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Uiządj Pał#nfowea«

Sposób ciągłego rozpuszczania związków chemicznych
oraz urządzenie do stosowania tego sposobu

Przedmiotem wynalazku jest sposób ciągłego
rozpuszczania związków chemicznych, zwłaszcza
polimerów sztucznych lub syntetycznych, np. po-
liakrylonitrylu lub kopolimerów akrylonitrylu,
służących jako surowiec do wytwarzania nici,
włókien, płyt, błon, żywic, materiałów plastycz¬
nych, zapraw, lakierów, klejów, oraz urządzenie
do stosowania tego sposobu.

Dotychczas rozpuszczania związków chemicz¬
nych dokonuje się w pionowych kadziach, wypo¬
sażonych w urządzenie do mieszania, działające
na całość masy znajdującej się w kadzi. Ten spo¬
sób rozpuszczania wykazuje niedogodność pole¬
gającą na tworzeniu klejących się grudek rozpusz¬
czanego związku chemicznego, do całkowitego roz¬
puszczenia których potrzeba było bardzo długiego
okresu czasu.

W przemyśle włókien syntetycznych i sztucz¬
nych, w przypadku gdy na przykład chodzi o wy¬
twarzanie roztworu poliakrylonitrylu w dwume-
tyloformamidzie, roztworu ksantogenianu celulo¬
zy w wodorotlenku sodowym albo także roztworu
octanu celulozy w acetonie — rozpuszczanie od¬
bywa się powoli. Gdy cząstka rozpuszczonej sub¬
stancji stałej, na przykład poliakrylonitrylu, wcho¬
dzi w kontakt z rozpuszczalnikiem, na przykład
dwumetyloformamidem, ten ostatni powoduje oto¬
czenie ziarenka warstwą żelu, który utrudnia pe¬
netrację rozpuszczalnika do wewnątrz cząstki i po¬
woduje zbijanie się ziarenek w grudki. Dlatego
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też przy stosowaniu dotychczasowych sposobów
rozpuszczania oraz urządzeń używanych przy tych
sposobach potrzeba wielu godzin, a często nawet
dni, aby rozpuszczalnik dokładnie rozpuścił pow¬
stałe grudki i aby uzyskać można było roztwór
nadający się w pełni do przędzenia.

Niedogodność tę próbowano usunąć przez prze¬
dłużenie czasu rozpuszczania, stwierdzono jednak,
że takie długotrwałe rozpuszczanie wywołuje czę¬
sto zmiany rozpuszczanej substancji, np. zmiany
zabarwienia, które są niepożądane, zwłaszcza przy
wytwarzaniu produktów, które winny być bez¬
barwne.

Sposób według wynalazku rozwiązuje ten trudny
problem rozpuszczania, zapewniając—całkowitą fi¬
zyczną homogenizację substancji stałej z rozpusz¬

czalnikiem, zanim ten ostatni zacznie działać roz¬
puszczająco.

Przy sposobie według wynalazku uzyskuje się
całkowitą fizyczną dyspersję substancji stałej
w cieczy, zanim ta ciecz zacznie wytwarzać gala¬
retowatą powłokę, otaczającą cząstkę rozpuszcza¬
nej substancji. Jeżeli zatem rozpuszczalnik wy¬
twarza wspomnianą klejącą się błonkę na każdym
ziarenku rozpuszczanej substancji, to stosowane
według wynalazku mieszanie powoduje usuwanie
tej galaretowatej błonki w miarę jej powstawa¬
nia na skutek działania sił ścinających tarcia, za¬
chodzącego między rozpuszczaną substancją stałą
a rozpuszczalnikiem. Następuje więc stałe odna-

49831



49831

wianie powierzchni substancji stałej i dlatego roz¬
puszczalnik szybciej dostaje się do wnętrza cząst¬
ki, powodując jej całkowite rozpuszczenie bez two¬
rzenia się grudek, powstających przy dotychcza¬
sowych sposobach rozpuszczania.

Znane dotychczas urządzenia stosowane do roz¬
puszczania związków chemicznych mają znaczne
wymiary i tym samym wymagają dużego pomiesz¬
czenia. Te duże wymiary kadzi, w których odby¬
wa się rozpuszczanie, są konieczne, ponieważ dzia¬
łanie znanych urządzeń było oparte na wytworze¬
niu bezpośredniego kontaktu bardzo dużej ilości
rozpuszczalnika z dużą ilością substancji rozpusz¬
czanej. "

W przeciwieństwie do dotyehezas- znanych urzą¬
dzeń do rozpuszczania substancji stałych, urządze¬
nie do rozpuszczania według wynalazku ma bardza
małe wymiary, gdyż według wynalazku unika się
wprowadzenia w bezpośredni kontakt dużej iloś-"
ci rozpuszczalnika z dużą ilością rozpuszczanej
substancji. W urządzeniu według wynalazku czy¬
sty rozpuszczalnik wprowadza się do kadzi w po¬
staci strumienia spływającego wzdłuż ścianki tej
kadzi, natomiast rozpuszczaną substancję stałą
wprowadza się do środka kadzi na powierzchnię
mieszanej mieszaniny, czyli substancję stałą wpro¬
wadza się do miejsca, gdzie jest najmniej roz¬
puszczalnika. W miejscu tym mieszanina stanowi
więc bardzo gęstą zawiesinę substancji stałej
w rozpuszczalniku. Należy przy tym zaznaczyć, że
strumień świeżego rozpuszczalnika, spływający
wzdłuż wewnętrznej powierzchni kadzi, zabiera
ze sobą cząstki substancji stałej, które mogłyby
się tam ewentualnie znajdować wyrzucone przez
mieszadło, dzięki czemu wewnętrzna ścianka ka¬
dzi pozostaje stale czysta.

Urządzenie do rozpuszczania według wynalazku
składa się z trzech cylindrycznych kadzi piono¬
wych, z których kadź wewnętrzna jest zaopatrzo¬
na w płaszcz, służący do ogrzewania lub oziębia^
nia do pożądanej temperatury reagujących ze sobą
substancji. Wewnątrz tej wewnętrznej kadzi o po¬
dwójnych ściankach umieszczony jest wał obroto¬
wy, mający na swym górnym końcu poziomu śmig-
Jjo o dającej się regulować wysokości, w celu umoż¬
liwienia odpowiedniego jego zanurzenia w mie¬
szaninie ciekłego rozpuszczalnika i substancji
przeznaczonej do rozpuszczania. Wysokość umiesz¬
czenia tego mieszadła ma zasadnicze znaczenie dla
dobrego funkcjonowania urządzenia do rozpusz¬
czania. Mieszadło to winno znajdować się jak naj¬
bliżej powierzchni cieczy aby substancja stała była
jak najszybciej rozprowadzona w zawiesinie, za¬
nim rozpuszczalnik rozpocznie swe działanie.
Z tego powodu w urządzeniu według wynalazku
przewidziana jest podwójna regulacja odległości
śmigła do poziomu cieczy.

Wprowadzenie związku chemicznego i rozpusz¬
czalnika ciekłego do kadzi odbywa się za pomocą
urządzeń dawkujących (wagi i pompy).

Substancja przeznaczona do rozpuszczania
i ewentualne dodatki, pigmenty, barwniki, .środki
pomocnicze, plastyfikatory i tym podobne skład¬
niki wprowadza się u wierzchołka kadzi w iloś¬
ciach dawkowanych.
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p Urządzenie według wynalazku jest uwidoczniono
na rysunku, na którym fig. 1 przedstawia sche¬
matycznie układ urządzenia do ciągłego rozpusz¬
czania związków chemicznych, a fig. 2 — prze¬
krój pionowy tego urządzenia w większej skali.

Rozpuszczalnik lub rozpuszczalniki ciekłe zawar¬
te w zbiornikach 1 i 2 i przeznaczone do zmiesza¬
nia ze związkami chemicznymi umieszczonymi
w leju zsypowym 21 przepompowuje się i wpro¬
wadza za pomocą oddzielnych pomp 3 i 4 znanego
4ypu przewodem 5 do urządzenia 6. \

Urządzenie 6 składa się, -jak już Wspomniane,
z trzech koncentrycznych pionowych kadzi 7, 8 i 9,
z których kadź wewnętrzna 9 ma podwójne ścian¬
ki. Ciekły rozpuszczalnik lub rozpuszczalniki do¬
prowadza się przewodem 5 do pierścieniowej prze¬
strzeni 1±, natomiaist czynnik chłodzący lub ogrze¬
wający, na przykład woda, powietrze lub gaz, jest
doprowadzany przewodem 10 do płaszcza kadzi 9.
Czynnik ogrzewający lub chłodzący wypełnia pier¬
ścieniową przestrzeń 23 płaszcza tej kadzi, działa¬
jąc chłodząco lub ogrzewająco na rozpuszczalnik
lub rozpuszczalniki ciekłe doprowadzane do urzą¬
dzenia 6, przewodem 5, oraz na mieszaninę roz¬
puszczalnika i substancji rozpuszczanej wypełnia¬
jącą kadź 9 i wypływa siłą ciężkości na zewnątrz
urządzenia 6 przewodem 11, umieszczonym
w płaszczu kadzi wewnętrznej 9.

Rozpuszczalnik lub rozpuszczalniki ciekłe dopro¬
wadzone przewodem 5 do pierścieniowej prze¬
strzeni 14 przelewają się z tej przestrzeni przez
górną krawędź kadzi wewnętrznej 9 i omywają
w sposób ciągły ścianę 12 tej kadzi.

Mieszadło składa się z pionowego wału obro¬
towego 15 oraz z umieszczonego na górnym końcu
tego wału nśmigła poziomego 16, którego wysokość
jest regulowana za pomocą znanych elementów
nie uwidocznionych na rysunku. Rozpuszczana
substancja doprowadzana jest przez dolny koniec
22 leja zsypowego 21 do górnej części kadzi wew¬
nętrznej 9.

Mieszanina rozpuszczalnika ciekłego i rozpusz¬
czanej substancji spływa siłą ciężkości przez prze¬
lot znajdujący się blisko dna urządzenia i przedo¬
staje się do kadzi pośredniej 8, skąd przez górną
krawędź jej ścianki 18 przelewa się do kadzi
zewnętrznej 7, z której jest odprowadzana na zew- '
nątrz urządzenia 6 przewodem 20.

Wysokość kadzi pośredniej 8, warunkująca po¬
ziom mieszaniny w kadzi 9, można regulować za
pomocą śruby 19.

W zależności od temperatury, do której został
ogrzany lub ochłodzony zarówno rozpuszczalnik
ciekły jak i mieszanina rozpuszczalnika i rozpusz¬
czanej substancji, można uzyskać całkowite lub
niecałkowite rozpuszczenie substancji przeznaczo¬
nej do rozpuszczania. Jeżeli rozpuszczanie jest
niecałkowite wówczas mieszaninę odprowadza się
za pomocą znanych sposobów do znanych urzą¬
dzeń, w których mieszaninę tę ogrzewa się do
odpowiedniej temperatury, w której w bardzo
krótkim czasie następuje całkowite rozpuszczenie.

Ponieważ urządzenie według wynalazku pracuje
w sposób ciągły i ma bardzo małe wymiary, tech-
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nika procesu rozpuszczania jest bardzo uprosz¬
czona.

Przytoczone poniżej przykłady wyjaśniają wy¬
nalazek nie ograniczając jego zakresu.

Przykład I. Do wewnętrznej kadzi urządzenia,
o pojemności 150 litrów, pokazanej na fig. 2, wpro¬
wadza się przez dolny koniec 22 leja zsypowego
21, na minutę 7 kg poliakrylonitrylu (lub kopoli¬
meru akrylonitrylu z 6% akrylanu metylu) za po¬
mocą automatycznej dawkującej wagi. Jednocześ¬
nie i w takim samym okresie czasu, 28 kg dwu-
metyloformamidu o temperaturze 15°C przelewa się
przez górną krawędź kadzi 9 i omywa w sposób
ciągły ściankę 12. Rozpuszczalnik dawkowany jest
za pomocą pompy dawkującej, umieszczonej na
zewnątrz urządzenia. Mieszaninę miesza się za
pomocą śmigła poziomego 16 napędzanego Soni¬
kiem o mocy 3 KM, obracającego się z prędkością
kątową 400 obr/min. Poziom zawiesiny polimeru
w kadzi wewnętrznej 9 i wysokość śmigła 16 na¬
stawia się tak, aby śmigło to było stale zanurzona
na wysokości poziomu powierzchni zawiesiny.

Po 4—5 minutach zawiesina polimeru przedo,-
staje się do kadzi pośredniej 8, przelewa się przez
górną krawędź jej ścianki 18 i wpływa następnie
do zewnętrznej kadzi spustowej 7, skąd usuwana
jest z szybkością 35 kg na minutę, poprzez prze¬
wód spustowy 20 w kierunku źródła ciepła, za¬
leżnie od dokonanego rozpuszczenia, które to źród¬
ło ciepła stanowi znane urządzenie w tej dziedzi¬
nie.

W ten sposób otrzymuje się w ciągu 30 minut
roztwór przezroczysty, bezbarwny, odpowiadający
najsurowszym wymaganiom, jeśli chodzi o przę¬
dzenie. Wydajność urządzenia wynosi 50 ton roz-
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tworu przędzalniczego na dzień.
Przykład II. Stosuje się urządzenie przedstawio¬

ne na fig. 2, w którym pojemność kadzi wewnę¬
trznej 9 wynosi około 6 litrów.

Za pomocą automatycznej wagi dawkującej
40

wprowadza się przez dolny koniec 22 leja zsypo¬
wego 21, na minutę, 251 g octanu celulozy, bądź
120 kg w ciągu 8 godzin. Jednocześnie i w takim
samym okresie czasu wprowadza się 944 g octanu,
bądź 333 kg w ciągu 8 godzin, w sposób podany
w przykładzie I.

Wydajność urządzenia w tym przypadku wynosi
1360 kg roztworu przędzalniczego na dzień.

Otrzymane roztwory przędzalnicze stanowią
kondensaty stosunkowo stałe i słabo zdyspergo-
wane w octanie celulozy. Unika się powstawania
gęstego osadu, który występuje na dnie w mie¬
szalnikach klasycznych i tym samym znacznie po¬
prawia się jakość otrzymanego roztworu i łat¬
wość do przesączania octanu celulozy. 55

Jako inne przykłady nie ograniczające wynalaz¬
ku można wymienić rozpuszczanie eterów lub est¬
rów celulozowych w sodzie kaustycznej dla przę¬
dzenia wiskozy pigmentowanej, rozpuszczanie
ksantogenianiu celulozy w sodzie kaustycznej do
wytwarzania wiskozy oraz wytwarzania lakierów
i klejów.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób ciągłego rozpuszczania zwiąików che¬
micznych stałych w rozpuszczalniku, a zwłasz¬
cza polimerów sztucznych lub syntetycznych,
znamienny tym, że do komory cylindrycznej,
składającej się ze strefy górnej, w której od¬
bywa się energiczne mieszanie w płaszczyźnie
poziomej i ze strefy dolnej, w której zasadniczo
mieszanie nie zachodzi, wprowadza się jedno¬
cześnie obwodowo w sposób ciągły i w iloś¬
ciach ściśle dawkowanych rozpuszczalnik,
a substancję stałą wprowadza się do części
środkowej górnej strefy mieszania, przy czym
substancję stałą i rozpuszczalnik miesza się
w taki sposób, aby były shomogenizowane za¬
nim związek stały zacznie się rozpuszczać
w rozpuszczalniku, zaś mieszaninę końcową
usuwa się z dolnej części komory cylindrycz¬
nej ze strefy, w której zasadniczo mieszanie
nie zachodzi.

2. Urządzenie do stosowania sposobu według
zastrz. 1, znamienne tym, że zawiera trzy kon¬
centryczne kadzie pionowe, a mianowicie kadź
zewnętrzną (7) z przewodem spustowym (20)
dla mieszaniny końcowej, kadź pośrednią (8)
służącą do regulowania poziomu mieszaniny
w kadzi wewnętrznej (9) oraz kadź wewnętrzną
(9), w której zachodzi mieszanie, śrubę (19) do
regulowania wysokości kadzi pośredniej (8),
przy czym kadź wewnętrzna (9) ma płaszcz,
którego wewnętrzna pierścieniowa przestrzeń
(23) otaczająca do określonej wysokości tę kadź
(9), służy do przepływu czynnika chłodzącego
lub ogrzewającego, przestrzeń pierścieniową (14)
łączącą się poprzez przelew z częścią górną ka¬
dzi wewnętrznej (9), w której umieszczone jest
mieszadło, składające się z wału obrotowego (15)
oraz z umieszczonego na jego górnym końcu
śmigła poziomego (16) o regulowanej wysokości,
celem stałego zanurzenia te£o_Jmigła w miejscu
leżącym jak najbliżej powierzchni mieszaniny
znajdującej się w kadzi wewnętrznej (9), prze¬
wód wlotowy (5) dla rozpuszczalnika, przepły¬
wającego przez przestrzeń pierścieniową (14)
oraz lej zsypowy (21, 22) do wprowadzania
związku stałego do kadzi wewnętrznej (9).
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