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Das ttiintgendiagramm de s Di~ithylaeetamido- Cellulo sexanthats. 

(Kurze  Mi t te i lung . )  

Von 
J. Schurz +. 

Aus dem Laboratorium der Vereinigte Glanzstoff-Fabr. A. G., Forsehung V; 
Oberbruch (Bez. Aachen). 

Mit 1 Abbildung. 

(Eingelangt am 16..August 1954.) 

Di~thylacetamido-Ce]lulosexanthat (DA-Xanthat) ist die bekannteste 
Verbindung aus der Klasse der Xanthogenfetts~uren; diese entstehen, 
wenn man Cellnlosexanthat mit I-Ialogenfetts~uren oder deren Derivaten 
reagieren l~6t. Es hat grSBere praktische Anwendung gefunden in der 
Gammazahl-Bestimmungsmethode von Fin]c, Stahn und Matthes 1 

(Gammazahl : Anzahl der Xanthatgruppen pro 100 Glukoseresten). Diese 
Verbindungsklasse ist fiberdies ganz allgemein yon groBem Interesse 
ffir die Viskoseforschung, well sie gewisserma•en stabilisierte Xantha te  
vorstellt. 

Au6er in einer kurzen Notiz yon Schramels 2 wurden bis jetzt  nach 
unserem Wissen noch keine rSntgenographischen Untersuchungen an 
DA-Xantha t  beschrieben. Schrame/c untersuchte Produkte yon sehr 
niedriger Gammazahl  und fand dabei Interferenzen, dig er als der Hydra t -  
cellulose zugehSrig erkannte. Wir haben uns nun die Aufgabe gestellt, 
herauszufinden, ob DA-Xanthat  ein eigenes R5ntgendiagramm gibt. Zu 
diesem Zwecke stellten wir DA-Xanthate  von verschiedener Gammazahl  
her und ffihrten zungchst yon einem pulverfSrmigen Pr~parat  Debye- 

Scherrer-Aufnahmen im Keesom-~Shrehen durch. Ferner versuehten 
wir, Ramiefasern, die unter Erhaltung des Faserverbandes xanthogeniert  
waren ~, im Faserverband in das DA-Xantha t  iiberzufiihren, was uns 
auch in Suspension in ges~ttigter Elektro]ytlSsung (NttaC1 oder NaC1) 
gelanga; so]cherart erhaltene orientierte Biindel aus DA-Xantha t  wurden 
hierauf durehstrahlt. Sehliel~lich tSsten wir pu]verfSrmiges DA-Xantha t  
in Xthylenchlorhydrin oder Pyridin und stellten daraus Filme ffir die 
rSntgenographische Untersuehung her. Orientierungsversuche an diesen 

*..Anschrif~ ab 1.9. 1954: Inst. f. theor, u. physik. Chemie, Universit~t 
Graz, I-Ialbarthg. 5. 
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Fflmen fiihrten erst dann zu einem Erfolg, als wir fanden, dab diese 
Fflme bei Temperaturen yon 100 his 150~ sich leieht um zirka 50% 
verstrecken lie6en. Diese Verstreckung blieb aber nur erhalten, wenn die 
Fflme in gestrecktem Zustand abgekfihlt wurden. In  der Hitze erwies sich 
die Verstreckung als reversibel; es t ra t  eine Art Kautschakelastizit~t auf. 

Si~mtliche RSntgenauinahmen wurden in einer Vakuumkamera  nach 
Kiessig 5 ausgeffihrt; zur Verwendung kam Nigefilterte Cu_Kr 
flacher Film ; Abstand 
Fi lm-Pr~parat  80 ram. Die 
Belichtungsdauer betrug 
bei 40 kV und 20 mA etwa 
15 Stdn. Als Abstands- 
indikator wurde Graphit- 
pulver mitaufgenommen. 

Bis zu Gammazahlen 
yon etwa 30 fanden wir 
das Diagramm der t tydra t -  
cellulose, wie auch schon 
Schramek berichtet hat. 
Bei h6heren Gammazahlen 
bis zu etwa 90 erhielten 
wir M]schdiagramme, be- 
stehend aus den Interfe- 
renzen der ttydratcellulose 

und einem zus:ttzlichen Abb. 1. ROntgendiagramm eines orien~ierLen DA-Xantha~- 
inneren l~ing. Bei Gamma- ~ilmes (heiitverstreckt, Gammazahl ~ 100). 

zahlen fiber 90 endlich er- 
hielten wit ein Diagramm, das aas zwei Ringen bestand, und das 
wir als das R6ntgendiagramm von DA-Xanthat  mit  der Gammazahl  
~-- 100 ansprechen mSchten. HShere Gammazah]en als 100 wurden yon 
uns nicht untersucht. 

Damit  ist gezeigt, dab DA-Xantha t  ein eigenes RSntgendiagramm 
liefert. Die Interferenzen sind recht unscharf. Versuche, sie durch 
Tempern schgrfer zu erhalten, fiihrten zu keinem Erfolg; bei zu intensivem 
Tempern zersetzte sich das DA-Xanthat  thud wir erhielten wieder ein 
Mischdiagramm mit Hydratcellulose. Aus der im Faserverband umge- 
setzten Ramie erhielten wir, wenn auch mit einigen Schwierigkeiten, 
sch6n orientierte Pr~p~rate. Auch die heiBverstreckten Filme, die im 
Gegensatz zum unverstreckten Film stark doppelbrechend waren, zeigten 
schSne Orientierung, wghrend die unverstreckten Filme nur Debye. 
Scher~'er-Ringe aufwiesen. Abb. 1 zeigt ein typisches DA-Xgnthat-  

5 H. Kiessig, Kolloid-Z. 98, 213 (1942). 
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I)iagramm; es s tammt yon einem heiBverstreckten Film. lVian sieht, 
dag die innero Interferenz viel starker oriontiert ist als die guBere, 
was vielleieht als ein B1/itteheneffekt im Sinne Kratkys gedeutet werden 
kann 6. Die Abst~nde der Interferonzon, insbesondere der inneren, wiesen 
merkliche Streuungen auf; die Mittelwerte aus 16 Aufnahmen waren: 

augon: 4,42 4- 0,03 ~ ;  innen: 16,38 J= 0,05 ~,  

wiihrend wit als Extremwerte fanden: 

angen: 4,36 ~ 0 ,03~;  innen: 18,5 =~ 0,05~.  

Es liegt die Vermutung nahe, dab im DA-Xanthat  die Gitterauf- 
weitung des Cellulosexanthats a stabilisiert ist; in der Tat  zeigen die 
Ir yon Xanthat  und DA-Xanthat  eino gewisse Ahnlieh- 

k e i t .  Die genauere Deutung dieser Experimente, insbesondere die Er- 
reehnung einer plausiblen Gitterzelle, bedarf indessen noeh ausfiihrlicherer 
experimenteller Untermauorung. 

Mein herzlicher Dank gilt I ierrn Dr. H. Kiessig fiir Hilfe bei den 
/~Sntgenauinahmen, tIerrn Dr. W. Koblitz ftir Untersttitzung bei den 
pr/~10arativon Arbeiten und vor allem I-Ierrn Prof. Dr. K. Hess ffir die 
Anregung zu dieser Arboit sowie ffir viele l~atsehl/ige und wertvolle 
Diskussionen. 

Uber Kalkfiillung yon Sulfitablaugen bei hohen Temperaturen. 

(Kurze  Mit te i lung*.)  

Von 

Th. N. Kleinert, Montreal, Canada. 

=&us dem Pulp and Paper Research Institute of Canada. 

(Eingelangt am 26. August 1954.) 

In einer vorhergehenden VerS~fentliehung 1 wurde fiber die bei der 
Kalkf/~llung yon Su]fitablaugen bei 150~ verlaufenden Reaktionen 
berichtet. Erg~nzend dazu wurden nun die F/illungsreaktionen im 
Temperaturbereich zwischen 150 und 350~ n~her untersucht. 

Es zeigte sich, dab die F~llung der organischen Substanzen mit 
steigender Temperatur begfinstigt wird. So werden im Bereiche yon 

O. KratI~y, G. Porod und E. Treiber, Kolloid-Z. 121, 1 (1951). 
* Eine ansf/ihrliehe Ver6ffentlichung erseheint im Pulp and Paper 

Magazine of Canada. 
1 Th. Kleinert, Das Papier 7, 82 (1953). 


