir den einzelnen Versuch als Spinnstoffmange 
der Inhalt eines groDeren Reagensglases, das sind etwa 
45 cm3, geniigen sollte, war es ausgeschlossen, Titerpum- 
pen oder solche Filtervorrichtungen, die das Volumen 
der Apparatur vergrofiern, anzuwenden. Aus dem glei- 
chen Grunde muDte auch die Rohrleitung zwischen Duse 
und Spinnstaffbehiilter miiglichst kurz gemacht werden. 
SpinnstoffgefaD uIld Duse nebst Verschraubung wurden 
deshalb zu einer kleinen Apparateeinheit zusammen- 
gefaDt, die im oberen Teil des Schachtes selbst ein- 
inontiert wuvde. 

Der mum Auspressen der Spinnlosung notige Druck 
wird dvrch AnschlvD des starkwantdigen Spinnstoff- 
behalters an eine Luft- d e r  Stickstoiifflasche erhalten. 
Es konnen Drucke bis zu 100 at  angewendet werden. 

Bei sorgfaltiger Konstanthaltung des Druckes bleibt 
die GleichmaDigkeit des erzeugten Fandens gewahrt, so 
daD das Fehlen einer Titerpumpe nicht start. Die un- 
bedingt nbtige Reinigung der Spinnlosung wird kurz vor 
der Duse durch Filtersckieibchen bewirkt, die zwischen 
die Verschraubungen geklemmt werden. Eine bedeu- 
tende QuerschnittsvergroDerung wird so vermiden, 
trotzdem geniigt die wirksame Filterflache erfahrungs- 
gemad mindestens fiir die Dauer eines Versuches. 

Da sich das DruckgefaD mit der Spinnliisung im 
Schacht selbst befindet, ist die Temperatur der  Lasung 
unabhangig von der  Schachttemperatur zu regeln. Hier- 
fur ist das DruckgefaD mit einem Mantel umgeben, der 
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mittels einer kleinen Schiehrpumpe dauernd von Wasser 
der gewunschten Temperatur durchstromt wird. 

Die Absicht, als Spinnorgan eine Brause zu verwen- 
den, wurde nach mehreren Vorversuchen aufgegeben. 
Abgesehen davon, daD die Brause relativ viel Losung zur 
Fiilliung beansprucht, ldauert es auch einige Zeit, bis die 
vielen Einzelfiiden fehlerfrei laufen, so daD schon allein 
das Anspinnen zuviel Losung verbraucht. Bei der Brause 
sind auch die Bedingungen, unter denen man ein sto- 
rungsfreies Spinnen enielen kann, viel enger gezogen. 
Konzentration der Losung, Spinndruck, Temperatur der 
Losung sowie des Schachtes, Gehalt der  Schachtluft 
an Losungsmitteldampf so,wie Lange des Schachtes 
mussen gut aufeinander abgestimmt sein, wenn man 
mit der Spinnbrause Faden erzeugen will. Diese 
Sohwierigkeiten waren durch Verwendung einer ein- 
zelnen Spinncapillare an Stelle der  Spinnbrause 
leicht zu vernieiden. Man erhalt dann allerdings 
nur einen E i 11 z e 1f a d  e n , hat aber den Vorteil 
pines groDeren Spielraunies in der  Wahl der Versuchs. 
bedingungen und dadurch eines guten Fadenansatzes 
auch bei schwer verspinnbaren Losungen. 

Bei hohen Arbeitsdrucken ist ein gutes Abdichten 
der Duse gegen ldie ZufluDleitung schwierig, gelingt aber 
dadurch, daD die Duse in ein besonderes Fassungsrohr- 
chen eingekittet wird, das dann ohne Gefahr fur die 
Glasduse stark genug an die Dichtungsflache gepreDt 
werden kann. 

Die Dusenverschraubung nebst Steigrohr ist bequem 
auswechselbar und in mehrfacher Ausfiihrung vor- 
handen. Daher ist es leicht - und dies mu8 als be- 
sonderer Vorteil der Apparatur hervorgehoben wer- 
den -, verschiedenartige Spinnlosungen schnell nach- 
einander zu verspinnen. 

R e g e l b a r  a n d e r  A p p a r a t u r  i s t :  
a) Der S p i n n d r u c k , der dureh das  Reduzierveiitil 

an der Stahlllasche eingestellt werden kann. Durch den Druck 
wird die Austrittsinenge der Spinnlosung und daniit auch die 
S p i n  n g e  s c h w i n d i g  k e i t bestimmt. b) Die A u f  s p u 1 - 
g e s c h w i n d i g k e i t durch geeignete Schaltung des Motors. 
Hierdurch wird auch die gegebenenfalls gewiinschte Streck- 
wirkung reguliert. c) Die S c h a c h t t e in p e r a t  u r. Die Er- 
warmung der Luft bewirken niehrere Heizkorper, die sich 
im Schacht vor der Einstromungsoffnung befinden. In  die 
Stromzuleitung zu den Heizkorpern sind Widerstdnde ein- 
geschaltet, so daB von auBen der Warniezustand des Schachtes 
einstellbar ist. d) Die S t r 6 ni u n g s g e s c h w i n d i g k e i t 
d e r  L u f  t. Da die Luft einer PreBleitung entnommen wird, 
ist die durchgehende Luftinenge durch Betiitigung des Leitungs- 
ventils regelbar. e) Die T e m p e  r a t  u r  d e  r S p i n ~ l -  
1 o s u n g durch das ini Doppelmantel des DruckgefaBes 
stroniende Wasser. 

M e D b a r  s i n d :  
a) Der S p i n n d r u c k  durch ein niit der Druckleitung 

verbundenes Manometer. b) Die A u f s p u 1 g e s c h w i n d i g - 
k e i t durch einen Unidrehungszahler a n  der  Spulenachse. 
c) Die S c h a c h t t e m p e r a t u r durch Quecksilberthermo- 
meter in  der Mitte des Schachtes und in der Hohe der Spinn- 
diise. df Die T e m p e r a t u r  d e r  S p i n n l o s u n g  indirekt 
durch Messung der  Temperatur des umlaufenden Wassers in 
einem ThermometergefaB kurz vor dem Spinnstoffbehaltsr. 
e) Die L u l t g e s c h w i n d i g k e i t  mittel6 eines i n  die Zu- 
leitung eingefiigten Stromungsmanometers. 

Bei dem Spinnen eines Einzelfadens ved'unstet nur 
sehr wenig L6sungsmittel; Ruckgewinnung und Dichtig- 
keit des Spinnschachtes sind claher nicht erforderlich. - 
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Stellen der  Lange nach eingeschlitzt und rnit den Stahl- 
i h t n g. drahtfdern T versehen, die festen und zentrischen Sitz 

der Spinnspule bewirk,en. Ein schmaler Metallring VOI: 

sonst gleichen Dimensionen wie die Spinnspule ist bei A 
auf deni Holzkorper befestigt. Er di,ent als Hilfsspule 

steckenden Spinnspulen. 

B e  s c h  r e i b u n g  d e r A p p  a r a t u r. 
1. D~~ sP i n n s  h a h t i t H i  1 f 

Abb. 1 zeigt die Anordnung des Spinnschachtes im 
Auf- und SeitenriB. Der Schacht ist aus starkem WeiB- 

Asbest gegen Warmeverlvste geschutzt. Er besitzt einen 
U-formigen Querschnitt (vgl. den in Abb. 1 in Hohe des 
Fadenfiihrers gezeichneten Querschnitt). Auf den beideii 

blwh hergestellt und nach durch cine dicke beim Anspinnen, aufierdem als Anschlag fur die aufzu- 

Mit der  Achse sind weiterhin verbunden die Sclinur- 
und das ZIhlwerk z, ,das d,urch die aussch,altbare 'ngebqenen Anflageflachen drei Tiiren befestigt, Reibungskupplung K n,ach Bedarf in Betrieb gesetzt wep- 

den kann. 
I,m untersten Teil des Spinnsohachtes ist die Vorrich- 

tung zur Erwarmung der  Luft eingebaut. Durch einen 
R'ohrstutzen in der Ruckwanid stromt Prei3luft in den 

. . . . ( . .  . . . - -  
Abb. 1. Spinnschacht im Auf- und SeitenriD. 

die aus Metallrahmen rnit Fiillung bestehen. Die 
unterste Tur, die der  Einwirkung der  Heizkorper aus- 
gesetzt ist, enthalt eine P1att.e aus Asbestschiefer, die 
beiden oberen sined rnit Glasplatten versehen. Zwischen 
der Asbestschiefertiir und der  Glastur befindet sich ein 
inehrere Zentim,eter hreiter Spalt, aus dem der Faden 
auf die Spule heraustritt. Oben ist der  Schacht durch 
eine abnehmbare Haube niit Glastiir abgeschlossen. Die 
Abluft kann aus eineni Kohrstutzen auf dem Dach der Abb. 2. Trockenspinnapparatur. 
Haube entweich,en. Schacht ein. Sie trifft auf vier einzeln schaltbare elek- 

Der Spinnschacht niit seinen Hilfseinrichtungen ist triwhe Heizkorper, wie sie in den elektrisch,en Heiz- 
2111 einem Holzgerust, d,essen MaBe aus der Abb. 1 her- solinen iiblich sinad. Ober dell Heizk0rpel-n ist ein eng- 
vorgehen, montiert. Abb. 2 zeigt die gesamte Versuchs- tnaschiges Metallsieb angeor.dnet, das d,am di'ent, den 
anordnun,g im Lichtbi1.d. Luftstroni gleichmaBig iiber den Schachtquerschnitt 

Hinter deli1 Spalt zwischen der unteren und riiittkreii Tiir zu verteilen, au5erdeni aber herabfallende Fadenstucke 
au? der Ruckseite des Sch,achtmes ist der Faden- 
fuhrer angeordnet. Dieser bewegt eiii Metall- 
stabchen mit Klemgmwhraube, den Fadenfiihrer, 
in eineni uber die ,game Schachtbreite gehen- 
den horizontalen Svhlitz hin und her. Ein Lnger 
w h a l e r  Schieber, durch den das Wabohen hin- 

initgenommen wird, halt den Schlitz in  der 
tlurchgeht, und der  daher  von dern Fadenftihrer 

. ? f * y f f : ' * - "  

Abb. 3. Aufspulvorrichlung. 
Ruckwand dauernd ~ h l ~ l i *  Mittel' der S == Slahlachse; I1 = Spulelikrrn; T = Slahldrahlfedern; A = Mclallriiig; I( = Schnurrider; 
Klemmschraube kann ein Fadenhalter in  Form 
eines Hakchens aus starkam Nickelldraht an1 
Fadenfiih,rer befestigt werden. Zur Ekwegung des Faden- vor Beriihrung niit den Heizkorpern zu schutzen. Die 
ftihrem dient eine der  iiblich,en Vorrichtun@n. Ferner ist Temperatur der aufsteigenden Luft wird ,d,urch das 
ein f&er FadeDhalkr, der  a h  Hilfsvorriciitung beim An- Wi&elthermometer in ,der Mitte ,des Schachtes gemessen, 
spinnen dient, in gleicher Hohe mit dem beweglichen Faden- ferner befin,det sich ein Thermometerstutzen in der 
fuhrer an der linken Seitenwand angeordnet. 

Fadens befindet sich auf der Vopderseite des Schachtes 
vor dem Schlitz zwischen der  unteren und mittleren TUr. 
Sie besteht aus der Stahlachse S (Abb. 31, die an 
Enlde den Spul'enkern aus Holz H triigt. Dieser ist an vier 

Z = Zihlwerk; K = Heib rgskupplung. 

Haube. 

tluse benutzte komprimierte Gas wird einer Stahlflasche ent- 
Ilommen, die durch cine Hochdruckleitung aus Kupferrohr 
6x1 mm mittels KoIiusverschraubungen mit dem innerhalb des 
Schnchtes befindlichen Spinngefaij verbunden ist. Die Druck- 

Die Aufspulvorrichtu~ zur A'ufnahme des erzeugtell Dw zulll Herauspresen der Spinn&u1lg aus der Spinn- 
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leitung wird vervollstandigt durch das Manometer bis 100 at 
und das Ehtliiftungsventil, das gestattet, bei Unterbrechung des 
Versuches nach SchlieBen des Reduzierventils an der Bonibe, 
den Druck aus der Leitung abzulassen. 

Ein Elektromotor, der adurch Widerstandsschaltuiig 
nach B a r k h a u s e n gut regulierbar ist, sowie ein Vor- 
gelege befinden sich auf der Grundplatte der Apparatur 
und treiben Fdenfiihrer m i e  Spule an. 

Die Lampe unterhalb der Spule ermtiglicht eine dau- 
ernde Kontrolle des auflaufenden, oft schwer sichtbaren 
Fadens. 

2. D a s  D r u c k g e f a D  rn i t  d e r  S p i n n d i i s e .  
Den wesentlichen Teil der Apparatur biWet das 

DruckgefaD fur die Spinnlosung mit Filter und Diisen- 
verschraubung. Das Druckgefafi selbst (Abb. 4) besteht 
aus dem Messingrahr A von 3,5 nim Wandetiinke, das 
von dem Wassermantel B mit den] Zu- und Ableitungs- 
stutzen C umI D versehen ist. Der rnit dem DruckgefaD 
fest verbundene Sechskantring E gestattet ein Fest- 
halten desselben mit dem Schralubenschliissel. Das IGe- 
faD wird durch eine Kappe F aus Sechskantmessing 
mit eingelgtem Dichtungsring verschlossen, in erstero 
ist das kupferne Steigrohr G mittels des Gewinde- 
kopfes H un.d der Dichtungsscheibe J taus Vulkanfiber 
eingesetzt. Der Rohvbogen aus Kupfer K h n n  mit der 
Obermrfimutter L an H befestigt werden. Auch hier 
wind durch einen cwischengelegten Fiberring die Dich- 
tung bewirkt. Der Gewindestutzen M am anderen Bogen- 
ende tragt Filter und Diise. Die Spinnlosung, die durch 
den Kupferbogen zur Diise stromt, wird durch ein ganz 
feines Niokel- d e r  VaASieb, das von der Gewinde- 
kappe N gehalten wird, von groberen Verunreinigungen 
befreit. Auf das AuDengewinde von N paDt die Messing- 
mutter 0, die ein Feinlfilter QUS Filz und die Spinndiise 

Fllrf lter 
Rttertuchschelbe 
B(eischeibe 
Messinqhufierf Gla~ 

Schelluchschicht 

FIp 5 

I - . ,  I 

Abb. 4 u. 5. Druckgefa13 und Diisenverschraubung. 
A = Messingrohr; B = Wassermantel; C u. D = Zu- und Ableitungsstulzcn; 
E.= Sechskantring; F Kappe; C = Steigrohr; H = Gewindekopf; J = 
Dichtungsscheibe; K = Rohrbogen; L 1 Uberwurfmutter; M = Cewinde- 
stutzen; N = Gewindekappe; 0 = Messingrnutter; P = Spinndiise; Q = 

Messinghalter. 

rnit ihrer Messingfassung halt. Besonders bei hohen 
Spinrrdrucken macht es Schwierigkeiten, die glaserne 
Dii3e unversehrt bis zum volligen Dichthalten gegen die 
Unterlage zu pressen, daher wurde die Diise P mit 
Schellack (ader anderen geeigneten Kitten) in einen be- 
sonderen Halter Q eingesetzt. Um zu verhindern, daD 
Schellackteilchen von der Spinnloaung abgeschwemmt 
und in die Diise gebracht weden, wurde zwischen die 
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Rander der Diise und die Messingfassung ein Filtertuch- 
scheibchen und ein Bleischeibchen gebracht. Abb. 5 zeigt 
den Diisenteil noch einmal in vergroDerter Darstellung. 

Bei den Spinnversuchen kamen kaufliche glaserne 
Spinncapillaren von 0,08 und 1,0 mm Dmr. in An- 
wendung. 

Da schon kleine Staubteilchen die Capillare vollig ver- 
slopfen, mu13 auf peinlichste Reinhaltung aller mit der Spinri- 
losung in Beriihrung kommenden Apparateteile geseheri 
werden. Es erwies sich als zweckmmig, das kupferne Steig- 
rohr G, den Rohrbogen K sowie die Verschraubungsstiicke K 
und 0 bei Nichtbenutzung in Stopselglasern unter reinem Aceton 
aufzubewahren. 

Die Glaser fur die Aufnahme der Spindosung waren aus 
starkem Glas geferligt, auBen 150 mm lang und 22 mm iiii 
Durchmesser. 

Eine kleine Schieberpunipe forderte das Wasser aus 
einem groDeren VorratsgefaD (etwa 30 1 Inhalt) durcli 
'den Wassermantel 'des DruckgefaDes. Das Wasser konnte 
beliebig temperiert und dadurch die Spinnlosung unah- 
hangig von der Schachttemperat'ur auf gewunschter kon- 
stanter Temperatur gehalten werden. 

3. H e r s t e l l u n g  d e r  S p i n n l o s u n g .  
Man benutzt zweckmlDig einen glasernen Homogeni- 

sierapparat, der bereits an anderer Stelle beschrieben 
wundel). Fur Probeversuche geht man a m  besten voii 
einer 18%igen acetonischen Liisung kauflichen Cellulose- 
acetats aus, deren Herstellung als Mustepbeipiel hier ge- 
schildert wenden soll. 

In den Apparat gibt man die abgewogene Acetatmenge 
iind fiillt die notige Menge Aceton auf, wobei jedoch darauf zu 
achten ist, da13 das Losungsmittel gleich die game Masse gut 
clurchdringt. Dann wird mit einem Stopfen verschlossen und 
gewartet, bis das Acetat gut gequollen ist, was nach etwa 
zwolf Stunden der Fall zu sein pflegt. Hierauf wird der 
Spiralriihrer eingesetzt, der glliserne Dichtungskragen mit 
Losungsmittel, in unserem Fall also Aceton, gefullt, und der 
Inhalt bis zur vollipn Homogenisierung ungefahr acht Stunden 
lang durch langsame Rotation der Riihrschnecke in Umlauf 
versetzt. Durch ein Wasserbad wird die Temperatur dabei 
auf etwa 350 gehalten. Die fertige Losung wire dann untrr 
moglichster Vermeidung von Acetonverlusten in die Spinn- 
g lber  in der Weise umgefullt, dal3 man nach Herausziehen 
und Abtropfen des Spiralriihrers Apparat und Rohr mittels 
eines weiten und kurzen Gummischlauches so verbindet, da13 
Glas an Glas stofit und dann durch Kippen die Acetatlosung 
in das Glas flieden lafit. 

Die Anwendung des Homogenisier-Apparatw und 
dlas Umfiillen bedingen unvermeidliche Materialver- 
ltuste. Miissen auch diem vermieden werden, .so ge- 
niigt ea zur Not auch, die Lhung im Spinnglkheii 
selbst anmsetzen und das Homogenisieren dadurch zu 
bewirken, da13 man das Gks haufig umkehrt und 

dazwischen eine Zeitlang stehen laBt. Die aufsteigende, den 
ganzen Rohrquerschnitt erfiillende Luftblase sorgt dann fur hin- 
reichende Durchmischung der Losung. 

4. V o r b e r e i t u n g  d e s  S p i n n v e r s u c h s .  
Man beginnt mit Einkitten einer Anzahl Spinndiiser~ 

in die zugehorigen Fasaungen, so daD stets mehrere ge- 
brauchsfahige Diisen mr Hand sind. Das Einkitten mut3 
sehr sorgfiiltig und vorsichtig geschehen, damit keinerlei 
Staubteilchen, die spater leicht au Diisenverstoplungen 
fiihren, vorhanden sind. 

Nachdem die Einzelteile, namlich das Blei- und das Filter- 
tuchscheibchen eowie die Messingfassung und das Filtersieb 
mit Aceton unter Anwendung einer Biirste (Zahnbumte nlit 
Holzstiel) gut gereinigt sind, wird auf die Cllasduse, deren 
capillarer Teil auf etwa 1 mm Liinge gekiint ist, das Tuch- 
und das Bleischeibchen geschoben. Dann erhitzt man den 

dbse (a) 

I )  Chem-Zig. 53, 259 [1929]. 
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mittleren Glasteil niit deiii Ziindflamnichen eines Bunsen- 
brenners und bestreicht ihn mit einem Schellackstabchen. 
(Solche Stabchen kann nian leicht herstellen, wenn man 
Schellack in eineni Schalchen bis zum Schm+zen [nicht uber- 
liitzen!] erwarmt und die Schmelze in ein kaltes Winkeleisen 
ausgieBt). Es gelingt so, eine zur Abdichtung ausreichende 
Schellackmenge an die Glasdiise zu bringen. Auf die Diise 
schiebt man dann unter drehender Bewegung die vorher er- 
warmte Messingfassung und predt schliedlich das ganze stark 
gegen eine Unterlage aus weichem Holz, indem man die 
Metallfassung niit einer Flachzange festhalt. Dadurch schiebt 
sich der Wulst der Diise in die passende Aussparung des 
Messinghalters, und das Tuch- und das Filterscheibchen legen 
sich an das Glas an, so wie es in Abb. 5 dargestellt ist. Der 
Glasrand liegt jetzt so tief, dai3 der Messingrand von Q allein 
den Druck der Prefjdichtuog aufninimt. 

Jetzt folgt das Zusammensetzen der Diisenverschrau- 
bung und des Filters sowie ihre Verbindung mit den1 

Abb. 6. Einzelteile der Diisenverschraubung. 
H = Diise; S = Filzfilter, 0 Mutter; N = Gewindekappe; T = Grobhlter, 
hi  = Gewindekopf, L = Uberwurlmutter; K = Rohrbogen; H = Steigrohr, 

F = VerschluDmuller. 

Steigrohr und dem Druckgefab. Abb. 6 zeigt die zu- 
sammengehorigen Einzelteile. 

Die nach dar soeben gegebenen Anweisung einge- 
kittete Duse ist in R dargestellt, darunter noch geson- 
dert das Dichtungsscheibchen aus Blei. S ist das Filz- 
filter, 0 die Mutter zum Festschrauben der Duse an N. 
T ist das Grobfilter aus Metallgewebe, M der Gewinde- 
kopf, an dem Diise und Filter befestigt werden. Mittels 
der Oberwurfmutter L wird der Rohrbogen K rnit den1 
Steigrohr H verbunden. F ist die VerschluDmutter des 
Druckgefabes, in die das Steigrohr H eingeschraubt 
wird. Diese Einzelteile werden in folgender Weise nu- 
sammengesetzt : 

Zunachst legt man das Filter T in die Fassung N 
und schraubt sie auf M auf. Dann wird das Steigrohr H 
in die Mutter F unter Zwischenlage eines Fiberringea 
eingesetzt. Schlieblich wind die Diise R in die Mutter 0 
eingesetzt. 

Nach dieser Vorbereitung der Einzelteile wird das 
Glas rnit der Spinnlhung in das im Schacht befindliche 
DmckgefaiD eingesetzt und dieses mittels des Teiles FH 
unter Einfuhrung des Steigrohres fest verschlossen, 
nachdem vorher ein Fibendichtungsring in F eingelegt 
wurde. Dann wid ,  ebenfalls unter Zwischenfiigung 
eines Dichtungsringes, L auf H geschraubt und die 
Obermrfmutter lestgezogen, wahrend der Rohrbogen K 
in der richtigen Lage festgehalten wid. Zum Schlui3 
wird dann die Duse mittels tder Mutter 0 an N befestigt. 

Das Entliiftungsventil der Hochdruckleitung bleibt stets bis 
zum Versuchsbeginn geoffnet, da sonst, bei nicht ganz dichteni 
Reduzierventil, voneitig Spinnlosung in die Duse gedrtickt wird. 

5. A u s f i i h r u n g  d e s  S p i n n v e r s u c h s .  
Nach Einstellung der Wassertemperatur in1 Wasser- 

behalter (Abb. 1) wird die Wasserpumpe in Betrieb ge- 
setzt und dadurch die Spindosung auf 35O erwarmt. 
Dann wird ein schwacher Luftstrom durch die Appa- 
ratur geprebt und nach Einschaltung der Heizung eine 
Schachltemperatur von 60° einreguliert. Nun setzt man 
die Spulvorrichtung in Gang, schliebt das Entluftungs- 
ventil unid gibt auf die Spinnlosung durch Ufinen des 
Reduzierventils Druck. Bei 25 at wiirde bei der hier 
beispielsweise benutzten 18%igen Cellitlosung der Faden 
laufen. 

Tritt, was zuweilen vorkommt, an der Diise statt 
Fadenbildung Klumpenbildung ein, so kann man durch 
Reinigen der Diisenflache durch rasches Oberstreifen 
niit dem Daumennagel oder durch schnelles Ober- 
wischen rnit Filtrierpapier meist die Fadenbildung her- 
beifiihren. Lauft der Faden, so wind der Schacht durch 
Aufsetzen lder Haube geschlossen, der Faden nach 
Offnen der mittleren Tur erfa5t, auf die Spule gebracht 
und 'die Tiir nach Einlegen des Fadens in den bewegten 
Fadenfiihrer geschlossen. 

Nun beginnt das eigentliche Einregulieren des 
Spinnvorganges, eine Arbeit, die sich nach der vorlie- 
genden Spinnaufgabe richtet. Man wird, falls die Spinn- 
geschwidigkeit noch zu gering ist, Spinndruck und Um- 
laufzahl der Spule erhohen. Wird moglichst gro5e Ver- 
streckung gefordert, so geht man rnit der Aufspul- 
geschwindigkeit bis nahe an die ReiDgrenze. 1st der 
Faden an der Spule noch nicht hinreichend getrocknet, 
so kann man die Luftgeschwindigkeit erhohen oder die 
l'emperatur steigern. Bnderung dieser Faktoren va- 
riiert auch Querschnittsform, Dehnbarkeit, Knittemhl 
oder Festigkeit. Erst viele, vollig (durchgefiihrte Ver- 
suche geben ein Bild von dem Einflui3 der verschie- 
denen Versuchsbedinigungen auf den entstehenden Fa- 
den. Sie bilden aber aach einen wesentlichen Teil der 
Spinnarbeit. 

Hat man sich fur eine bestimmte Kombination der 
Versuchsbedingungen entschieden, so mub die erste 
Spule, die un(ansehn1ich ist unld teilweise unbrauch\bares 
Fadenmaterial tragt, gegen eine frische ausgewechselt 
werden. Mit Hilfe einer langstieligen Drahtgabel nimnit 
man den laufenden Fladen aus dem Fadenfiihrer und 
hangt ihn in den feststehenden Fadenhalter an der 
linken Spinnschachtseite ein. Der Faden lauft jetzt auf 
die Hilfsspule A (Abb. 3) auf. Nun kann man Ndurcli 
einen raschen Griff die Spule von dern in Umdrehung 
befindliclien Kern H abziehen und ebenso eine frische 
Spule aufstecken. Wenn man jetzt den Faden wider  
nnf den bewegten Fadenfuhrer uberlegt, lauft der Fa- 
den in saubereii Windungen auf die neue Spule auf. 
Nach je 2000 m nimmt man zweckmabig Spulenwechsel 
vor. Man kann dann auch, falls notig, die Versuchs- 
bedingungen andern. 

Wichtig ist es, die Spulen gut sichtbar zu numerieren und 
iiber jede Spule genau Buch zu fuhren, damit schliefjlich die 
Versuchsergebnisse bequem auszuwerten sind. 

Sobald die Spinnlosung verbraucht ist, bildet sich an der 
Diise Schaum und der Faden reifjt ab, der Versuch ist beendet. 
Man schliedt jetzt das Druckreduzierventil, entspannt die Druck- 
apparatur durch Offnen des Entluftungsventils und schaltet 
Wasserpumpe, Heizung und Spulvorrichtung aus. 

6. R e i n i g u n g  d e r  A p p a r a t u r .  
Sofort nach Beendigung des Versuches wird die Apparatur 

gereinigt, damit nicht eingetrocknete Reste der Spinnlosung 
eine baldige Wiederbenutzung der Spinnmaschine unmoglich 
machen. Man lost nach Entfernung der Haube zunachst die 
Mutter 0 (Abb. 4) und entfernt sie mit der Spinnduse. Die 
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Duse wird dann aus dem Fassungsrohrchen nach starkem An- 
warmen herausgenommen und verworfen. Die Metallteile 
werden in Aceton gelegt. Dann schraubt man die Mutter P 
mit Steigrohr und Rohrbogen heraus, entfernt das Glas aus 
dem DruckgefaB, setzt ein neues Glas mit frischem Aceton ein, 
schraubt F wieder auf und treibt das Losungsmittel durch 
vorsichtiges dffnen des Reduzierventils langsam durch die 
Spinnstoffleitung. Dieses Durchspulen erfolgt dreimal. Dann 
wird die Mutter F nebst Armaturen endgiiltig entfernt, alle 
Teile werden auseinandergenonimen und bis zur Wieder- 
benutzung in Aceton aufbewahrt. 

7. P r u f u n g  d e s  e r h a l t e n e n  F a d e n s .  
Wenngl&h die Handhabung des sehr deinen Einzel- 

fadens schwierig ist, gelingt sie bei leiniger Obrung den- 
noch schnell rnit Sicherheit. Zur Denierbestimmung 
stellt man die Spule aufrecht, versieht sie rnit einem 
Metalleinsatz mit hochglanzpoliertem Ranld, wie sie in 
der Kunstseideindustrie ublich sind, ladt den Faden 
langsam auf eine Haspel rnit Zahlwerk, die am besten 
genau 1 m Umfzng hat, auflaufen. Es geniigen schon 
50 m nu einer Bestimmung, besser ist es naturlich, eine 
groi3ere Fadenlange zu benutzen. Der Faden wird dann 
von der Haspel abgenommen, zu einem ZBpfchen zu- 
sammengedreht, falls notig, konlditioniert und dann auf 
der Praihionswaage gewogen. Das Gmewicht von 9000 m 
ergibt dann den Titer. Bestimmung der Festigkeit und 
der Dehnung in trockenem und nassem Zustand erfolgt 
rnit dem Einfadenschopper in bekannter Weise. Knitter- 
zahl sowie Querschnitt werden nach den in lder Literatur 
beschriebenen Methsden untersucht*). 

Zur Illustration der erhaltenen Resultate mag aus den 
vielen Versuchen ein Beispiel herausgegriffen werden : 

Losungsmittel Aceton-Alkohol 8 : 2, Druck 35 at, Sehacht- 
temperatur 550, Spinngeschwindigkeit 167 mlmin, Duse 0,08 min 
Durchmesser, Titer 3,0, Festigkeit 147 g/lO Deniers. 

B. NaSspinnapparatur. 
Gegeniiber dem einfachen Trockenspinnen wird man 

dem umstandlicheren Natispinnen nur dann den Vorzug 
geben, wenn es sich entweder wirtschaftlicher als jenes 
gestalten lai3t oder aber eine Seide besonlderer Art zu 
liefern imstande ist. Fur die Wirtschaftlichkeit beim 
l'rockenspinnen ist die Wiedergewinnung des Losungs- 
mittels ausschlaggebend; in dieser Hinsicht sind nun, 
wie bekannt, in den letzten Jahren so erhebliche Fort- 
schritte erzielt worden, dai3 acuch die Anwendung des 
nassen Verfahrens verniutlich keine erhebliche Ver- 
besserung ermoglicht. 

Anders liegen die Verhaltnisse beziiglich des zwei- 
ten Punktes. Dadurch, dai3 beim Naaspinnen im Gegen- 
satz zum Trockenspinnen die Koagulation hngsam vor- 
genommen werden kann, wird ein sehr erhebliches 
V e r s t r e c k e n der Faden miiglich. Es kann ihnen auf 
diese Weise Festigkeit und fast beliebige Feinheit er- 
teilt weMen. Aus diesem Grurrde war es auch im vor- 
liegenden Falle geboten, fiir das Nai3spinnen eine 
S t r e c k spinnapparatur zu bauen. 

Das Prinzip dieses Verfahrens besteht bekanntlich 
darin, die aus der Spinnbrause austretenden Faden 
mittels eines stromenden, allmahlich beschleunigten 
Fal lMes zu ,,verstrecken", wie dies vuerst T h i e 1 e 
bei der Kupferseide ausgefiihrt hat. 

Da die zumeist benutzten AuflBsungen der Ester in 
Aceton eine geringere Dichte besitzen als die mehr 
ader weniger hochkonzentrierten Fallbader, erscheint e j  
am bequemsten, im Gegensatz zu dem bei der Herstel- 
lung cder Kupferseide angewandten Verfahren rnit auf- 

*) A. H e r z o g ,  Mikroskop. Untersuchung der Seide und 
der Kunskide, Springer, Berlin 1924. 
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warts stramendem Fallbad nu arbeiten. Zu achten ist 
auf leichte Zuganglichkeit der Brausenoberflache und be- 
queme Regulierung der Strijmungsgeschwindigkeit des 
ant konstanter Temperatur zu haltenden Fallbades. 
Wesentliche Teile der Apparatur konnten aus Glas ge- 
Iertigt werden, so dai3 die Vorgange beim Spinnen gut 
beobachtbar sind. 

Als Spinnorgane komnien beim Nai3spinnen Spinn- 
b r  a u s e n  zur Anwendung, da beim Verstrecken ein 
Einzelfaden meist nicht geniigend widerstandsfahig ist. 

Beziiglich der Menge des zu verwendenden Fall- 
bades ist darauf Rucksicht zu nehmen, dai3 eine zu kleine 
Menge auch bei kurz dauerndem Spinnversuch durch 
Aufnahme von Losungsmitteln aus der Spinnlosung allzu 
leicht eine betrachtliche Veranderung ihrer Zusammen- 
setzung erfahrt, eine w groi3e Menge aber der be- 
quemen Erprobung verschiedenster Fallbadzusammen- 
setzungen hin'derlich ist. 

B e s c h r e i b u n g  d e r  A p p a r a t u r .  
Die Apparatur (Abb. 7) besteht im wesentlichen 

aus folgenden Teilen: Behalter fur die Spinnlosung 

Abb. 7. NaBspinnapparatur. 

nebst Brausenhaltevorrichtung, Fallzylinder rnit Heber- 
rohr, Nachbehandlungsbad, Spulvorrichtung und Fall- 
badforderung. 

Zur Aufnahme der in einem weiten Reagensrohr 
befindlichen Spinnlbsung dient das Druckgefafi A (vgl. 
Abb. 8). Die Spinnlosung wir'd mittels PreBluft, deren 
Druck durch ein Feinregulierventil genau eingestellt 
werden kann, durch ein in die Losung eintauchendes 
Rohr B zur Spinnbrause hochgedruckt. Die Brause C 
wird durch einen besonderen Brausenhalter D aus 
Messing mit dem Steigrohr verbunden. Vor ihrem Ein- 
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tritt in die Spinnbrause mui3 die Spinnlosung eine in 
dem Brausenhalter angebrachte Filtriervorrichtung 
passieren. 

Das Steigrohr durchtritt axial den Gummistopfen E, 
der den glasernen Fallzylinder F unten verschliefit. 
Dieser hat eine Lange von 32 cm und einen Durchmesser 
von 7 cm. Durch das Glasrohr G 
hat das FB11hd Zutritt zum Fall- 
zylinder. Die Fallfliisigkeit verlafit 
die Zufiihmngsleitung durch ehi 
ringbrennerartig gestaltetes Glas- 
rohr H, uber dem - nach einem be- 
kannten Pabentvorwhlag - noch 

Abb. 8. Anordnung beim NaDspinnen. 
A = DruckgefPD; B = Steigrohr; C = Brause; D = Brausenhalter; E z= Gummi- 
slopfen; F = FPllzylinder; G = Fiillbadzuleitung; H = Auslriltsrohr; J = FPIl- 
rohr; K = Mundsliwk; L = Waschrinne; M = Fadenffihrer; N = Spulvor- 
richtung; 0 = Zahnradpumpe; P = WulIIsche Flasehe; Q = Hahn; R = FPll- 

badreservoir. 

eine fast bis zur Brause reichende Schicht von Glasperleii 
fur gleiohBmaDies und wirbelfreies Striimen der Fall- 
fliissigkeit sorgt. 

Wen@ Millimeter uber der Brause endet das durch 
eine Stativklalmmer gehaltenle, heberartig wirkende Fall- 
rohr I in einem schalltrichterartig geformten Trichter. 
In etwa 65 cm Abstand von der Brause ist das Fallrohr I 
in einem kurzen Bogen nach abwarts gefiihrt. Das untere 
Ende des Fallrohres befindet siah unterhalb des Flussig- 
keitsspiegels in F und ist zu einem konisch aufgeweiteten 
Mundstiick K ausgebildet. 

Das von unten radial in den Fallzylinder eintretende 
Fallbad wind durch das Rohr I dauernd aus dem Fall- 
zylinder abgehebert; hierbei werden die aus der Bmuse 
nustretenden F a e n  von der Stromung nach aben in das 
Trichterrohr mitgenommen, wobei sie durch die zu- 
nehmende Beschleunigung des Fallbades entsprechend 
verstreckt wenden, sofern die Koagulation langwn geaug 
erfolgt. Im Verlauf der D u r c m r u n g  durch das Heber- 
rohr wird die Koagdation der Faden zu Enlde gefiihrt. 
Am Mundstiick K trennen sich die Faden von dem a b  
fliefienden Fallbad, indem sie schriig nach oben ab- 
gezogen werden. 

Durch 'die einstellbare Hohe der Fliissigkeitssaule 
jm FallrLylinder lafit sich die Stromungsgeschwindigkeit 
in den gewiinschten Grenzen regulieren. Da auch der 
Abstand des Trichterrohres von der Brausenoberflache 
variabel ist, kann auch die Verstreckung der Faden 
in verschiedenen Koagulationsstadien vorgenommen 
werden. 

Nach dem Verlassen der eigentlichen Fallvorrich- 
lung werden die F a e n  zur Nachbehandlung bzw. zum 
Auswaschen der Fallfliissigkeit durch eine mit geeigneter 
Liisung beschickte Rinne L geleitet. Bie gelangen schliefi- 
lich uber den Fadenfiihrer M zur Splulvorriohtung N. 

Die Zirhlation des Fallbades besorgt eine Zahnrad- 
pulmpe 0 &us Phosphorbronze. Von der Pumpe gelangt 

die Fliissigkeit in eine zur Halfte mit Glaskugeln ge- 
fiillte W u l  f f sche Flasche P, die dazu ,dient, die Pum- 
penstofie abzufangen. Durch ein bis auf den Boden der 
Flasche herabreichensdes Rohr wird das Fallbad hoch- 
gedriickt. Ein in einem TStuck vorgesehener Hahn Q 
gestattet, einen regulierbaren Anteil in den Fallzylinder 
zu leiten, wahrend die uberschussige Menge zum Fall- 
badreservoir zuriickfliefit. Das Fallbadreservoir R von 
etwa 15-20 1 Fassungsraum wird durch Gasheizung kon- 
stant auf ,der er€orderlichen Temperatur gehalten. Die 
aus dem Heber ablaufende Fliissigkeit fliefit direlrt in das 
Reservoir zuriick. 

Die Brause wird durch folgende Vorrichtung gehaltcn 
ivel. Abb. 9). Durch die beiden verschraubbaren Messing- 
ka';pen A unh B wird die in Teil A 
eingesetzte Spinnbrause C unter 
Zwischenschaltung eines konisch 
ausgebohrten Hartgunimiringes D 
und eines MeYYingringes E voll- 
kommen dicht mit dem dbernen 
Steigrohr Fi verbunden. An den 
PreMellen G und H werd'en zur 
Abdichstung Gummiringe, bei I ein 
Bleiring eingelegt. Zwischen Spinn- 
brause und Hartgunimikorper wer- 
den gleichneitig ein feines Drahtwtz 
und ein Filzfilter eingespannt. Die 
Verschraubuiig K verbindet das 
Rohr F, mit dem in den Druck- 
behalter ragenden Steigrohr F2. 
Dies- ist in den Deckel L dm 
Druckpfaks M eingeschraubt. Ein 
seitlicher Wutmn N dmient zum Ver- 
binden des DruckgefiiBes mit der 
PreBluftleitung. Die Teile L und M 
sind aua eernickeltem Messing her- 
gestell t . 

Urn ein restlows Verepinnen der 
Losungen zu ermogliohen, wird das 
die Spinnliisung aufnelunende Gks-  
gefiiB 0 durch die vernickelte Stahl- 
feder P gegen das Steigrohr F, ge- 
driickt. 

A u s f u h r u n g  
e i n  e s S p i  n n  v e r s u c h  e s. 

Die Bereitung der Spinn- 
losung erfolgt a d  die bereits 
beim Trockenspinnen beschrie- 
bene Wleise. Die in ein Glas- 
gefai3 umgefullte Spinnlosung 
wird in den Druckbehalter M 
gebrauht un'd dieser mit dem 
das Steigrohr F2 tragenden Ver- 
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Abb. 9. 
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ingring; FI u 
e; G u. H = 

- - = Bleiring; K = 
Verschraubung; L = Druckgc- verschraubt. Bei der f&fldeckel; = DruckgefaU; 

P = Stahlfeder. Montage des Brausentragers legt N = Stutzen; o = GlasgeIPn: 
man awischen Brause und Hart- 
gummikonus die obenerwiihnten Filter ein: sie bestehen 
aus einem rund geschnittenen Nickeldrahtsieb von 5500 
&when je Quadratzentimeter und eiiier darauf gelegteii 
FiPzscheibe von 0,6 mm Diclre. Vor dem Einlegen hat 
man die Filter mit Aceton gereinigt. 

Der fertigmontieerte Oberteil wird durch die 6berwurf- 
mutter K mit dem Steigrohr F2 des DruckgefaDes verbunden. 
Man setzt den Glaszylinder a d  den Gummistopfen und be- 
festigt ihn in einer Stativklammer. Der Raum zwiseheii 
Gummistopfen und Brausenoberfliiche wird mit Glasperlen odrr 
D^^..L:--: ---- ---- *2:11. XT-..LJ-- .̂.̂  1. .am- U..L---nl... ..:.. 
1 U l ~ l l I ~ ~ l L l ~ l X l  aIl~~lllll1. l V i i ~ l l U ~ l l l  LlUtiU UdJ J3GUlZ1 lull1 GJl l -  

gesetzt und bei N und Q die Anschliisse an die PreDluft- und 
Fallbadzuleitung hergestellt worden sind, ist der Apparat f8r 
den Spinnversuch fertig. 

Beim Einfiihren des Rohres F2 werden leicht Luftblasen in 
die Spinnlosuhg eingedriickt. Man liifit sie vor dem Anspinnen 
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entweichen. In der Zwischenzeit hat man das Fallbad auf die 
erforderliche Temperatur gebracht und nach Offnen des 
Hlahnes Q und Amtellen der Puimipe 0 in Zirkulation versetzt. 
Durch Anwendung eines geringen Oberdruckes 1aSt man die 
Spinnliisung in dem Steigrohr hochsteigen. Kurz nachdem die 
Spinnlosung an der Brause zum Austreten gekommen ist, wird 
durch Drosselung des Hahnes Q das Fallbad in den Fall- 
zylinder eingeleitet und durch Ansaugen am Mudsttick K 
durch das Heberrohr zum AbflieSen gebracht. Das stromende 
FBllbad nimmt die aus der Brause hochsteigenden Faden mit. 
Vom Mundstuck werden diese mit Hilfe einer Anzahl Glasbtigel 
zur Spulvorrichtung geleitet, deren Geschwindigkeit so eiu- 
gestellt wird, daB die Faden rnit geringer Spannung abgezogen 
werden. Das Niveau des Fallbades im Fallzylinder muS durch 
Regulierung der Zufuhr auf konstanter Hohe gehalten werden. 
Mitunter spinnen anfanglich nicht alle Locher der Brause ein- 
wandfrei; in diesem Falle kann mittels eines durch den 
zwischen Trichter und Fallzylinder bzw. Brause vorhandenen 
b u m  eingefiihrten spatelformigen Instrumentes die Brausen- 
oberflache leicht gereinigt werden. 

Bei der Ausfiihmng von Spinnversuchen hat es sich 
als zweck-mafiig erwiesen, als Brausenmaterial Porzellan 
oder Glas zu benutzen, wobei die Brausen zumeist 20 
Locher von etwa 0,2 mm Durchmesser besaDen. Bei An- 
wendung von Metallbrausen konnten keine brauchbaren 
Fiilden erhalten werden, da ldurch das gut warmeleitende 
Metall die Spinnlosung von dem im allgemeinen haher 
temperierten Fallbad so stark erwarmt wid, dad aus der 
ersteren (bei der Druckentlastung) Gase entbunden 
werden. Aus dern gleichen Grunde m r d e  bei der Kon- 
struktion des Brausenhalters eine Erwarmung der Spinn- 
losung durch rnit dem Fallbad in Beriihrung kommende 
Metallteile vermieden. 

Bei der vorliegenden Apparatur wird das V e r -  
s t r e c k u n g s v e r h a l t n i s  der Faden bei gegebener 

Austrittsgeschwindigkeit der Spinnlosung durch die 
Stromungsgeschwiadigkeit des Fallbades im Heberrohr 
bestimmt. Letztere kann durch die Hohe der Fliissig- 
keitssaule im Fallzylinder regu1,iert wenden. Dagegen 
hangt die Austrittsgeschwindigkeit der Spinnlosung von 
ihrer Viscositat und dem angewandten Spinndruck ab. 
Zweckmafiig Wird die Viscositat so gewahlt, dai3 man 
mit einem Spinndruck von 2 bis 3 at auskommt. A d e r  
den genannten Faktoren haben ouf die Beschaffenheit der 
Faden einen gewissen EinfluD auch die Form des 
Trichters und dessen Abstand von der Brausenober- 
flache. 

In erster Linie fur das Resultat des Spinnversuches 
entscheildend ist naturlich die Zusammensetzung der 
Spinnliisuilg und des Fallbades, wobei, wie bekannt, die 
Fadeneigenschaften von sehr geringen Anderungen ab- 
hangen. 

Zur Veranschaulichung der Ergebnisse der Nad- 
spinnapparatur diene. folgendes Beispiel: 

Zusammensetzung der Spinnlosung: 22% Cellit L, 78% 
Losungsmittel, hiervon 15% Diacetonalkohol und 85% Aceton. 
Fallbad: 32,2% Traubenzucker, 13,0% Glykolmonoacetat, 54,8% 
WasserJ). Spinnbedingungen: Brause mit 20 Lochern von 
180 ,u, Spinndruck 2,3 at. Fallbadtemperatur 550. Abzugs- 
geschwindigkeit 52 m/min. Fadeneigenschaften : 10 Den. Festig- 
keit 330 g/lW Den., Dehnung 8%. - 

Die Apparaturen sind siimtlich in der Werkstatte 
des Kaiser Wilhelm-Instituts fur Faserstcdfchemie von 
Mechanikermeister V a 11 e n d a r ausgefiihrt worden. 

[A. 29.1 

3) Ahnlich zusammengesetzte Fallbader werden im Franz. 
Pat. Nr. 682 912 der I. G. Farbenindustrie A . 4 .  mitgeteilt. 

Uber die manometrische Msssung der Oxydationsgeschwindigkeit ungesaittigter Ole. 
Von Dipl.Jng. J. J ~ N Y ,  Budapest. 

(Eingeg. 4. Februar 1931.) 

E i  n 1 e i t u n g. 
M e t h o d i  s c  h e V o r b  e m  e r k u  n g  e n I) .  

Es gibt bis jetzt keine zuverlassige Methode zur 
Messung der Oxydationsgeschwindigkeit ungesattigter 
Ol,e. Die bisherigen Verfahren gestatten nur die Messung 
groDerer Sauerstoffmengen, die von den 81en im Ver- 
laufe von mehreren Stunden aufgenommen weden. Da 
jedoch die Oxydationsgeschwindigkeit rnit der Zeit stark 
veranderlich ist, erschien es von grodem Interesse, eine 
Methode zu finden, rnit Hilfe deren die in kurzen Zeit- 
intervallen (10 bis 15 min) verbrauchten Sauerstoff- 
mengen medbar sind. 

Zur Messung ganz geringer Gasmengen eignet sich 
vorziiglich das B a r c r o f t sche Blutgasmanmeter (l), 
welches 0. W a r b u r g  (2) zur Messung stoffwechsel- 
chemischer Vorgange in der Zelle benutzt hatte, und 
iiber dessen Verwendbarkeit zur Messung der Oxydation 
der Gerbstoffe und anderer Phenolabkommlinge bereits 
berichtet m r d e  (3). Eine ausfuhrliche Beschreibung 

1) Die wrbiepnden Vemche wurden in) dem Herrn Priv.- 
Dm. Dr. L. Karozaag  zur Verfiigung gestellten Laboratmiurn 
der 111. Klinik fur innere Medizin der UniversiW Budapest 
mit jener Apparatur vurrwnomrnen, deren A n s c h a h g  daurch 
die Freigebigkeit der ,,SzBohenyi"-wissemhdtX&en Gesell- 
=haft erm6glichk wurde. Fur ihre UberWung yei Herrn Dr. 
K a r o z a g hiermit mein verbindlichster Dank ausgesprochen. 
Fur die Oberkmung dea Vemchsmateriak bin ich der 
L e d e r i a b r i k  M a n t h n e r  in Ujpast, insbesondere deren 
Direktor, Herrn Dr. B e e r ,  zu g r o h  Dmke verpflichtet. 

der Methodik findet sich in den Arbeiten von 0. W a r . 
b u r g (4) und Mitarbeitern (5) .  

Daa Blutpsmanometer M h t  aus einem rnit Skah  ver- 
sehenen Mlanometerrohr und einem luftdioht auhtzbaren GI- 
gefaS. Das Rohr wird mit mgenannter B r o d i eschnx F l i i s a -  
keit geftihlt, deren loo00 mm den N o r d n a o k  von genau 
1 at awuben. Das zu mtersuchende Ol wird rnit einer mMds 
ChromschwefeMum gereinigten Pipette in d!as GdW gebmcht, 
und dieses hftdicht wrschlossen an dem Rohr W&ia;t. Es 
konnen nur wring0 O h e n g e m  ( O , l S O , B  g) verwmdet wer- 
den, die a d  dem Boden des GefWea ganz dtinne Shichten 
bilden, damit m6glioM die gesamte Olmenge mit Luft in 
Beruhrung komme. Die Manometerrohre h&infpb in eineni 
Thermostaten m d  miissen fortwahrend geschuttelt werden, 
die Luft in den GefiiBen in bestiindiger Zirkdtation m halten 
und die Ukhicht immer mit frischem Sauerstoff zn versehen. 
Durch Regulierung d w  Fliisigkeibniveaueue im Manometemhr 
wird dm Volmen des verftigbaren G a s r a m  deb konstant 
gehdten umd die entstehenden Druckiiinderungen in Millimeter 
B r o d i e scher Fliissigkeit abgelesen. Die den Druckande- 
rungen entsprechenden, von dem betreffenden Ul absorbierten 
Gasmengen werden wie folgt berechnet : 

Es bedeutet: Vg das V o l m m  dea mr VerfUgung 
stehenden Gasraumes in Kubikmillimeter. Vg wird berechnet, 
i d e m  man von dem Gesamtvolmen des GefaBeg, das dR1rch 
besondere Kalibrierung (4) ermittelt wird, das Volumen des 01s 
abzieht. Baeichnet man das Gesamtvohen des G d i  rnit 
V, das Gewicht dee verwendeten Ole in Mill igmm mit g, 
sein spez. Gewicht mit u, d a m  ist 

T i d  die a.bsohte Vemchstemperatur, P der Anhngsdruck, 




