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Sposób przygotowania wiskozy do wytwarzania
wysokowytrzymałych włókien ciętych, zbliżonych

właściwościami do bawełny

Przedmiotem wynalazku jest sposób przygoto¬
wania wiskozy służącej do wytwarzania wysoko¬
wytrzymałych włókien ciętych o właściwościach
zbliżonych do właściwości włókien bawełnianych.

W celu wyeliminowania wad zwykłych ciętych
włókien wiskozowych, a przede wszystkim nie¬
dostatecznej wytrzymałości na sucho i na mokro,
nadmiernego pęcznienia i niedostatecznej trwało¬
ści kształtu — stosuje się dotychczas różne spo¬
soby.

W ostatnim okresie szczególnie dwa kierunki
wytwarzania uszlacheniania włókien wiskozowych
znalazły zastosowanie w przemyśle.

Kierunek pierwszy to otrzymywanie włókien
wiskozowych o zwiększonej wytrzymałości na su¬
cho powyżej 3 G/den i o względnej wytrzyma¬
łości na mokro powyżej 65% i o znacznie obni¬
żonym pęcznieniu w stosunku do włókien stan¬
dartowych, które charakteryzują się wysoką orien¬
tacją oraz przekrojami poprzecznymi o pogrubio¬
nej skórce lub nawet o przekrojach pełnoskórko-
wych. Podstawą wytwarzania tych włókien jest
użycie wiskozy zawierającej związki chemiczne
o działaniu modyfikującym i formowanie włó¬
kien w kąpielach przędzalniczych o wysokiej za¬
wartości siarczanu cynku, jak również zwiększe¬
nie orientacji włókna przez stosowanie dużych
rozciągów taśmy włókna w gorących kąpielach
plastyfikacyjnych.
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Tak wytworzone włókna nie wykazują jednak
dostatecznej trwałości kształtu i odporności na ług
sodowy, są więc surowcem o ograniczonej przy¬
datności dla włókiennictwa, a w zastosowaniach
technicznych nie zawsze wytrzymują konkuren¬
cję z włóknami syntetycznymi.

Drugi kierunek wytwarzania uszlachetnionych
włókien wiskozowych prowadzi do otrzymywania
produktu końcowego o właściwościach zbliżonych
do bawełny. Charakterystyczną cechą tych włó¬
kien jest znacznie wyższy stopień polimeryzacji
zregenerowanej celulozy w stosunku do trady¬
cyjnych włókien wiskozowych. Wiadomo, że pod¬
wyższenie stopnia polimeryzacji celulozy w go¬
towym włóknie wpływa bardzo korzystnie na
obniżenie pęcznienia włókna, zwiększenie wytrzy¬
małości w stanie mokrym, jak również na popra¬
wienie współczynnika sprężystości.

Wysoki stopień polimeryzacji celulozy w połą¬
czeniu ze specjalnymi warunkami formowania
włókna pozwalają ponadto na uzyskanie produktu
charakteryzującego się wysokim modułem elas¬
tyczności na mokro. Jak z powyższego wynika,
wytwarzanie włókien wiskozowych o wysokim
stopniu polimeryzacji, z celulozy regenerowanej,
ma na celu upodobnienie tych włókien do włó¬
kien kawełny naturalnej i wszystkie sposoby
zmierzają w ostatecznym celu do uzyskania pro¬
duktu, który byłby odporny na odkształcenia oraz
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wytrzymywał obróbkę chemiczną stosowaną w
przerobie bawełny naturalnej.

Wysoki stopień polimeryzacji celulozy we włók¬
nie tekstylnym wymaga oczywiście użycia do pro¬
dukcji surowca wyjściowego również o wysokim
stopniu polimeryzacji i niskiej zawartości frakcji
o DP poniżej 200. Jednakże użycie celulozy o wy¬
sokim stopniu polimeryzacji nie gwarantuje uzys¬
kania włókna o wymaganych właściwościach,
a daje tylko podstawę i stwarza możliwość tech¬
nologicznego ukształtowania pożądanej struktury
włókna.

a _Nie tylko sposób przyrządzania wiskozy z celu¬
lozy ó wysokim stopniu polimeryzacji, ale przede
wszystkim odpowiednio dobrane warunki formo¬
wania włókna decydują o właściwościach włókna.

Liczne opisy patentowe, głównie japońskie, po¬
dają sposoby wytwarzania włókien o wysokim
stopniu polimeryzacji. Tak na przykład opis ja¬
poński nr 2.592.355 z roku 1952 zaleca dla wytwo¬
rzenia włókien o wysokim stopniu polimeryzacji
używanie celulozy o początkowym DP powyżej
800 i o niskiej zawartości frakcji poniżej 200.
Zgodnie z tym rozwiązaniem alkalizację celulozy
należy prowadzić w ługu sodowym o stężeniu
oĄ 13% do 17%, zmieniająych się w stosunku
odwrotnym do DP celulozy, określonej granicami
od 800 do 1400.

Również stopień odprasowania celulozy uzależ¬
niony jest od DP celulozy i wynosi 2,8—2,4. W ce¬
lu zmniejszenia degradacji celulozy podczas ope¬
racji technologicznych poleca się również szarpa¬
nie alkalicelulozy oraz siarczkowanie niedojrza¬
łej alkalicelulozy w atmosferze gazu obojętnego,
np. azotu.

Dotychczas znane sposoby wytwarzania ciętych
włókien wiskozowych o wysokim stopniu polime*
ryzacji "jakkolwiek stanowią niewątpliwy postęp
i pozwalają na wytworzenie włókien o znacznie
poprawionych parametrach fizyko-chemicznych,
nie gwarantują jednak jeszcze otrzymania pro¬
duktu, który tak z punktu widzenia możliwości
przerobowych, jak również wartości użytkowych,
stanowiłby pełny odpowiednik bawełny natural¬
nej.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu
przygotowania wiskozy do wytworzenia wysoko¬
wytrzymałych -włókien ciętych, zbliżonych wła¬
ściwościami do bawełny. Charakterystyczne cechy
takiego włókna określają poniższe parametry.

Wytrzymałość na sucho od 3,2 do 4,8 G/den
Względna wytrzymałość na mokro — powyżej

70%

Wydłużenie na sucho od 8 do 16%
Moduł elastyczności na mokro )
w G/den przy wydłużeniu 5% J od °'65 do 1}3
Wytrzymałość względna w pętli od 12 do 40%

Dla wytworzenia włókna o powyższych właści¬
wościach w sposobie według wynalazku używa się
celulozy o stopniu polimeryzacji od 600 do 1200,
przy czym proces przygotowania wiskozy prowa¬
dzi się w dwu odmianach.
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W odmianie pierwszej wiskozę otrzymuje się
z całkowitym pominięciem procesu alkalizacji ce¬
lulozy. Poszarpaną celulozę o stopniu polimeryza¬
cji od 600 do 1200 wprowadza się do gniotownika

5 i poddaje bezpośrednio działaniu mieszaniny dwu¬
siarczku węgla i ługu sodowego. Ilość użytego
dwusiarczku węgla w stosunku do alfacelulozy
wynosi 50—65% wagowych w zależności od cha¬
rakterystyki użytej celulozy oraz od temperatury

io siarczkowania. Ilość ługu sodowego w stosunku
do alfacelulozy wynosi 50—90% wag. w zależności
od warunków formowania włókna, a szczególnie
od stężenia kwasu siarkowego w kąpieli koagu-
lacyjnej, temperatury i szybkości przędzenia włók-

15 na. Tak otrzymaną wiskozę odfiltrowuje się wstęp¬
nie w celu usunięcia nieprzereagowanych cząstek

. celulozy, poddaje procesowi homogenizacji, odpo¬
wietrza i przeprowadza właściwą filtrację. Liczba
gamma uzyskanej wiskozy jest nie niższa niż 55,

20 a lepkość jej waha się w granicach 120—400 sek.
Dla ułatwienia koagulacji żelu w mało agre-

• sywnych kąpielach przędzalniczych, do wiskozy
dodaje się do 10% wagowych tiosiarczanu sodo¬
wego. Następnie tak przygotowaną wiskozę for-

25 muje się w kąpieli koagulacyjnej zawierającej od
55 g/l kwasu siarkowego, do 80 g/l siarczanu so¬
dowego i do 0,5 g/l siarczanu cynkowego w tem¬
peraturze nie przekraczającej 35°C.

Formowanie włókien prowadzi się z jedno lub
30 wielostopniowym rozciągiem. Uformowany w ką¬

pieli koagulacyjnej żel poddaje się rozciągowi, na
przykład częściowo w kąpieli koagulacyjnej, czę¬
ściowo w powietrzu, lub tylko w powietrzu, albo
w powietrzu i drugiej kąpieli rozciągającej. Cał-

35 kowita. wielkość rozciągu w zależności od para¬
metrów wiskozy kąpieli przędzalniczej oraz pożą¬
danych właściwości włókna wynosi najkorzystniej
100—250%.

Pominięcie w sposobie według w7ynalazku pro-
«ic cesu alkalizacji celulozy pozwala na użycie jako

surowca wyjściowego celulozy o znacznie niższym
stopniu polimeryzacji, jak na przykład 600, dla
uzyskania włókna o właściwościach charaktery¬
stycznych dla celulozy wyjściowej o znacznie wyż-

45 szym stopniu polimeryzacji, na przykład 800, po¬
nieważ unika się jej degradacji. Ponadto unika
się szeregu skomplikowanych czynności zmierza¬
jących do zabezpieczenia celulozy przed degra¬
dacją, jak na przykład szarpania alkalicelulozy t

50 w atmosferze azotu.

Pominięcie procesu alkalizacji i dojrzewanie
alkalicelulozy stwarza ekonomiczną podstawę ta¬
niej produkcji wysokoszlachetnego włókna, zbli¬
żonego właściwościami do bawełny.

55 W odmianie drugiej sposobu według wynalazku
celulozę o stopniu polimeryzacji powyżej 750 pod¬
daje się procesowi alkalizacji, przy czym proces
ten prowadzi się za pomocą ługu sodowego o nis¬
kim stężeniu wynoszącym 9,5—13%, a następnie

60 działa na alkalicelulozę dwusiarczkiem węgla z po¬
minięciem procesu dojrzewania alkalicelulozy. Da¬
lej proces prowadzi się znanymi sposobami z
uwzględnieniem dodatku do wiskozy tiosiarczanu
sodowego w ilości do 10% wagowych, podobnie

65 jak w odmianie pierwszej.
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Wiskoza otrzymana tym sposobem, nadaje się
szczególnie do wytwarzania włókien o specjalnie
wysokich wskaźnikach fizyko-mechanicznych.

Sposób według wynalazku wyjaśniają bliżej
przykłady: 5

Przykład I. Celulozę o DP = 700 i zawar¬
tości alfacelulozy 97,25'% rozdrabnia się w młynie
lub szarpaczu i następnie bez alkalizowania i doj¬
rzewania wprowadza do gniotownika. Siarczko- 10
wanie przeprowadza się emulsją dwusiarczku wę¬
gla w roztworze ługu sodowego w obecności emul¬
gatora w temperaturze 22°C. Ilość dodanego dwu¬
siarczku węgla w stosunku do alfacelulozy wy¬
nosi 55%. Czas przyrządzania wiskozy 5 godzin. 15

Otrzymuje się wiskozę o składzie:

Przykład II. Celulozę o DP = 970 i zawar¬
tości alfacelulozy = 95% poddaje się alkalizacji
w ługu sodowym o stężeniu 10,5*%. Otrzymaną
alkalicelulozę o stopniu odprasowania powyżej
34% wprowadza się do gniotownika bez dojrze¬
wania i dozuje się ług sodowy o stężeniu 260 g/l
w całkowitej ilości ustalonej składem wiskozy.
Następnie siarczkuje się w temperaturze 19°C
dwusiarczkiem węgla w ilości 60% w stosunku do
alfacelulozy, powszechnie stosowanym sposobem.
Czas przyrządzania wiskozy 5 godzin.

20

Zawartość tiosiarczanu sodowego 5%, z której
przędzie się włókna znanymi metodami. 25

lepkość
liczba gamma

280 sek.
65

alfaceluloza
NaOH

lepkość
liczba gamma

4,8—5,0%
4,2—4,3%

280 sek.

62

Otrzymuje się wiskozę o składzie:

alfaceluloza
NaOH

35
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ż której przędzie się włókna znanymi metodami.

Przykład III. Celulozę o DP = 1100 alkali-
zuje się 10%-owym ługiem sodowym i po odpraso¬
waniu siarczkuje jak w przykładzie I w tempera¬
turze 22°C. Czas przyrządzania wiskozy 5 godzin.

Otrzymuje się wiskozę o składzie:

alfaceluloza
NaOH

lepkość
liczba gamma

4,0%
3,8%

320ssek.

60.

5,5%
5,0%

z której przędzie się włókna znanymi metodami.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób przygotowania wiskozy do wytwarza¬
nia wysokowytrzymałych włókien ciętych, zbli¬
żonych właściwościami do bawełny, znamienny
tym, że celulozę o stopniu polimeryzacji 600—
— 1200 poddaje się bezpośrednio działaniu mie¬
szaniny dwusiarczku węgla w*ilości 50—65%
wagowych i ługu sodowego w ilości 50—90%
wagowych w stosunku do alfacelulozy, po czym
uzyskaną wiskozę o liczbie gamma co najmniej
55 i lepkości 120—400 sek. poddaje się proce¬
sowi homogenizacji, odpowietrzenia i filtracji.

2. Odmiana sposobu według zastrz. 1, znamienna
tym, że celulozę o stopniu polimeryzacji po¬
wyżej 750 poddaje się procesowi alkalizacji za
pomocą ługu sodowego o stężeniu 9,5—13%,
a następnie działa na otrzymaną alkalicelulozę
dwusiarczkiem węgla z pominięciem procesu
dojrzewania alkalicelulozy.

3. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
że do wiskozy dodaje się tiosiarczanu sodowego
w ilości do 10% wagowych.
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