
',3/22, /
Wydano 31 października 1942

U RZĄD PATENTOWY

w WARSCHAU

OPIS PATENTOWY
Nr30673 KI, 29 b, 3/02

L G. Farbenindustric Aktiengesellschaft, Frankfurt n. M.

Sposób wytwarzania włókien i nici sztucznych z wiskozy
Zgłoszono 22 lipca 1940
Udzielono 2 czerwca 1942

Pierwszeństwo: 22 lipca 1939 (Niemcy)

Znane jest wytwarzanie z wiskozy włó¬
kien i nici sztucznych o dużej wytrzyma¬
łości bez stosowania bardzo stężonych
kwaiśnyich kąpieli. Wytwarza się np. włókna
o wytrzymałości ponad 2 g ma denier przez
przędzenie wiskozy do kąpieli, które za¬
wierają mniej niż 7% kwasu siarkowego
zawierając ewentualnie siarczan amonu
i siarczan sodu, przy czym podczas obróbki
mającej na celu przeprowadzenie wiskozy
w hydrocelulozę włókna te rozciąga się
przynajmniej o 25%. Proponowano również
spęczniać w kąpieli pośredniej włókna* gdy
opuściły one kąpiel zawierającą mniej niż
7% kwasu siarczanego, i dopiero wówczas
stosować lub kończyć wyciąganie. Jako ką¬
pieli pośredniej używano wody lub roztwo¬
ru substancji reagujących zasadowo, do

których były dodawane substancje obojęt^
ne, związki nieorganiczne lub organiczne,
alkohole, aldehydy, aminy lub nawet kwa¬
sy. Podczas spęczniania lub po spęcznieniu
włókna rozciąga się o 25 — 100% i więcej
swej uprzedniej długości i wreszcie prze¬
prowadza w hydrocelulozę.

Znane są również sposoby, według któ¬
rych włókna, wyprzedzone z wiskozy do
kwaśnej kąpieli, są silnie wyciągane w go¬
rącej wodzie. W celu zwiększenia skutecz¬
ności kąpieli przędzalniczych dla dalszego
wzmocnienia włókien w myśl innego spo¬
sobu do kąpieli dodaje się dwuwartościo*
wydh soli, np. siarczanu cynkti, a włókna
przędzone do tych kąpieli rozciąga w go¬
rących rozcieńczonych kwasach.

Wireszicie znany jest również sposób wy-



twarzania bardzo mocnych włókien sztucz¬
nych' polegający itói tym, że wiskozę przę¬
dzie się do kąpieli kwasu siarkowego za¬
wierających sól, po czym świeżo strącone
włókna wprowadza się w celu spęcznienia
po opuszczeniu kąpieli strącającej do ką¬
pieli zasadowej, zawierającej cynk ltfb
glin, a następnie spęcznione włókna wycią¬
ga się w kąpieli spęczniającej lub po ką¬
pieli spęczniającej w powietrzu, gorącej
wodzie lub w gorącej parze wodnej.

Okazało się, że w szczególnie prosty
sposób już przy pomocy zwykłych kąpieli
Mullera z, więcej niż 7°/o kwasu siarkowe¬
go, nie zawierających ani cynku, ani inne¬
go wielowairtoiściowego metalu, również
i bez stosowania takich kąpieli spęczniają¬
cych, zawierajjących wielowartościowe
związki metali, można uzyskiwać bardzo
mocne włókna, które szczególnie w mokrym
stanie posiadają dużą wytrzymałość i któ¬
rych rozciągliwość przekracza 10°/o.

Sposób według wynalazku polega ma
tym, że wiskozę przędzie się do kąpieli, za¬
wierającej siarczan sodu i kwas siarkowy,
przy. czym zawartość kwasu siarkowego
wynosi np. 10 — 14%, pd czym świeżo wy¬
przedzone włókna wprowadza się w celu
spęcznienia do gorącej, zasadowej kąpieli
spęczniającej, nie zawierającej wielowar-
tościowych związków metali, a następnie
spęcznione włókna silnie wyciąga się bądź
w kąpieli spęczniającej, bądź w specjalnych
gorących roztworach soli, bądź też w gorą¬
cej parze wodnej. Sposób według wyna¬
lazku ma tę zaletę w porównaniu ze sposo¬
bami znanymi, że nie stosuje się roztworu
wielowairtościowycih związków metali ani w
kąpieli przędzalniczej, ani w kąpieli spęcz¬
niającej. Ma on prócz tego tę zaletę, że ką¬
piele zawierające siarczan sodu z 10 —
14tyo kwasu siarkowego są skuteczniejsze
niż kąpiele o zawartości tylko 7% kwasu
siarkowego. W przeciwieństwie do zna¬
nych sposobów, w których nie są stosowane
wielowartościowe sole metali w kąpieli

przędzalniczej lub w których stosuje się
kąpiele spęczniające tylko w zwykłej tem¬
peraturze, sposobem według wynalazku
otrzymuje się włókna o lepszych stałych
fizycznych. Sposób według wynalazku
przeto szczególnie dobrze daje się stoso¬
wać do wytwarzania włókien na dużą
skalę.

Przy wykonywaniu sposobu po kwaśnej
kąpieli przędzalniczej i przed zasadową
kąpidą spęczniającą można stosować (ką¬
piel pośrednią, która wymywa włókna z
większej części kwasu, /który przylgnął do
nidh, oraz zapobiega szybkiemu zużywaniu
się zasady w kąpieli spęczniającej. Jako
kąpiel pośrednia może być stosowana w
temperaturach 40 — 50°C kąpiel wodna,
zawierająca sól, z dodatkiem środka zwil¬
żającego, trwałego w ośrodku zasadowym.
Środki zwilżające, odporne na zasady, są
znane z literatury, np. z ,,Textilhilfsmittel-
tabellen vom Dr. I. Hetzer, 2 wydanie, Ber¬
lin 1938". Samą kąpiel spęczniającą stosu¬
je się w temperaturze powyżej 70°C, najle¬
piej w temperaturze powyżej 95°C. Składa
się ona z 10 30%-owego roztworu siar¬
czanu sodu, który zawiera 0,2 — 5°/o ługu
sodowego. W takiej kąpieli spęczniającej
włókna mogą być wyciągane o 50 — 100°/o
swej długości.

Przy przeprowadzaniu sposobu według
wynalazku najlepiej jest stosować wiskozę
wytworzoną z wartościowego gatunku celu¬
lozy o dużej zawartości a-celulozy. Oka¬
zało się korzystne stosowanie wiskozy za¬
wierającej pewien chociaż nawet tylko
nieznaczny dodatek celulozy możliwie wy¬
soko spolimeryzowanej. Dzięki temu otrzy¬
muje się włókna, które przy bardzo dużej
wytrzymałości posiadają wystarczającą
rozciągliwość.

Przykład L Wiskozę z 8%-ami celu¬
lozy i 6,5%-ami zasady przędzie się przy
wartości y = 45 z dyszy z 600 otworami o
średnicy 0,07 mm do kąpieli przędzalni¬
czej, która zawiera 10% kwasu siarkowe-
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go i 30% siarczanu sodu i jest -utrzymywa¬
na w temperaturze 45 — 50°C. Włókina od¬
ciąga się z dyszy z szybkością 25 m oraz
przeprowadza przez kąpiel przędzalniczą
na długości 15 om. Po opuszczeniu kąpieli
strącającej wiązka włókien zostaje prze¬
prowadzona na długości 60 — 80 cm przez
ogrzany do 50°C 20%-owy roztwór siar¬
czanu sodu i następnie na długości 80 —
100 cm przez kąpiel spęczniającą, która
zawiera 1 — 2°/o ługu sodowego i 20%> siar¬
czanu! sodu oraz jest utrzymywana w tem¬
peraturze 95 — 100°C. W czasie przecho¬
dzenia przez kąpiel spęczniającą wiązka
włókien zostaje rozciągnięta o 100% swej
pierwotnej długości i wreszcie pod napię¬
ciem zakwaszona, do czego używa się
5%-owego kwasu siarkowego. Długość dro¬
gi w kąpieli zakwaszającej wynosi 80 -—
100 cm. Włókna, wyprzedzone w ten spo¬
sób, mają wytrzymałość w sianie suchym
3,3 g na denier, a w stanie mokrym — 2,2 g
na denier przy 12 — 15%-ach rozcią-
gliwoiści.

Przykład II. Błonnik o zawartości
96%-ów a-oelulozy przerabia się na wisko¬
zę z 6%-ami celulozy i 8,5°/o-ami zasady,
którą przędzie się przy wartości y = 45.
Kąpiel strącająca, którą stanowi wodny
roztwór 12%-owego kwasu siarkowego i
28%-owego siarczanu sodu, jest utrzymy¬
wana w temperaturze 45 — 50°C. Długość
drogi włókien w kąpieli strącającej wynosi
15 cm. Włókno sztuczne, wyprzedzone za
pomocą dyszy o 600 otworach średnicy
0,07 mm, jest odciągane z szybkością 25 m
i bądź bezpośrednio po opuszczeniu kąpieli
strącającej, bądź po przejściu przez kąpiel
pośrednią jest rozciągane w kąpieli spęcz¬
niającej, ogrzanej do 95°C, na podwójną
swą pierwotną długość. Gorąca kąpiel
spęczniająca zawiera 2% ługu sodowego
i 25°/o siarczanu sodu. Kąpiel pośrednią,
którą się stosuje po kąpieli strącającej
i przed kąpielą spęczniającą, stanowi
20%-owy roztwór siarczanu sodu utrzy¬

mywany w temperaturze 5ÓaC. Kwas siar¬
kowy, który został porwany przez włókna
do kąpieli pośredniej, jest zobojętniany łu¬
giem sodowym, tak iż kąpiel pozostaje sta¬
le obojętna. Długość drogi włókien wynosi
w kąpieli wymywającej i spęczniającej
80 — 100 cmi. Po opuszczeniu kąpieli spęcz¬
niającej włókna zostają zakwaszone roz¬
cieńczonym kwasem siarkowym. Uzyskane
włókna mają wytrzymałość w stanie su¬
chym 3,7 g na denier i w stanie mokrym —
2,6 g na denier przy 12 — 15% rozciągli¬
wości.

Przykład III. Sposób pracy taki, jak
podano w przykładzie I, z tą różnicą, że
jako kąpiel pośrednią między kąpielą
spęczniającą a kąpielą strącającą stosuje
się 20%-owy roztwór siarczanu sodu w
temperaturze 50°C, który prócz siarczanu
sodu zawiera 2%> „igepalu". Otrzymane
włókna mają wytrzymałość w stanie su¬
chym 3,6 g na denier, a w stanie mo¬
krym — 2,4 g na denier przy 12 — 14%
rozciągliwości.

Przykład IV. 6 części otrzymanej
z lintersu wiskozy o dużej lepkości, wytwo¬
rzonej z niedojrzałej alkalicelulozy przez
siarkowanie 50%-ami siarczku węgla
w atmosferze azotu i rozpuszczanie oraz
zawierającej 5% celulozy i 6,5% zasady
(wartość 7=60; czas upadku kuli 700"),
miesza się po dojrzewaniu w ciągu 24 go¬
dzin w temperaturze 10°C z 94 częściami
zwykłej wiskozy o małej lepkości wytwo¬
rzonej z celulozy siarczynowej i zawiera¬
jącej 8% celulozy, 6,5% zasady (wartośc
7=45; czas upadku kuli 25"). Lepkość
wiskozy po zmieszaniu, mierzona według
upadku kuli, wynosi 44". Wiskozę przędzie
się w temperaturze 45°C do kąpieli zawie¬
rającej 10% foSOt i 30% NC12SO4, przy
czym włókna po przejściu przez słabo za¬
sadową kąpiel wymywającą o temperatu¬
rze 40°C, zawierającą Na2SO^ zostają roz¬
ciągnięte o 100% w temperaturze 95 —
100°C w kąpieli zawierającej 10 — 20%
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Na*S04 i 1 — 2?/o NaOH, a następnie za¬
kwaszone. Włókna posiadają przy mianie
.1,8 — 2,0 denierów

wytrzymałość w stanie suchym 3,7 — 4
g/denier

wytrzymałość w stanie mokrym 2,4 —
2,6 g/denier

i rozciągliwość..,.*. 16 — 20%.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób wytwarzania włókien i nici
sztucznych z wiskozy przy stosowaniu ką¬
pieli przędzalniczych,.zawierających kwas
siarkowy i siarczan sodu, znamienny tym,
że roztwór wiskozy przędzie się do kąpieli,
które wraz z siarczanem sodu zawierają
10 — 14°/o kwasu siarkowego i nie zawiera¬
ją wielowartościowych soli metali, po czym
świeżo wyprzedzone włókna poddaje się
spęcznianiu w gorącej zasadowej kąpieli

spęczniającej, która również nie zawiera
dodatku wielowartościowych związków me¬
tali, a następnie spęcznione włókna rozcią¬
ga się silnie bądź w samej kąpieli spęcz¬
niającej, bądź w specjalnym gorącym roz¬
tworze solnym, bądź też w gorącej parze
wodnej.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny
tym, że po obróbce kąpielą przędzalniczą
i przed obróbką kąpielą spęczniającą sto¬
suje się jako kąpiel wymywającą roztwór
siarczanu sodu o temperaturze 40 — 50°C.

3. Sposób według zastrz. 2, znamienny
tym, że do kąpieli wymywającej dodaje się
środków zwilżających.

L G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft

Zastępca: inż. J. Wyganowski
rzecznik patentowy
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