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Sposob estryfikowania celulozy
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb estryfiko-
‘wania celulozy w procesie wytwarzania acetylo-
celulozy. ‘

Znanych jest kilka sposobéw estryfikowania
celulozy w procesie wytw»rzania acetylocelulozy.
Jeden z nich polega na sp«cznianiu drzewnej masy
celulozowej w wodzie lub w wodnych roztworach
alkalibw, po czym specznialg celuloze traktuje sie
bezwodnikiem kwasu octowego, a nastepnie mie-
szaning acetylujaca. _

Inne znane sposoby polegajg ma dzialaniu na
celuloze najpierw mieszaning kwasu mrowkowego
i octowego z dodatkiem kwasu siarkowego, azo-
towego lub chlorowodoru albo kwasem mlekowym,
a nastepnie mieszaning acetylujaca skladajgcg sie
z czynnika acetylujacego, katalizatora i rozpusz-
czalnika, przy czym w przypadku stosowania jako
rozpuszczalnika acetylocelulozy chlorku metyle-
‘nu, reakcje estryfikacji prowadzi sie w tempera-
turze ponizej 50°C.

Wada tych sposob6w jest nadmierne zuzycie
kwasu octowego i otrzymywanie w nastepstwie
tego znacznych ilo§ci rozcieficzonego kwasu, kto6-
rego regeneracja jest bardzo kosztowna. Ponadto
sposoby te sa ucigzliwe i dlugotrwale. Czas po-
trzebny na pelne zacetylowanie celulozy wynosi
od kilku do kilkunastu godzin.

W opisie patentowym NRF nr 1173077 opisano
'sposbb otrzymywania acetylocelulozy umozliwiaja-
.y przeprowadzenie reakcji acetylacji w tempera-
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turach 60—110°C, w czasie 5—15 minut przy uzy-
ciu mieszaniny acetylujacej skladajacej sie z
kwasu octowego i1 bezwodnika tego kwasu. W
sposobie tym przed przeprowadzeniem reakeji
acetylacji celuloze traktuje sie w temperaturze
25—40°C przez okres jednej godziny lub wiecej,
steZzonym roztworem kwasu octowego, ktéry moze
byé w polowie zastapiony kwasem octowym lodo-
watym lub kwasem octowym lodowatym z pewng
iloscia kwasu siarkowego wynoszaca 0,02—0,75%
wagi suchej celulozy.

W sposobie tym przez zastosowanie jako roz-
puszczalnika acetylocelulozy kwasu ociowego
wystepuje duze zuzycie bezwodnika kwasu octo-
wego wynikajgce z konieczno$ci zwigzania wody
zawartej w technicznym lodowatym kwasie octo-
wym.

Stwierdzono, ze pelne zestryfikowanie celulozy
mozna osiggngé w czasie nie przekraczajacym 45
minut przy zastosowaniu mieszaniny acetylujgcej
zawierajacej chlorek metylenu jako rozpuszczal-
nik acetylocelulozy, a za tym przy minimalnym
zuzyciu kwasu octowego.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, Zze na
celuloze o zawarto$ci wilgoci ponizej 5% umiesz-
czonej w mnaczyniu dostosowanym do pracy pod
zmniejszonym i zwiekszonym ci§nieniem, po u-
przednim wytworzeniu w naczyniu podci§nienia
wynoszacego 20 milimetréw stupa rteci, dziala sie,
liczac na jedng cze§é wagowa suchej celulozy,
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najpierw 0,5 czeSciami wagowymi kwasu octowe-
go lodowatego, a nastepnie po uptywie 10 minut
od zakoficzenia dozowania kwasu 0,5 cze§ciami
wagowymi bezwodnika kwasu octowego i bez-
poérednio po nim 7 cze§ciami wagowymi ogrzanej
do temperatury 88°C mieszaniny acetylujacej
skladajacej sie z bezwodnika kwasu octowego,
chlorku metylenu i stezonego kwasu siarkowego,
po czym mieszanine reakcyjng utrzymuje sie w
temperaturze 50—100°C i nadci$nieniu 1,6—3 atm.
w ciggu 30 minut.

Po zakonczeniu estryfikacji zawarto§é naczynia
schtadza sie do temperatury 40°C, oddestylowuje
chlorek metylenu i otrzymany tr6joctan celulozy
w zalezno$ei od przeznaczenia poddaje sie cze$-
ciowej hydrolizie i dalszej obrbbce ogblnie zna-
nymi sposobami.

Przyktad. Do naczynia przystosowanego do
pracy pod zmniejszonym i zwiekszonym cis$nie-
niem zaopatrzonego w plaszcz grzejny zatadowuje
sie 4 kg celulozy o zawarto§ci wilgoci ponizej 5%
i za pomocg pompy prézniowej wytwarza sie w
naczyniu podciénienie wynoszace 20 mm shlupa
rteci. Nastepnie do naczynia zasysa sie 2 kg kwasu
octowego lodowatego i po 10 minutach, liczac czas
od zakonczenia dozowania kwasu, wprowadza sie
kolejno 2 kg bezwodnika kwasu octowego i 28 kg
podgrzanej do temperatury 38°C mieszaniny
acetylujacej o skladzie: 42% wagowych bezwod-
nika kwasu octowego, 57% wagowych chlorku me-
tylenu i 1% wagowy kwasu siarkowego (ciezar
wtlasciwy 1,84).

Po wprowadzeniu mieszaniny acetylujacej i po
wstepnym samoczynnym wzro§cie temperatury do
92°C i ciénienia w naczyniu do 2,5 atm. (na skutek
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ciepta wydzielajacego sie w wyniku przebiegu
reakcji estryfikacji) nalezy tak regulowaé ogrze-
wanie, azeby zawarto§é naczynia utrzymaé w gra-
nicy temperatur 50—100°C przez okres 30 minut.
Nastepnie zawarto$¢ naczynia schladza sie do
temperatury 40°C, usuwa przez destylacje chlorek
metylenu, a otrzymany tréjoctan celulozy o za-
warto$ci zwigzanego kwasu octowego 62,5% pod-
daje sie w znany sposob hydrolizie i dalszej ob-
rébce.

Wedlug wynalazku mozna réwniez otrzymaé
pelne estry innych kwaséw organicznych przez
zastosowanie tych kwaséw w reakceji estryfikacji
celulozy, stosujac metode opisang powyzej.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b estryfikowania celulozy w procesie wy-
twarzania acetylocelulozy na drodze aktywowania
celulozy za pomocg kwasu octowego lodowatego
i acetylowania za pomocg mieszaniny acetylujacej
skladajacej sie z bezwodnika kwasu octowego,
chlorku metylenu i kwasu siarkowego, znamienny
tym, ze na celuloze o zawarto§ci wilgoci ponizej
5% dziata sie, utrzymujgc podci$nienie 20 mm Hg, -
kwasem octowym lodowatym w iloSci 0,5 czeSci
wagowych na 1 cze§é wagowa suchej celulozy, na-
stepnie po 10 minutach liczac czas od zakonczenia
dozowania kwasu, 0,5 czeSciami wagowymi bez-
wodnika kwasu octowego i bezpoSrednio potem
mieszaning acetylujacg w iloSci 7 czeSci wagowych
na 1 cze$é wagowa suchej celulozy, po czym mie-
szanine reakeyjna utrzymuje sie w ciagu 30 mi-
nut w temperaturze 50—100°C i przy nadci$nieniu
1,6—3 atm.

Lub. Zak}l. Graf. zam. 2619. 14. VIL.67. 310.
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