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Einleitung, Problemstellung und Zielsetzung

Im 21. Jh. wachst die hohe Bereitschaft der Gesellschaft, dkologische, ressourcen- und umwelt-
schonend hergestellte Produkte zu verwenden, stets weiter. Hierbei hat die Textil- und Faserbran-
che die Chance, durch biobasierte Produkte auf Grundlage von nachwachsenden Rohstoffen, wie
Chitin bzw. Chitosan, Entwicklungen voranzutreiben, um dem gesellschaftlichen, nationalen sowie
internationalen Bedarf an biobasierten Produkten gerecht zu werden.

Das Biopolymer Chitin und sein Derivat Chitosan sind bereits vielseitig genutzte Rohstoffe in der
(Bio-)Medizin und Pharmazie, die jedoch kaum als reines textiles Produkt verfugbar sind. Chitin ist
mit 1,5-10° t/a das zweithaufigste naturlich vorkommende Biopolymer nach Cellulose [1]. Die halb-
kristalline Struktur und das stabile Netzwerk aus molekularen Bindungen limitieren jedoch die L&s-
lichkeit von Chitin stark, weshalb vornehmlich das Chitinderivat Chitosan in der Forschung und
Materialentwicklung untersucht wird. Die Materialklasse des Chitosans weist hervorragende bio-
logische und antibakterielle Eigenschaften sowie Zellbesiedelbarkeit und Biodegradabilitat auf [2,
3]. In den letzten Jahren wurden zwar betrachtliche Forschungsanstrengungen unternommen, um
effiziente Chitosanprodukte zu entwickeln, dennoch ist die Verflugbarkeit reiner, langzeitstabiler
Chitosanmultifilamentgarne aktuell stark eingeschrankt [4]. Ebenso wird ein robuster, adaptierba-
rer Prozess zur Erzeugung dieser leistungsstarken Garne dringend benétigt, da heutige Chitosan-
filamentgarne hinsichtlich mechanischer Eigenschaften stark limitiert sind. Aufgrund der naturli-
chen Herkunft und der damit verbundenen Variabilitdt von Rohmaterialeigenschaften, wie bspw.
Deacetylierungsgrad (DA), Molekulargewicht (Mw), etc., bestehen nach wie vor grol3e Herausforde-
rungen, Chitosanmultifilamentgarne mittels der bisher entwickelten saure- und alkalidominierten
Herstellungsprozesse zu erzeugen.

Das Ziel des IGF Projektes 21168 BR ,,Chion” bestand deshalb darin, Multifilamentgarne aus 100 %
Chitosan mit hohem Leistungs- und Funktionsvermoégen auf Basis eines robusten Lésungsmittel-
nassspinnverfahrens mit ionischen Lésungsmitteln in reproduzierbarer Qualitdt und mit einstell-
baren Eigenschaften zu erzeugen.

Erzielte Ergebnisse

Durch die Nutzung von ionischen FlUssigkeiten (ionic liquids, IL) werden erstmalig kostenglinstigere
Chitosane mit geringeren My bzw. niedrigen DA < 90 % dem L&sungsmittelnassspinnprozess zu-
ganglich gemacht. Ein hoher Anteil an Acetamidgruppen bei Chitosan mit geringem DA fuhrt zu
einer Steigerung der intermolekularen Wechselwirkungen, wodurch ein erhdhtes Leistungsvermo-
gen bis zu 28 cN/tex, sowie eine gute textiltechnische Verarbeitung der mittels IL hergestellter Chi-
tosanmultifilamentgarne resultieren. Die komplexe Erforschung der Chitosan-IL-Systeme mit ver-
schiedenen Chitosanqualitaten, Mw sowie DA 60 - 90 % mit imidazolhaltigen IL erfolgte zunachst
unter vereinfachten Randbedingungen fir Monofilamente. Aus den Ergebnissen wurden wichtige
Prozessparameter und aussichtsreiche Chitosan-IL-Kombinationen abgeleitet und der entwickelte
Prozess auf den Multifilamentmal3stab Ubertragen. Eine strukturmechanische Einstellung der Ei-
genschaften der Chitosanmultifilamente war ein grundlegender Gegenstand der Forschungsarbei-
ten. Jeder Entwicklungsschritt wurde dabei von systematischen Material- und Prozesscharakteri-
sierungen sowie Analysen begleitet. Systematische Untersuchungen erfolgten zur Léslichkeit von



Chitosan in IL, Viskositatsstudien, Fasermorphologie sowie -geometrie, chemischen und physikali-
schen Materialeigenschaften, Kristallinitdat- und Degradationsverhalten sowie zum Einfluss einer
zielgerichteten Verstreckung wahrend des Spinnprozesses auf strukturmechanische Einstellung
der textil-physikalischen Eigenschaften. Durch die Integration saure- und temperaturempfindli-
cher Modellwirkstoffe in die Spinnlésung wurde die Funktionalisierbarkeit der erzeugten Chitosan-
filamentgarne nachgewiesen sowie die Bioaktivitdt und deren Bestandigkeit im Koagulationsbad
und am Garn erforscht. Im Ergebnis der gezielten Abstimmung der molekularen Eigenschaften des
Chitosans und der erarbeiteten Spinnprozessparameter steht somit ein robuster, Gbertragbarer
Loésungsmittelnassspinnprozess zur Erspinnung der Chitosanmultifilamentgarne im Technikums-
maRstab zur Verfigung. Zum Abschluss wurde die textile Verarbeitbarkeit der erzeugten Chitosan-
multifilamentgarne in Strick-, Web- und Flechtprozessen untersucht und nachgewiesen.

Untersuchung des Lésungsvermogens von Chitosan in IL sowie Spinnlésungherstellung

Der erste Schritt der Forschungsarbeiten umfasste die Untersuchung und Bewertung des Lésungs-
vermaogens ionischer Flussigkeiten (IL) fur Chitosan. Mittels systematischer Versuchsdurchfuhrung
wurden 19 kommerziell verfigbaren Materialien unterschiedlicher Qualitaten (z.B. medizinisches
Chitosan, industrielles Chitosan, etc.), Provenienzen (z.B. Shrimps, Krabben, pilzbasiertes Chito-
san), DA (60 - 90 %) sowie Mw charakterisiert und deren Loslichkeit in aussichtsreichen imidazol-
haltigen IL grundlegend analysiert und ausgewertet. Die erzielten Ergebnisse zeigen, dass beson-
ders kurzkettige IL in Kombination mit Acetat-Anionen ein hervorragendes Lésungsvermadgen fur
alle untersuchten Chitosane aufweisen (vgl. Abbildung 1), woraus eine Ableitung aussichtsreicher
Chitosan-IL-Kombinationen fur weitere Prozessentwicklungsschritte folgte.

Abbildung 1: Lichtmikroskopische Untersuchung des Losungsprozesses eines medizinischen Chitosans mit Deacety-
lierungsgrad von 75 % in IL bei Prozesstemperatur von 80 °C; vollstdndige Lésung nach 120 min

Die Herstellung der Chitosan-IL-Spinnlésungen erfolgte mittels thermischer Unterstitzung in Fest-
stoffkonzentrationen bis zu 8 Gew.-% und wurde von rheologischen Untersuchungen in Abhangig-
keit von den Parametern Temperatur und Scherrate begleitet und bewertet. Zur Untersuchung der
Stabilitat, Prozessierbarkeit sowie Spinnbarkeit der hergestellten homogenen Chitosan-IL-L&sun-
gen wurden diese im LabormaRstab zu Monofilamenten verarbeitet. Umfangreiche Analysen um-
fassten dabei besonders Untersuchungen der Fadenbildung in Abhangigkeit von verwendeten
Rohmaterialien sowie Prozessparametern, wie Feststoffgehalt, Temperatur und Verweilzeit im Ko-
agulationsmedium, sowie des Diffusionsverhaltens und der resultierenden Fasereigenschaften.
Die erarbeiteten Grundlagen bildeten dabei eine Basis fur die Prozessentwicklung der Multifila-
mentgarnerspinnung aus IL. Die erzielten Ergebnisse zeigen, dass sich alle untersuchten Chitosan-
IL-Kombinationen zu reinen Chitosanfasern verarbeiten lassen, und dienen somit als Nachweis,
dass IL ein geeignetes und aussichtsreiches Losungsmittel zur Herstellung von Chitosanmultifila-
mentgarnen darstellen.
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Abbildung 2: Spinnlésungen aus Chitosan und IL (links) und Ergebnisse rheologischer Untersuchungen der Chito-
san-IL-Spinnldsungen mit 6 Gew.-% Feststoffkonzentration in Abhéngigkeit von der Temperatur und verwendetem
Rohmaterial (rechts)
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Erspinnung der Chitosanmultifilamentgarne

Im néchsten Schritt der Forschungsarbeiten fand die erfolgreiche Ubertragung der im Labor erar-
beiteten Grundlagen auf einen Losungsmittelnassspinnprozess im Technikumsmal3stab statt. Die
Erspinnung der Chitosanmultifilamentgarne erfolgte dabei an der Losungsmittelnassspinnanlage
(FOURNE MASCHINENBAU GMBH) des ITM. Die Pilot-Spinnanlage ist speziell fur FuE-Prozessentwicklun-
gen ausgelegt und ermaoglicht u. a. Versuche mit 2 - 60 Liter Spinnlésung.

Far die Spinnversuche wurde die Chitosan-IL-Spinnlésung zunachst filtriert und unter bestimmten
temperatur- und druckbedingten Konditionen entgast. Die Multiflamenterspinnung erfolgte mit-
tels unterschiedlicher Spinndisengeometrien, u.a. 78 Lécher a 90 pm (90 pm/78f) bzw. 24 Lécher
a 160 pm (160 pm/12f). Die praparierte, temperierte Spinnldésung wurde in ein Koagulationsbad
mit deionisiertem Wasser als Medium extrudiert. Die resultierenden Multifilamentgarne weisen
Garnfeinheiten von ca. 50-65 tex sowie Filamentdurchmesser von ca. 30-50 pm in Abhangigkeit
von der Dusengeometrie auf. Um maligeschneiderte Funktionalitdten, wie hohe mechanische Fes-
tigkeiten und Kristallinitaten sowie verbesserte Molekulorientierung, zu erzielen, wurde der Ein-
fluss des Faserverzugs wahrend des Spinnprozesses systematisch untersucht und mittels gezielter
Versuchsplanung effektive Verzugsparameter ausgearbeitet. Die prozessbegleitenden systemati-
schen Untersuchungen umfassten dabei die Charakterisierung der mechanischen und textil-phy-
sikalischen Eigenschaften der mittels IL ersponnenen Garne sowie den Vergleich der erzielten
Kennwerte mit konventionell hergestellten Chitosangarnen auf Essigsaurebasis (AcOH). Der DA
des Rohmaterials spielt dabei eine besonders grol3e Rolle: Ein hoher Anteil an Acetamidgruppen
bei Chitosan mit geringem DA (< 90 %) fuhrt zu einer Steigerung der intermolekularen Wechselwir-
kungen, woraus verbesserte mechanische Eigenschften resultieren. Die erzielten Ergebnisse wei-
sen eine hohe Funktionalitat sowie deutlich verbesserte Festigkeiten der mittels IL ersponnenen
Chitosanmultifilamentgarne im Vergleich zu den konventionellen Chitosangarnen (DA 90 %) aus
AcOH auf (vgl. Abbildung 3, rechts). Mittels erarbeiteten Verzugsparametern lassen sich zudem
mafgeschneiderte textil-physikalische Eigenschaften, wie Elastizitat oder Festigkeiten, je nach ge-
stellten Anforderungen einstellen.
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Abbildung 3: REM-Aufnahmen des Chitosanmultifilamentgarns aus IL (links) und feinheitsbezogene Filamentfestig-
keiten in cN/tex der Chitosanmultifilamentgarne aus IL in Abhédngigkeit von der Verstreckrate (rechts)

Textiltechnische Umsetzung der Chitosanmultifilamentgarne

Im letzten Schritt der Projektbearbeitung folgte die erfolgreiche textiltechnische Verarbeitung der
Chitosanmultifilamentgarne aus IL zu Strick- und Webmustern sowie Geflechten (vgl. Abbildung 4).
Die technische Verarbeitung von konventionellen Chitosangarnen auf Textilmaschinen stellte auf-
grund unzureichender mechanischer Festigkeit und Knotenreisskraften bisher immer eine Heraus-
forderung dar. Eine storungsfreie Verarbeitung in Web-, Strick- oder Flechtprozessen ohne eine
spezielle Garnvorbehandlung bzw. Maschinenanpassungen konnte bisher fir konventionelle Chi-
tosanmultifilamentgarne nicht umgesetzt werden. Die mittels IL hergestelltes Chitosanmultifila-
mentgarne bieten dagegen die notwendige mechanische Stabilitat sowie Flexibilitat, um in konven-
tionellen textilen Prozessen auf industrietblichen Textilmaschinen zu Strick-, Web- oder
Flechtstrukturen verarbeitet zu werden. Durch eine zusatzliche Garnfunktionalisierung, wie bspw.
Schlichteauftrag, wird die Verarbeitbarkeit des Materials sowie die Qualitat des Fertigproduktes
noch zusatzlich verbessert.

Abbildung 4: Beispiele fiir textiltechnische Umsetzung der Chitosanmultifilamentgarne aus IL: REM Aufnahmen
vom Chitosangestrick (links), Flechtprozess mit Chitosanmultifilamentgarn (Mitte) und Mischgewebe aus Chitosan
(Schussfaser) und PES (Kettfaser) (rechts)

Zusammenfassung

Das IGF Projekt 21168 BR ,,CHION" umfasst eine Technologieentwicklung zur Herstellung von Chito-
sanmultifilamentgarnen, die ein MalRschneidern der Garneigenschaften hinsichtlich ihres Leis-



tungs- und Funktionsvermadgens in allen Prozessstufen ermdglicht. Dabei werden die Materialkos-
ten, das Einsatzfeld sowie die im Multifilamentgarn erreichbaren Funktionalitaten zunachst durch
die Rohmaterialauswahl definiert. Durch die Nutzung von ionischen FlUssigkeiten sind erstmalig
kostenguinstigere Chitosane in verschiedenen Qualitaten sowie Deacetylierungsgraden < 90 % fur
einen Losungsmittelnassspinnprozess einsetzbar, die bisher mit konventionellen Spinnprozessen
nicht verarbeitbar waren. Aus den erzielten und ausfihrlich ausgewerteten Projektergebnissen
wurden notwendige Prozessparameter fur die erfolgreiche Ubertragung der erarbeiteten Grund-
lagen auf einen Technikumsmal3stab sowie dazugehdrige Prozessentwicklung flr die Erspinnung
vom Chitosanmultifilamentgarn mit hohem Leistungsvermdgen und Festigkeiten bis zu 28 cN/tex
auf einer Pilot-Loésungsmittelnassspinnanlage abgeleitet und umgesetzt. Zum Nachweis der texti-
len Verarbeitbarkeit der erzeugten Multifilamentgarne aus 100 % Chitosan erfolgte eine erfolgrei-
che Umsetzung textiltechnischer Demonstratoren in konventionellen textilen Web-, Strick- oder
Flechtprozessen auf industrieblichen Textilmaschinen.
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