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Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu
otrzymywania roztworów przędzalniczych
wiskozy, który zwykłe liczne stadja proce¬
su sprowadza do pojedynczego procesu
przy użyciu jednego tylko aparatu.

Istnieją już liczne sposoby uproszczone¬
go otrzymywania roztworów wiskozy. Tak
więc np. w celu otrzymywania alkalieelu-
lozy wgniata się odważoną ilość ługu do
odważonej ilości celulozy, przyczem zwy¬
kle stosowane zanurzanie i wytłaczanie nie
jest przeprowadzane. Dalsza obróbka pole¬
gała na rozdrabnianiu i wstępnem dojrze¬
waniu tak wytworzonej alkalicelulozy; o-
trzymano gęstą pastę lecz nie można było

otrzymać dostatecznie płynnego, dającego
się prząść roztworu wiskozy.

Inne sposoby nie stosują wstępnego
dojrzewania celulozy. Przytem jednakże
po zanurzeniu alkaliceluloza była prze¬
ważnie mocno wytłaczana, następnie szar¬
pana, co dla suchej alkalicelulozy równa
się dojrzewaniu.

Zgodnie z wynalazkiem niniejszym nie
stosuje się zupełnie wyciskania, szarpania
i wstępnego dojrzewania alkalicelulozy.
Dzięki temu zbyteczne się stają zupełnie
kosztowne prasy, rozwłókniarki i komory
dla wstępnego dojrzewania. Jak się oka¬
zało, usunięcie tych procesów przejścio-



wych i agatów je& możliwe tylko wtedy,
jeśli jakof^fSdukt |Kyj)sciowy zastosować
celulozę o nt>wyc|*właściwościach. Celulo¬
zę stosuje się w postaci bardzo mało spoli-
meryzowanej, względnie mocno zdepolime-
ryzowanej, czyli rozłożonej tak, iż można
z niej otrzymać roztwory mało lepkie, a
tern samem przędzalne, nie dając celulozie
w znaczniejszym stopniu w ciągu dalszego
procesu powtórnej sposobności do zmniej¬
szenia cząsteczki.

Zgodnie z wynalazkiem na celulozę
działa się roztworem części albo całej ilo¬
ści ługu sodowego, potrzebnej do wytwo¬
rzenia żądanego roztworu wiskozy. Tę mie¬
szaninę merceryzacyjną traktuje się na¬
stępnie siarczkiem węgla, a otrzymaną ma¬
sę ksaniogenianu, ewentualnie z dodatkiem
brakującego jeszcze ługu sodowego, rozpu¬
szcza się w wodzie na wiskozę o żądanem
stężeniu.

Zasadniczym warunkiem sposobu we¬
dług wynalazku jest zastosowanie specjal¬
nej celulozy. Jako taką można stosować za¬
równo błonnik drzewny, fak również ba¬
wełnę (liuters i t. d.). Celuloza musi być
przytem mało spolimeryzowana albo też
musi być uprzednio poddana depolimery-
zacji. Procesy takie mogą polegać na ener-
gicznem gotowaniu przy otrzymywaniu ce¬
lulozy siarczynowej, albo na specjalnie
eoergicznem bieleniu błonnika lub bawełny
lub na jakiejkolwiek obróbce, prowadzącej
do zmniejszenia cząsteczki celulozy, przy-
czem lepkość celulozy obniża się. Mało
^polimeryzowane celukłzy zawarte są w
trawach i słomach a tę samą właściwość
wskazuje również Łydroceluloza. Poniżej
opisano sposób, nadający się <k> oznacza¬
nia lepkości celulozy.

<fc5 ?g celulozy (w staarie absolutnie su¬
chym) jpozrabia się w wodzie, odsącza się
przez szklany tygiel filtrujący, rozrabia się
z 29%-owym amoniakiem, słabo odsącza i
ssybko waży. Wilgotne ciasto błonnikowe
*flp*owadza *ię do 160 cm-owej kolby i za¬

daje się w niej ilością 20% amonjaku, bra¬
kującą jeszcze do 15 cm3 całej ilości płynu.
Błonnik w tym roztworze amonjakalnym
rozprowadza się równomiernie przez pod¬
bijanie kolby na płaskiej dłoni następnie w
ciągu 1 minuty dodaje się 35 cm3 roztworu
miedzioamonjakalnego, zawierającego 15
gramów miedzi i 200 g NH3 w litrze, zamy¬
ka się kolbę i wstrząsa roztwór silnie w
ciągu pół minuty (z szybkością dwóch
wstrząśnięć na sekundę), następnie pozo¬
stawia się kolbę przez 10 minut w kąpieli
wodnej o temperaturze 20°C. Pod koniec
tego czasu Lorek szklany zastępuje się po¬
dwójnie przedziurawionym karkiem gumo¬
wym, zawierającym rurkę wiskozymetru,
której wymiary podane są niżej, oraz zgię¬
tą rurkę szklaną z nasadą dla wężownicy
do wytłaczania cieczy pod ciśnieniem. Na¬
stępnie wytłacza się ciecz ku górze, wisko¬
zymetr tak się ustawia, żeby dolny jego ko¬
niec akurat dotykał powierzchni roztworu i
po upływie 10 minut od wstawienia do łaź¬
ni wodnej pozwala się roztworowi spłynąć
przez rurkę wiskozymetru. Znalezioną
ilość sekund dzieli się przez wartość wod¬
ną wiskozymetru i otrzymuje w ten sposób
lepkość roztworu miedziowego celulozy.

Wiskozymetr składa się z rurki szkla¬
nej o średnicy przekroju 15 mm, która w
odległości 3 cm od każdego końca zaopa¬
trzona jest w dwa znaki. Rurka ma w cało¬
ści długość około 11 cm a wymiary jej są
tak dobrane, że pojemność pomiędzy oby¬
dwoma znakami wynosi dokładnie 10 cm3.
Rurka na obu końcach zaopatrzona jest w
korki gumowe z otworami; przez jeden z
nich wsunięta jest rurka o średnicy otworu
2 mm i 6 nun szerokości zewnętrznej oraz
15 cm długości. Wewnętrzny koniec korka
gumowego i rurki tej powinien być oddalo¬
ny od dolnego znaku o 1,5 cm. Przez górny
korek gumowy przełknięta jest rurka o ta¬
kiej samej szerokości i 3 cm długości.

Zwykła celuloza do wyrobu sztucznego
jedwabiu posiada lepkość roztworu nrie-
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dziowego mierzoną *iiniejszym sposobem
od 10 do 20. Zgodnie z niniejszym wyna-
laizfeiem celuloza powinna mieć lepkość
znacznie niższą, we wszystkich przypad¬
kach poniżej 10, a nawet poniżej 5, w prze¬
ciwnym razie t>irzymywane według tego
sposobu wiskozy nie są dostatecznie płyn¬
ne.

Mała lepkość roztworu miedziowego ce¬
lulozy przeznaczonej do użycia, nie zależy
od specjalnie wysokiej zawartości hemice-
hilozy, ponieważ okazało się, że również
celulozy wolne od hemicelulozy mogą mieć
bardzo małą lepkość roztworu miedziowe¬
go. Z drugiej strony okazało się korzyst-
nem oczyszczanie zdepolimeryzowanych
celuloz od hemicelulozy zapomocą obróbki
alkaljami. Dobrze nadaje się już błonnik,
zawierający 80% a celulozy.

Błonnik można stosować w zwykłej po¬
staci arkuszowej, a lepiej w postaci kłacz¬
ków.

Przez -użycie celulozy w stanie zwilżo¬
nym względnie mokrym można ułatwić
znacznie mieszanie ługów z celulozą wmie¬
szarce.

Rozpuszczanie wytworzonego ksanloge-
niami w wodzie na wiskozę wolną od włó¬
kien zostaje znacznie .ułatwione, jeśli użytą
celulozę poddać uprzednio odpowiedniemu
procesowi mielenia, np. w holendrze.

Należy zwracać uwagę podczas działa¬
nia ługu sodowego na celulozę, aby stężenie
ługu w mieszaninie celulozy i ługu było
wyższe lub co najmniej wystarczające do
osiągnięcia merceryzacji, dającej się
stwierdzić fizykochemicznie i rentgenogra-
ficznie. Najmniejsze stężenie ługu^ależy tu
w pewnym stopniu od temperatury i przy
niższej temperaturze jest niższe, niż przy
wyższych. Powyżej 0 stopni temperatury
reakcyjnej najmniejsze stężenie wynosi o-
koło 9% wagowych, zaś przy 15°C około
11 % wagowych, a przy 20°C — 12 do 13%
wagowych. Niższa temperatura reakcji za¬
pewnia zastosowanie nieco niższego stężenia

Ługu sodowego, natomiast wyższa tempera¬
tura reakcji daje *ę korzyść, że proces
można nieco przyśpieszyć. Dobrze jest
większą część lub cały ług sodowy, potrzeb¬
ny do wytwarzania żądanej wiskozy, użyć
odrazu przy otrzymywaniu mieszaniny
merceryzacyjnej, aby stężenie alkaljów w
mieszaninie i ilość ługu były duże.

Opisana mieszanina mercefyzacyjna
ksamtogenuje się przez dodatek dwusiarcz¬
ku węgla, mieszając lub wygniatając od
czasu do czasu. Przy niższej temperatu¬
rze siarkowania i większej ilości ługu sodo¬
wego w mieszaninie trzeba zastosować
większą ilość dwusiarczku węgla, niż zwy¬
kle. Nadmiar dwusiarczku węgla można u-
sunąć np. zapomocą odsączania oraz od¬
zyskać. Dobre wyniki otrzymuje się przy
użyciu 60 do 80% dwusiarczku w^gla na
celulozę wysuszoną na powietrzu jeśli siar¬
kowanie prowadzić w obecności całej ilości
ługu w temperaturze 10 do 15°C.

Wytworzony ksantogenian z dodatkiem
wody i ewentualnie potrzebnego jeszcze łu¬
gu sodowego rozpuszcza się na roztwór wi¬
skozy o żądanym składzie. Roztwory wi¬
skozy przed przędzeniem odsącza się i
poddaje następnemu dojrzewaniu, jeśli to
fest potrzebne.

Sposób według wynalazku w przeważ¬
nej ilości swych zastosowań ma tę zaletę,
której nie posiada żaden z dotychczaso¬
wych sposobów otrzymywania wiskozy, <że
warunki reakcji są lepsze, ponieważ alkali-
celuloza i ksantogenian nie stanowią mas
suchych, lecz masy ciastowate, półpłynne.

Przykład I. 1 kg błonnika wysuszone¬
go na powietrzu i zawierającego 80% a ce¬
lulozy oraz 92 % łącznie a i $ celulozy (w
absolutnie suchym materjale) i posiadają¬
cego lepkość miedziową 4,2 rozdrabnia się
zgruhsza i miesza w gniotowniku z 6,18 kg
ługu sodowego 17,8%-owego w temperatu¬
rze 12° w ciągu 30 minut. Następnie do tej
mieszaniny merceryzacyjnej dodaje się
800 g dwusiarczku węgla i w ciągu 3V2 go-
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dżiny miesza się przy temperaturze 12°C.
Następnie ksamtogenian, ciągle w tym sa¬
mym gniotowniku, rozpuszcza się w 5,72 kg
wody i miesza w ciągu 3 godzin przy 12°C.
Otrzymana wiskoza ma skład następujący:

6% wagowych celulozy,
8% ,, NaOH.

Odsączona i dojrzała do stopnia 9 we¬
dług Hottenrotha wiskoza posiada lepkość,
mierzoną spadkiem kuli, równą 30.

Przykład II. Błonnik świeżo wygoto¬
wany, wybielony i dobrze zwolniony od
hemiceluloz zapomocą obróbki rozcieńczo-
nemi alkaljami miele się jeszcze w stanie
wilgotnym p<rzy stężeniu 3% (w przelicze¬
niu na materjał stały) w holendrze. Mate-
rjał ten w stanie absolutnie suchym zawie¬
ra 96% a celulozy, oraz łącznie 97,5% a i
P celulozy, przy lepkości roztworu mie¬
dziowego 4,1. Z tego 4 kg papki błonniko¬
wej, odwodnionej do 25% substancji su¬
chej, miesza się z 3,5 kg 33%-owego ługu
sodowego w mieszalniku w temperaturze
10° w ciągu 30 minut, a następnie dodaje
się 800 g siarczku węgla. Po czterogodzin-
nem mielszaniu przy 10°C masę ksantoge-
nianu rozpuszcza się zapomocą 9,8 kg wo¬
dy w temperaturze 10 do 15° w ciągu 2 go¬
dzin. Otrzymana wiskoza zawiera po prze¬
sączeniu 5,98% dającej się wytrącić celulo¬
zy i 8,04% NaOH. Po dojrzeniu do 9,2°
Hottenrotha wiskoza posiada lepkość, mie¬
rzoną (Spadkiem kuli, równą 33.

Temperatura obróbki może być wyższa
lub niższa od temperatury pokojowej.
Wszystkie procesy merceryzacji siarkowa¬
nia i rozpuszczania można wykonywać przy

jednej i tej samej temperaturze, można
jednakże dla każdego stadjum obróbki sto¬
sować specjalną temperaturę w jednym i
tym samym aparacie.

Wiskozy, otrzymane sposobem według
wynalazku, dają się prząść w znany sposób
w zwykłych kąpielach strącających.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób otrzymywania roztworów
przędzalniczych wiskozy, znamienny tern,
że celulozę o niskim stopniu polimeryzacji,
lepkości roztworu miedziowego niższej od
5 i oczyszczoną od hemicelulozy traktuje
się częścią, albo całą ilością rozpuszczone¬
go wodorotlenku sodowego, potrzebną do
wytwarzania wiskozy, o stężeniu wystar-
czającem do merceryzacji, poczem na mie¬
szaninę merceryzacyjną działa się dwu¬
siarczkiem węgla, a następnie masę ksan-
togenianu rozpuszcza się w wodzie, ewen¬
tualnie z dodatkiem brakującego jeszcze
ługu sodowego.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że ługiem sodowym działa się na
celulozę w stanie wilgotnym.

3. Sposób według zastrz. 2, znamien¬
ny tern, że wilgotną celulozę miele się
przed działaniem na nią ługiem.

4. Sposób według zastrz. 1—3, zna¬
mienny tern, że celulozę używa się w posta¬
ci kłaczków.

Wreinigte
Glanzstoff-Fabriken A. - G.

Zastępca: M. Skrzypkowski,
rzecznik patentowy.
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