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1. Technisch-technologische Zielstellung des Vorhabens 

Das vorrangige Ziel der F&E-Arbeiten besteht in der Erarbeitung einer Technologievariante 

des Lyocell-Verfahrens, welche es gestattet, mit geringen Mengen an Zusätzen linearer, amini-

scher Polymere eine höchstmögliche Aanbindung weiterer Substanzen bei gleichzeitiger hoher 

Waschbeständigkeit ohne zusätzliche Vernetzung derselben zu erreichen. Zu diesem Zweck sol-

len anstelle der bislang verwendeten, hochverzweigten Polyethylenimine lineare Polyvinyl- 

und -allylamine, bei Notwendigkeit in Kombination mit einem stabilisierenden Zweitpolymer, 

zum Einsatz kommen. 

Ein nachgeordnetes Ziel (nicht als vorrangiger Projektinhalt geplant) beinhaltet die Option, 

vermittelt durch die Ausrüstung von Cellulose mit Aminopolymeren, entweder Ionen koordi-

nativ anzubinden oder Moleküle kovalent zu immobilisieren und somit der Faser, über die be-

absichtigte biologisch-aktive Wirkung hinaus, ein erweiterungsfähiges Wirkspektrum zu eröff-

nen. 

Weitere wichtige Aspekte im Projektrahmen sind : 

• die lückenlose Einbindung in die bestehende Spinntechnologie ohne zusätzliche Pro-
zeßstufen 

• verlustfreie Prozeßführung  (Vermeidung von Waschverlusten) 

• eine gesicherte analytische Qualitätskontrolle der Prozeßflotten 

 

1.1 Angaben zum Stand der Technik  

(Verfahren, Erzeugnisse, Produkte, technische Lösungen im Vergleich zum Stand der Tech-
nik bei Vorhabensabschluss) 

 
Grundvoraussetzung für die physikalische Funktionalisierung eines Polymeren ist, unabhängig 

von seiner gewünschten Endform, eine homogene Verteilung und ausreichende Zugänglichkeit 

der dazu notwendigen Zusatzstoffe in der polymeren Matrix. Eine solche Anforderung ist aus tech-

nologischer Sicht nicht immer leicht zu verwirklichen, da jede Beeinflussung der Fadenstruktur 

eine Einbuße an Festigkeit mit sich bringt und dies in fast allen Fällen zu Folgeproblemen in der 

Verarbeitungskette, wie nachfolgend dargestellt, führen wird: 

• Probleme bei der Einstellung einer ausreichenden Mahlfeinheit und Gleichmäßigkeit 

der Partikelgrößen sind bei polymeren Zusätzen stets zu erwarten und erfordern auf-

wändige Trennoperationen, welche oftmals  mit Materialeinbußen verbunden sind. 

• Quellfähige Zusätze, wie z.B. vernetzte Polyacrylate, Cellulose- oder Stärkederivate, er-

schweren die Erspinnung und erhöhen die Tendenz der Faser Lösungsmittel festzuhal-

ten, was wiederum zu unerwünschten Rückständen in denselben führen kann und einen 

erhöhten Extraktionsaufwand erforderlich macht. 
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• Nichtquellfähige Substanzen (z.B. Zeolithe, Absorber) binden nicht kontaktfrei an die 

umgebende cellulosische Matrix und  erzeugen damit ein zusätzliches, unerwünschtes 

Porensystem , welches zur Verringerung der Faserfestigkeit führt. 

Die erkannten Probleme führten zu dem Lösungsansatz, die gewünschte Funktionalität nicht über 

Pulverzusätze zu realisieren, sondern solche Stoffe zu verwenden, welche sich bei der Koagulation 

der Cellulose fest in die gebildete semikristalline Fasertextur einbauen. Die Auswahl potentieller 

Zusatzstoffe muss jedoch auf die Spezifika des Lyocell-Verfahrens abgestimmt werden: 

• Löslichkeit im Lyocell-Lösungsmittel : ist Grundvoraussetzung für eine spätere homo-

gene Verteilung in der Fasern. Die Eigenschaften der im Lyocell-Prozess verwendeten 

Lösungsmittel setzen jedoch dem Umfang in Frage kommender Zusatzstoffe gewisse 

Grenzen. 

• Verträglichkeit mit dem Lösungsmittel : steht im engen Zusammenhang mit der Prozess-

sicherheit, da N-Oxide chemisch reaktiv sind und somit unter Lösebedingungen (Tempe-

raturen bis 100°C, Vakuum) chemische Reaktionen mit dem Zusatzstoff eingehen kön-

nen.    

• Verhalten bei Koagulation : kann den Koagulationsprozess beeinträchtigen, meist verzö-

gern, und somit zu Instabilitäten (Abrisse, ungleichmäßige Faserdurchmesser) im Spinn-

prozess führen 

• Waschfestigkeit während der Erspinnung : wasserlösliche Zusätze neigen bereits bei 

Kontaktzeiten von Sekunden im Spinnbad zum Auswaschen. Dieser Effekt wird bei den 

notwendigen nachfolgenden wässrigen Behandlungsstufen noch verstärkt und führt mit-

unter zum Verlust erheblicher Anteile an aktiver Substanz. 

 

 

1.2  Eigene Arbeiten mit Bezug zu den F&E-Aktivitäten  
 

Beim Antragsteller sind in den vergangenen 30 Jahren textile Verarbeitungstechnologien der ver-

schiedensten Richtungen entwickelt worden. Schwerpunkt war hierbei die Verformung von Poly-

meren aus Lösungen und Schmelzen zu Formkörpern jeder Art. Dies geschah zeitgleich und un-

abhängig zum Aufbau industrieller Produktionsanlagen durch Großunternehmen wie Tencel Ltd., 

Lenzig AG oder Akzo Faser GmbH und z.T. auch in Kooperation mit diesen. Da sich jedoch sehr 

bald abzuzeichnen begann, dass für ein eher forschungsbezogenes Unternehmen, wie dem TITK, 

Aufwendungen in textile Massenprodukte kein gangbarer Weg sein kann, wurde eine eigenstän-

dige Verfahrensvariante des Lyocell-Verfahrens unter dem Namen ALCERU-Verfahren, welche zu-

nächst ebenfalls nur zur Herstellung von textilen Fasern diente, entwickelt [1] und in einen klein-

technischem Maßstab überführt.  
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Die Erkenntnisse hieraus wurden seit ca. dem Jahre 2000 für ein sich immer weiter verbreitern-

des Sortiment an Spezialfasern genutzt und führten im Jahre 2014 zur Ausgründung der Smartfi-

ber GmbH. Dieser geschäftliche Konstrukt dient dazu, sowohl die Spezialprodukte, als auch die 

Basistechnologie zur Celluloseformung weltweit zu vermarkten. Ziel dieser unternehmerischen 

Aktivitäten ist eine hohe Wertschöpfung bereits zu Beginn der Produktionskette, da eine reine 

textil-orientierte Faser diesem Anspruch in keiner Weise gerecht werden kann. 

Die Maßstabsvergrößerung erfolgte schrittweise über den 50-t- und 300-t-, in den 1.000 t/a-Maß-

stab, wobei eine schnelle Nachfrageerhöhung derzeit durch eine in Shanghai/China betriebene 

Anlage gedeckt werden kann. Ab 2021 Jahr steht außerdem eine neue Produktionshalle am Stand-

ort Rudolstadt/Schwarza zur Verfügung.  

Wie mittels vieler aktueller Projekte belegt werden kann, ist die Verfahrensvariante des Lyocell-

Verfahrens somit ein sehr universellen Formungswerkezeug und dies nicht nur für textile Spezi-

alsortimente, sondern auch zur Formung von z.B. keramischen Massen [2 – 4]. Nicht zuletzt hat 

auch die Einführung alternativer Lösungsmittel für Cellulose, wie ionischer Flüssigkeiten, die 

Möglichkeiten des Verfahrens im erheblichen Maße erweitert, da hiermit Zusatzstoffe Verwen-

dung finden können, welche unter den Lösebedingungen bislang nicht nutzbaren waren [5 –7]. 

Allen Entwicklungen gemein ist jedoch die Notwendigkeit einer vorgelagerten Pulveraufberei-

tung, für die vom Antragsteller bereits eine Reihe von Lösungen erarbeitet und erfolgreich in der 

Produktion getestet worden sind. Die Quellen [8 – 12] zeigen deutlich die Vielfalt der bisher mög-

lichen Produkte auf Cellulosebasis. Zugleich wird damit offensichtlich, dass sich gerade Cellulose-

spinnprozesse gegenüber anderen Naßspinnverfahren und vor allem Schmelzspinntechnologien, 

als vorteilhaft erweisen. Die Natur der Cellulose als nachwachsender Rohstoff ist hierfür ein aus-

serordentlich bedeutender Vorteil. 

Ungeachtet aller erfolgreichen Entwicklungen auf dem Gebiet der Cellulosespezialprodukte be-

rühren die bislang ungelösten Fragen folgende Themenbereiche :  

• der Verbleib ausgewaschener Zusatzstoffe im Lösungsmittelkreislauf, zzgl. des analyti-

schen Nachweises, 

• die Abtrennung/Rückgewinnung extrahierter SZusatzsoffe aus Prozeßwässern, 

• ein gesichertes Mapping der Zusatzstoffverteilung im Produkt durch z.B. energiedisper-

sive Röntgenspektroskopie, bildgebende Infrarot- oder RAMAN-Mikroskopie, 

• der Erhalt der Wirksamkeit der Funktionalisierung während des Produktnutzungszyklus-

ses. 

Die zur Lösung dieser Fragestellungen durchgeführten Arbeiten sind im Folgenden auszugsweise 

beschrieben und werden nach Projektbeendigung sowohl in Produktionsabläufe integriert bzw. 

in Nachfolgeprojekten vertiefend fortgeführt. 
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2.     Darstellung der erzielten Vorhabensergebnisse  

2.1   Vorbereitung und Charakterisierung der Ausgangsstoffe 

Für die Durchführung der experimentellen Arbeiten mussten folgende Materialien vorbereitet be-

reitgestellt und analysiert werden:  

Zellstoff . . . . . . . . . . . . . . . . . . • kommerzielle Qualität  

• Handelsname MoDo 590 (Hersteller : DOMSJÖ Fabriker AD, 

Schweden) 

• Typ : Fichtensulfit-Zellstoff 

• Trockengehalt : ca. 95 % 

• -Cellulosegehalt : > 93 % 

• Summe Schwermetalle (Fe; Cu; Ni; Cr; Mn; Mo) : < 10 ppm 

• Gehalt Alkali/Erdalkalimetalle : < 100 ppm 

• Carboxylgruppengehalt :  < 20 µmol/g 

• Carbonylgruppengehalt : < 25 µmol/g 

• Glührückstand : < 0,05 % 

Lösungsmittel . . . . . . . . . . . .  • N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO)      CAS-Nr. 7529-22-8 

• Konzentration : 60 % (wässrige Lösung) 

• stabilisiert mit 0,12 g NaOH/L 

• pH-Wert : 11 – 11,5 

• Nebenbestandteile :  

- N-Methymorpolin  . . . . . . . . . . . . . . 

- Morpholin  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

- Wasserstoffperoxid . . . . . . . . . . . . . 

- Eisen . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

- Kupfer . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

- Nitrosamine . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

 

< 0,5 % 

< 0,5 % 

< 50 ppm 

< 2 ppm 

< 2 ppm 

< 0,2 ppm 

Stabilisator . . . . . . . . . . . . . . . Gallussäure-n-propylester       CAS-Nr. 121-79-9 

Die angegebenen Materialien wurden aus dem Stoffkreislauf der laufenden Produktion entnom-

men und bei Wareneingang, bzw. nach einem festgelegten Probennahmeplan innerhalb der La-

gerzeit bis zum vollständigen Verbrauch auf die gezeigten Stoffparameter hin überprüft. Das Lö-

sungsmittel wurde aus dem Rückgewinnungskreislauf entnommen. 

Die thermische Stabilität der Spinnlösungen wurde mittels kalorimetrischer Messungen (siehe 

Abb. 36, S. 26) an verarbeitungsbereiten Spinnlösungen bestimmt, um somit eine zusätzliche Be-

stätigung der Prozeßsicherheit zu erhalten. In allen Fällen konnte die Eignung der Ausgangstoffe 

für den Spinnprozeß nachgewiesen werden.  
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2.2  Polymersynthesen 

2.2.1 Synthese von Polyvinylamin 

Kommerziell sind eine Reihe verschiedener Polyvinylamin-Qualitäten z.B. unter den Handelsna-

men CATIOFAST [13], LUREDUR [14] oder XELOREX [15] erhältlich. In der Regel handelt es sich 

hierbei um Copolymere hergestellt durch teilweise oder vollständige Verseifung von Poly-N-vi-

nylformamid. 

NH
NH NH2

n

O

O

mn-m

 

Abb. 1 – partiell ver-

seiftes Poly-N-vinyl-

formamid 

In den Datenblättern werden Verseifungsgrade von 30 – 90 % bei Molmassen zwischen 10.000 – 

340.000 g/mol angegeben. Im Falle alkalisch verseifter Produkte sind zudem größere Anteile an 

Salzen vorhanden, wie analytisch nachgewiesen werden konnte.  

Auf Grund der Unsicherheiten bei der Beurteilung der Produktzusammensetzungen und nicht ab-

trennbaren Nebenbestandteilen wurde die Synthese im eigenen Labor favorisiert.  

Polyvinylamine können nicht direkt aus Vinylaminen hergestellt werden, da es größtenteils als 

nicht polymerisationsfähiges Imin vorliegt (Enamin-Imin-Tautomerie : H2C=CH−NH2 → 

H3C−CH=NH). Es ist jedoch in Analogie zum Polyvinylalkohol (H2C=CH−OH → H3C−CHO) über den 

Umweg der polymeranalogen Reaktion herstellbar. Es können hierzu 2 verschiedene Wege ver-

folgt werden.  

HN O

n

NH2

n

HN O

rad.
NaOH

- HCOONa

 

 

Abb. 2 – radikalische Polymerisation von Vinylformamid mit anschließender alkalischer  
                Verseifung 

Im Syntheseansatz (Labormaßstab) wurden 32,0 g (0,45 mol) Vinylformamid gelöst in 100 ml Wasser vorgelegt.  Dazu wurden 0,27 g (1 mmol) 2.2‘-Azobis(2-methylpropionamidin) dihydro-

chlorid (Abk.: AAPH) gelöst in 28 ml Wasser zudosiert. Der Reaktionsansatz wurde 8h bei 65°C 

unter N2-Beschleierung gerührt. Nach ca. 15-20 min war bereits eine deutliche Viskositätszu-

nahme festzustellen.  
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Nach Beendigung der Polymerisation wurden 20 g NaOH (10 % molarer Überschuß) gelöst in 120 

g Wasser zugetropft und der Ansatz weitere 8h bei zuletzt 80°C gerührt. Erhalten wird eine klare, 

viskose Lösung, welche 8h bei 100°C zur Trockene eingedampft worden ist.  

Vom Trockenrückstand (25 % Feststoffgehalt) wurden Stickstoffgehalt und Pyrolyserückstand 

bestimmt, das Natriumformiat durch Pyrolyse in Natriumcarbonat umgewandelt, ausgewogen 

und auf die Formeleinheit Natriumformiat zurückgerechnet. Die Erwartungswerte für die Flot-

tenzusammensetzung konnten hiermit bestätigt werden.  

 

Abb. 3 – Analyse des Reaktionsansatzes nach alkalischer Verseifung 

Als besonders problematisch für die beabsichtigte Anwendung im Lyocell-Prozeß hat sich die 

hohe Salzlast (HCOONa) des Trockenrückstandes erwiesen. Wasserlösliche Salze beginnen im 

Laufe der Lösungsherstellung (siehe S. 25), wenn der Maische zur Einstellung des Lösefensters 

zunehmend Wasser entzogen wird, zu kristallisieren und würden somit den Spinnprozeß erheb-

lich stören. Es erfolgt selbst bei geringeren Gehalten eine Auswaschung in den Nachbehandlungs-

schritten und schrittwiese Anreichung in den Umlaufflotten. Technologisch bedingt ist jedoch die 

Abtrennung wasserlöslicher Verbindungen aus den Umlaufflotten unökonomisch und teilweise 

nicht durchführbar. 

Auf Grund der berichteten Löslichkeit von Natriumformiat in Methanol (3,6 g/100 g bei 67°C, J. 

Chem. Soc. 1034, p. 1341) wurde eine Heißextraktion mit Methanol an 2 Chargen in einem Um-

laufextraktor vorgenommen. 

Beobachtet wurde ein starkes Anquellen der zu extrahierenden Masse, welche eine fortlaufende 

Abführung von Extraktflüssigkeit unmöglich machte. Auch bei Austausch der Extraktionsflüssig-

keit gegen frisches, absolutes Methanol konnte keine Verbesserung des Extraktionsvorganges er-

reicht werden. Es wurden in allen Fällen Salzrestgehalte zwischen 30 – 45 % gefunden, wobei 

keine eindeutige Abhängigkeit von der Dauer des Extraktionsvorganges festgestellt werden 

konnte. Es musste daher die alkalische Verseifung von Polyvinylamid als untauglich für die Her-

stellung größerer Mengen an reinem Polyamin eingeschätzt werden. Alternativ wurde daher die 

saure Verseifung untersucht. 
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Abb. 4 – radikalische Polymerisation von N- Vinylformamid mit anschließender saurer 
                Verseifung 

Die Polymerisation von Vinylformamid wurde in analoger Weise unter Nutzung analoger Mengen 

unter gleichen Bedingungen durchgeführt. Zum abgekühlten Reaktionsansatz wurde eine gering 

überstöchiometrische Menge (5 – 10 % Überschuß) an Salzsäure gegeben und so weit verdünnt, 

daß die Endkonzentration 2 mol/L HCl betrug. Danach wurde weitere 8h bei 70°C gerührt. 

Die Reaktionsansätze wurden schrittweise zur Trockene eingedampft und so lange bei 105°C und 

10 mbar getrocknet, bis über dem festen Produkt kein deutlich wahrnehmbarer Geruch von Amei-

sensäure mehr festgestellt werden konnte. Zu beobachten war während des Trocknungsvorgan-

ges ein starkes Ansteigen der Viskosität und eine fast übergangslose Erstarrung zu einem festen 

Kuchen. Dieser wurde zur Erhöhung der zugänglichen Oberfläche (weitere Trocknung, Entfer-

nung von Resten) zerkleinert. Die abdestillierte Ameisensäure wurde in einer Kühlfalle konden-

siert und zur Umsatzbestimmung benutzt. Die Reinigung kann alternativ durch Fällung in Metha-

nol erfolgen. Erhalten wird im Gegensatz zum Rohprodukt ein weißes, pulverförmiges Produkt. 

 

Abb. 5 – Polyvinylamin Hydrochlorid 

 

links : Eindampfprodukt nach Heißex-
traktion mit Methanol 

rechts : Produkt nach Fällung in Metha-
nol und Heißextraktion 

Stickstoffgehalt (Soll) : 17,6 %  

                                (Ist) :  16,8 % (nach     

                                              KJELDAHL) 

Chloridgehalt   (Soll) :   44,6 % 

                                (Ist) :   37,4 % 

 

 

Die gefundenen geringeren Cl-Gehalte lassen im Zu-

sammenhang mit den etwas niedrigeren N-Werten 

vermuten, dass aus Gründen der elektrostatischen 

Abstoßung keine vollständige Protonierung der 

NH2-Gruppen erfolgt oder aber keine vollständ- 
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ige Umsetzung der N-Vinylformamid-Gruppen erfolgt ist. Zu Klärung wurden daher weitere Syn-

theseansätze durchgeführt. Diese werden im Folgenden tabelliert in Übersichtsform zuzüglich der 

jeweiligen spektroskopischen Charakterisierung beschrieben. 

IR-Spektroskopie 

Von jeder Polyvinylformamid- und Polyvinylamin bzw. Polyallylamin-Charge wurden Filme prä-

pariert und per ATR-IR-Spektroskopie (abgeschwächte Totalreflexion) vermessen. Bei Überblen-

dung der einzelnen Spektren konnte eine sehr gute Übereinstimmung der Signallagen festgestellt 

werden.   

Im Folgenden wird die Zuordnung der Signallagen zu den funktionell Gruppen ausführlich be-

schrieben, in den Tabellen der einzelnen Ansätze lediglich die Überblendungen gezeigt. Die unter-

suchten Polymere besitzen nur gering ausgeprägte struktureller Merkmale mit wenigen Gruppen, 

welche typische IR-Schwingungen hervorrufen. 

 

Abb. 6 – IR-Spektrum 
von Polyvinylformamid 
(PVNF) 

HN O

n

 

Die gefundenen relevanten Signale können wie folgt zugeordnet werden: 

PVNF  PVAm • HCl st. . . . .  Streckschwin-
gung   . . . . . . Deforma-
tions- 
                schwingung 

[cm-1] Zuordnung  [cm-1] Zuordnung 

  760     

1260   1170/93  

1386 CH     

1536 NH, Amid II, st.     1525 −NH3
   

1647 C=O, Amid I, st.     1600 −NH3
   

2936 CH st. (schwach)   2800 −NH3
  st. (breit) 

3061     

3270 N−H, st.  3350-90 N−H, st., assoz.  
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Abb. 7 – IR-Spektrum von 
Polyvinylamin Hydrochlo-
rid (PVAm • HCl) 

NH3

n

Cl  

Die IR-Spektren der beiden untersuchten Polymere zeigen im Bereich 1.300 – 1.700 cm-1 teilweise 

ähnliche Strukturen, so dass eine genaue Zuordnung (wie auch in der Literatur beschrieben) zu 

den funktionelle Gruppen nur bedingt aussagefähig ist. 

De IR-Spektren der Polyvinylamin Hydrochloride zeigen bei ca. 1660 cm-1 noch einen geringen 

Rest der  C=O-Amid-I-Schwingung, was auch die unvollständige Verseifung der Formamid-Grup-

pen zurückzuführen ist.  

 

 

Versuch Nr. PNVF_2 / PVAm_2  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . . .  1. Testung der sauren Hydrolyse und Erarbeitung von Aufar-
beitungsmöglichkeiten für folgende Reaktionsansätze 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,45 mol N-Vinylformamid (NVF)   

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . . Polymerisation : 20 %ige Lösung NVF in Wasser 

                                 8h, 65°C, 0,2 % Radikalinitiator AAPH                       

Hydrolyse :           2 mol/L HCl, 8h, 70°C 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  81 % d.Th. (nach Trocknung und Heißextraktion mit Metha-
nol) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  13,6 %  (Soll : 14/79,45 = 0,176) 
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Abb. 8 –  IR-Spektren 

 

 

 

Abb. 9 – Grenzviskosität  

 

− PVAm_2 (Rohprodukt) 

− c = 1 % (Stammlösung) 

− LSM : 0,1 M NaCl/0,01 M NaOH 

− 25 = 1,001 g/cm3 

− pH =  4 . . . 4,5 

 

 

Abb. 10 – potentiometrische 
Titration   

 

− Vorlage : 0,1032 g  PVAm_2 in    
   40 ml Wasser 
− titriert mit 0,1 N AgNO3    
− 1 ml 0,1 M AgNO3  →                    

3,545 mg Cl 
− Chlorid (Soll) :  0,046 g 
− Chlorid (Ist) :  10,82  0,003545 
=  
    0,0385 g (= 84 % d.Th.) 
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Versuch Nr. PNVF_3 / PVAm_3  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

2. Testung saure Hydrolyse und Optimierung der Aufarbei-
tungsmöglichkeiten für Reaktionsansätze 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

0,6 mol N-Vinylformamid (NVF)   

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

Polymerisation : 20 %ige Lösung NVF in Wasser 

                                 8h, 65°C, 0,2 % Radikalinitiator AAPH                           

Hydrolysebedingungen : 2 mol/L HCl, 8h, 70°C 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

85 % d.Th. (bestimmt nach Heißextraktion mit Methanol und 
Trocknung) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

16,8 %  (Soll : 14/79,45 = 0,176) 

  

Abb. 11 – IR-Spektrum  

 

 

 

Abb. 12 –Grenzviskosität 

 

− PVAm_3 (extrahiert) 

− c = 1 % 

− LSM : 0,1 M NaCl/0,01 M NaOH 

− 20 = 1,005 g/cm3   (25 = 1,003) 

− pH =  5 . . .  5,5 
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Abb. 13 – potentiometrische 
Titration 

 

 

− Vorlage : 0,101 g in 40 ml  
                     Wasser  

− Titration mit 0,1 N AgNO3 

− Cl (Soll) : 0,045 g 

− Cl (Ist) :  10,73  0,003545 =      
                  0,038 g (= 84 % d.Th.) 
 

 

 

Versuch Nr. PNVF_4 / PVAm_4  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . 
. .  

doppelter Ansatz zur Rezepturerstellung 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . 
. . 

1,25 mol N-Vinylformamid (NVF)   

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

Polymerisation : 20 %ige Lösung NVF in Wasser 

                                 8h, 65°C, 0,2 % Radikalinitiator AAPH                         

Hydrolyse :           2 mol/L HCl, 8h, 70°C 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. .  

81 % d.Th. (nach Trocknung und Heißextraktion mit Methanol) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

16,3 %  (Soll : 14/79,45 = 0,176) 

  

0

50

100

150

200

250

300

350

400

450

500

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

S
 [

µ
S

/c
m

]
V [ml]

Vep = 10,74 ml



 

 

 

BMWi-Projekt • Reg.-Nr. 49MF210036 „Waschbeständige Polyamine “  
15 

 

 

Abb. 14 – IR-Spektrum 

 

 

 

Abb. 15 – Grenzviskosität  

 

− PVAm_4 (extrahiert) 

− c = 1 % (Stammlösung) 

− LSM : 0,1 M NaCl/0,01 M NaOH 

− 25 = 1,005 g/cm3 

− pH =  4 – 5 

 

 

Abb. 16 – potentiometrische 
Titration 

 

− Vorlage : 0,1041 g  PVAm_4 in     

   40 ml Wasser 

− titriert mit 0,1 N AgNO3    

− 1 ml 0,1 M AgNO3  → 3,545 mg 

Cl 

− Chlorid (Soll) :  0,0464 g 

− Chlorid (Ist) :  10,82  

0,003545 =  

     0,0383 g (= 83 % d.Th.) 
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Versuch Nr. PNVF_5 / PVAm_5  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

doppelter Ansatz zur Rezepturerstellung 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

1,25 mol N-Vinylformamid (NVF)   

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

Polymerisation : 20 %ige Lösung NVF in Wasser 

                                 8h, 65°C, 0,2 % Radikalinitiator AAPH                           

Hydrolyse :           2,25 mol/L HCl, 8h, 70°C 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

> 95 % d.Th. (nach Trocknung und Heißextraktion mit Metha-
nol) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

15,6 %  (Soll : 14/79,45 = 0,176) 

  

Abb. 17 – IR-Spektrum  
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Abb. 18 – Grenzviskosität  

 

− PVAm_5 (Rohprodukt) 

− c = 1 % 

− LSM : 0,1 M NaCl/0,01 M NaOH 

− 25 = 1,004 g/cm3 

− pH =  4 . . . 4,5 

 

 

Abb. 19 – 1H-NMR-Spektrum 

  

3,32 ppm : Methanol 

 8,05 ppm : restl. CHO aus 
unumgesetzten Vinylforma-
mid-Einheiten  

• keine höheren Anteile 
PNVF detektiert 

• Erwartungswert CH2-
Gruppe   1,8 ppm 

• Signalzuordnung lt. [16]  

 

Abb. 20 – 13C-NMR-Spektrum 

 

• keine Fremdsignale detek-
tiert → Hinweis auf sehr 
geringe PVNF-Anteile 

• Signalzuordnung lt. [16]  
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Abb. 21 – potentiometrische 
Titration 

 

− Vorlage : 0,1017 g  PVAm_5 

in   

   40 ml Wasser 

− titriert mit 0,1 N AgNO3     

− Chlorid (Soll) :  0,0477 g 

− Chlorid (Ist) :  10,82 0,003545 

=      

                 0,0383 g (= 83 % d.Th.) 

 

 

 

Aus den Versuchen können folgende Schlußfolgerungen gezogen werden : 

• Die Synthese von Polyvinylamin ist durch saure Hydrolyse von Poly-N-vinylformamid 

in guten Ausbeuten möglich. Die Prozeßführung erfolgt ausschließlich in wässrigen Me-

dien. Als Abfallprodukt entsteht lediglich eine wässrige Ameisensäurelösung. Die basi-

sche Hydrolyse sollte nur in Fällen angewandt werden, in denen das entstehende Nat-

riumformiat keine Störung im Prozeß hervorruft. 

• Restfeuchtigkeit und Ameisensäure werden im Rohprodukt sehr fest gebunden. Die Rei-

nigung kann durch Wäsche, günstiger noch mittels Heißextraktion mit Methanol erfol-

gen. Eine Aufmahlung vor der Endreinigung (Vergrößerung der zugänglichen Oberflä-

che) ist empfehlenswert.  

• Eine Veränderung des stöchiometrischen Verhältnisses PNVF : HCl bei der Hydrolyse 

über einen Wert von 1 : 1,2 hinaus erscheint nicht sinnvoll zu sein, da Nachbargruppen-

effekte (starke elektrostatische Abstoßung positiv geladener Ammoniumgruppen !) 

eine vollständige Umsetzung bzw. Hydrochloridbildung verhindern. Das Verhältnis von 

unumgesetzten N-Formamid- : Ammonium- : freien Aminogruppen ist durch die ange-

wandten analytischen Methoden maximal abschätzbar, jedoch nicht sicher zu bestim-

men.   

• In kleintechnischen Ansätzen sollten die Schritte Aufkonzentration und Endtrocknung 

voneinander entkoppelt werden, da die Reaktionsansätze nur sehr langsam vom hoch-

viskosen in den festen Zustand übergehen und somit eine Trocknung durch z.B. Dünn-

schichtverdampfung bei einer bestimmten Viskosität abgebrochen werden müsste.  
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2.2.2 Synthese von Polyallylamin 

Bei der Synthese von Polyallylamin (PAAm) wurden 2 verschiedene Wege betrachtet. Im Gegen-

satz zur Synthese von Polyvinylamin kann Allylamin direkt polymerisiert werden, was jedoch nur 

nach vorheriger Salzbildung möglich ist. Laut [17] ist diese Reaktion auch mit mehrwertigen An-

ionen möglich (beschrieben worden sind : Chlorid, Sulfat und Phosphat).  

*

*

n

NH3 Cl

rad.

ClNH3NH2

HCl

 

 

Abb. 22 – radikalische Polymerisation von Allylaminhydrochlorid  

1. Ansatz : Allylamin . . . . . . . . . 

                    Salzsäure . . . . . . . . . . 

28,5 g (0,5 mol) 

18,2 g (0,5 mol) → 42 ml 37% HCl ( = 1,184 g/cm3, 438 g/L) 

Durchführung : 

• konz. Salzsäure mit 22 ml Wasser auf 25 % verdünnt 
• Allylamin unter Eiskühlung zugetropft (Temperatur auf 0 – 5°C gehalten) 
• 0,57 g 2.2‘-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid (Abk.: AAPH) gelöst in 3ml 

Wasser zugesetzt 
• Reaktionszeit : 24 h bei 50°C 
• nochmals Zusatz von 0,57 g AAPH 
• Weiterreaktion unter analogen Bedingungen → Gesamtreaktionszeit : 68 h 
• Reaktionsansatz zeigt in Methanol keine Fällung 
• Eindampfung bis auf Restsumpf → niedrigviskose Rückstand bleibt flüssig 

Schlußfolgerung : kein Molmassenaufbau erfolgt 

Daraufhin wurde die Polymerisation in Phosphorsäure untersucht.   

*

*

n

NH3

rad.

NH3NH2

H3PO4

H2PO4
H2PO4  

Abb. 23 – radikalische Polymerisation von Allylaminhydrochlorid in konz. Phosphorsäure 

 

2. Ansatz : Allylamin . . . . .   11,5 g (0,2 mol) 

Durchführung : 

•  64 g 85%ige Phosphorsäure vorgelegt 
• Allylamin unter Eiskühlung zugetropft 
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• 0,32 g 2.2‘-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochlo-
rid (Abk.: AAPH) gelöst in 5 ml Wasser zugesetzt 

• Reaktionszeit : 30 h bei 50°C nochmals Zusatz von 0,32 g 
AAPH 

• Weiterreaktion unter analogen Bedingungen → Gesam-
treaktionszeit : 48 h 

• Fällung in Wasser 
• viskose Masse in 150 ml Methanol getropft 

• Heißextraktion mit Methanol → hochviskose Masse 

 

Alle Versuche, den Reaktionsansatz aufzureinigen, erwiesen sich als erfolglos. Da sich die viskose 

Masse in keinem Lösungsmittel löst, kann keine Umfällung vorgenommen werden. Eine Extrak-

tion von Nebenbestandteilen scheitert ebenfalls an der hohen Viskosität. 

Versuch Nr. PAAm_3  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

Ansatz zur Rezepturfindung 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . . 
. 

0,75 mol Allylamin  

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . . • Synthese von Allylaminhydrochlorid mit äquimolarer 
Menge Salzsäure 

• Einengen im Vakuum auf ca. 82 % Allylamin Hydrochlorid 
-Gehalt 

• Polymerisation : 48h, 58°C (Heizbadtemp.), 1 % Radikalini-
tiator AAPH                            

Aufarbeitung . . . . . . . . . . . . . . . . . • Ansatz bei 40°C langsam zur Trockene eingedampft → An-
satz verfestigt sich 

• Heizextraktion mit Methanol 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
.  

ca. 65 % d.Th. (nach Trocknung und doppelter Heißextraktion 
mit Methanol) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  13,2 %  (Soll : 14/93,54 = 0,15) 
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Abb. 24 – IR-Spektrum 

 

 

 

Abb. 25 – Grenzviskosität 

 

− PAAm_3 (2  extrahiert) 

− c = 1 %   

− LSM : 0,5 M NaCl (keine Lauge) 

− 20 = 1,020 g/cm3 

− pH =  4,5 

 

 

 

Abb. 26 – 1H-NMR-Spektrum 

 

 

− keine Fremdsignale detek-
tierbar  

− Signallagen entsprechen Lite-
raturwerten : [18] 
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Abb. 27 – 13C-NMR-Spektrum 

 

− keine Fremdsignale detek-
tierbar  

− Signallagen entsprechen Lite-
raturwerten : [17]  

 

Abb. 28 – potentiometrische 
Titration 

 

− Vorlage : 0,0981 g  PAAm_3 in. 
40 ml Wasser 

− titriert mit 0,1 N AgNO3     

− Chlorid (Soll) :  0,037 g 

− Chlorid (Ist) :  9,23  0,003545 =  

                     0,033 g (= 89 % d.Th.) 

 

 

  

 

Abb. 29 – Polyallylamin Hydrochlorid 

 

links : Eindampfprodukt nach Heißextraktion 
mit Methanol 

rechts : Produkt nach Fällung in Methanol und 
Heißextraktion 

Stickstoffgehalt (Soll) : 15,0 %  

                                (Ist) :  13,2 % (nach     

                                              KJELDAHL) 

Chloridgehalt   (Soll) :   37,9 % 

                                (Ist) :   33,6 % 
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Versuch Nr. PAAm_4  

Versuchszweck . . . . . . . . . . . . . . . .  Erstellung Endrezeptur (doppelter Ansatz) 

Ansatzmenge . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1,45 mol Allylamin  

Bedingungen . . . . . . . . . . . . . . . . . . • Synthese von Allylaminhydrochlorid mit äquimolarer 
Menge Salzsäure (stark exotherme Reaktion !) 

• Einengen im Vakuum auf 87 % Allylamin Hydrochlorid –
Gehalt (höhere Konz. Vgl. zu PAAm_3) 

• Polymerisation : 48h, 58°C (Heizbadtemp.), 1 % Radikali-
nitiator AAPH                            

Aufarbeitung . . . . . . . . . . . . . . . . . • Ansatz nach 24 h hochviskos (kaum noch mit herkömmli-
chen Laborsystemen rührbar) 

• nochmals Zusatz von 0,8 g APP 
• Reduzierung Heizmanteltemperatur auf 54°C 
• nach 48 h vollständig verfestigt 
• Nachtrocknung bei 100°C 
• Heizextraktion mit Methanol 

Ausbeute . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  ca. 60 % d.Th. (nach Trocknung und doppelter Heißextraktion 
mit Methanol) 

N-Gehalt . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Rohprodukt :             13,5 %  (Soll : 14/93,54 = 0,15) 

extrahierte Probe :   12,1 % 

  

 

Abb. 30 – Rohprodukt aus Ansatz PAAm_4 

 

Aus den Versuchen kann geschlussfolgert werden, dass die 
Synthese bei möglichst hohen Monomerkonzentrationen und 
nachgeregelter Temperatur (< 55°C) erfolgen sollte. 

Lit : [18]  
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Abb. 31 – IR-Spektrum  

 

Abb. 32 – Grenzviskosität  

 

− PAAm_4 (extrahiert) 

− c = 1 % (Stammlösung) 

− LSM : 0,5 M NaCl (keine Lauge) 

− 20 = 1,0041 g/cm3 

− pH =  6,5 

 

 

Abb. 33 – potentiometrische 
Titration  

 

− Vorlage : 0,0994 g  PAAm_4 

in     

40 ml Wasser 

− titriert mit 0,1 N AgNO3     

− Chlorid (Soll) :  0,0377 g 

− Chlorid (Ist) :  9,78  

0,003545    

            = 0,0345 g (= 92 % d.Th.) 
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Aus den Versuchen können folgende Schlußfolgerungen gezogen werden : 

• Die Synthese von Polyallylamin gelingt durch radikalische Polymerisation von Allyla-

min Hydrochlorid in moderaten Ausbeuten. Die Prozeßführung erfolgt in Analogie zum 

Polyvinylamin ebenfalls ausschließlich in wässrigen Medien, es werden hier jedoch 

keine Abfallprodukte gebildet.   

•  Die Ausgangskonzentration an Monomer sollte möglichst hoch sei (> 85 %), wobei je-

doch die Gefahr einer vollständigen Verfestigung des Ansatzes besteht.  

• Besonders in der Startphase der Polymerisation ist eine Temperaturkontrolle (optima-

ler Bereich 53 – 55°C) dringend erforderlich, da selbst in einmolaren Ansätzen (ca. 60 g 

Allylamin) bereits meßbare und nur schwer zu kontrollierende Exothermien auftreten.  

• Das Nachdosieren von Radikalstarter nach 24 bzw. 48 h Reaktionszeit, wie in verschie-

denen Referenzen empfohlen, erscheint fraglich, da keine Korrelation mit dem Reakti-

onsverlauf  (z.B. Viskositätszunahme) zu beobachten ist. 

• Laut viskosimetrischen Messungen werden keinen höheren Molmassen als ca. 7.000 – 

8.000 g/mol aufgebaut. Zudem erfolgt durch Heißextraktion selbst mit Methanol noch 

eine erhebliche Massenabnahme, was auf größere Fraktionen niedrigmolekularer An-

teile schließen lässt. 

• Eine gesonderte Fraktionierung zur Gewinnung höhermolekularer Anteile erscheint 

ökonomisch nicht oder nur bei sehr hoher Wertschöpfung der Endprodukte sinnvoll zu 

sein. 

• Die Bildung unlöslicher Strukturen mit zwei- oder dreiwertigen Anionen ist ein interes-

santer Ansatzpunkt für die beabsichtigte Waschfestausrüstung von Cellulose, da mittels 

Blindversuchen nachgewiesen werden konnte, dass die Inhaltsstoffe kommerzieller 

Waschmittel einen analogen Effekt erzielen. 
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2.3      Verarbeitungsversuche  

2.3.1  Laborlöseversuche  

Zur Herstellung von Spinnlösungen für Laborspinnversuche kam ein Laborkneter Typ LINDEN 

LPM 1 (Hersteller : Herrmann Linden GmbH, Marienheide) mit angeschlossenem Vakuumpump-

stand zum Einsatz. Zur Lösungsbereitung wurde die entsprechende Menge an Polyvinyl- oder Po-

lyallylamin in einer geringen Menge Wasser gelöst und ein Teil der N-Methylmorpholin-N-oxid-

Lösung unter Scherung dazugegeben. Nach Zugabe von Cellulose und der restlichen NMMO-Lö-

sung wird die gebildete sogn. Maische in den Lösebehälter (siehe Abb. 34)  überführt.  

 

Abb. 34 – Laborlöseapparatur 

typische Ansatzgröße für optimale Füllung: 

327 g N-Methylmorpholin-N-oxid-Lösung     
         (59 %) → ergibt 223 g Monohydrat (86 
%) 

30 g Cellulose Typ MoDo 590 

0,5 % Propylgallat (bez. auf Cellulose)  

Anteile PVAm, bzw. PAAm bezogen auf Cellu-
lose 5, 10, 15 und 20 % 

 

Der Löseprozeß findet unter Anwendung eines Druck-Temperatur-Regimes statt und ist beendet, 

wenn keine sichtbaren Rückstände mehr erkennbar sind, bzw. der Brechungsindex den für die 

Technologie vorgeschriebenen Wert des Monohydrats (bezogen auf N-Methylmorpholin-N-oxid) 

erreicht hat. Die Charakterisierung der Lösungen erfolgte jeweils durch die Messung der Viskosi-

tät, des Feststoffgehaltes und die Aufnahme des Mikrobildes. Die Lösungen sind grundsätzlich 

transparent (siehe Abb. 35). 
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Abb. 35 – Mikrobild einer  
                   verarbeitungsbereiten         
                   Spinnlösung 
 
• Phasengrenzlinie Spinnlösung/ Luft 

wurde bewusst zur Kontrastbildung 
genutzt 

• flüssige Lösungsphase befindet sich 
im größeren Bildausschnitt 

• keine ungelösten Partikel sichtbar 

 

 

Abb. 36 – reaktionskalorimetri-
sche Messung einer Spinnlö-
sung der Zusammensetzung  
 
Cellulose . . . . . . . .  9,9 % 
NMMO-MH . . . . . 89,0 % 
PVAm . . . . . . . . . .   1,1 % 

 

geringe Ausgasung bei ca. 
130°C durch Verdampfung von 
nicht gebundener Restfeuchtig-
keit 

Entscheidendes Kriterium für die Verspinnbarkeit einer Lyocell-Lösung ist das Verzugsverhalten, 

welches teilweise wiederum von der Viskosität mitbestimmt wird. In der Versuchsreihe mit Po-

lyvinylamin wurde für eine 10 %ige Spinnlösung bereits durch den Zusatz von 10 % PVAm ein 

15facher Wert gefunden (siehe Abb. 37). 

  
 

Cell. : PVAm = 0,9 : 0,1 Cell. : PVAm = 0,85 : 0,15 Cell. : PVAm = 0,8 : 0,2 
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                           
• grafische Darstellung der Spinnlö-

sungszusammensetzungen 

• Verhältnisse Cell. : PVAm geben 

die Feststoffzusammensetzung 

des trockenen Fadens an  

 

Abb. 37 – Nullscherviskositäten der Versuchsreihe Cellulose : PVAm 

Wert für 0% = unmodifizierte 10 %ige Spinnlösung bereitet mit Zellstoff gleicher  
                             Molmasse (MoDo 590) 

Eine abweichende Abhängigkeit wird im Falle von PAAM gefunden (Abb. 38), da hier auf Grund 

der niedrigeren Molmasse die Viskositätswerte weniger stark erhöht werden. Während mit die-

sen Viskositätswerten ein noch stabiler Spinnprozeß möglich war, mussten die Spinnlösungen  

des Systems Cellulose : PVAm auf etwa 7 % Cellulosegehalt verdünnt werden, damit Nullschervis-

kositäten im Bereich von 5.000 – 15.000 Pa • s eingestellt werden konnten (Viskositätswerte der 

verdünnten Lösungen unter den jeweiligen Spinnversuchen angegeben).  

 

Abb. 38 – Nullscherviskositäten der 

Versuchsreihe Cellulose : PAAm 

(Prozentangaben beziehen sich auf Ge-

samtfeststoffgehalt in Spinnlösung ) 

z.B. 10 % . . . . . Cell. : PAAM = 0,9 : 0,1 

Die in den Versuchen erhaltenen Mengen von ca. 300 g sind für Laborspinnversuche und zur Be-

urteilung des Verarbeitungsverhaltens bereits ausreichend. Vor der Verarbeitung wurde von ei-

nigen Lösungen die thermische Stabilität mittels reaktionskalorimetrischer Messung ermittelt. In 

allen Fällen wurde gefunden, dass die aminischen Zusätze einen positiven Einfluß auf die Spinn-

lösungsstabilität haben (siehe Abb. 36 – hohe Onset-Temperatur). 

 

2.3.2  Laborspinnversuche  
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Die Verspinnung der Lösungen erfolgt mittels eines Laborspinnstandes unter Nutzung einer Mo-

nophildüse. 

 

Abb. 39 – Teilansicht La-
borspinnstand – beheizte 
Düsenaufnahme) 
 
Düsendimensionen :  
 0,57 mm 
Kanallänge 10 mm 

Für die Fadenbildung wurden ein Spinnlösungsdurchsatz von 6 ml/min und eine Abzugsge-

schwindigkeit von 25 m/min gewählt. Der laufende Faden wurde nach Durchlaufen eines Wasch-

bades auf eine perforierte Aufnahmespule gewickelt und mehrfach mit Wasser zur Entfernung 

des Lösungsmittels nachgewaschen.  

Die erhaltenen groben Fasern wurden in Stapel einer Länge von 1 cm geschnitten und bei 105°C 

getrocknet. Von jeder Spinnlösungsprobe wurde der Feststoffgehalt bestimmt und die erhaltenen 

Probenkörper zur Bestimmung des Auswaschverlustes benutzt.   

Bei der Berechnung der realen Polymergehalte in den Fasern gibt es hinsichtlich der Polymerzu-

sammensetzung gewisse Unsicherheiten. Die Messung basiert nur auf dem gemessenen Stickstoff-

gehalt in der Faser und stützt sich auf folgende Befunde: 

• gemäß Cl-Be-
stimmung  sind 
83 % der 
Amino-einheiten 
kationisiert  NH NH3Cl

0,17 0,83

71 79,45

NH NH2

0,17 0,83

71 43

78,0 47,8

OO

Einsatzform [A] deprotonierte Form [B]

 

• N-Gehalt (theor.) [14/71  0,17] + [14/79,45  0,83] 

                                
                             0,18   (0,167 gef.) 

[14/71  0,17] + [14/43  0,83] 

                                
                             0,30   

• Obwohl im Löse- und Spinnprozeß alkalische Bedingungen (NaOH-Gehalt der eingestell-

ten NMMO-Lösung : 0,12 g/L) vorherrschen, ist die absolute Menge an NaOH pro Ansatz 

in keiner Weise für eine auch nur teilweise Deprotonierung ausreichend. Somit können 

keine messbaren Anteile an deprotonierter Form (B) gebildet worden sein.  
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• Für die 4 verschiedenen Polyamin-Gehalte (5; 10; 15; 20 %) in den Fasern ergeben sich 

bei einem mittleren Feuchtigkeitsgehalt von 90 % und einem Stickstoffgehalt von durch-

schnittlich 16,7 % folgende Berechnungsansätze (Mengenangaben aus Ansatzgröße in g) : 

Ansatzverhältnis                       % Stickstoff (Soll) 

Cell. : PVAm = 0,95 : 0,05  

Cell. : PVAm = 0,90 : 0,10  

Cell. : PVAm = 0,85 : 0,15  

Cell. : PVAm = 0,80 : 0,20  

Abweichende Werte in den Elementaranalysen sind auf die hohe Feuchtigkeitsaufnahme zu-

rückzuführen. Die absolute Trocknung der Proben erfordert lange Ausheizzeiten im Hochva-

kuum.  

2.3.3     Laborwaschversuche 

2.3.3.1  Versuchsreihen Cellulose : Polyvinylamin Hydrochlorid 

Im Folgenden werden die einzelnen Versuche tabellarisch aufgeführt: 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,95 : 0,05   (im trockenen Faden) 

(PVAm aus Syntheseansatz PVAm_4 (siehe S. 15) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚 

8,5 + 0,00591,1 + 8,5 + 0,005 = 0,085  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 15.040 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  8,7 % (Soll : 8,5 %)  

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 

• stabiler Spinnprozeß trotz sichtbarer Lufteinschlüsse 

• Lösung fließt in Spinnlösungsvorlage selbstständig 

• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

2,5 ∗ 0,9(2,5 ∗ 0,9) + 25 = 0,091 × 0,167 = 0,015 4,0 ∗ 0,9(4,0 ∗ 0,9) + 25 = 0,138 × 0,167 = 0,023 

5,6 ∗ 0,9(5,6 ∗ 0,9) + 25 = 0,180 × 0,167 = 0,030 

1,7 ∗ 0,9(1,7 ∗ 0,9) + 25 = 0,057 × 0,163 = 0,009 
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Abb. 40 – trockene Faserschnittbündel Abb. 41 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

 

 

 

 

 

Abb. 42 – Faserstapel nach Cu-Beladung  

links . . . .   vor der Wäsche (1,5 % Cu) 
rechts . . .  nach 5 Waschgängen 

 Abb. 43 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . .  Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsvermö-
gens und der Waschstabilität  

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,9 : 0,1   (im trockenen Faden) 
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(PVAm aus Syntheseansatz PVAm_3 (siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlö-
sung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚 

9,9 + 1,189 + 9,9 + 1,1 = 0,11 
6,9 + 0,792,3 + 6,9 + 0,7 = 0,076 

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 74.690 Pa • s (Ausgangslösung) ⎯→   7.951 Pa • s (verdünnt) 

 Viskosität der 11%igen Lösung für Verarbeitung zu hoch → 
Verdünnung mit NMMO-MH  auf 7 % Cellulose 

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,0 % (Soll : 11,1 %)  8,0 % (Soll : 7,8 %) 

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 

• sehr stabiler Spinnprozeß 

• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

  

  

Abb. 44 – trockene Faserschnittbündel Abb. 45 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

Versuche zur Cu-Beladung • 5 g Stapelfasern (konditioniert) in 150 ml 1%iger Cu-Lö-
sung (3,97 g CuSO4 • 5 H2O pro Liter) eingeweicht 

• Kontaktzeit : 90 min 

• Nachwäsche bis Waschwasser keine positive Cu-Reaktion 
(NH3-Komple) mehr zeigt 
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Abb. 46 – Faserstapel nach Cu-Beladung  

links . . . .   vor der Wäsche (1,6 % Cu) 
rechts . . .  nach 5 Waschgängen 

 Abb. 47 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

 

 

 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,85 : 0,15   (im trockenen Faden) 

(PVAm aus Syntheseansatz PVAm_3 (siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚 

9,8 + 1,788,7 + 9,8 + 1,7 = 0,115 
6,8 + 1,291,3 + 6,8 + 1,2 = 0,08 

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 168.400 Pa • s (Ausgangslö-
sung) 

⎯→   14.830 Pa • s (verdünnt) 

 Viskosität der 11%igen Lösung für Verarbeitung zu hoch → 
Verdünnung mit NMMO-MH  auf 8 % Cellulose 

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,3 % (Soll : 11,5 %)  7,8 % (Soll : 8,0 %) 

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 
• sehr stabiler Spinnprozeß 
• Lösung fließt in Spinnlösungsvorlage gerade noch 

selbstständig 
• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 
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Abb. 48 – trockene Faserschnittbündel Abb. 49 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

 

 

 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,80 : 0,20   (im trockenen Faden) 

(PVAm aus Syntheseansatz PVAm_3 (siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝑉𝐴𝑚 

9,8 + 2,587,8 + 9,8 + 2,5 = 0,123 
5,9 + 1,592,6 + 5,9 + 1,5 = 0,074 

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 208.200 Pa • s (Ausgangslö-
sung) 

⎯→   5.968 Pa • s (verdünnt) 

 Viskosität der 11%igen Lösung für Verarbeitung zu hoch → 
Verdünnung mit NMMO-MH  auf 8 % Cellulose 

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,97 % (Soll : 12,3 %)  6,8 % (Soll : 7,4 %) 

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 
• instabiler Spinnprozeß durch Lufteinschlüsse 
• kein selbstständiges Nachfließen der Lösung  in Spinnlö-

sungsvorlage 
• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 
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Abb. 50 – trockene Faserschnittbündel Abb. 51 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

Die Fasern wurden einer eigehenden rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung unterzo-

gen. Die Ergebnisse sind in den Abb. 52 - 57 dargestellt. In keinem Fall werden keine deutlichen 

Anreicherungen an Chlor festgestellt. Die verwaschene Darstellung von Chlor und Stickstoff ist 

auf Matrixeffekte zurückzuführen. 

  

Abb. 52 – rasterelektronenmikroskopische 
Aufnahme 1 (eingebettete Faser) 

Abb. 53 – EDX  
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Abb. 54 – analoge Fläche – Chlorverteilung Abb. 55 – analoge Fläche – Sauerstoffverteilung 

  

Abb. 56 – rasterelektronenmikroskopische 
Aufnahme 2 (eingebettete Faser) 

Abb. 57 – EDX  

 

 

  

Abb. 58 – analoge Fläche – Chlor- und Stick-
stoffverteilung 

Abb. 59 – analoge Fläche – Kohlenstoffvertei-
lung 
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Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Versuch zur Nachvernetzung und Immobilisierung von ge-
bundenem  PVAm durch Waschmittelinhaltsstoffe 

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,85 : 0,15   (im trockenen Faden) 

PVAm aus Syntheseansatz PVAm_4, (siehe S. 15) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚 

987 + 1,788,5 + 9,8 + 1,7 = 0,115  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 5.234 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,2 % (Soll : 11,5 %)  

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 

• laufender Faden wird vom Spinnbad schlecht benetzt 
und muss zunächst manuell eingetaucht werden → da-
nach stabiler Fadenlauf 

• 2 Fällbäder :  jeweils 5 % Na2SO4 bzw. Na2HPO4 

• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

 

  

Abb. 60 – trockene Faserschnittbündel Abb. 61 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 

 

Versuch Nr. V 4256-PO4  nach 5 Wäschen   (Cell. : PVAm = 0,85 : 0,15) 
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Abb. 62– rasterelektronenmikroskopische 
Aufnahme (eingebettete Faser) 

Abb. 63 – EDX  

  

Abb. 64 – analoge Fläche – Chlorverteilung Abb. 65 – analoge Fläche – Stickstoffverteilung 

Die in den Abb. 62 - 65 gezeigten Elementverteilungsschemen zeigen in allen Fällen die Abwesen-

heit von Chlor. Andererseits sind die diffusen Verteilungsbilder des Stickstoffs kein Beweis für 

dessen Abwesenheit, da er in den KJEDAHL-Analysen der analogen Faserchargen sicher nach-

weisbar ist. Weiterhin werden keine detektierbaren Anteile an Phosphor oder Schwefel gefunden. 

 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,90 : 0,10   (im trockenen Faden) 

(PAAm aus Syntheseansatz PAAm_3 (siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚 

9,8 + 1,189,0 + 9,8 + 1,1 = 0,109  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 33.560 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,2 % (Soll : 10,9 %)  
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ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 

• stabiler Spinnprozeß trotz sichtbarer Lufteinschlüsse 

• selbstständiges Nachfließen der Lösung in Spinnlö-
sungsvorlage 

• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

 
 

Abb. 66 – trockene Faserschnittbündel Abb. 67 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 
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2.3.3.2  Versuchsreihe Cellulose : Polyallylamin Hydrochlorid 

 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Wiederholung Versuch V 4094 zur Bestätigung des Wasch-
verhaltens mit doppelt extrahiertem PAAm (Cell. : PAAm = 
0,90 : 0,10 

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,90 : 0,10   (im trockenen Faden) 

(PAAm aus Syntheseansatz PAAm_3, doppelt extrahiert 
(siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚 

9,8 + 1,189,0 + 9,8 + 1,1 = 0,109  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 35.170 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,0 % (Soll : 10,9 %)  

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 
• stabiler Spinnprozeß trotz sichtbarer Lufteinschlüsse 
• nur sehr träges Nachfließen der Lösung in Spinnlö-

sungsvorlage 
• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

  

Abb. 68 – trockene Faserschnittbündel Abb. 69 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 
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Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,85 : 0,15   (im trockenen Faden) 

(PAAm aus Syntheseansatz PAAm_3, doppelt extrahiert 
(siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚 

9,8 + 1,888,5 + 9,8 + 1,8 = 0,116  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 47.810 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,5 % (Soll : 11,6 %)  

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 
• stabiler Spinnprozeß trotz sichtbarer Lufteinschlüsse 
• sehr träges Nachfließen der Lösung in Spinnlösungsvor-

lage 
• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

 
 

Abb. 70 – trockene Faserschnittbündel Abb. 71 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 
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Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsver-
mögens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . .  0,80 : 0,20   (im trockenen Faden) 

(PAAm aus Syntheseansatz PAAm_3, einfach extrahiert 
(siehe S. 14) 

Zusammensetzung Spinnlösung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚 

9,7 + 2,487,9 + 9,8 + 2,4 = 0,121  

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 35.430 Pa • s  

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  11,8 % (Soll : 12,1 %)  

ewertung Lösungsqualität und 
Spinnprozeß . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 

• transparente, rückstandsfreie  Spinnlösung 
• Lösung zeigt deutlich elastische Anteile,  Spinnprozeß 

nur solange stabil, bis aufgebaute Spannung in der 

Spinnlösung abgebaut ist  (Vorgang ist reproduzierbar 

→ mehrfaches Neuanspinnen möglich, Verhalten ana-

log) stabiler Spinnprozeß trotz sichtbarer Luftein-

schlüsse 

• kein Druckaufbau im Düsenpaket feststellbar 

Bemerkung . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  • bei der Folgeverarbeitung der Fasern keine vernetzen-
den Agenzien benutzt 

 

  

Abb. 72 – trockene Faserschnittbündel Abb. 73 – Ergebnisse Waschversuche 

(5 Waschgänge zu je 1h bei 45°C,  
1 g/L Vollwaschmittel) 
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Abb. 74 – rasterelektronenmikroskopische 
Aufnahme (eingebettete Faser) 

Abb. 75 – EDX  

  

Abb. 76 – analoge Fläche – Chlorverteilung Abb. 77 – analoge Fläche – Stickstoffverteilung 

 

Aus den Laborversuchen können folgende Schlussfolgerungen gezogen werden : 

•  Polyvinyl- (PVAm) und Polyallylamine (PAAm) lassen sich problemlos in Spinnlösun-

gen aus Cellulose und N-Methylmorpholin-N-oxid  Monohydrat einbringen, wobei 

transparente Lösungen mit erhöhter Viskosität gebildet werden. Der viskositätsstei-

gernde Effekt tritt bereits bei geringen Zusatzmengen an Polymer (z.B. Cellulose : 

PVAm = 0,9 : 0,1) in Erscheinung. 

• Für beide Polymere wurde gefunden, dass nur anfänglich, d.h. im Prozeß der Faserwä-

sche, ein geringer Verlust an Polymer auftritt. Einmal gebundene Anteile bleiben wei-

testgehend waschbeständig in der Faser gebunden. Rasterelektronenmikroskopisch 

kann kein Konzentrationsgradient, welcher auf eine Abreicherung von Polyamin in 

den Randzonen hinweisen würde, über den gesamten  Faserquerschnitt festgestellt 

werden. 
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• In den Versuchsreihen wurden nach 5 Wäschen bei 40°C für die einzelnen Beladungs-

verhältnisse die folgenden Masseverluste an Polyamin (PVAm und PAAm) ermittelt : 

 Cell. : Polym. PVAm PAAm  

 0,95 : 0,05  0   0  

 0,90 : 0,10  0   0  

 0,85 : 0,15 5 5  

 0,80 : 0,20 15 12  

• Aus dem Versuch beschrieben auf S. 36 kann zudem geschlußfolgert werden, dass eine 

waschfeste Immobilisierung der Polyamine durch die Inhaltsstoffe des Vollwaschmit-

tels  unterstützt wird. Auswaschverluste bei nachfolgenden Wäschen erfolgen wahr-

scheinlich ausschließlich durch Ausspülung vernetzter Partikel aus dem Randbereichen 

der Fasern.  

• In rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen wird deutlich, dass  in den Randbe-

reichen der Fasern keine Ab- oder Anreicherung an Substanz erfolgt. Der Umstand, 

dass weiterhin ebenfalls kein Chlor mehr detektiert wird, deutet darauf hin, dass unter 

den alkalischen Prozeßbedingungen (pH-Wert der Spinnlösung ca. 10) eine vollstän-

dige Deprotonierung der −NH3
-Gruppen erfolgt sein muss.  

• Die Abweichungen zwischen den N-Sollgehalten und den Ist-Werten kann bei höheren 

Gehalten (ab 15 %) an PVAm bzw. PAAm teilweise durch den Verlust an Chlorid bei 

Faserwäsche erklärt werden. 
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2.4      Verarbeitungsversuche (Technikumsmaßstab ) 

2.4.1  Löse- und Spinnversuche 

Im Folgenden werden ausgewählte Technikumsversuche (jeweils Löse- und Spinnversuch kom-

biniert) zuzüglich der jeweiligen Aufarbeitungsschritte detailliert beschrieben.  

Die Herstellung von kg-Lösungschargen erfolgte mit Hilfe eines PML-21 Rühraggregats der Fa. 

NETZSCH Feinmahltechnik GmbH Selb. Hierzu wurden die in Kap. 2.3.1 (S. 25) angegebenen An-

satzmengen jeweils um den Faktor 10 bzw. 25 vergrößert. 

 

Abb.  78 – PML-21 Rühraggregat 
mit peripheren Zusatzausrüstun-
gen (Vakuumpumpe, Kondensat-
abscheider) 

 

Die Polyamine wurden in einer 

10fachen Menge dest. Wasser vor-

gelöst und danach unter Rühren in 

der 60%igen NMMO-Lösung ein-

gemischt. Es war in keinem Fall 

eine Entmischung oder Trübung 

festzustellen. 

Nach Zugabe der Cellulose erfolgte die Lösungsherstellung nach einem vorgegebenem Tempera-

tur-Druck-Regime, bis der Brechungsindex den für die vollständige Auflösung der Cellulose übli-

chen Wert erreicht hatte und im Mikrobild keine ungelösten Partikel mehr sichtbar waren. In allen 

Fällen wurden transparente, z.T. hochviskose Lösungen erhalten, welche ein sehr gutes Fadenbil-

dungsvermögen aufwiesen.  

 

Abb. 79 – verarbeitungsbereite Spinnlösung (linke Fläche, 
Phasengrenze zur Kontrastbildung)  
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Die Spinnstrahlen wurden in ein wässriges Spinnbad einer NMMO-Konzentration von  5% und 

nach der Passage zweier wässriger Waschbäder mit etwa 30 − 40 Umschlingungen über eine End-

wascheinrichtung (Abb. 82) geführt, bevor sie auf einer Aufnahmeweife spinnfeucht abgelegt 

worden. Aus den spinnfrischen Kabeln wurden je nach geplanter Weiterverarbeitung entweder 

10 oder 38 cm lange Stapel geschnitten. Die Endtrocknung erfolgte bei 105°C bis zur Masse-

konstanz. 

  

Abb. 80 – kleintechnischer Spinnstand Abb. 81– 1. Waschbad 

  

Abb. 82 – Endwäsche mittels Warmwasser- 
                 berieselung 

Abb. 83 – 2. Waschbad 

Die zur Einstellung der gewünschten Fasertiter von etwa 2,2 dtex eingestellten Spinnparameter 

wurden wie folgt gewählt:  

Spinnlösungsdurchsatz . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  23 – 24 ml/min 

Düse (Lochzahl/Lochdurchmesser) . . . . . . . .  6(7)  80 L / 90 µm 

Abzugsgeschwindigkeit . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  33 m/min 
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Die Nachjustierung der Titer erfolgte während des Spinnprozesses durch Vorortbestimmung des 

Titers (Blitztiter) mittels Änderung von Lösungsdurchsatz und Abzug. 

Versuchsziel . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  Grundsatzversuch zur Ermittlung des Fadenbildungsvermö-
gens und der Waschstabilität   

Verhältnis Cell. : PVAm . . . . . . . . . 
.  

0,90 : 0,10   (im trockenen Faden) 

(PVAm aus Syntheseansatz PVAm_4, einfach extrahiert 
(siehe Kap. 16) 

Zusammensetzung Spinnlö-
sung 𝐶𝑒𝑙𝑙. +𝑃𝐴𝐴𝑚𝑁𝑀𝑀𝑂 −𝑀𝐻 + 𝐶𝑒𝑙𝑙.+𝑃𝐴𝐴𝑚 

9,9 + 1,189,0 + 9,9 + 1,1 = 0,11 
8,4 + 0,990,6 + 8,4 + 0,9 = 0,093 

Nullscherviskosität . . . . . . . . . . . . . 79.970 Pa • s (Ausgangslösung) ⎯→   50.200 Pa • s (verdünnt) 

 Viskosität der 11%igen Lösung für Verarbeitung zu hoch → 
Verdünnung mit NMMO-MH  auf 8 % Cellulose 

Feststoffgehalt  . . . . . . . . . . . . . . . . .  9,0 % (Soll : 9,3 %) 

ewertung Lösungsqualität 
und Spinnprozeß 

 

• sehr stabiler Spinnprozeß  

• Spinnlösung läuft in Vor-
ratsbehälter selbständig zu-
sammen 

• kein Druckaufbau (konstan-
ter Druck von  41 – 42 bar 
über gesamte Spinnzeit)  

Abb. 84 – Ergebnisse Waschversuche (5 Waschgänge zu je 1h 
bei 45°C, 1 g/L Vollwaschmit-
tel) 

Abb. 84 – Textilphysikalische Werte  

Feinheit . . . . . . . 1,57 dtex 

Reißkraft . . . . . . . 5,14 cN 

FBRK . . . . . . .  33 cN/tex % 
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1 – Faserprobe V 4156 

2 – Referenzprobe gleicher Fein-
heit gefüllt mit 20 % Chito-
san.  

3 – unmodifizierte Lyocellfaser 
Feinheit = 1,64 dtex 

 

 

2.4.2   Wasch- und Beladungsversuche 

 

Abb. 85 – Darstellung theoretisch mög-
licher Metallaufnahmemen-
gen in einer Faser unter An-
nahme der Bindung von ei-
nem zweiwertigem Metall-
Ion an jeweils 4 verfügbare 
Aminofunktionen 

 

Cu-Beladung 

NH2

n

+

4 x 43

Cu2+

63,546  

Zn-Beladung 

NH2

n

+ Zn2+

65,384 x 43  

• 32 g initialfeuchte Faserflocke (TG : 16 
%) + 100 ml 1%iger Cu2+-Lösung (3,94 g 
CuSO4 • 5 H20) 

• Behandlungszeit : 30 min 

• Vorlage als 2%ige Faserflotte 
• Zusatz von jeweils 62 g ZnSO4 • 7 H2O → 

11%ige Zn2+-Lösung (kalt gesättigt) 

• Behandlungszeit : 90 min 

Nachbehandlung : abpressen → nachwaschen → trocknen 
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Abb. 86 – Metallbeladungsversuche mit Zn2+ Abb. 87 – Metallbeladungsversuche Cu2+ 

Wie aus den Abb. 86/87 ersichtlich ist, wird die theoretische Menge an Metallbindung nicht er-

reicht. Dies lässt darauf schließen, dass nicht alle möglichen Bindungsstellen für eine Komplexbil-

dung zur Verfügung stehen.   

Im Falle von Kupfer erscheint jedoch eine nur geringe Abhängigkeit von der Absolutmenge an 

Polyamin zu bestehen. Dies konnte bereits in ähnlicher Form beim Einsatz von Polyethylenimin 

festgestellt werden [19]. 

 

 

Waschversuche mit vernetzungswirksamen Zusätzen  

• feintitrige Cellulosefasern (1,57 dtex) der Zusammensetzung Cell. : PVAm = 0,9 : 0,1 
• Vergleich der Waschbeständigkeit mit und ohne zusätzlicher Metallbeladung 

  

Abb. 88 – Waschversuche an Fasern ohne Me-
tallbeladung (Nullversuch) 

• mit jeweils 2%iger Sulfat (SO4)-bzw. 
Phosphat(PO4)-Lösung behandelt 

• abgepresst → Wäsche 
• Trocknung bei 105°C 

Abb. 89 – Waschversuche an Cu-beladenen 
Fasern (gleiche Spinncharge) 

• vor Cu-Beladung mit jeweils 2%iger 
Sulfat(SO4)-bzw. Phosphat(PO4)-Lö-
sung behandelt 

• abgepresst → Wäsche 
• Beladung mit 1%iger Cu2+-Lösung  
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• 5 Waschzyklen zu je 1h bei 45°C, 1 g/L 
Vollwaschmittel 

• Trocknung bei 105°C 

 

• Abpressen → Trocknung bei 105°C 
• 5 Waschzyklen zu je 1h bei 45°C, 1 g/L 

Vollwaschmittel 
• Trocknung bei 105°C 

Abb. 90 – Faserproben, phospatbehandelt 

 

 

Abb. 91 – Faserproben, sulfatbehandelt 

 

 

 

Waschversuche ohne vernetzungswirksame Zusätze 

• grobtitrige Cellulosefasern der Zusammensetzungen Cell. : PVAm = 0,95 : 0,05                 
und 0,9 : 0,1 

• 5g-Charge mit 1%iger CuSO4-Lösung beladen 
• Behandlungszeit : 90 min 
• Nachwäsche, bis ablaufendes Waschwasser keine positiven Cu-Test mehr zeigt (Zusatz 

von NH3 zum Nachweis) 

 

Abb. 92 – beladene und getrocknete Cellulose-
fasern 
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Abb. 93 – Charge Cell. : PVAm = 0,90 : 0,10                  Abb. 94 – Charge Cell. : PVAm = 0,95 : 0,05                

  

Abb. 95 – Vergleich der Waschbeständigkeit 
Cu-beladener Fasern 

Abb. 96 – Waschversche nach ISO 15 797 
(20 Wäschen gesamt) 

Die in den Abb. 88 – 95 gezeigten Werte lassen zu dem Schluß kommen, dass eine Metallbeladung 

u.U. dazu führt, dass ein größerer Anteil an Polyamin ausgewaschen wird.  Erklärbar könnte dies 

durch den Fakt sein, dass potentielle aminische Ankergruppen durch Komplexierung nicht mehr 

für die Anbindung an die cellulosische Matrix zur Verfügung stehen. 
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Aus den durchgeführten kleintechnischen Versuchen können die nachfolgend aufgelisteten 

Schlußfolgerungen gezogen werden.: 

• Die kleintechnische Durchführbarkeit  der Immobilisierung hochmolekularer Polyamine 

in Cellulosefasern konnte erfolgreich erbracht werden. 

• Der Einsatz hochmolekularer Polyvinylamine erhöht jedoch die Lösungsviskosität er-

heblich (siehe auch Abb. 37, S. 26), so dass entweder: 

- niedrigmolekularere Polymere eingesetzt, oder 

- der Polyamingehalt auf 5 % bezogen auf die trockene Cellulose begrenzt werden 

sollte. 

• Die stöchiometrisch mögliche Metallaufnahmemenge (siehe Abb. 85, S. 46) an Metallio-

nen wird in keinem der untersuchten Systeme erreicht. Der Grund hierfür ist in der be-

hinderten Kettenmobilität der Polyamine zu suchen, welche in einer Cellulosematrix 

eingebaut sind und starke H-Brücken zur Cellulose ausbilden. Daher werden nicht alle 

Aminofunktionen zur Komplexbildung zur Verfügung stehen. 

• Eine Quantifizierung dieses Effektes scheitert an der starken pH-Wertabhängigkeit der 

Protonierungsgleichgewichte. Das im Spinnprozeß vorherrschende leicht alkalische Mi-

lieu sollte jedoch für die Deprotonierung einer ausreichenden Anzahl an Aminogruppen 

ausreichend sein. 

• Zu beobachten ist weiterhin eine sichtbare Ausbleichung der Fasern nach der Wäsche 

(siehe Abb. 94, S. 48). Wie in den Waschversuchen gefunden wurde, erfolgt durch Tensid-

einwirkung ein Auswaschen aktiver Bestandteile aus den Randbereichen der Fasern.  

• Die deutlichen Unterschiede der Metallanbindung von Cu- und Zn-Ionen (Abb. 86, 87, S. 

46 belegen die unterschiedliche Affinität des immobilisierten PVAm’s zu den jeweiligen 
Metallionen. Die gefundenen Aufnahmewerte bzw. prozentualen Gehalte sind zur Erzie-

lung von z.B. physiologischen Effekten, vollkommen ausreichend. 

• Die textilphysikalischen Werte werden durch den Zusatz von Polyaminen nur unwesent-

lich beeinflusst, so dass eine textile Weiterverarbeitung problemlos möglich sein sollte.  
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3.  Zusammenfassung 

 
Die Projektergebnisse können wie folgt zusammengefasst werden : 

(1)  Die Synthese von Polyvinylamin (PVAm) durch radikalische Polymerisation von N-

Vinylformamid und nachfolgender saurer Verseifung  

HN O

n

NH3

n

HN O

rad. 2 HCl

- HCOOH

Cl

 

und jene von Polyallylamin (PAAm) mittels direkter radikalischer Polymerisation 

von Allylamin Hydrochlorid  

*

*

n

NH3 Cl

rad.

ClNH3NH2

HCl

 

gelingt sowohl im Labormaßstab, als auch im kleintechnischen Maßstab in hoher 

Ausbeute. 

Die Isolierung/Aufreinigung erfordert nicht unbedingt eine Umfällung, sondern 

kann durch Einengen (Abdestillieren von Wasser und gebildeter Ameisensäure) 

und gründlicher Wäsche bewerkstelligt werden. 

Dadurch eröffnet sich die Möglichkeit, die Polymere in ausreichender Reinheit als 

kg-Chargen für kleintechnische Zwecke  herzustellen. 

(2)  Beide Polymere bilden als Zusatzkomponenten im System Cellulose und N-Methyl-

morpholin-N-oxid  Monohydrat transparente, hochviskose Spinnlösungen mit sehr 

gutem Fadenbildungsvermögen. 

(3)  Trotz ihrer hohen Wasserlöslichkeit können beide Polymere nach Freisetzung ihrer 

Aminogruppen durch mehrwertige Anionen, z.B. Sulfat oder Phosphat, permanent 

nachvernetzt werden. Dies wurde durch Blindtests (siehe Abb. 61, S. 36) bestätigt. 

(4)  Polyvinylamine haben sich auf Grund ihrer höheren Molmasse als geeigneter für die 

Immobilisierung herausgestellt.  Hinsichtlich ihrer chemischen Eigenschaften im 

Celluloseverbund werden jedoch keine signifikanten Unterschiede zwischen Polyvi-

nyl- und Polyallylaminen gefunden. 

(5)  Das gefundene Metallaufnahmevermögen (siehe S. 46) der Fasern kann als ausrei-

chend für die Erzielung von physiologischen Effekten, z.B. antibakteriell oder antivi-

ral, angesehen werden. 
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(6)  Potentiell aktive Zentren (Aminogruppen) können mittels pH-Justierung entweder 

protoniert oder deprotoniert werden. Hierdurch eröffnen sich neue Möglichkeiten 

der Reaktivitätssteuerung. 

(7)  Besonderes Augenmerk muss bei der kleintechnischen Verwendung von Poly-ami-

nen auf mögliche Auswascheffekte in den Spinnbädern (siehe Abb. 81 – 83, S. 44) 

gelegt werden. Es können durch die Anreicherung in den Spinnbädern folgende Ef-

fekte auftreten :  

• vorzeitige Ermüdung von Ionenaustauschersäulen, u.U. verbunden mit perma-
nenter Belegung aktiver Gruppen 

• Verschleppung in den Lösungsmittelkreislauf  → dadurch Gefahr einer unge-
wünschten  Immobilisierung in Folgeprodukten 

(8)  Die Immobilisierung in einer hydrophilen Matrix (Cellulose) erlaubt die nachträgli-

che chemische Ankopplung von Wirkstoffen oder Metallionen.  

 

(9)  Die hohe Funktionalität von Polyvinyl- und Polyallylaminen erlaubt es die zu immo-

bilisierenden Mengen in den Fasern gering zu halten. Merkliche Effekte sind bereits 

ab 5 Ma.-% PVAm bzw. PAAm in Cellulosefasern nachweisbar. 
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5.  Qualitative und quantitative Darstellung der Zielmärkte (insbesondere End-

kundenmarkt, Transferunternehmen) und Schilderung der  Wettbewerbs-situ-

ation 

 

Das Ziel der Projektarbeiten besteht in der Erarbeitung einer Technologie zur verbes-serten 

Flammfestausrüstung von cellulosischen Fasern mit der Option zur Anbindung von Metallionen.   

 
Die aktuelle Wettbewerbssituation lässt sich wie folgt charakterisieren:   

• Vorausschauend auf das Jahr 2024 wird erwartet, dass der weltweite Umsatz an flamm-

festen Fasern über alle Produktklassen gemittelt dann etwa 6,73 Mrd. $ beträgt. Laut An-

gaben der Varian Market Research ist in diesem Zeitraum eine jährliche Zuwachsrate von 

mehr als 6 % sehr wahrscheinlich. Getrieben wird dieser Zuwachs durch verstärkte recht-

lich Auflagen seitens der Gesetzgeber in Rückkopplung mit den Schadensanalysen der 

Versicherer.  

• Der Europäische Marktanteil am Gesamtumsatzvolumen beträgt z.Z. etwa 25 % und ori-

entiert sich vornehmlich an den zu erwartenden Umsatzzuwächsen der US- und asiati-

schen Märkte.   

• Laut einer aktuellen Studie der Varian Market Research entfällt im Zeitraum zwischen 

2016 und 2024 konstant etwa die Hälfte des Umsatzes auf industrielle Schutzbekleidun-

gen, womit vorrangig hochpreisige Man-made-Fasern gemeint sein dürften.  Weitere 25 

% entfallen auf den Verteidigungsbereich und Feuerwehren, 20 % auf den Transportbe-

reich, sowie 5 % auf nichtspezifizierte Nischenanwendungen. Da bei den verkauften Tex-

tilkonstrukten oft keine Trennung nach Materialart vorgenommen wird, ein Blendkon-

strukt jedoch sehr wahrscheinlich ist, dürfte ein erheblicher Anteil auch auf cellulosische 

Fasern entfallen. 

• Weiteren aktuellen Studien zufolge teilen sich flammfeste Textilien (Feuerwehrbeklei-

dung, Militär und Heimtextilien (Decken, Gardinen, Vorhänge) einen Markt von jeweils 1/3  

des Gesamtumsatzes, 15 % entfallen auf Dekostoffe in öffentlichen Gebäuden und ca. 10 

% auf stoffliche Verkleidungen in Flugzeugen und Schiffen. Daraus lässt sich ein aktueller 

Bedarf an ausschließlich cellulosischen Flammfestfasern auf etwa 10 – 15.000 pro Jahr 

hochrechnen.  

• Es muss für cellulosische Flammfestfasern eher von einem Nischenprodukt ausgegangen 

werden, da das Gros der flammfest ausgerüsteten Fasern im Bereich der hochpreisigen, 

aromatischen Kunstfasern (z.B. NOMEX, KEVLAR) angesiedelt ist, welche auf Grund ihres 

sehr hohen Preises im Heimtextilbereich keine wesentliche Rolle spielen dürften.   

• Da gesundheitlich bedenkliche und schadstofffreisetzende Flammhemmer immer mehr in 

den Fokus des Verbraucherschutzes geraten, wird der Entwicklung schadstoffarmer Aus-

tauschsubstanzen verstärkt Aufmerksamkeit geschenkt werden müssen. Dieser Trend 

wird sich auch in den Umsatzbilanzen wiederfinden.  
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Auf diesen Aussagen basierend kann die Wettbewerbssituation weltweit als relativ ausgeglichen 

eingeschätzt werden, wobei das Innovationspotential der deutschen Anbieter als sehr hoch be-

wertet werden muss. Bei genauer Betrachtung des Marktumfeldes erscheint auffällig, dass es aus-

ser dem Markenprodukt Lenzing FR keine weitere flammfest ausgerüstete Cellulosefaser gibt.  

 
 
5.1  Kostenvergleich mit Wettbewerbsprodukten und -verfahren 

 
Zur Erzeugung von 1 kg an PEI-ausgerüsteter Stapelfaser sind etwa folgende Materialkosten an-

zusetzen : 

Material  €/kg g/kg [€] 

• Zellstoff 2,50 900       2,25 

• Lösungsmittel 3,50  7.000 a)       0,20 

• Polyethylenimin     8,00 90       0,70 

•  Hilfsstoffe     3,00 10       0,30 

      3,50 

a) …. anteilig 5 % d. Kosten, da Kreislaufwirtschaft mit ca. 95 % Recycling ange- 
nommen werden kann 

 
 
Da sich die Kosten für reine textile Lyocellfasern in etwa bei 2.000 – 2.500 €/t bewegen, der Preis 
für spezielle Funktionsfasern hingegen bei etwa 7.000 – 8.000 €/t liegt, könnte  
bei einer geschätzten Jahresproduktion von 10.000 t kann also ein Umsatz von 70.000 – 80.000 €/a erwirtschaftet werden. Die Preise von Flammschutzmitteln würden bei Gehalten oberhalb 25 
% in der Faser verstärkt berücksichtigte werden müssen, bewegen sich aber im Bereich von eini-

gen Tausend Euro pro Tonne.  

Weitere Umsatzerlöse ergeben sich bei Textilverarbeitern entlang der Wertschöpfungskette, so-

wie bei Vliesstoffverarbeitern und Gewebeherstellern, in deren Gebieten eine bis zu 3mal höhere 

Umsatzsteigerung angenommen werden kann.  

 
 
5.2.  Darstellung der schutzrechtlichen Situation (bestehende Schutzrechte,  

         geplante Anmeldung eigener Schutzrechte) 

 
Der Antragsteller verfügt zum Zeitpunkt der Projekteinreichung über alle zur geschützten Ver-

marktung notwendigen Schutzrechte. Diese umfassen vor allem die Anmeldungen  

(a) DE 10 2015 103 187 A1 (= WO 2015/135835 A1) „Schwer entflammbare  Cellulo-seformkörper, hergestellt nach einem Direktlöseverfahren“ 
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als wichtigste Grundlage, sowie die entsprechenden Vorläuferanmeldungen (b) DE 103 15 749 = 

WO 2004 088 009 (2004), (c) DE 10 200 80 45 290 = WO 2010/25858 (2010), (d) WO 

2015/155245 (2015) und (e) US 2017 333 331 = WO 2016/091963 (2017) welche die Verar-

beitung von Spinnlösungen zu Formkörpern schützen, welche entweder feinverteilte Ionenaus-

tauscher, Zinkpigmente, mineralische Zusätze und lipophile Zusatzstoffe enthalten. Dies umfasst 

auch die Anbindung von antibakteriell wirksamen Ionen, wie Silber und Kupfer, in ionischer Form 

an die Inhaltsstoffe in den Formkörpern. In den Schutzrechtsanmeldungen sind ebenfalls alle Auf-

machungsformen geschützt, in welche cellulosische Spinnmassen überführt werden können, d.h. 

Fasern, Filamente, Fibride, Folien, sphärische Formen, und Mehrkomponentenfasern [20 –  33].  

Darüber hinaus wird während der Projektbearbeitung geprüft, inwiefern aktuelle Ergebnisse er-

finderische Höhe besitzen um in eine neue Schutzrechtsanmeldung einzufließen.  

 
5.3   Transfer- und Vermarktungsstrategie 

 

Der Antragsteller verfügt über kleintechnische Versuchsanlagen mittels welcher er in der Lage 

ist, den Kundenbedarf an Fasern, welche er zur Bemusterung und Anwendungserprobung benö-

tigt, zunächst eigenständig zu decken. Die herstellbaren Mengen belaufen sich auf etwa 1 kg pro 

Tag.  

In der nächsten Stufe kann der Antragsteller den Umfang der benötigten Mengen mittels eigener 

Anlagen auf etwa 10 kg pro Tag erhöhen, ohne zusätzliche Investitionen zu tätigen, da sämtliche 

Prozeßstufen installiert und die jeweiligen Einheiten einschließlich Metallbeladung und Nachbe-

handlung für etablierte Faserprodukte bereits erprobt sind.  

Eine Lizenzvergabe ist zunächst nicht vorgesehen, da die Vermarktung der Produkte durch den 

Antragsteller bzw. dessen Tochterfirma smartpolymer GmbH selbst erfolgen wird.  

Zuzüglich der direkten Vermarktung werden die Ergebnisse der Fachöffentlichkeit in wissen-

schaftlichen Publikationen, Vorträgen und auf Messepräsentationen vorgestellt. Es ist abzuschät-

zen, dass sich durch die Förderung  für den Antragsteller und die beteiligten Unternehmen deut-

liche Wettbewerbsvorteile ergeben werden.  

 
5.4   Erläuterung und Herleitung der dargestellten wirtschaftlichen Effekte (bspw.     

          über Stückzahlen, Preise und überschlägige Kalkulationen 

Da es sich bei dem zu entwickelnden Produkt um ein Massenprodukt handelt, welche zur Erzie-

lung des gewünschten Wirkeffekts im größeren Maße in einem Gewebekonstrukt vorhanden sein 

muss bzw. ausschließlich aus diesem besteht, ist die erzielbare Wertschöpfung im Vergleich mit 

z.B. antibakteriellen Fasern, als eher moderat anzusehen.  

Basierend auf den im Abschnitt 2 getätigten Aussagen zur Kostenstruktur und den Erfahrungen 

des Antragstellers bei der Vermarktung ähnlicher Produkte (siehe Anhang 4) kann der jährliche 

Absatz an noch nicht konfektionierter Halbzeugware (flammfest ausgerüstet und u.U. 
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metallbeladene Stapelfaser) bis zum Jahr 2021 auf ca. 10 t hochgerechnet werden. Bei einem Ki-lopreis von dann ca. 200 € könnte hiermit ein direkter Umsatz von 2.000.000 € erzielt werden.  
Gerechnet auf einen Zeitraum von 5 Jahren nach Projektabschluss könnte eine ungefähre Prog-

nose wirtschaftlicher Effekte wie folgt angegeben werden: 

Tabelle 1 – wirtschaftliche Effekte beim Antragsteller  

 1. Jahr 2. Jahr 3. Jahr 4. Jahr 5. Jahr 

F&E-Leistungen 80.000 100.000 150.000 150.000 200.000 

Transfer/Lizenzen      

Gesamt 680.000 € 

 

Auf Grund der beim Antragsteller vorhandenen Produktionskapazitäten, bzw. seiner Möglichkei-

ten weitere Kapazitäten verfügbar zu machen, ist keine Lizenzvergabe vorgesehen. Weitere wirt-

schaftliche Effekte sind zudem bei den Weiterverarbeitern der textilen Kette zu erwarten, welche 

sich wie folgt prognostizieren lassen:  

Tabelle 2 – Wirtschaftliche Effekte bei Dritten  

 1. Jahr 2. Jahr 3. Jahr 4. Jahr 5. Jahr 

F&E-Leistungen 500.000 1.000.000 1.200.000 1.800.000 2.500.000 

Gesamt 7.000.00 € 

 
Auf einen Zeitraum von 5 Jahren nach Projektabschluss betrachtet sind zu erwartende gesamt-

wirtschaftliche Effekte in Höhe von etwa 7 Mio. € abschätzbar.  
 

 


