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Au~ den~ $'orschungsinstitut der Glavtzsto//-Courtaulds GmbH., K61n 

Ober Langperioden-lnterferenzen bei synthetischen Fasern 
Von Kur~ H e s s  und Heinz K i e s s i g  

Mit 9 Abbildungen (Eingegangen am 15. November 1952) 

1. Die Eigenschaften der grollen Perioden 
Poly~mide und Polyester zeigea in R6nt-  

genfaseraufn~bmen meridiMe Interferen- 
zen grol3er Perioden. Diesea Interferenzen 
ist im ~llgemeinen eine starke Yerbreite- 
rung li~ngs der Schichtlinien eigentiimlich. 
Die Grh/~e der Verbreiterung sowie ~ueh 
die In terferenzlage h~ngt yon Verstreekuag 
und Temperung ~b. Die Interferenz be- 
sehri~nkt sieh nieht  nur  ~uf verstreckte 
Fasern;  sie wird, wean such mit  geringer 
Intensit~t  in den erstsrrten Sehmelzen be- 
obuchtet,  bei denen sic in Form yon D e- 
b y e - S e h e r r e r -  Ringen suftr i t t  (1). Die 
~uffsllenden Erseheinungen sind inzwisehen 
~on versehiedenen Seiten best~tigt worden 
(2, 3, 4, 5, 6, 7, 13). 

In  Tab. 1 siad die aus den beobaehteten 
Interferenzl~gen bereehneten grol~en Peri- 
oden fiir die bisher untersuehten F~lle zu- 
sammengestellt .  Aul~er Tempern bewirkt 
such Quellung in Phenoll6sung eiae u 
gr613erung der Periode, wie H. Z s h n  and  
U. W i n t e r  (6, 7) an Polyarethanfasern 
zeigen koan ten  (siehe ~ueh 13). Beim Aus- 
wasehen tier Phenollhsung ist die Ver- 
grhl~erung der Periode weitgehend rever- 
sibel. Aueh konnten  Z ~ h a  and  W i n t e r  
zeigen, d~l~ eine Dehnung der Polyurethan- 
f~sern die Periode vergr61~ert und naeh 
Entsp~nnung der Fasern die Yergr68erung 
zum gr61~ten Tell zurfiekgeht. 

W~hrend die allgemein 5nienreichen und 
gut  susgebildetea Interferenzbilder der zu- 
gehhrenden Kristallgitter dureh Yerstrek- 

kung uad  Tempern der Iaterferenzlage naeh 
bis auf geriagftigige Anderuagea (7,8,tl) 
unbeeinfluBt bleiben, h~agen die in Frage 
stehenden Meridianreflexe gem~B den An- 
gabea der Tabelle s tark yon diesen Be- 
handlungen ab. Es kann daher nieht 
zweifelhaft sein, dab es sich in den Lang- 
perioden am ein darch ein Ubergit ter  
hervorgerufenes Iaterferenzsystem handelt ,  
alas yon dem eigentliehen Kristallgitter 
uaabh~ngig ist. Die chemisehe Struktur  der 
in Yrage steheaden K6rperklasse liegt ein- 
deutig fest uad  kann mit  den Laagperioden 
nieht in Zus~mmenhang gebraeht werden. 
Die gro~en Perioden zeigen keine Abh~ngig. - 
keit vom ~5olekul~rgewieht, wobei wlr 
~olekul~rgewiehte zwisehen 2000 und 
17000, M e i b o h m  nnd S m i t h  zwisehen 
26 000 und 200 000 priiften. 

Die Ursache fiir die gro~en Perioden 
konnte  daher nur die Kristallitgrh{~e sein, 
wenngleieh dies zu der unerwarteten Fol- 
gerung fiihrt, dal~ die Kristallitl~ngen weit- 
gehend einheitlieh sind und in ihrer Gr61~e 
gesetzmi~ig yon Wgrmebehsndlung und 
Verstreekung gbh~ngen. 

Die Untersuehungen yon L. W a l l n e r  
(11), die in unserem friiheren Ins t i tu t  in 
Lhwenberg i./Schl, durehgefiihrt wurden, 
fiihrten zu einer Best immung der L~nge 
der ki'istallinen Bereiehe, w~hrend die Lang- 
perioden die Summe der Lgngen -con Ord- 
nungs- and  Unordnungsbereich geben. Die 
yon W s 11 n e r ermittel ten Kristallitl~ngen 
sind kleiner als die yon den gleichen Pr~- 
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pax~ten erh~ltenen ~Langperioden. Die ge- 
fundenen Zahlenwerte fiihren zu verniinfti- 
gen Gr6ften fiber die Anteile an Ordnungs- 
and Unordnungsbereiehen (12) und stellten 
somit eine wesentliehe Stfitze fiir die 
Erld~rung der groften Periode dar. 

2. Stellungnahme anderer Autoren 
I. F a n k u c h e n  und H. 5 I a rk  (2) geben 

ftir die beobachteten Reflexe eine Erklg- 
rung, die im wesentlichen mit unserer 
Annahme gittergeordneter Bereiehe yon 
durchschnittlich gleichmgf3iger Gr6f~e iiber- 
einstimmt. Die Autoren gaBern dabei uller- 
dings etwas kompliziertere ~orstellungen, 
indem sie &nnehmen, daI3 die Interferenzen 
bei den verstreckten Fasern noeh nicht vor- 
handen seien, sondern sich erst ausbilden, 
wenn die Fasern dureh Hitze oder Quellung 
innerlieh entspannt (relaxiert) werden. Die 
~rerhgltnisse liegen tats~chlich~ einfacher, 
da die normal verstreekten Fasern ohne 
Hitze- oder Quellungseinwirkung die Inter- 
ferenzen bereits sehr deutlich zeigen. Die 
Intensitgten der P~eflexe nehmen allerdings 
dureh Tempc~n and bei der Behandlung 
mit Quellungsmitteln stark zu. 

Aueh Z a h n ,  K r ~ t k y u n d  S e k o r ~  (9) 
halten es gelegentlich ihrer Untersuehung 
an nitrierter N~turseide prinzipiell fiir m6g- 
lich, dM~ eine periodische Anordnung yon 
kristallinen :Bereichen zu einem ;dbergitter 
fiihren kann, das ROntgeninterferenzen 
erzeugt. 

H. Z a h n  und U. W i n t e r  kommen im 
Rahmen einer zus~mmenfassenden Dis- 
kussion versehiedener MOgliehkeiten eben- 
f~lts zu der Auffassung, d~13 die Kristatl~t~ 
die Ursaehe ffir die Langperioden dar- 
steUen. Sehliel31ieh glauben wit  auch an- 
nehmen zu kSnnen, dab M e i b o h m  und 
S m i t h  grunds~tzlieh in ihrer Auffassung 
fiber die Ursaehen der grolten Perioden mit 
uns iibereinstimmen. 

3. Neue u 
Auch wir haben uns weiterhin mit der 

Erforschung dieser fiir die Faserstoffehemie 
grundsgtzlieh wichtigen Erscheinung be- 
sehgftigt. Irn wesentlichert beziehen sich 
die neuen Arbeiten auf die Untersuehung 
gewMzter Fgden (h6here Orientierung), 
sowie auf die Untersaehung weiterer Faser- 
~rten. ]3ever ani diese Ergebnisse einge- 
gangen wird, sei noeh kurz fiber Aufnahmen 
mi~ monoehromntischer Strahlung and 
fiber Voll~ufn~hmen berichtet. 

2/lonochromatische A u]n~hme 
Abb. I gibt eine Aufnuhme yon Perlon U 

bei 200 mm Fihnabst~nd mit monochro- 
matischer Strahlung anstatt  gefilterter Cu 
K-Struhlung. Da diese Aufnahme mit den 
friiheren mit gefilterter, also nicht streng 
monochromatischer, Strahlung aufgenom- 
menen Diagrammen iibereinstimmt~ ist 
bestgtigt, daft die verbleibende kontinuier- 
liche Strahlung ohne siehtbaren Einflul3 ist. 

Einvon uns anfgenommenes Kleinwinkel- 
rSntgendiagramm yon verstreckten Poly- 
ureth~nfgden mit gefilterter Str~hlang ist 
in der Arbeit yon 1%. Hosemann (17) ent- 
halten. 

Abb.  I. Monochromat i sche  Aufnahme der  L~ngperi-  
odeninter ferenz  yon  Per lon  U 

J ~= 73 ~ Fi lmabs~and = 200 m m  
Cu K a - S t r a h l u n g  an Steinsalz reflektiert ,  Faserr ich~ung 

senkrech t  

Vollau/nahmen 
In Abb. 1 sind neben der Langperioden- 

interferenz keine Inter~erenzen des nor- 
malen Atomgitters mehr erfaf~t. Um beide 
Interferenzarten ~uf eine Aufnahme fiir 
Vergleichszweeke nebeneinander zu erhal- 
ten, ist der Filmabstand entspreehend zu 
verkleinern. Abb. 2 gibt die Aufnahme yon 
Perlon L mit 90 mm Film~bstand, wobei 
zur Erkennung der Inneninterferenz mit 
gul3erst kleinem Abdeckseheibehen gear- 
beitet worden ist. Die Aufnahme l~l]t 
erkennen, dal] 4er L~ngperiodenreflex sehr 
intensiv ist un4 auf dem Film die Sehw~r- 
zang der stgrksten_Kqu~torinterferenz iiber- 
trifft. :Bei YergrSfterung des Pilm~bst~ndes, 
wie er fiir die genauere Untersuchung des 
Langperiodenreflexes erforderlich ist, 
wachsen Mlerdings die Beliehtungszeiten 
so s tark an, d~13 der Eindruck einer 
sehw~ehen Interferenzerscheinung ent- 
stehen k6nnte. 
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Untersuchungen an gewaIzten Priipar aten 

Schichtlinienverbreiterung der Langperioden-Inter/erenzen 
und Kristallitbreite 

Eine besondere Eigenttimlichkeit der 
Langperiodeninterferenzen ist ihre starke 
Verbreiterung in Riehtung der Schicht~ 
linien, die yon der bekannten Verbreiterung 
in Riehtung des Reflexionskreises unter- 
sehieden werden muB. Beim Tempern der 
verstreckten Fgden nimmt die Schieht- 
linienverbreiterung ab. Sic wurde bereits 
friiher eingehend diskutiert (1, s. S. 208) 
und mit der KristMlitbreite in Zusammen- 
hang gebraeht. 

Wir betraehten dafiir zwei extreme FNle, 
yon denen der eine sehr diinne KristMlite~ 
der andere dieke KristMlite darstellen mSge. 
Der erste Fall kommt einem Liniengitter 
nahe, dessen Interferenzbild sieh in gleieh- 
mgl~ig gesehw~rzten Sehichtlinien gu2ert. 
Im anderen Fall haben die interferierenden 
Lagen eine solehe Breite, dab ein Schichten- 
gitter vorliegt, dem als Interferenzbild 
Punkte zuzuordnen sind. Die praktisehen 
Beispiete ordnen sich zwisehen diese beiden 
Fglle ein, dementspreehend sind die Inter- 
ferenzen bei breiten Kristalliten sehmM und 
bei sehmMen KristMliten seitlieh verbrei- 
tert. 

h a  Hinbliek auf die welter unten be- 
handelten Ergebnisse yon hie i b o h m and 
S m i t h  ist die Frage wiehtig, ob die 
Ordnung, die die Langperiodenreflexe ver- 
ursaehen, ein- oder mehrdimensionM ist. 
Da der eindimensionMe Fall bei den syn- 
thetischen Fgden offenbar hie erreieht wird, 
handelt es sieh in alien Beispielen um mehr- 
dimensionMe Ordnung. Das Vorliegen einer 
mehrdimensionMen Ordnung maeht es nieht 
erforderlieh, dab aueh in der Seitenriehtung 
eine Periodizitgt fiir die KristMlitbreite 
auftreten mug, denn Mlein die seitliehe 
Ausdehnung der interferierenden Elemente 
bedingt die mehrdimensionMe Ordnung. 

Bisher sind Mizelldieken im Zusammen- 
hang m it der bekannten aequatoriMen kon- 
tinuierHehen Kleinwinkelstreuung disku- 
tiert worden. Im Gegensatz zu den natiir- 
lichen Fasern ist die Kleinwinkelstreuung 
bei den synthetischen Fgden im allgemeinen 
nur sehwaeh ausgebildet, was auf eine 
grSBere Dieke der Ordnungsbereiche hin- 
weist. O. K r a t k y ,  A. S e k o r a  und R. 
T r e e r  (10) konnten an h6her orientierten 
Zelluloseprgparaten in Abhs yon 
der Mizellform untersehiedliehe Kleinwin- 

kelstreuung feststellen, wobei der grSBere~z 
Mizellbreite, die sieh in die Walzebene 
orientiert, die sehwgehere Kleinwinkel- 
streuung entsprieht. Besteht die Auffassung 
zu Reeht, dab die Sehiehtlinienverbreite- 
rung tier meridialen Kleinwinkelreflexe 
dutch die Dieke derMizetlstrgngeverursaeht 
ist, dann mfissen aueh h6her orientierte 
Pr~parate yon Polyamiden die unterschied- 
liehe B~izelldieke in der Breite der Klein- 
winkelreflexe erkennen lassen. 

Die Untersuchung der meridia~en Klein- 
~zinkelreJlexe an h~her orientierten Pr//- 
paraten yon Perlon L 

GewMzte, verstreckte Borsten yon Per- 
lon L (Poly-e-aminoeapronsgure) wurden in 
der 90 und 400 mm-Kammer  senl~'echt 
und parallel zur Walzebene (WMzrichtung 
senkreeht) durehstrahlt. Die Abb. 3 und 4 
geben die Aufn~hme mit A = 90 mm, so 
dal~ die Uberperiode (Reflex am Dureh- 
stoBpunkt) zusammen mit dem Weitwin- 
keldiagramm zu erkennen ist. Aus dem 
Untersehied in den Weitwinkelreflexen bei 
den beiden Durchstrahlungsriehtungen geht 
die einkristallghnliehe Orientierung des ge- 
wMzten Prgparates hervor. Die oben be- 
sproehene Abb. 2 ist das Faserdiagr~mm 
des nieht gewalzten Ausgangsprgparates. 
Bei dem Yergleich ~on Abb. 3 und 4 wird 
bereits die Yersehiedenheit der ]~reite des 
meridiMen Reflexes ersiehtlieh. Die Er- 
seheinung ist noch deutlieher bei Verwen- 
dung der 400 m m - K a m m e r  (Abb. 5 u. 6). 
Die unterschiedliehe Interferenzbreite deu- 
tet  im Sinne tier obigen Ausftihrungen auf 
eine untersehiedliehe Kristallitbreite in 
den. beiden Durehstrahlungsriehtungen him 
Die Beobaehtung, dM~ Faserpr~parate aus 
Perlon L dutch WMzen einkristallghnlieh 
orientiert werden kSnnen, beweist, dab die 
Ordnungsbereiche im Querschnitt ver- 
sehiedene Dimensionen haben, d. h., dal3 
die 3/[izeUen 5~hnlich tier Zellulose bgnd- 
ehenfSrmig sind. Da die B~ndehen beim 
Walzen sigh mit der Breitseite in die WMz- 
ebene einstellen, bietet sieh bei senkreehter 
Durchstrahlung die Breitseite der Bgnd- 
chert, bei parMleler Durehstrahlung ihre 
sehmMe Seite dar. In Bestgtigung der obi- 
gen Ansehauung bildet sieh dementspre- 
chend der Kleinwinkelreflex au~ dem 
3s aus: bei Dm'chstrahlung der 
breiten Seite ist die Schichtlinienverbrei- 
terung des Kleinwinkelreflexes klein (Abb. 
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Abb. 2. u yon Perlon L 
Neben den Weitwinkelinterferenzen ist die L~ngperi- 
odeninferferenz in der N~he des DurchstoSpunktes mit 

J = 74 A vorhanden 
~ilm~bst~nd = 90 mm 

Geffiterte Ou Ka-Stra,hltmg beldieser und den folgendmt 
Aufn~bmen 

Abb. 3. Walzpr~tparat yen Perlon L 
Senkrecht zur Walzebene durchstrahlt,  Walzriehtung 

senkrecht. Filmabsiand =: 90 mm 

Abb. 4. Walzpraparat  yon Perlon L 
Parallel zur Walzebene durehstr~hlt, ~r 

senkrech~. ]~ilm~bst~nd = 90 rnnt 

3 u. 5), bei Durchstr~hlung der schmulen 
Seite groB (Abb. 4 u. 6)*). 

Die besondere Bedeutung dieses Ergeb- 
hisses liegt in der Bekrgftigung unserer 
frtiheren Annahme, dab es sich in den me- 
ridialen Kleinwinkelreflexen um Interferen- 
zen handelt, die durch die Gr6Be der Ord- 
nuagsbereiehe verttrsaeht werden, da die 
Schiehtlinienverbreiterung im Einklang mit 
der ~u der Kristallite steht. 

Kontinuierliche Kleinwinkelstreuung und 
Verbreiterung des meridialen Reflexes 

Die Orientierungsversuche ~uBern sich 
im meridialen Kleinwinkelreflex an Perlon 

*) Langperiodenaufnahmen an h6her orientierten 
Pr~paraten yon Perlon :L sind bereits 1944 in unserem 
friiherea Insbitu~ in L6wenberg i./Schl, zus~mmen mit 
Herrn W a l l n e r  mit  dora gteiehen Ergebnis durch- 
geffihrt worden; die Unterlagen sind ver]orengegangen. 

L in gleicher Weise wie nach der Unter- 
suchung yon K r a t k y  der kontinuierliche 
Xquatorreflex bei ZeHulose. Trotzdem hat 
man den Eindruek, dab die beiden Refiexe 
in ihrer Verbreiterung dttrch~us nicht pro- 
portional gehen, indem entsprechend den 
Abb. 5 u. 6 bei Perlon L die gqugtoriale 
Interferenz wesentlich weniger verbreitert 
ist gls die meridiale. Andererseits sind wit 
bei den synthetisehen Fgden auch Pgllen 
begegnet~ in denen die Kleinwinkelstreuung 
auf dem Xqu~tor viel breiter ist als die auf 
dem Meridian, wie aus dem Kleinwinkel- 
di~gramm yon Rilsun in Abb. 7 hervorgeht. 
Dieses Poly~mid aus ( 1 1 -  Aminoundecan- 
s~ure) ist ebenfalls aus der Schmelze ge- 
sponnen worden. Diese VerhNtnisse be- 
diirfen noeh einer eingehenden experimen- 
tellen Untersuchung. Fiir F~Ue, wie sie bei 
Perlon L und bei synthetischen Fasern in 



16 Hess u .  Kiessig, Langperioden-Interferenzen bei synthetisehen F~sem I lio]loia- 
Zoitschrift 

Abb. 5. Walzprgparat yon Perlon L 
Senkreeht zur Walzebene durehstmhlt, Walzriehtung 

senkreeht. Filmabstand ~ 400 mm 

Abb. 6. WMzprip~rat yon Perlon L 
Parallel zur Walzebene durchstrahlt, Walzriehtung 

senkreeht. Filmabst~nd = 400 mm 

der Regel gegeben sind, ist der meridiale 
Kleinwinkelreflex flit eine Beh~ndlung der 
Beziehung zwischen In ter ferenzbre i te  und  
Kristal l i tbrei te  offenbur geeigneter ~ls die 
nu t  schwaeh ~usgebildete iqu~tori~le 
Kleinwinkelstreuung.  Bisher fehlt  nller- 
dings die Grundlnge flit r quunt i tn t ive  
Auswertung des Zusammenhnnges yon  
In ter ferenzverbre i te rung aut~ der Schieht- 
linie und Krist~llitdicke. 

Abb. 7. I~ngper iodeninter ferenz  yon  Ri l sanmi t  s tarker  
kontinuierl icher Kleinwinkels t reuung.  J = 8,4 /k 

]?flmabstand = 400 m m  

Abb. 8. Langperiodeninterferenzen yon Terylene als 
Vierpunktdiagramm 

J=l1832,  d=82A,  ~=45 ~ 
Fflmabstand = 400 mm 

Die Ausbildung yon Langperioden-Inter]e- 
renzen in Form yon Schichtlinienre]lexen 

A r n e t t ,  M e i b o h m  und S m i t h  (4u.  5) 
geben in ihren Arbei ten Interferenzbi lder  
iiir mehrere  FNle synthet ischer  F~den,  in 
denen die Lungper ioden-Inter ferenzen nieht  
in F o r m  yon  meridiulen Reflexen,  sondern 
~ls deutliche Yierpunkt -Diagrumme uuf- 
t reten.  Beispiele ffir diese F~lle sind Poly-  
~thylen, Misehkondensat  gas Po lyamid  
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Abb.  9. Langper iodenin ter ferenz  yon KurMon Ms Vier .  
puuk td iug ramm 

J = 1 5 0 ~ , d ~ 1 3 7 A ,  ( ~ = 2 4  ~ 
F i lm~bs tand  = 400 m m  

(6;6) und Polyamid (6;10) sowie Polyamid 
(6;10) und schlieBlich Polyvinylalkohol. 
Auch wir h~ben soicheVierpunktdiagr~mme 
bei synthetischen F~den beobachtet  und 
zwar bei Terylen (Abb. 8) and  der japani- 
schen KurMoa-Faser (Polyvinylalkohol mit  
FormMin gehiirtet) (Abb. 9). 

Die sich aus dem u  
ergebende Identit~tsperiode ist bei Te- 
rylen etwa 120 A~ bei u  etwa 150 A. 
Bei Terylen liegea die Schichtlinienreflexe 
wohl welt auseinander , aber durch die 
starke Schichtlinienverbreiterung jedes 
Reflexes flie3en die beiden l~eflexe inein- 
ander, wobei jedoch ein deutliches Mini- 
m u m  uuf dem Meridian erhMten bleibt. 
5 I e i b o h m  und  S m i t h  (5) findea bei den 
verstreckten F~den yon Terylen keinen 
Langperiodenreflex. Erst  nach dem Tem- 
pera (Relaxieren) beobachten sie l~eflexe 
au~ den Schichtlinien wie bei :Nylon oder 
Poly~thylen. Demgegeniiber l inden wir die 
Schichtlinienreflexe bereits bei den nicht 
durch Tempern rel~xierten F~den. Das in 
Abb. 8 wiedergegebene Diagramm ent- 
spricht den nicht nachbehandelten ver- 
streckten F~den. Auch ist in unserem Fall 
die Periode wesentlich grSBer Ms bei Mei-  
b o h m  und S m i t h .  

Auch bei Poly~thylen bestehen grSBere 
Unterschiede zwischen den Beobachtungen 
der ~merikanischen Autoren and uns. 
W/~hrend l ~ e i b o h m  und S m i t h  sehr 
scharf ausgepr/~gte u  
erhMten, beobaehten wir bei Poly/~thylen 
aur eine meridiMe Interferenz, dere~ Iden- 
tit/~tsperiode 98 A betr/~gt und wesentlich 
ldeiner ist als M e i b o h m  and S m i t h  mit  
155 A bis 200 A linden, lu nehmen an, daft 

die Unterschiede in den MeBergebnissen 
dureh die Verschiedenheit der Pr~parate 
verursaeht sind. 

Das Auftreten der groBen Perioden in 
Form eines Vierpunktdiagramms ist fiber- 
raschend, well dadureh gezeigt ist~ dab 
die Regelm/~gigkeit im Bau der kristullinen 
Bereiche gr5Ber ist, als man dies je h/~tte 
vermuten k6nnen, da in der Regel KristM-. 
litgr6gen statistisch streuen. Aaeh im vor- 
liegenden Fall sollte man eine gewisse 
Streuung der KristMlitgr6Be annehmen~ da 
die Reflexe nicht in h6heren Ordaungen 
auftreten. Nur in Ausnahmefgllen wird die 
zweite Ordnung beobachtet.  Wit sind mit  
lV[eibohm and  S m i t h  durehaus darin 
einig, dM] das Auftreten eines u  
diagramms bei den langen Periodea eine 
mehrdimensionMe Ordnung bedentet.  Wir 
nehmen jedoch an, dal3 diese Forderung 
entsprechend den vorangehenden Ausfiih- 
rungen bereits auch sehon ftir die Fglle mit  
meridialen Reflexen zutrifft. Es bedarf aber 
noch einer umfassenden Untersuchung, um 
dea Effekt des Vierpunktdiagrammes fiir 
den Feinbau ganz zu verstehen. 

Zweifellos kann das Auftreten eines Vier- 
punktdit~grammes auch fiir die groBen Pe- 
ri0den night anders gedeutet  werden wie 
bei normMen KristMlgittern, d. h. es ist 
anzunehmen, dub die der Interferenz eat- 
spreehende F1/~che zur Faserachse geneigt 
ist. Die Neigung ist praktisch gleich dem 
Winkel 8, der yon dam Meridian and tier 
Verbindungslinie )r ge- 
bildet wird. Die naheliegende Vermutung,  
dub dcr Neigungswinkel der Begrenzungs- 
ebenen mit  der Git terstruktur  zusammen- 
h/~ngt, wird durch die Tatsache widerlegt, 
dab der Winkel ~ in Abh/~ngigkeit yon der 
Behandlung der synthetischen F~den beim 
gteichen Ausg~ngsm~teriM variiert. 

Wir haben bereits friiher aus dem Auf- 
treten der meridiMen t~eflexe im Rahmen  
ihrer Deutung als Ausdruek eines perio- 
dischen Wechse]s yon Ordnungs- und Un- 
ordnungsbereich angenommen, dub der 
Ubergang-gon Ordaung in Unordnung un- 
stetig ist and  dies in dem angegebenen 
Schema zum Ausdruck gebraeht. (1, Abb. 
15) Diese Forderung dtirfte in erh6htem 
1V[age iiir die F/~fie gelten, bei denen ein 
Vierpunktdiagr~mm auftrit t .  Wir s t immea 
den amerikanischen Autoren darin zu, da/] 
die erweiterte Feststellung des Auftretens 
der groBen Periode in Form eines u  
diagramms eine noeh weitergehende l~egel- 
mi~Bigkeit der Strukturelemente erforder% 
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Tabe l l e  2 

Zusummenstelhmg weiterer Ergebnisse der Untersuehungen iiber Langperioden 

Perio- Netzebenen- Polymeres Produkt aus: 
(Handelsname) Beh&ndlung dizitgt abst~nd 

Vierpunkt- 
Di~gramm 

d 

Hexamethylendiisozyana.t 
(Perlon U) 

11-Amitaoundecansi~ure (Rilsan) 

Terephthals~iure und Glyko[ 
(Terylen) 

i~thylen (Lupolen I-I) 

Vinyla,lkohot, geh~rtet 
(Vinylon und Kuralon) 

Aerylnitril (Orlon) 

verstreckte Faser 73 

verstreekte Faser in 5%iger Phenol- 117 
15sung gequollen 

wieder ansgewaschen und getroeknet 94 

verstreckte Faser 84 

verstreckte Faser 118 
~/~ Stunde bei 200--230 ~ C getemp~er~ 121 

Pr/~parat gedehnt 98 

verstreckte Faser 150 

keine grof~e Periods 

82 
90 

137 

45 ~ 
42 ~ 

24 ~ 

d = Winkel zwisehen Mericiian und Verbindungslinie Mittelpunkt-Refle~ 

his im Falle der meridi~len Reflexe ange- 
nommen werden konnte. 

Die besprochenen neuen Ergebnisse sind 
in T~b. 2 zusammengestellt. Die d~rin auch 
noch aufgenommene Orlonf~ser, die be- 
kanntlich aus einer L6sung yon Polyacryl- 
nitril gespom~en wird, zeigt auffMlender- 
weise weder im ungetemperten noch im ge- 
temperten Zustand eine Interferenz mit 
groger Periode; es ist nut eine ~qu~toriMe, 
kontinuierliehe Kleinwinkelstreuung zu er- 
kennen. Die Orlonfasern verhalten sieh in 
dieser Beziehung wie Zellulose, die als na- 
tfirliche Faser oder in Form kiinstlicher 
F~den bisher keine Interferenzen mit gro- 
13en Perioden zu erkennen gibt. 

~. Vergleich der Langperiodeninterjerenzen 
bei synthetischen Fasersto]]e n mit denen 
bei Sehnen~ Musl~el]asern und Keratinen 

Man wird nnwillkiirlieh zu der Frage ge- 
dr~ingt, inwieweit die bei den synthetischen 
F~sern beobachteten L~ngperioden mit 
denen im Zusammenhang stehen, die yon 
B e a r ,  K r u t k y  u. a. (1~, 15, 16,) bei na- 
tiirlichen Sehnen, Muskeln und Fasern be- 
obachtet worden sind und die bis zu sehr 
hohen Ordnungen uuftreten. W~hrend bei 
den grol3en Perioden der synthetischen 
Fasern chemische Ursachen ausgeschlossen 
sind, die Periodizit~t vielmehr durc~ eine 
eigen~rtige l~egelmS, l~igkeit tier gitterg~- 

ordneten und gitterungeordneten Bereiehe 
l~ngs der ~'aserriehtang verursacht ist, 
werden bei den gen~nnten nattirlichen Fa- 
serstoffen in erster Linie die groBen Peri- 
oden ~uf ehemisehe Ursaehen zurfiekge- 
fiihrt. Dabei kommt tier periodisehe Einbau 
~on c h~rakteristisehen Gruppen in die 
l~[olekiilketten in Frage oder der Aufb~u 
aus periodiseh angeordneten Sehichten a~us 
chemisch differenten Substanzen. Es ist 
sehwer zu entscheiden, wieweit dartiber hin- 
aus verschiedene Zust~nde der Gitter- 
ordnung, die periodisehe Dichteschwan- 
kungea verarsachen, eine Rolle spielen. 

Zus~mmenfassung 

Bei fast allen synthetischen F~den treten Inter- 
ferenzen groger Perioden auf, die als Ausdruek ekms 
periodischen Weehsels yon Ordnungs- and Unordnungs- 
bereiehen gedeutet worden sind. Die Gr6fle der Periode 
ist die Summe der L~nge yon Ordnungs- und Unord- 
nungsbereich. Es wird eine Zus~mmensteHung der bis- 
herigen Untersuchtmgen de1" Langperioden bei synthe- 
tischen Faserstoffen gegeben. Die beobachteten Peri- 
oden liegen zwischen 70 und 200 A und stehen nicht mit 
der Faserperiode im Zusammenh~ng, die der L~nge der 
chemisehen Grundgrulope oder einem ganzen Viel- 
faehen hiervon entspricht. Die synthetisehen Fasern 
bilden somit ein i)bergitter, das die Langperiodenreflexe 
verursaeht. Dureh Tempern der l~asern werden die 
Langperioden vergrSBert, ebenso durch Queilung in 
Phenoll6sung. Naeh Auswgsehen des Quellungsmittels 
geht die VergrSBerung tier Periode teilweise znriiek. 
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Die Reflexe we~sen eine ausgesprochene Verbreite- 
rm~g l~ngs der Sehiehtlinie auf. Beim Tempern der Fa- 
sern nimmt diese Verbreiterung a.h. Sie wird in Bezie- 
hung zur Breite der Kristallite gebr~eh~. Sehmale Kri- 
s~allite zeigen eine s~arke Verhreiterung, be] breiten 
Krist~lliten wird eine geringe Verbreiterung erhalten. 

EinkristaI[i~i, haliehe Pr~parate yon Perlon L, die 
d~reh Walzen verstreekter Borsten erha.lten werden, 
zeigen be] Durchs~rahlung senkreeht zur Walzebene 
eine geringe, be] Durehstrahlung para!lel zur Walz- 
ebene eine st~rke Schiehtlinienverbreiterung der Re- 
flexe der grogen Periode. Dementsprechend wird die 
breite bzw, s~hmale Seite der Ordnungsbereiche dureh- 
strahlt. Die Ordnungsbereiehe sind daher bandehen- 
fSrmig. 

Die Aufn~hme n i t  monochromatiseher g6ntgen- 
strahlung beweist, dab das Kontinuum in der tibliehen 
gefilterten Str~hlung keine Fglsehung der Diagramme 
bewirkt. Vollaufnahmen, die neben den Langperioden- 
reflex ~ueh die Interferenz des At, omgitters enthalten, 
zeigen die groBe relative /ntensitgt des Reflexes des 
L%ergitters. 

Die :Beobaehgung yon Me]b oh mund  S m i t h ,  naeh 
der die groBe Per]ode in Form yon Vierpunk~diagram- 
men ,ufgritt, kcnnte f~ir To@on und formMi~geh~r- 
~eee Polyviaylatkoholfgden best/~tigt werden. Die Be- 
deutung dieser Erseheinung wird diskutiert. 
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B e s t i r n m u n g ;  y o n  Kor .gr i i IJe ,  K o r n o b e r f l ~ i c h e  u n d  K o r n g e w i c h t  
be]  p f l a n z l i c h e n  S t ~ i r k e n  

Von Evns~georg H a~s,~en, E r i ~  Dod~ und E~'ns~-Georq N i em an~*) 
Mit 18 Abbildungen (Eingegangen am 20 Dezember  1952) 

1. Einlei~ung 

Die StS~rke kommt  ila den N~i, hrgeweben 
der Pf]anzen in t~orm yon KSmern  ~'or, 
dcren GrSBe und Gestalt  ffir die Pfl~nzen- 
ar~ eharakterist iseh sind. Eine zuverl~ssige 
Bes t immung der KorngrSBe ]st aus ver- 
sehiedenen Grttnden erw~nseht,  da das 
physikMisehe, ehemisehe und teehnolo- 
gisehe (29) l-erhalten der St~rken u. a. 
eine Funkt ion  der KorngrSBe ]st. So fanden 
z. B. G. G. N a t l d a i n  (22), C. L. A l s b e r g  
(1), 3/f. P.  New, m a n n  (23) sowie F. F i s e l l -  
l e r  u. J .  S c h w a i b o t d  (9) bei tier St~rke- 
verkleisterung, d~13 die grobmorphologi- 
sehen Ver~nderungen zuerst an den GroB- 
kOrnern erfolgen. D~s gleiehe gilt ffir d~s 
Verschwinden tier Doppelbrechung (24). 

Die Angnben des Schrif t tums fiber die 

*) Die mikroakopischen Ausmessungen wurden yon 
Frguleixt Dodt  and die statistisehe Auswertung yon 
Herrn can& ~hys. Nieman~a durctlgef~}lr$. 

KorngrSBen versehiedener St~rkearten sind 
tficht ohne Widerspr/iche. Wie aus Tab. 1 
hervorgeht,  werden yon versehiedenen Au- 
torch oft reeht  untersehiedliehe Werte  f/it 
die Korndurehmesser  angegeben (z. B .Nr.l~ 
2, 7, 8, 9 und 12 der Tab. 1 iN" Weizen-, 
Nr. 6, 7, 12 ffir Gersten-, Nr. 2, 3, 6, 7~ 9 und 
13 fitr Re]s- nnd Nr. 3 und 4 derselben 
Tabelle ffir Kartoffelst~rke).  

Schon W. v. B r e h m e r  (7) hat  darauf  
hingewiesen, d~B zur Chara.kterisierung el- 
nor St~rkeart  dieAng~be der Durehsehnit.ts- 
werte  f~~ die KorngrgBe wenig besagt,  son- 
dena d u g  m~n die Werte  ffir die Meinsten 
und griJ/3ten K6rner  mit heranziehen mul3. 
t~iir eine ex~kte Charakterisierung wird 
man  noeh einen Schrit t  weitergehen und 
die gesamte Korngr6flenverteilung be- 
t raehten mfissen, wie dies in neuerer Zeit 
d. H. B u c h a n a n  u. O. O. N a u d a i n  (8), 
E. G r e w e  u. C. 1~. B ~ i t e y  (11) sowie C. W. 
B i t e ,  M. N. N a c m a s t e r s  u. G. t~. l~ i t -  


