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Aus dem Forschungsinstitut der Glanzstoff-Courtaulds GmbH., Kiln
Uber Langperioden-Interferenzen bei synthetischen Fasern
Von Kurt Hess und Heinz Kiesstig

Mit 9 Abbildungen

1. Die Eigenschaften der grofien Perioden

Polyamide und Polyester zeigen in Ront-
genfaseraufnahmen meridiale Interferen-
zen groler Perioden. Diesen Interferenzen
ist im allgemeinen eine starke Verbreite-
rung langs der Schichtlinien eigentiimlich.
Die Grélle der Verbreiterung sowie auch
die Interferenzlage hingt von Verstreckung
und Temperung ab. Die Interferenz be-
schrénkt sich nicht nur auf verstreckte
Fasern; sie wird, wenn auch mit geringer
Intensitat in den erstarrten Schmelzen be-
obachtet, bei denen sie in Form von De-
bye-Scherrer- Ringen auftritt (1). Die
guffallenden Erscheinungen sind inzwischen
von verschiedenen Seiten bestitigt worden
2,3,4,5,6,7,13).

In Tab. 1 sind die aus den beobachteten
Interferenzlagen berechneten groBen Peri-
oden fir die bisher untersuchten Falle zu-
sammengestellt. AuBer Tempern bewirkt
auch Quellung in Phenollégung eine Ver-
groflerung der Periode, wie H. Zahn und
U. Winter (6, 7) an Polyurethanfagern
zeigen konnten (siehe auch 13). Beim Aus-
waschen der Phenollosung ist die Ver-
groferung der Periode weitgehend rever-
sibel. Auch konnten Zahn und Winter
zeigen, daf eine Dehnung der Polyurethan-
fasern die Periode vergrofert und nach
Entspannung der Fagern die Vergroferung
zum grobten Teil zuriickgeht.

Wihrend die allgemein linienreichen und
gut auggebildeten Interferenzbilder der zu-
gehorenden XKristallgitter durch Verstrek-
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kung und Tempern der Interferenzlage nach
bis auf geringfugige Anderungen (7,8,11)
unbeeinflut bleiben, hingen die in Frage
stehenden Meridianreflexe gem#l den An-
gaben der Tabelle stark von diesen Be-
hapdlungen ab. KEs kann daher nicht
zweifelhaft sein, dal} es sich in den Lang-
perioden um ein durch ein Ubergitter
hervorgerufenes Interferenzsystem handelt,
das von dem eigentlichen Krigtallgitter
unabhingig ist. Die chemische Struktur der
in Frage stehenden Korperkiasse liegt ein-
deutig fest und kann mit den Langperioden
nicht in Zusammenhang gebracht werden.
Die groflen Perioden zeigen keine Abhéngig-
keit vom Molekulargewicht, wobei wir
Molekulargewichte zwischen 2000 wund
17000, Meibohm und Smith zwischen
26 000 und 200000 priiften.

Die Ursache fiir die grofen Perioden
konnte daher nur die KrigtallitgroBe sein,
wenngleich dies zu der unerwarteten Fol-
gerung fithrt, dafl die Kristallitlangen weit-
gehend einheitlich sind und in ihrer GréGe
gesetzmiBig von Wirmebehandiung und
Verstreckung abhingen.

Die Untersuchungen von L. Wallner
(11), die in unserem fritheren Institut in
Lowenberg i./Schl. durchgefithrt wurden,
fithrten zu einer Bestimmung der Lénge
der kristallinen Bereiche, wabhrend die Lang-
perioden die Summe der Lingen von Ord-
nungs- und Unordnungsbereich geben. Die
von Wallner ermittelten Kristallitlingen
sind kleiner als die von den gleichen Pré-



Band 130 }
Heft 1 (1953)

Hess u, Kiessig, Langperioden-Interferenzen bel synthetischen Fasern 11

paraten erhaltenen Langperioden. Die ge-
fundenen Zahlenwerte fithren zu verniinfti-
gen Gréfen iiber die Anteile an Ordnungs-
und Unordnungsbereichen (12) und stellten
somit eine wesentliche Stiitze fiir die
Erkléirung der groBen Periode dar.

3. Stellungnahme anderer Autoren

I. Fankuchen und H. Mark (2) geben
tir die beobachteten Reflexe eine KErkli-
rung, die im wesentlichen mit unserer
Annahme gittergeordneter Bereiche von
durchschpittlich gleichmaBiger Grofe tibey-
einstimmt. Die Autoren duBern dabei allex-
dings etwas kompliziertere Vorstellungen,
indem sie annehmen, daf die Interferenzen
bei den verstreckten Fasern noch nicht vor-
handen seien, sondern sich erst ausbilden,
wenn die Fasern durch Hitze oder Quellung
innerlich entspannt (relaxiert) werden. Die
Verhiltnisse liegen tatsichlich. einfacher,
da die normal verstreckten Fasern ohne
Hitze- oder Quellungseinwirkung die Inter-
ferenzen bereits sehr deutlich zeigen. Die
Intensititen der Reflexe nehmen allerdings
durch Tempern und bei der Behandlung
mit Quellungsmitteln stark zu.

Auch Zahn, Kratky und Sekora (9)
halten es gelegentlich ihrer Untersuchung
an nitrierter Naturseide prinzipiell fiir mdg-
lich, daf eine periodische Anordnung von
kristallinen Bereichen zu einem Ubergitter
fiilhren kann, das Rontgeninterferenzen
erzeugt.

H. Zahn und U. Winter kommen im
Rahmen einer zusammenfassenden Dis-
kussion verschiedener Moglichkeiten eben-
falls zu der Aunffagsung, dafl die Kristallite
die Ursache fiir die Langperioden dar-
stellen. SchlieBlich glauben wir auch an-
nehmen zu koénnen, dal Meibohm und
Smith grundsitzlich in ihrer Auffassung
dber die Ursachen der grofien Perioden mit
uns iibereinstimmen.

3. Neue Versuchsergebnisse

Auch wir haben uns weiterhin mit der
Erforschung dieser fiir die Faserstotfchemie
grundsitzlich wichtigen Erscheinung be-
schiftigt. Im wesentlichen beziehen sich
die neuen Arbeiten auf die Untersuchung
gewalzter Fiden (hohere Orientierung),
sowie auf die Untersuchung weiterer Faser-
arten. Bevor auf diese Ergebnisse einge-
gangen wird, sei noch kurz itber Aufnahmen
mit monochromatischer Strahlung und
fiber Vollaufnahmen berichtet.

Monochromatische Aufnahme

Abb. 1 gibt eine Aufnahme von Perlon U
bei 200 mm Filmabstand mit monochro-
matischer Strahlung anstatt gefilterter Cu
K-Strablung. Da diese Aufnahme mit den
fritheren mit gefilterter, also nicht streng
monochromatischer, Strahlung aufgenom-
menen Diagrammen iibereinstimmt, ist
bestitigt, dall die verbleibende kontinuier-
liche Strahlung ohne sichtbaren Einfluf 1st.

Einvon uns aufgenommenes Kleinwinkel-
réntgendiagramm von verstreckten Poly-
urethanfiden mit gefilterter Strahlung ist
in der Arbeit von R. Hogemann (17) ent-
halten.

S

Abb. 1. Monochromatische Aufnahme der Langperi-
odeninterferenz von Perlon U
==73A  Filmabstand = 200 mm
Cu Kx-Strahlung an Steinsalz reflektiert, Faserrichtung
senkrecht

Vollaufnahmen

In Abb. 1 sind neben der Langperioden-
interferenz keine Interierenzen des nox-
malen Atomgitters mehr erfallt. Um beide
Interferenzarten auf eine Aufnahme fir
Vergleichszwecke nebeneinander zu erhal-
ten, ist der Filmabstand entsprechend zu
verkleinern. Abb. 2 gibt die Aufnahme von
Perlon L mit 90 mm Filmabstand, wobei
zur Brkennung der Inneninterferenz mit
suBerst Kleinem Abdeckscheibchen gear-
beitet worden ist. Die Aufnahme lifit
erkennen, dafl der Langperiodenreflex sehr
intensiv ist und auf dem Film die Schwir-
zung derstirksten Aquatorinterferenz iiber-
trifit. Bei VergroBernng des Filmabstandes,
wie er fiir die genauere Untersuchung des
Langperiodenreflexes  erforderlich  ist,
wachsen allerdings die Belichtungszeiten
so stark- an, daB der Hindruck -einer
schwachen Interferenzerscheinung ent-
stehen kénnte.
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Untersuchungen an gewalzien Prdparaten

Schichtlinienverbreiterung der Langperioden-Interferenzen
wnd Kristallithreite

Eine besondere Eigentiimlichkeit der
Langperiodeninterferenzen ist ihre starke
Verbreiterung in Richtung der Schicht-
linien, die von der bekannten Verbreiterung
in Richtung des Reflexionskreises unter-
schieden werden muB. Beim Tempern der
verstreckten Fiaden nimmt die Schicht-
linienverbreiterung ab. Sie wurde bereits
frither eingehend diskutiert (1, s. S. 208)
und mit der Kristallitbreite in Zusammen-
hang gebracht.

Wir betrachten dafiir zwei extreme Fiille,
von denen der eine sehr diinne Kristallite,
der andere dicke Kristallite darstellen moge.
Der erste Fall kommt einem ILiniengitter
nahe, dessen Interferenzbild sich in gleich-
méfig geschwirzten Schichtlinien duBert.
Im anderen Fall haben die interferierenden
Lagen eine solche Breite, dag ein Schichten-
gitter vorliegt, dem als Interferenzbild
Punkte zuzuordnen sind. Die praktischen
Beispiele ordnen sich zwischen diese beiden
Fille ein, dementsprechend sind die Inter-
ferenzen bei breiten Krigtalliten schmal und
bei schmalen Kristalliten seitlich verbrei-
tert.

Im Hinblick auf die weiter unten be-
handelten Ergebnisse von Meibohm und
Smith ist die Frage wichtig, ob die
Ordnung, die die Langperiodenreflexe ver-
ursachen, ein- oder mehrdimensgional ist.
Da der eindimensionale Fall bei den syn-
thetischen Faden offenbar nie erreicht wird,
handelt es sich in allen Beispielen um mehy-
dimensionale Ordnung. Das Vorliegen einer
mehrdimensionalen Ordnung macht eg nicht
erforderlich, daf auch in der Seitenrichtung
eine Periodizitdt fiir die Kristallitbreite
auftreten mul, denn allein die seitliche
Ausdehnung der interferierenden Elemente
bedingt die mehrdimensionale Ordnung.

Bigher sind Mizelldicken im Zusammen-
hang mit der bekannten aequatorialen kon-
tinuierlichen Kleinwinkelstreuung disku-
tiert worden. Im Gegensatz zu den natiir-
lichen Fasern ist die Kleinwinkelstreuung
bei den synthetischen Féiden im allgemeinen
nur schwach ausgebildet, was auf eine
grofere Dicke der Ordnungsbereiche hin-
weist. O. Kratky, A. Sekora und R.
Treer (10) konnten an hoher orientierten
Zellulosepriparaten in Abhingigkeit von
der Mizellform unterschiedliche Kleinwin-
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kelstreuung feststellen, wobei der grofleren
Mizellbreite, die sich in die Walzebene
orientiert, die schwichere Kleinwinkel-
streuung entspricht. Besteht die Auffassung
zu Recht, daf die Schichtlinienverbreite-
rung der meridialen Kleinwinkelreflexe
durch die Dicke derMizellstringeverursacht
ist, dann miissen auch hoher orientierte
Praparate von Polyamiden die untergchied-
liche Mizelldicke in der Breite der Klein-
winkelreflexe erkennen lagsen.

Die Untersuchung der meridialen Klein-
winkelreflexe an hoher orientierten Prd-
paraten von Perlon L

Gewalzte, verstreckte Borsten von Per-
lon L (Poly-s-aminocapronsdure) wurden in
der 90 und 400 mm - Kammer senkrecht
und parallel zur Walzebene (Walzrichtung
senkrecht) durchstrahlt. Die Abb. 3 und 4
geben die Aufnahme mit A = 90 mm, so
daB die Uberperiode (Reflex am Durch-
stoBpunkt) zusammen mit dem Weitwin-
keldiagramm zu erkennen ist. Aus dem
Unterschied in den Weitwinkelreflexen bei
den beiden Durchstrahlungsrichtungen geht
die einkristallihnliche Orientierung des ge-
walzten Praparates hervor. Die oben be-
gsprochene Abb. 2 ist das Faserdiagramm
des nicht gewalzten Awusgangspriparates.
Bei dem Vergleich von Abb. 3 und 4 wird
bereits die Verschiedenheit der Breite des
meridialen Reflexes ersichtlich. Die Er-
scheinung ist noch deutlicher bei Verwen-
dung der 400 mm-Kammer (Abb. 5 u. 6).
Die unterschiedliche Interferenzbreite deu-
tet im Sinne der obigen Ausfiihrungen auf
eine unterschiedliche Xrigtallitbreite in
den beiden Durchstrahlungsrichtungen hin.
Die Beobachtung, dall Faserpriparate aus
Perlon L durch Walzen einkrigtallihnlieh
orientiert werden konnen, beweist, dal die
Ordnungsbereiche im Querschnitt ver-
schiedene Dimensionen haben, d. h., daB
die Mizellen dhnlich der Zellulose band-
chenférmig sind. Da die Béndchen beim
Walzen sich mit der Breitseite in die Walz-
ebene einstellen, bietet sich bei senkrechter
Durchstrahlung die Breitseite der Béand-
chen, bei paralleler Durchstrahlung ihre
schmale Seite dar. In Bestéitigung der obi-
gen Anschauung bildet sich dementspre-
chend der XKleinwinkelreflex auf dem
Meridian. aus: bei Durchstrahlung der
breiten Seite ist die Schichtlinienverbrei-
terung des Kleinwinkelreflexes klein (Abb.
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3 u. 5), bei Durchstrahlung der schmalen
Seite gro (Abb. 4 u. 6)%).

Die besondere Bedeutung dieses Ergeb-
nigses liegt in der Bekriftigung unserer
fritheren Annabme, daf es sich in den me-
ridialen Kleinwinkelreflexen um Interferen-
zen handelt, die durch die Gréfle der Ord-
nungshereiche verursacht werden, da die
Schichtlinienverbreiterung im Einklang mit
der Walzorientierung der Kristallite steht.

Kontimuierliche Kleinwinkelstreuung und
Verbreiterung des meridialen Reflexes

Die Orientierungsversuche duBern sich
im meridialen Kleinwinkelreflex an Perlon

*) Langperiodenaufnahmen an héher orientierten
Priparaten von Perlon L sind bereits 1944 in unserem
fritheren Institut in Lowenberg i./Schl. zusammen mit
Herrn Wallner mit dem gleichen Ergebnis durch-
gefiihrt worden; die Unterlagen sind verlorengegangen.

Abb. 2. Vollaufnahme von Perlon L
Neben den Weitwinkelinterferenzen ist die Langperi-
odeninterferenz in der Ndahe des DurchstoBpunktes mit
J =74 A vorhanden
Filmabstand = 90 mm
Gefilterte Cu Ku-Strahlung bei dieser und den folgenden
Aufnahmen

Abb. 3. Walzpriparat von Perion L
Senkrecht zur Walzebene durchstrahlt, Walzrichtung
senkrecht. Filmabstand == 90 mm

Abb. 4. Walzpraparat von Perlon L
Parallel zur Walzebene durchstrahlt, Walzrichtung
senkrecht. Filmabstand = 90 mm

L in gleicher Weise wie nach der Unter-
suchung von Kratky der kontinuierliche
Aquatorreflex bei Zellulose. Trotzdem hat
man den Eindruck, dafl die beiden Reflexe
in ihrer Verbreiterung durchaus nicht pro-
portional gehen, indem entsprechend den
ADbb. 5 u. 6 bei Perlon L die #quatoriale
Interferenz wesentlich weniger verbreitert
ist als die meridiale. Andererseits sind wir
bei den synthetischen Faden auch Fillen
begegnet, in denen die Kleinwinkelstreuung
auf dem Aquator viel breiter ist als die auf
dem Meridian, wie aus dem Kleinwinkel-
diagramm von Rilsan in Abb. 7 hervorgeht.
Dieses Polyamid aus (11 — Aminoundecan-
siure) ist ebenfalls aus der Schmelze ge-
sponnen worden. Diese Verhiltnigse be-
diirfen noch einer eingehenden experimen-
tellen Untersuchung. Fiir Falle, wie sie bei
Perlon L und bei synthetischen Fasern in
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7~ Abb. 5. Walzpriparat von Perlon L
{0 Senkrecht zur Walzebene durchstrahlt, Walzrichtung
senkrecht. Filmabstand = 400 mm
-
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der Regel gegeben sind, ist der meridiale
Kleinwinkelreflex fiir eine Behandlung der
Beziehung zwischen Interferenzbreite und
Kristallitbreite offenbar geeigneter alg die
nur schwach ausgebildete = dquatoriale
Kleinwinkelstreuung. Bisher fehit aller-
dings die Grundlage fiir eine quantitative
Auswertung des Zusammenhanges von
Interferenzverbreiterung auf der Schicht-
linie und Kristallitdicke.

<

Abb. 7. Langperiodeninterferenz von Rilsan mit starker
kontinuierlicher Kleinwinkelstreuung. J == 84
Filmabstand = 400 mm

Abb. 6. Walzpraparat von Perlon L
Parallel zur Walzebene durchstrahlt, Walzrichtung
senkrecht. Filmabstand = 400 mm

LA P,

>

Abb. 8. Langperiodeninterferenzen von Terylene als
Vierpunktdiagramm
J=1184, d =824, 6§ = 45°
Filmabstand = 400 mm

Die Ausbildung von Langperioden-Interfe-
renzen in Form von Schichtlinienreflexen

Arnett, Meibohm und Smith (4 u.5)
geben in ihren Arbeiten Interferenzbilder
fiir mehrere Fille synthetischer Féden, in
denen die Langperioden-Interferenzen nicht
in Form von meridialen Reflexen, sondern
als deutliche Vierpunkt-Diagramme auf-
treten. Beispiele fiir diese Fille sind Poly-
dthylen, Mischkondensat aus Polyamid
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Abb. 9. Langperiodeninterferenz von Kuralon als Vier-
punktdiagramm
J =1504A,d=13TA, =24
Filmabstand = 400 mm

(6;6) und Polyamid (6;10) sowie Polyamid
(6;10) und schlieflich Polyvinylalkohol.
Auchwir haben soleche Vierpunktdiagramme
bei synthetischen Fiden beobachtet und
zwar bei Terylen (Abb. 8) und der japani-
schen Kuralon-Fager (Polyvinylalkohol mit
Formalin gehirtet) (Abb. 9).

Die sich aus dem Vierpunktdiagramm
ergebende Identitidtsperiode ist bei Te-
rylen etwa 120 A, bei Vinylon etwa 150 A.
Bei Terylen liegen die Schichtlinienreflexe
wohl weit auseinander, aber durch die
starke Schichtlinienverbreiterung  jedes
Reflexes flieBen die beiden Reflexe inein-
ander, wobei jedoch ein deutliches Mini-
mum auf dem Meridian erhalten bleibt.
Meibohm und Smith (5) finden bei den
verstreckten Fiden von Terylen keinen
Langperiodenreflex. Erst nach dem Tem-
pern (Relaxieren) beobachten sie Reflexe
auf den Schichtlinien wie bei Nylon oder
Polyithylen. Demgegeniiber finden wir die
Schichtlinienreflexe bereits bei den nicht
durch Tempern relaxierten Faden. Das in
Abb. 8 wiedergegebene Diagramm ent-
spricht den nicht nachbehandelten ver-
streckten Fiaden. Auch ist in unserem Fall
die Periode wesentlich grofer als bei Mei-
bohm und Smith.

Auch bei Polyathylen bestehen groBere
Unterschiede zwischen den Beobachtungen
der amerikanischen Autoren und wuns.
Wihrend Meibohm und Smith sehr
scharf ausgeprigte Vierpunktdiagramme
erhalten, beobachten wir bei Polyidthylen
nur eine meridiale Interferenz, deren Iden-
titdtsperiode 98 A betrigt und wesentlich
kileiner ist als Meibohm und Smith mit
155 A bis 200 A finden. Wir nehmen an, da8

die Unterschiede in den Meflergebnissen
durch die Verschiedenheit der Praparate
verursacht sind.

Dag Auftreten der grofien Perioden in
Form eines Vierpunktdiagramms ist iiber-
ragchend, weil dadurch gezeigt ist, daB
die Regelmifigkeit im Bau der kristallinen
Bereiche grober ist, als man dies je hitte
vermuten kénnen, da in der Regel Kristal-
litgrofen statistisch streuen. Auch im vor-
liegenden Fall sollte man eine gewisse
Streuung der Kristallitgrofe annehmen, da
die Reflexe nicht in héheren Ordnungen
auftreten. Nur in Ausnahmeféllen wird die
zweite Ordnung beobachtet. Wir gsind mit
Meibohm und Smith durchaus darin
einig, daB das Auftreten eines Vierpunkt-
diagramms bei den langen Perioden eine
mehrdimensionale Ordnung bedeutet. Wir
nehmen jedoch an, daf diese Forderung
entsprechend den vorangehenden Ausfiih-
rungen bereits auch schon fiir die Félle mit
meridialen Reflexen zutrifft. Es bedarf aber
noch einer umfassenden Untersuchung, um
den Effekt des Vierpunktdiagrammes fiir
den Feinbau ganz zu verstehen.

Zweifellos kann das Auftreten eines Vier-
punktdiagrammes auch fiir die groen Pe-
rioden nicht anders gedeutet werden wie
bei normalen Kristallgittern, d. h. es ist
anzunehmen, dall die der Interferenz ent-
sprechende Fliche zur Faserachse geneigt
igt. Die Neigung ist praktisch gleich dem
Winkel 4, der von dem Meridian und der
Verbindungslinie Mittelpunkt- Reflex ge-
bildet wird. Die naheliegende Vermutung,
daB der Neigungswinkel der Begrenzungs-
ebenen mit der Gitterstruktur zusammen-
hingt, wird durch die Tatsache widerlegt,
daB der Winkel 6 in Abhingigkeit von der
Behandlung der synthetischen Faden beim
gleichen Ausgangsmaterial variiert.

Wir haben bereits frither aus dem Auf-
treten der meridialen Reflexe im Rahmen
ihrer Deutung als Ausdruck eines perio-
dischen Wechsels von Ordnungs- und Un-
ordnungsbereich angenommen, dafl der
Ubergang -won Ordnung in Unordnung un-
stetig ist und dies in dem angegebenen
Schema zum Ausdruck gebracht. (1, Abb.
15) Diese Forderung diirfte in erhohtem
MaBe fiir die Félle gelten, bei denen ein
Vierpunktdiagramm auftritt. Wir stimmen
den amerikanischen Autoren darin zu, daf
die erweiterte Feststellung des Auftretens
der grofBen Periode in Form eines Vierpunkt-
diagramms eine noch weitergehende Regel-
miBigkeit der Strukturelemente erfordert,

2
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Tabelle 2
Zusammenstellung weiterer Ergebnisse der Untersuchungen iber Langperioden
Pol 4 . Perio- Netzebenen- Vierpunkt-
o Eg;zzggia;ﬁ;) aus Behandlung dizﬁ:’a‘,ﬁ a,bstznd Diagramm
_ J(A) ALY é
Hexamethylendiisozyanat verstreckte Faser 73
{Perlon U)
verstreckte Faser in 5% iger Phenol- 117
16sung gequollen
wieder ausgewaschen und getrocknet 94
11-Aminoundecansidure (Rilsan)  verstreckte Faser 84
Terephthalsaure und Glykol verstreckte Faser 118 82 45°
(Terylen) i/, Stunde bei 200—230° C getempert iz21 90 49°
Athylen (Lupolen H) Préaparat gedehnt 98
Vinylalkohol, gehirtet verstreckte Faser 150 137 24°

(Vinylon und Kuralon)

Acrylnitril (Orlon) keine grofle Periode

§ = Winkel zwischen Meridian und Verbindungslinie Mittelpunkt-Reflex

als im Falle der meridialen Reflexe ange-
nommen werden konnte.

Die besprochenen neuen Ergebnisse sind
in Tab. 2 zusammengestellt. Die darin aueh
noch aufgenommene Orlonfaser, die be-
kanntlich aus einer Losung von Polyaeryl-
nitril gesponpen wird, zeigt auffallender-
weise weder im ungetemperten noch im ge-
temperten Zustand eine Interferenz mit
grofler Periode; es ist nur eine dquatoriale,
kontinuierliche Kleinwinkelstreuung zu er-
kennen. Die Orlonfasern verhalten sich in
dieser Beziehung wie Zellulose, die als na-
tiirliche Faser oder in Form kiinstlicher
Fdden bisher keine Interferenzen mit gro-
Ben Perioden zu erkennen gibt.

4. Vergleich der Langperiodeninterferenzen
bei synthetischen Faserstoffen mit denen
bei Sehnen, Muskelfasern und Keratinen

Man wird unwillkirlich zu der Frage ge-
drangt, inwieweit die bei den synthetischen
Fasern beobachteten Langperioden wmif
denen im Zusammenhang stehen, die von
Bear, Kratky u. a. (14, 15, 16,) bei na-
tirlichen Sehnen, Muskeln und Fasern be-
obachtet worden sind und die bis zu sehr
hohen Ordnungen auftreten. Wahrend bei
den grofBen Perioden der synthetischen
Fasern chemische Ursachen auggeschlossen
sind, die Periodizitdt vielmehr durch eine
eigenartige Regelm#Bigkeit der gitterge-

ordneten und gitterungeordneten Bereiche
lings der Faserrichtung verursacht ist,
werden bei den genannten natiirlichen Fa-
serstoffen in erster Linie die groflen Peri-
oden auf chemische Ursachen zuriickge-
fithrt. Dabel kommt der periodisehe Einbau
von charakteristischen Gruppen in die
Molekiilketten in Frage oder der Aufban
aus periodisch angeordneten Schichten aus
chemisch differenten Substanzen. Hs ist
sehwer zu entscheiden, wieweit dariiber hin-
aus verschiedene Zusténde der Gitter-
ordnung, die periodische Dichteschwan-
kungen verursachen, eine Rolle spielen.

Zusammenfassung

Bei fast allen synthetischen Féaden treten Inter-
ferenzen grofer Perioden auf, die als Ausdruck eines
periodischen Wechsels von Ordnungs- und Unordnungs-
bereichen gedeutet worden sind. Die GréBe der Periode
ist die Summe der Lange von Ordnungs- und Unord-
nungsbereich. Es wird eine Zusammenstellung der bis-
herigen Untersuchungen der Langperioden bei synthe-
tischen Faserstoffen gegeben. Die beobachteten Peri-
oden liegen zwischen 70 und 200 A und steben nicht mit
der Faserperiode im Zusammenhang, die der Lange der
chemischen Grundgruppe oder einem ganzen Viel-
fachen hiervon entspricht. Die synthetischen Fasern
bilden somit ein Uhergitter, das die Langperiodenreflexe
verursacht. Durch Tempern der Fasern werden die
Langperioden vergrofert, ebenso durch Quellung in
Phenollssung. Nach Auswaschen des Quellungsmittels
geht die VergroBerung der Periode teilweise zurfick.
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Die Reflexe weisen eine ausgesprochene Verbreite-
rung lings der Schichtlinie auf. Beim Tempern der Fa-
sern nimmt diese Verbreiterung ab. Sie wird in Bezie-
hung zur Breite der Kristallite gebracht. Schmale Kri-
stallite zeigen eine starke Verbreiterung, bei breiten
Kristalliten wird eine geringe Verbreiterung erhalten,

Einkristallifihnliche Priparate von Perlon L, die
durch Walzen verstreckier Rorsten erhalten werden,
zeigen bei Durchstrahlung senkrecht zur Walzebene
eine geringe, bei Durchstrahlung parallel zur Walz-
ebene eine starke Schichtlinienverbreiterung der Re-
flexe der groBen Periode. Dementsprechend wird die
breite bzw, schmale Seite der Ordnungsbereiche durch-
strahlt. Die Ordnungsbereiche sind daher bandchen-
formig.

Die Aufnahme mit monochromatischer Rontgen-
strahlung beweist, daB das Kontinuam in der iiblichen
gefilterten Strahlung keine Falschung der Diagramme
bewirkt. Vollanfnahmen, die neben dem Langperioden-
reflex auch die Interferenz des Atomgitters enthalten,
zeigen die groBe relative Intensitit des Reflexes des
Ubergitters.

Die Beobachtung von Meibohm und Smith, nach
der die groBe Periode in Form von Vierpunktdiagram-
men auftritt, konnte fir Terylen und formalingehdr-
tete Polyvinylatkoholfaden bestatigt werden, Die Be-
deutung dieser Erschetnung wird diskutiert.
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Bestimmung von Korngriolie, Kornoberfliche und Korngewicht
bei pflanzlichen Stdrken

Von Erasigeorq H anssen, Frike Dodt und Ernsi-Georg Niemann®)

Mt 18 Abbildungen

1. Einleitung

Die Stérke kommt in den Ndhrgeweben
der Pflanzen mn Form wvon Kornern vor,
deren GroBe und Gestalt fiir die Pflanzen-
art charalteristisch sind. Eine zuverlissige
Begtimmunng dex KorngroBe ist aus ver-
schiedenen Grunden erwiingcht, da das
physikalisehe, chemische und technolo-
gische (29) Verhalten der Stérken u. a.
eine Funktion der Korngrobe ist. So fanden
z. B. G. G. Naudain (22), C. L. Alsberg
(1), M. P. Neumann (23) sowie F. Figch-
ler u. J. Schwaibold (9) bet der Stérke-
verkleisterung, dafl die grobmorphologi-
schen Verdnderungen zuerst an den Grof3-
kornern erfolgen. Das gleiche gilt fir das
Verschwinden der Doppelbrechung (24).

Die Angaben des Schrifttums tiber die

*) Die mikroskopischen Ausmessungen wurden von
Friulein Dodt und die statistische Auswertung von
Herrn cand. phys. Niemann durchgefiihrt.

(Eingegangen am 20 Dezember 1932)

Korngrolen verschiedener Stirkearten sind
nicht ohne Widerspriiche. Wie ang Tab. 1
hervorgeht, werden von verschiedenen Au-
toren oft recht unterschiedliche Werte fiir
die Korndurchmesser angegeben (z. B .Nr.1,
2, 7,8, 9 und 12 der Tab. 1 fiir Weizen-,
Nr. 6, 7, 12 filr Gersten-, Nr. 2, 3, 6,7, 9 und
13 fiir Reis- und Nr. 3 und 4 derselben
Tabelle fiir Kartoffelstirke).

Schon W. v. Brehmeyx (7) hat darauf
hingewiesen, dal zur Charakterisierung ei-
ner Stérkeart die Angabe dexr Durchschnitts-
werte fiir die Korngrifie wenig besagt, son-
dern daf man die Werte fir die kleinsten
und grofiten Korner mit heranziehen muf.
Fiir eine exakte Charakterisierung wird
man noch einen Schritt weitergehen und
die gesamte Korngrdlflenverteilung be-
trachten miissen, wie dies in neuerer Zeit
J. H. Buchanan u. G. G. Naudain (8),
E. Grewsu. C. BH. Bailey (11) sowie C. W.
Bice, M. M. Macmasters u. G. B. Hil-



