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Versehiedene, voneinander unabh/~ngige Untersuehungen 
haben die Existenz eines Viskosit/itseinflusses auf den Filterwert 
Fw siehergestellt. I-Iandelt es sieh um Viskositgtsver/inderungen 
auf Grund versehiedener Viskosetemperatur oder Viskosezusam- 
mensetzung, so kann dureh Anwendung einer Korrekturformel 
der Viskosit/itseffekt eliminiert und ein reduzierter Filterwert 
angegeben werden. Zur Verffigung stehen der Vosterssehe Rv-Wert 

(Rv = T'w/Vs0)0) oder der Ausdruek: R*v = F w '  ~0,a. Es wird ge- 
zeigt, dag beide Ausdrfieke iiquivalent sind, doeh hat, der zweite, 
von uns vorgesehtagene Ausdruek den Vorteil, dag an Stelle der 
initialen Filtrationsgesehwindigkeit So --- in die eine Reihe 
weiterer Faktoren eingehen - -  ~ als einfaeher Parameter t.ritt, 
der mit  guter Genauigkeit teieht experimentell bestimmt werden 
kann. 

Wird die Viskositfits'anderung dutch Variation der Vorreife- 
bedingungen, also dutch Ver/inderung des DP-Grades, hervor- 
gerufen, So t r i t t  ein weiterer Viskosit/~tseffekt auf. Die oben ge- 
nannten Reduktionsformeln kgnnen nut in einem sehr engen 
Viskositiitsbereieh hinreiehende I)ienste tun. Um gr6gere Vis- 
kositiitssehwankungen auszugleiehen, mug der Exponent  a auf 
ca. 0,5 vergr6gert werden. Die Sehwierigkeit in der Aufstellung 
Mlgemein gfiltiger Korrektionsformeln ffir diesen Fall liegt darin, 
dab der DP-Effekt  such vom Zellstoff und den Bedingungen der 
Viskosebereitung beeinfluBt wird, so dab Werte ffir a > 0,4 so- 
wohl diesen Viskositiitseffekt fiber* als such unterkompensieren 
k6nnen. Dutch Anwendung eines hoehviskosen Sulfit-l~eyonzell- 
stoffes (36 eP Tappi) und N[isehmagen von stark und kaum gereif- 

Herrn Prof. Dr. O. K.ratk.,y gewidmet. 
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ter Alkalieellulose wird eindeutig gezeigt, dag hochpolymere Cellu- 
lose mehr Gelteilehen und einen sehleehteren Fi l terwert  ergibt. 
Dasselbe Verhalten darf  generell offenbar yon solehen gellstoffen 
angenommen werden, die reeht hoehpolymere Cellulosefraktionen 
beinhalten,  insbesonders dann, wenn dureh h6heren Restlignin- 
gehMt oder eine straffere Biost ruktur  diese Anteile mehr ge- 
sehfitzt sind als die akzessiblen Anteile mi t  normaler DP-Ver- 
te i lung.  

E i n l e i t u n g  

Bekann t l i eh  sollte gem&l? dem Hermans-Breddesehen Gesetz der  F i l te r -  
wef t  F ~  bzw. die F i l t e rve r s topfungszah l  F Z  einer Viskose unabh/~ngig 
yon  der  Viskosi t~t  derse lben sein, welches Verha l ten  aus der  Hagen- 
Poiseuillesehen Gleiehung hergelei~et werden kann.  Die GrSge der  his zur 
vol l s tgndigen  Vers topfung des F i l t e r s  durehf i l t r i e rbaren  Viskosemenge 
( =  Fw) sollte demnaeh  lediglieh yon  der  A r t  des F i l t e rma te r i a l s ,  der  
Fi l terf l / iehe und  der Re inhe i t  der  Viskose abh/~ngen. U n t e r  , , g e i n h e i t "  
wollen wir  bier  die Anzah l  ungel6s ter  Pa r t ike l  versehiedener  Na tu r ,  Her-  
kunf t  und  Gesta l t ,  vornehml ich  innerha lb  eines kr i t i sehen GrSl~enbereiehes 
vers tehen.  

W/~hrend einige Au to ren  annehmen,  aus ihren Messungen eine Best// t i-  
gung dieses theore t i sch  zu e rwar t enden  Verhal tens  ab le i ten  zu dtirfen, 
l inden  die meis ten  jedoch einen mehr  oder  minde r  ausgepr/~gten Viskosi- 
t/~tseffekt in der  Weise,  dab  der F i l t e rwer t  mi t  s te igender  Viskoseviskosit / i t ,  
ausgedr i iek t  in Kuge l fa l l sekunden  ~, a b n i m m t  oder  mi t  anderen  Wor ten ,  
dab  s te igende Viskosi t / i t  eine sehleehtere  F i l t r i e rba rke i t  m i t  sieh ffihrt.  

Bei der Best immtmg der Fi l t r ierbarkei t  eines Zellstoffs zweeks Charak- 
terisierung desselben --- d. h. Herstellung einer Standardviskose und Filtr ie- 
rung unter  genormten Bedingung'en - -  wird die Viskoseviskosit~tt innerhalb 
gewisser Orenzen konstant  gehalten. Das meist  akzeptierte In terval l  liegt 
zwisehen 40 und 50 Sek. Kugelfallzeit2; besondere Viskosit/~tskorrekturen 
erfolgen im allgemeinen nieht. Die Akzeptierung eines soleh breiten IntervMls 
wird einerseits gereehtfertigt dutch die Tatsaehe, dal~ die iibrigen Megfehler, 
besonders solehe, die dureh die natiirliehen Porosit/i tssehwankungen im Fi l ter-  
mater ia l  hervorgerufen werden, moist merklieh gr6Ber sind als die, die dureh 
die weehselnde Viskosit~t hervorgerufen werden, anderersei ts  dureh den 
Umstand,  dab eine exakte  Konstantha l tung der Viskoseviskosit/it keineswegs 
so einfaeh ist, als dies auf den ersten Bliek erseheinen mag. Die Viskose- 
viskosit/it  ist bekanntl ieh nieht  nur yon der Vorreifezeit und - temperatnr  der 
Alkalieellulose, sondern aueh vom PreBfaktor und der analytisehen Zusammen- 
setzung (einsehliel31ieh variierendem Gehalt an Sehwermetallspuren) derselben 
- -  die die Abbaugesehwindigkeit  beeinflussen - -  abh~ingig sowie ferner yon 
Variat ionen in de r  Zusammense~zung der Viskose selbst (Cellulose- und 
NaOI-I-Gehalt in erster Hand) und dem l%eifegrad. Aus dem Gesagten ist 
ersiehtlieh, dab viele l~'aktoren die sehlieBliehe Viskosit/it, bei der die Viskose- 
f i l tr ierbarkeit  gemessen wird, beeinflussen und dab eine vSllige Konstant-  

1 Vgl. E. Treiber und L. E. Eriksson, Reyon Zellwolle 31, 162 (1955). 
.2 Vgl. Norsk Skogind. 12, 241 (1958). 
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halmng der Viskoseviskosit/it selbst bei guter Kontrolle des Prozesses kaum 
gelingt. Erheblieh sehwieriger wird die Erfiillung einer Forderung nach kon- 
stanter Viskoseviskosit/~t bei der Testung versehiedenster Zellstoffe im Labora- 
t.orium, da die Zellstoffviskesit~it keine Aussage fiber die Abbaugesehwindig- 
keit zuliiBt und die Ermit t lung der Vorreifebedingungert mehr oder minder 
empiriseh erfolgen muB. Je enger die ToleranzgrenzeI1 gezogen werden, desto 
sehwieriger und arbeitsaufw/indiger wird es, diese einzuhal~en. 

Viele Arbeiten wurden durehgefiihrt, um StOreinflSsse auf den Filtrations- 
ablauf aufzuzeigen und zu besei~igen, und lebhaft wurde u. a. (tie Frage dis- 
kutiert, wieweit iiberhaupt das Hermans-Breddesehe Standard-Filtrations- 
gesetz der Auswertung zugrunde gelegt werden darf. Die meisten dieser 
Arbeiten haben zweifellos in verdienstvoller Weise maser Verst/indnis, vor- 
~xehmlieh der mathematisehen Besehreibung des Filtratiortsvorganges, berei- 
chert, doeh sind die praktisehert Konsequenzen vielfaeh vo~l sekund/irer 
Bedeutung, solange die Bestimmungsmethode selbst mit  wesentliehen und 
elementaren Fehlern behaftet ist. Sotange diese nieht beseitigt sind, ist es 
aueh ffir die Praxis - -  in erster Linie f/it eirte Qtmlit~tskor~trolle der Zell- 
stoffe nieht so wesentlieh, eine Viskosit~ttskorrektur durchzuf/ihren. 

F/Jr teehniseh-wissensehaftliehe Arbeiten ist es jedoeh unerlgl31ieh, die 
(lenauigkeit dieser zweifellos noeh immer wesen~liehen Testmethode ffir 
Kunstfaserzellstoffe zu steigern und im erfordertiehen AusmaBe alle Fehler- 
quellen naeh und naeh zu beseitigen oder zu bertieksiehtigen. Hinsichtiieh 
der hier diskut.ierten Viskositi*tskorrektur kommt noeh der Umstand hinzu. 
dal3 oft zwangsweise Viskosen versehiedener Viskosit:at miteinander vergtiehen 
werden m/issen, was objektiv nu t  gesehehen kann, wenn der Viskositgts- 
einflug elimilliert wird. 

ttinsichtlieh einer t terabsetzung der Fehlerbreite in der Filterwerts- 
bestimmung glauben wir dureh Wahl eines geeigneten Filters und Porositgtts- 
t.estung derselben nun  einen hinreiehend groBen praktisehen Fortsehrit.t in 
der Genauigkeitserh6hung der Fw-Bestimmungen erzielt zu haben s, der nieht 
nur  eine Viskositfitskorrektur tier Filterwerte nunmehr  sinnvoll bzw. not- 

. wendig werden liLgt, sondern aueh gleiehzeitig gestattet, die hierfiir notwendige 
experimentelle Untersuehung mit  grSgerer Genauigkeit als bisher durehzu- 
fiihren. Wit  haben ni~mlieh sehon in einer filteren Arbeit 4 hervorgehoben. 
(lag Widerspr/iehe in der Literatur offenbar darauf zuriiekzufiihren sind, dab 
die Viskosit/%seffekte oft dureh die erhebliche Fehlerbreite in der Filterwerts- 
bestimmung verwiseht werden. 

B i s h e r i g e  E r g e b n i s s e :  

Schon Samuelson zeigte in den J ah ren  1943--1944 einen s ignif ikanten 
Riiekgang im Fil terwert  mi t  steigender Viskosit/it (wenn diese dureh ver- 
sehiedene Vorreife vari ier t  und  kein hoeheffektives Aufl6sewerk far die 
LSsung des X a n t h a t s  angewandt  wurde), Versuehe, die sp~it.er verifiziert 
werden konn t en  5. Teun i s sen  6 best/itigte den SaehverhMt, glaubt, jedoeh 
darauf hinweisen zu kSnnen,  dab es sieh hier im wesentl iehen um einel-~ 
Viskosit/ttseffekt u n d  nur  in  geringem Ausma13e um einen DP-Effekt  

Vgl. dazu E. Treiber, J. Polym. Sei. 51, 297 (1961). 
4 E. Treiber und O. 2'. Fex, Svensk Papperstidn. 59, 51 (1956). 
5 0 .  Samuelson, Svensk Papperstidn. 48, 5t7 (1945). 
6 p .  H.  Teunissen, Svensk Papperstidn. 51, 497 (1948)~ 
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handelt. Nach Nicolaysen  7 ist ein Viskosit/~tseffekt jedoch erst im Bereiehe 
fiber 50 Kugelfallsekunden festzustellen. Herrent  s findet analog zu 
Samue l son  eine starke Abh~ngigkeit yon der Viskositiit, variiert durch 
~nderung der Vorreifebedingungen, was sp~iter auch Bartunel~ 9 erneut 
best~tigte. Vosters lo zeigte eben~alls einwandfrei Zusammenh~nge zwischen 
Fw und ~) und wies erstmalig einen Weg, den Viskosit/~tseinflui~ auszu- 
schalten. Nach Vosters erh/~lt man einen viskositiitsunabh~ngigen Filter- 
wert (reduzierter Fi l terwert  Rv) gems der Formel: 

Fw 
Rv - (1) 

Dieser Ausdruck wurde auch viele Jahre  an unserem Inst i tut  zur Viskosi- 
t~tskorrektur benutzt.  In  der Folgezeit wurde dieses Problem mehrfach 
eingehend yon Ellefsen n und Treiber 12 untersucht, teils um die Gr5Be 
des Effektes zu ermitteln, tells um die Gfiltigkeit yon Korrekturverfahren 
zu iiberprfifen. 

In  letzterer Zeit sind zwei weitere eingehende Untersuchungen yon 
Sihtola 13 und Elle fsen 1~ verSffentlicht worden, die sich teilweise auch mit  
einer Analyse des Effektes besch/~ftigen. Wir hat ten zu dieser Zeit vor- 
liegende Untersuchung aus Anla]~ des (Jberganges zu unserem neuen Filter- 
material  und der nunmehr verbesserten Reproduzierbarkeit  der Filter- 
wertbest immung durchgefiihrt und abgeschlossen und nehmen nun an, 
dab unsere Beobaehtungen einen weiteren Beitrag zu diesem Problem 
darstellen. 

P r o b l e m s t e l l u n g  

Wie schon ausgeffihr~, sollte bei Giiltigkeit des Standardgesetzes und 
unter der Annahme, dab die Abscheidung der Teilchen aus den StrSmungs- 
schichten an der Porenwandung durch einen direkten Wechselwirkungs- 
mechanismus an der Grenzfl/~che Fest-Fli~ssig erfolgt, die Teilchenretention 
bei einer Filtration unter konstantem Druck viskosit~tsunabh/ingig sein, 
wenn der Druck jeweils gleie h gehalten wird und ~hnliehe Seherkrgfte in 
der in den Filterporen str6menden Viskose herrschen ~a. 

7 V. B.  Nicolaysen und W. Bergh, Norsk Skogind. 4, 219 (1950). 
s p .  Herrent, A .  Ludd und G. Ino/], Svensk Papperstidn. 54, 153 (1951). 
" R. Bartune/c, 1. EUCEPA-Symposium Darmstadt. Schriften d. Vereins 

Zellcheming. 27, 205 (1958). 
lo H. L.  Vosters, Svensk Papperstidn. 54, 539 (1951); 57, 122 (1954). 
11 O. Elle]sen, Norsk Skogind. 9, 322, 399 (1955). 
12 E. Treiber und O. F .  Fex,  Svensk Papperstidn. 58, 67 (1955); 59, 5i 

(1956). - -  E.  Treiber und J.  RehnstrSm, Svensk Papperstidn. 58, 471 (1955). 
13 B. Nizovs/cy, E.  Ka i la  und H. Sihtola, Papper och Tr~ 42, 263 (1960), 
a,~ 0. ElleJsen, S. Kolboe und F.  A .  Abadie-Maumert ,  Svensk Papperstidn. 

64, 609 (1961). 
15 H. P.  Grace, Amer. Inst. Chem. Eng. Journ. 2, 316 (1956) (s. Appendix 

S. 336). 
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Vosters  1~ ausgehend von einem allgemeinen Filtrationsgesetz der 
F o r m  : 

d S  
d t  - -  K . C . So ~ . SoX (2) 

S ~ D u r c h f l u g g e s c h w i n d i g k e i t  i n  c rab / see ;  S0  = i a i t i a l e  F i l t r a t i o n s g e s c h w i n d i g k e i t  t = Zei~ 
(see)  K ,  x = K o ~ s t a n t e  c = K o n z e n t r , ~ t i o n  a n  u n g e l 6 s t e n  T e i l c h e n  p e r  c m  ~ m = N x p o ~ ! e n t ,  (dR ) 

d e r  a n z e i g t ,  w i e  d ie  F i l t r a t i o n s k o n s t a n t e  k d - V  = k . R n m i t  So v a r i i e r t  

kommt  zu der G leichung: 

d t SOO,5 --  m 
- -  F w  , ( 3 )  

d t / V  2 K .  c 

aus der sich eine Viskosit/itsabh/tngigkeit herleitet, wenn man So " "6 ----- II 
einffihrt. Dieser Ausdruek folgt aus der Anwendung des Hagen-Po~;seui l le-  

sehen Gesetzes auf den Filtrationsverlauf in der Form: 

S----  A . P ' r c ' r 4  
~-:--8-YL " (4) 

Man erhglt so vereinfaeht den Ausdruek: 

f w  = C .  (5) 

]~hnliehe Uberlegungen fiihren schlieBlieh zu dem bereits erw~,hnten Aus- 
drnck (G1. 1) ffir den reduzierten Filterwert Rv. 

Da es sieh hier um eine rein forma]e Ableitung handelt, erh~/lt man 
kein Bild fiber den eigentliehen Meehanismus. Man dfirfte jedoeh in der 
Annahme nieht fehlgehen, dab es sieh hier in erster Linie um einen r e i nen  

Vislcositi~tseffelct (G1. 4) handelt, wie er z .B.  durcb eine Temperatur-  
variation realisiert werden kann. 

Wir haben einleitend darauf hingewiesen, daft viele Faktoren eine 
Viskosit/~tsvergnderung an der Viskose in praxi hervorrufen k6nnen, die 
nnter folgende Rubriken zusammel~gefaftt werciea k6nnen: 

a) Temperatureffekt,  
b) Konzentrationseinflfisse, 
e) Variationen im L6sungszustand, 
d) Variation im DP-Grad der Cellulose. 

In der Praxis wird meist d) die gr6ftte Rolle spielen, und es ist keines- 
wegs klargestellt, ob die Effekte a) - -d)  auf den Filterwert Fw in gleieher 
Weise Einflul3 nehmen. I m  Gegenteil scheint es wohl so zu sein, dab d) 
einen st/~rkeren Einfluft aus~ibt, was qualitativ aueh schon die ~lteren 
Untersuchungen indikieren. Vosters  selbst hat  die Invarianz yon Rv gegen- 
fiber dem Temperatureffekt,  ~nderungen im Cellulose- und NaOH-Gehal t  
in der Viskose und dem initialen y-Wert  untersucht 10. Abgesehen yore 

30*  
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le tz~genannten F a k t o r  ist  Rv im Gebiete  begrenzter  _Anderungen etwa 
kons tan t .  Der  DP-Einf luB wurde  n ieh t  un tersueht .  

I m  folgenden sollen die Einfli isse der F a k t o r e n  a), b) und  d) ngoher 
s tud ie r t  werden.  

a) Ver,suchsbedingungen 

Die verschiedenen Viskosen wurden in fiblicher Weise in einer Viskose- 
laboranlage nach dem Verfahren der Tauehmercerisierung hergestellt. Die 
Herstel lungsdaten entsprechen den in 2 genannten Bedingungen. Die Viskosen 
wurden nach Entlf if tung und Reife zum Viskosit / i tsminimum in 4-em2-Filter- 
appara ten  16 unter  Verwendung von porosit/i tsgetesteten und selektierten Fil-  
tern (I Papierfilter Macherey&Nagel P 1672F und 2 Dfisenbatistlagen 
Manz & Stimmler 30028 als Stfitzunterlage) getestet. Jeder Wert ist das 
Mittel einer ParMlelbestimmung yon Fw, erhalten aus je 6 MeBwerten inner- 
halb eines Zeitinterva]is yon 30--150 Min. Der Fflterwert erreehnet sich aus 
dem Hermans-Bred~esehen Standardgesetz in folgender Form: 

t t I 
(6) 

Fw M S 0 

t = Fi l t rat ionszei t  in Minuten; M = Fi t t ra tmenge in Gramm. 

Die F i l te rappara te  konnten dureh einen Wassermantel  thermost ier t  werden ; 
die Temperatur  der Viskose wurde mi t  einem Widers tandsthermometer  un- 
mi t te lbar  fiber der Fi l terschicht  gemessen und deren Konstanz auf einem 
Schreiber fiberwacht. 

Soferne eine Part ikelz~hlung an der Viskose durchgeffihrt wurde, erfolgte 
diese nach dem Coulter-Prinzip in einem Celloseope in der vor~ uns festgelegten 
Arbeitsweise ~7. 

U m  zu einem viskosit/~tsunabh/~ngigen F i l t e rwer t  zu kommen,  wurde  

nicht der Vosterssche Rv-Wer t  benu tz t ,  da  in die Kor rek turgr6Be  1/VSo 
eine Reihe yon  wei teren F a k t o r e n  eingehen, die schwer kont ro lHerbar  
sin& Aul~erdem ist  I I  selbst  n ieh t  v611ig kons tan t ,  wie wir schon fr i iher  
gezeigt  haben.  W i t  greifen daher  auf einen zu G1.5 ad i iqua ten  Ausdruck  

zuriick, n/~mlich 
Rv* =- Fw"  ~a (7) 

und  bes t immen  a empir isch.  

b) Versuchsergebnisse 

~.) Tempera tu re f f ek t  : 

Viskosen mi t  hSherem CSe-Gehalt  (39%) und der  Zusa,mmensetzung:  
8 % Cellulose und  7 ,5% N a O H  - -  um den 1ReifeprozeB zu ve r langsamen  - -  
wurden  bei  T e m p e r a t u r e n  zwischen 0 ~ und  37 ~ C auf ihren F w - W e r t  hin  
un te rsuch t ,  wobei  ge tes te te  F i l t e r  (in der  ers ten  Serie P 1672F, in der  

16 Siehe E. Treiber, Das Papier  l l ,  133 (1957). 
17 F. Kolos, Svensk Papperst idn.  64, 533 (1961); 65, 107 (1962). ~ 2". Kolos 

und E. Treiber, Svensk Papperst idn.  64, 577 (1961). 
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zweit, en Seric [a--d] verschiedene synthetisehe Gewebe) zur Anwendung 
kamen. Die Ergebnisse sind in Tab. 1 und Abb. t zus~mmengefagt. 

Tabelle 1 

Serte Temperatur Kugelfall- 
~ C viskosi~/it Fwnorm S. II ~l. 

v, (see) 

I I  

a) 

b) 

c) 

d) 

6 84,3 63,2 0,554 46,7 
8 81,8 78,4 0,577 47,2 

[ 
I 

I t  71,6 91,3 0,682 48,8 [ 
20 46,3 101,8 i ,048 48,5 I ! 

25 35,7 113,5 1,352 48,3 [ 
30 28,7 132,2 1,602 46,0 I 0 175 59,7 - -  --- 

20 66,4 90,6 - -  - -  
0,403 

/ 
0 256 42 - -  - -  [ 

20 94 76 - -  - - -  

I 3 102 79 - -  - -  

20 51 92 - -  - -  

451 40 - -  - -  [ 0 
20 151 65 - -  - -  I 

I 

37 77 82 - -  --- ] 

2 , 1 ~  

! ",,,. 

1fl- 

18" ~: zx -- 

1,7- 

1,6 . . . .  Lo 9 r~ . . . . .  A 

l f i  1,e 2,0 2,2 2,4 2,6 

3'0 ,~'0 5'0 6'0 70 8'0 90 tO0 I50 200 Kugelfaflsekunden 

Abb. 1. Zusammenhang zwischen ]~'ilterwert /~w und Kugelfatlviskositiit ~ und Berechmmg des 
Exponenten a aus verschiedenen 5fe~-Serien, bei clenen die Viskosetemperatur variiert wurde 
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~) Konzentrationseinflul~ : 

Eine Viskose mit 39~o CS2-Einsatz und der Zusammensetzung: 8,9% 
Cellulose und 8,4% NaOH wurde stufenweise so verdiinnt, dab das Alkali- 
verh/iltnis konstant blieb. Die Ergebnisse, erhalten mit dem neuen Filter- 
material, sind in Tab. 2 wiedergegeben. 

,() Variation des Abbaugrades: 

Es standen hier mehrere Wege zur Verfiigung, urn den EinfluB des 
Abbaugrades zu studieren, n/~mlich: 

Tabe l l e  2 

:Kugelfall- 
viskosit~it /~Wnorm So I1 a 

(see) 

28,5 118,5 1,623 46,2 
35,3 113,5 1,350 47,6 
42,0 106,6 1,222 51,3 
48,0 100,8 1,135 54,5 
50,2 100,0 0,955 49,9 
57,9 94,8 0,905 52,4 
69,1 94,0 0,786 54,3 
69,5 91,2 0,813 56,2 

0,33 

1. Eine statistisehe Auswertung der Fw-Werte eines als ,,I~eferenz- 
Zellstoff" benutzten Kunstseidenzellstoffes. Es handelt sieh bier um 
relativ geringe Sehwankungen im Abbau - -  meist als Folge zuf/illiger 
geringer Vers der einzelnen Versuehsbedingungen - -  sowie um 
geringe Untersehiede in der Viskosezusammensetzung. Der Naehteil, dab 
die ~mderung in der Viskosit/~t nur ein begrenztes ViskositgtsintervMl 
umfal~t, wird teilweise dutch die grol3e Anzahl von Beobaehtungspunkten 
wettgemaeht. Die so erhMs Kurve ist in Abb. 2 eingezeiehnet (Kurve b). 

2. Aus zwei Zellstoffen (A, B) wurden je aeht Viskosen mit geringen 
~nderungen in den Vorreifebedingungen hergestellt (~ zwischen 31 und 
47 see) und Rv bzw. R*v (gem/~g G1. [1] bzw. G1. [7] m i t a  = 0,4 bereehnet) 
bestimmt. Folgender Variationskoeffizient wurde beobaehtet (Tab. 3): 

T a b e l l e  3 

Variationskoeffizient 
Zellstoff Anzahl :Proben 

R v Rv* 

A 8 
B 8 

6,9% 7,4% 
11,5% t0,3% 

3. Eirtstellung krgftiger Viskosit/~tsvariationen dureh entspreehende 
Vergnderungen der Vorreifebedingungen (haupts/iehtieh ~nderung der 
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Vorreifezeit) unter Konstanthaltung aller iibriger Bedingungen, d .h .  
einheitliehe AlkaliceIlulose a,ls Ausgangsprodukt und konstante Bedin- 
gungen in der Viskoseherstellung. 

Im vorliegenden Falle wurde jeweils eine gr6Bere Menge Zellstoff ge- 
taueht, ahgepreBt und naeh dem Ent.fernen der feuehten Kanten zerfasert. 

Tabel le  4 

Kugelfall- 
viskosit/it FWnor m log ~YWnor m E w .  @,48 

(see) 

84,7* 1,928" 
57,3 87,5* 1,942" 601,3" 

82,2 1,915 
69,0 94,4 1,975 673,0 

45,0" 1,653" 
136,5 47,9* 1,680" 488,4* 

45,4 97,1" 1,987" 605,4* 
97,1 1,987 

61,3 102,4 2,010 718,9 

138,8 86,1" 1,935" 922,6* 

37,2 114,8" 2,060* 651,6" 
56,0 94,4 1,975 650,2 
62,2 87,3" 1,941 * 635,4" 

56,2 90,6 1,957 626,6 
77,4 69,7" 1,843" 561,1 * 

60,0 96,8 1,986 690,3 
76,2 92,7 1,967 744,7 

54 95,5 1,980 648,7 
506 22,2 1,347 443,7 

29,0 128,0 2,107 644,2 
37,0 114,6 2,059 647,2 
50,5 102,1 2,009 671,5 
96,0 73,1 1,864 654,6 

30,9 126,2 2,101 654,7 
40,0 106,2 2,026 623,8 
69,0 88,7 1,948 677,7 

100,2 72,3 1,859 660,0 

* )[ischung aus stark und schwach gereifter Alkalicellulose. 

Hierauf erfolgte die Aufteilung auf verschieder~e 1%eifebfiehsen. Zur Xantho- 
genierung wurden 32~o CS2 eir~gesetzt. Die Ei~dzusm~qmensetzung der Vis- 
kosen war 8o/0 Cellulose und 6% NaOI-I. 

Um eventuelle I)P-Effekte zu akzentuieren, wurden in mehreren 
F/illen auch Mischtmgen aus stark und schwach abgebauter Alkalicellulose 

untersucht. 
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Das gesamte hier vorliegende VersuchsmateriM ist in Tab. 4 und 
Abb. 3 wiedergegeben. 

D i s k u s s i o n  de r  E r g e b n i s s e  

Das Versnehsmateriat aus den Teilexperimenten a, ~ und y~ ist in Abb. 2 
zusammenfassend dargestellt. Die beste Anpassung an die gemittelte 
experimentelle Kurve erfolgt mit  einem Exponenten a -  0,4, d .h .  die 
Kurve kann dutch die Gleiehung Fw = C/rj ~ wiedergegeben werden. 
Eine Korrelationsanalyse - -  z2-Test - -  flit die gesamte Population 
(Werte gemgB Versuehsserie z. und ~) gibg sine statistisehe Sieherheit. 

" 0 /  yon tiber 90/o. Der Zusammenhang zwisehen 2'w und ~ in Abb. 2 gibt 
also ein hinreiehend gesiehertes Bild, wie der Filterwer~ yon der Viskositgt 
beeinflugt wird. Denselben Exponenten yon 0,4 land unabh/~ngig yon uns 
such Phil ipp is. I m  Falle einer gepregten Wolltrylor, tablette finder 
Phil ipp allerdings einen geringeren Wert  fiir a, was dara.nf hindeutet, dab 
der Wert  yon a gegebenenfalls veto gew/ihlten Fil t trmaterial  abhgngen 
kann. 

Diese Resultat t  bestgtigen erneut das yon Vosters, EIlefsen und uns 
bereits gefundene Verhalten, Mmlich dab die Effekte, hervorgerufen 
durch Temperatur-  bzw. Konzentrationsgnderung etwa gleichwertig sind, 
obgleich im zweiten Falle neben der Viskositgtsgnderung such eine Ver- 
/inderung in der Anzahl der Gelteilehtn beim Verdtinnen eintreten mug. 

Wenn wir such letztgenannten Meehanismus z. Zt. modelImi~l~ig nicht 
verstehen, so glauben wir doeh, dab eintrseits die Existenz t ints  grSgen- 
ordnungsmggig einheitlichen Viskositiitseffektes auf Fw m m  unzweiftl- 
haft  sichergestellt ist und daft wit andererseits z . g .  im Ansdruek 
R*v --  Fw �9 ~0,4 eine M6gliehkeit, besitzen, um zu viskositgtsunabhgngigen 
Filterwerten zu kommen. 

l~Ibrigens ist dieser Ausdruek praktiseh identiseh mit dem Vosterssehen 
Rv-Wert. Wir haben versehiedentlieh hervorgehoben, dab II eine gewisse 
Viskosit.fitsabh/ingigkeit zeigt, und aus der Auftra.gung in Abb. 4 geht hervor, 

dug LI konstant ist. Nennen wit diese Konstante IIc, so ist II li e -q0,K �9 ~r~b ~ '  . .  

Dutch Einsetzen in G1.5 erhalten wir ffir m _~ 0 und C = Rv: 

�9 -r~o,5 )qo,5 ~q0,4 

�9 I I e ' .  ~o ,1  

einen zu Oi. [7] proportionalen Ausdruek. DaB aueh die A~tsgleiehung dtwch 
beide Forrneln einander weitgehend entsprieht, kann sehlieBlich m~ch gus 
Tab. 3 und Abb. 5a, b entnommen werden. 

Wesentlich sehwieriger ist die eindeutige Beantwortung der Frage, 
ob ein steigender DP-Grad zu einer effektiv abnehmenden Filtrierbarkeit 

~s B. Phil@p, R. Lehman~ und H. Schleicher, :Faserforseh. Textilteehn. 11, 
469 (1960). 
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fiihrt, d .h.  ob neben dem Viskosig~/gseffekt noeh ein weigerer DP-Effekt  
aufgritt, wie von ElIefsen 14, A k i m  19, Sobue 2~ Kleinert  21, Sihtola 1~ n . a .  
~ermuget wird. Es sind ns andererseits eine Reihe yon Beobaehgungen 
bekannt,  aus denen hervorgehg, dab z. B. eine starke Polydispersit//g des 
Materials den (reduzierten) Filterwert wenig beeinflu6t. Dies wurde yon 
Teunissen6,  Ellefsen 11, Ph i I ipp  is, 2~ und uns 12 gezeigL 

P h i l i p p  geht sogar so welt ~, dab er hervorhebt, da6 G1. [7] mit  
a -0 ,4  aueh Viskosit//ts/~nderungen, hervorgerufen dureh Jmderungen 
im Abbaugrad, in einem weiten Viskosig//tsingervall ausgleieht. Wir haben 
bisher eine vorsiehtigere Hal tung eingenommen und der Vermutung Aus- 

1,811,4 

• T n o r m  50'1 

A Al% 

log 

Abb. 4. Viskosi~tsabh~ngigkeit  der GrSge n 

druek gegeben, da6 in einem engen Viskosit~tsintervall ein guter, reak- 
giver Sulfigzellstoff dureh die angegebenen Korrekgurverfahren prakgisch 
einen konstanten Rv-Wert ergibt, wobei diese Ausgleichung um so besser 
funktionierg, je mehr die Viskoseherstellungsbedingungen optimalisiert 
werden 23. Dies zeigg einerseigs aueh die Beobaehtung Ellefsens 11, daft die 
GrSl3e des zusgtzliehen Viskosit/~tseffektes vom Zellstoff und den Pr~para- 
gionsbedingungen der Alkalicellulose abh//ngt, andererseits die Feststellung 
Samuelsons  5 dab der Viskosita;gseffekg durch sehr intensives meehanisehes 
AuflSsen prakgiseh eliminiert werden kann. 

DaB gatsb;ehlieh ein zus/~tzlieher Viskosig//tseffekt aufgrit.t, zeigg 
- -  abgesehen yon den jiingsten Fesgsgellungen Ellefsens ~4 - -  einerseigs die 
Abb. 3, aus der ein gr613erer Werg fiir a (0,48 an Sgelle yon 0,40) abgelesen 
werden kann sowie die Abb. 5a, b, in der die Resultate yon Nizovslsy, 
Kai~a und SihtoIct 13 in geeigneger Weise aufgegragen sind. Aus dieser 
graphisehen Auftragung kann abgelesen werden, dag bei einer ~_nderung 
yon ~ um 100 Kugelfallsekunden (zufolge dmderung der Vorreifezeit) eine 

19 L. E. Alcim und W. J. Kil#ki ,  Papierind. 28, 5 (1953). 
2o H. Sobue und T. Koshizawa, J. Soc. Text. Ind. Japan 12, 448 (1956). 
~1 Th. N .  Kleinert, Pulp & Paper Mag. Canada 56, 208, 2t0 (i955). 
22 B. Phil ipp,  Svensk Papperstidn. (1962, im Druek). 
~a E. Treiber, Die Chemie der Pflanzenzellwand. Springer-Vlg. 1957. 
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(mit~lere) Abweiehung in der GrSl~enordnung yon i0 %o besgehen bleibt. Die- 
selbe I~estabweichung (~  10%) et'hal~en wit aueh, weml wir den Exponem 
ten 0,40 an Stelle yon 0,48 benutzen. Wir sehen somit, dad unsere Ergeb- 
nisse (Abb. 3) sogar quant i ta t iv  mit  denen Yon Sihtola 13 iibereinstimmen. 
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A b b .  5 a, b. Fehlweisul~g in der Viskosit~itselimiItierung (Dars te l lung der Ergebnisse  dm'('h eineu 
reduz ie r ten  Fi l terwer t )  bei ~ n d e r u n g  der Vorreifezeit  naeh  Versuehen y e n  Nizovsl~y, Kaila trod 

R v RV* 
Sihtola ~. I n  den D i a g r a m m e n  wurde  _ ~ -  bzw. - - - -  gegen  (tie XugelfMlviskosi~iit  aufg,stragen. 

R v  R v * 
Die Korrela t ionsl inien sind naeh  der Ausgle iehsreehntmg (Methode der kleinsten Summe der  ]~'ehler- 

quadra te)  berechnet  

Werden stb;rkere Inhomogenit~iten durch Einmisehm,g yon weit- 
gehend ungereifter Alkalieellulose hervorgerufen, so ist offenbar selbst ein 
a yon 0,48 noeh zu gering, um den Viskositgtseinflug zu beseitigen, wie 
vor allem Versuehe an einem hoehviskosen Reyon-Sulfitzellstoff* zeigten. 

* m-Cellulose 93,0~}~; Tappi-Viskosit&t 36cP; ~In 2,5 ppm. 
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In  diesem Falle sind auch Par~ikelz~hlungen in der Viskose durehgefiihrt 
worden. Die einzelnen Teilergebnisse gehen aus Tab. 5 hervor. 

Dis Resultate zeigen, dal3 in der Tat  ein DP-Einflu]3 in der Weise 
besteht, dal3 Cellulose yon h6herem DP schwerer reagier~ und vor Mlem 
Anlal3 zur Bildung einer grSl3eren Zahl kleinerer Gelteilchen in der Viskose 
gibt, was sich letztlich in verschlechterter Filtrierbarkeit/~ul3ert. Anteile 
von hoehmolekularer Cellulose, besonders wenn diese durch hSheren 

T a b e l l e  5 

Versuch 

60% stark 40% stark 
gereiite, gereifte, 

Normal gereift 40% ungereifte 60% ungereifte 
Alkalicellulose Alkalicellulose 

KugelfMlviskositgt 57,3 see 69,0 see 136,5 see 
Fw 262 254 148 

Fw" ~0,.5 1985 2110 1730 
R v  + 

1,02 1,09 0,89 

Gelteilchen : 
_ ~ 2~ >~ 7 t~ 2890 3410 7290 
~ ~ O _> 15 ~z 860 735 3035 
~ "~ ~ > 24 ~ 340 260 1310 
~ >  ~ _> 35 ~z 190 105 660 

Restligningehalt oder diehtere Biostruktur gegen Abbau in gewissem 
Ausmage gesehfitzt sind, mfissen daher die Filtrierbarkeit eines Zell- 
stoffes im negativen Sinne beeinflussen. 

Naeh unserer Auffassung gibt naeh wie vor das gew6hnliche und vor- 
hin erlguterte Korrekturverfahren in einem engen Viskosit//tsbereieh eine 
hinreiehende Eliminierung des Viskosit/itseffektes, unabh~;ngig dutch 
welche Faktoren dieser hervorgerufen wird, und die Anwendung spe- 
zieller Korrekturen bei Anderungen der Vorreifebedingungen ist im altge- 
meinen dann unn6tig. Die Aufstellung allgemein giiltiger und dabei 
strengerer Korrekturformeln stSl~t insofern auf Schwierigkeiten, als der 
DP-Effek~ aueh vom betreffenden Zellstoff und den Bedingungen der 
Viskosebereitung beeinfluBt wird. Die Anwendung eines Exponenten 
a > 0,40 kann den Viskosit/~tseffekt sowohl fiber- als aueh unterkompen- 
sieren. Treten grSBere Viskosit/~tseffekte zufolge grSgerer DP-Variationen 
auf, kann Bin reduzierter Filterwert nieht in der besehriebenen Weiss 
erreehnet werden. 


