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Sposéb wytwarzania porowatych ksztaltek na osnowie poqhbdnych
celulozy i urzadzenie do wytwarzania® porowatych ksztaltek na
osnowie pochodnych celulozy

1
Przedmiotem wynalazku jest spostb wytwarza-
nia porowatych ksztaltek na osnowie pochod-
nych celulozy na drodze koagulacji i regenero-

wania, z zastosowaniem nieorganicznych iAlub -

organicznych soli iflub kwas6éw oraz urzgdzenie
do wytwarzania porowatych ksztaltek.
Wiadomym jest, ze celuloza pierwotna nie
rozpuszcza sig w zadnym rozpuszczalniku i kaz-
dy produkt moze byé wytwarzany tylko z roz-
tworu pochodnych celulozy. Do wytwarzania
roztworéw najcze$ciej stosuje sie estry i etery
celulozowe. Droga reakcji z wodorotlenkiem so-
du i dwusiarczkiem wegla wytwarza si¢ ksanto-

genian celulozy, ktérego wodny lub rozcieficzony

roztwér alkaliczny znany jest pod nazwg wiskozy.

Metoda wiskozowa jest w literaturze fachowej
obszernie omoéwiona, np. w ksigice K. Gotze'go:
,Wlikna chemiczne” (,Chemiefasern”), wyd. Spri-

ngera, 1967, str.282—635. Z gotowej wiskozy przez -

regeneracje prowadzong zazwyczaj przy pomocy
cieplych kapieli zawierajacych kwas siarkowy, s6l
glauberskg i jnne sole nieorganiczne otrzymuje
sie celuloze uwodniong. Przy wytwarzaniu pus-
tych ksztaltek i substancji porowatych z roztworu
wiskozy posttzpuje sie w ten sposéb, ze sol glau-
berskg wprowadza sie¢ do wiskozy i miesza, a
otrzymang mase poddaje obroébce cieplnej.

W tego rodzaju procesie s6l glauberska top-
niejaca w temperaturze 32—33°C Wwytwarza naj-
pierw puiste przestrzenie, na powierzchni ktérych
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wytraca sie ksantogenian tworzac trwaly twor.

" Po ogrzaniu do temperatury 100°C ksantogenian

ulega rozkladowi i jest regenerowany na uwodnio-

.ng celuloze. Proces ogrzewania mozna prowadzi¢

w urzadzeniu pod zwiekszonym ci$nieniem, z wy-
korzystaniem ogrzewania konwekcyjnego, ogrze-
wania para lub przy pomocy ciepta Joule’a,
przy czym ten ostatni rodzaj ciepla wywigzywany
jest przy przepuszczaniu pradu elektrycznego
przez zawierajgcg przewodzace elektrolity mase.

Sposoby te sa obszernie oméwione w wegier-
skich opisach patentowych nr nr 138.028, 139.695
i 139.751. Wade znanych sposobdw stanowi to, Ze
proces wytwarzania -porowatych elementéw wy-
maga znacznych nakladéw energii i czasu jak
i znacznej przestrzeni dla zainstalowania niezbe-
dnych urzadzen. Konsekwencjg tego sg - wysokie
koszty przy budowie urzadzen produkcyjnych, a
osiggana produktywnodé jest niska.

Znany jest z opisu patentowego RFN nr 805564
spos6b wytwarzania porowatych ksztaltek z masy
wiskozowej za pomocg drgan wielkiej czestotli-
woéci, w ktéorym jako Zrédlo wykorzystanych w
tym procesie drgan o wielkiej czi3stotliwo$ci mo-
ze stuzyé aparat, stosowany przede wszystkim w
przemyS$le lakierniczym i tekstylnym. Wykorzys-
tane jest tu zjawisko wytwarzania ciepta w za-
kresie drgan wielkiej czestotliwosci dochodzacej
do wartosci 1 GHz. Jednakze drgania wielkiej
czestotliwosci nie mogg pobudzaé¢ rezonatora wne-




kowego. Efekt rozdzielania uzyskuje sie jedymie
przy czestotliwoSci rezonansowej, a nie w zakre-
sie drgan wielkiej czestotliwoS$ci.

Korzy§¢ ze stosowania drgan zakresu czestot-
liwoéci mikrofalowej w procesie wedlug wyna-
lazku, nie polega jedynie na ogrzewaniu pochod-
nych celulozy poddawanych koagulacji, lecz réw-
niez na jednoctzesnym usunieciu wody tworzacej
sie podczas regemeracji pochodnych celulozy w
temperaturze ponizej 100°C, ktéra dotychczas w
normalnych warunkach byla konieczna do prze-
prowadzenia wody w pare, a wiic bez konieczno-
§ci dostarczenia energii ré6wnowaznej cieplu uta-
jonemu tej przemiany. Proces usuwania wody
przez podds:wame pochodnych celulozy dzialaniu
zmiennego pola elekiromagnetycznego o czestotli-
woeéci mikrofalowej przeprowadza sie w tempera-
turze 40—80°C, przy czym zapewnione sg nadzwy-
czaj korzystne warunki dla szybkiego przeprowa-
dzenia procesu koagulacji i regeneracji, niezbg-
dnych dla uzyskania produktiw koncowych.

Celem wynalazku bylo opracowanie sposobu, w
ktérym wyeliminowano by wady znanych sposo-
bow wytwarzania porowatych ksztalttek na osno-
wie celulozy umozliwiajgec wytwarzanie tych ele-
mentéw z wysoka wydajnoscia i o dobrej jakosci.

Cel ten osiggnieto przez prowadzenie procesu
regeneracji pochodnych celulozy przy zastosowa-
niu nieorganicznych i/lub organicznych soli oraz
drgan elektromagnetycznych o mikrofalowym za-
kresie czestotliwo$ci, uzyskujac tym sposobem za-
réwno znaczng oszczedno$é energii jak i znaczne
skrécenie czasu trwania procesu przy znacznie
zwiekszonej wytrzymato§ci i ciggliwosSci otrzyma-
nego produktiu, w por6éwnaniu z produktem wy-
twarzanym wedlug dotychczas znanych sposcbow.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia porowatych ksztaltek na osnowie pochodnych
celulozy, na drodze koagulacji i regeneracji z za-
stosowaniem nieorganicznych i/lub organicznych
soli i/lub kwas6w z réwnoczesnym zastosowaniem
drgain wysokiej czestotliwosci, przy czym stosuje
sie drgania elektromagnetyczne o mikrofalowym
zakresie czstotliwosci.

Sposobem wedlug wynalazku proces prowadzi
sie kdrzysrtnie przy okresowym lub cigglym wpro-
wadzaniu masy zlozonej z wiskozy i nieorganicz-
nej soli do obszaru drgajacego w mikrofalowym
zakresie czestotliwo§ci przemiennego pola elektro-
magnetycznego, to znaczy do tak zwanego rezona-
tora wnekowego. W masie tej na skutek pochia-
niania przez nig energii wywiazuje sie ciepto,
wskutek czego mieorganiczna sl zostaje stopiona.
Tq drogg wywolane zostajg procesy koagulacji
i regeneracji.

Urzadzenie wedlug wynalazku do wytwarzama
porowatych ksztaltek z pochodnych celulozy za-
wiera sterowang, pracujaca w spostb ciagly lub
przerywany, ewentualnie wyposazong w urzadze-
nie wyciggowe komore koagulacyjng i/lub rege-
‘neracyjng, rozwigzang jako dostrojony na odpo-
wiednig czestotliwoéé¢ i podigczony do magnetronu
lub innej wzbudnicy mikrofalowej rezonator wne-
kowy, a ponadto przylaczone do tej komory urza-
dzenia kontroli promieniowania, chiodzenia po-
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mijaru pola oraz urzadzenia wykonujace pomiar
wsp6lczynnika dobroci rezonatora wnekowego i
sterujagce mocg wzbudzong.

Pochlanianie energii i wydzielanie ciepta naste-
puje w- sposéb. natychmiastowy, a zastosowanie
mikrofal stwarza calkowicie nowg technclogie
koagulacji i regeneracji oraz sterowania proce-
sami.

Moc pcchlaniania-w polu mikrofalowym w wy-
niku przenoszenia energii jest w konsekwencji
réznic statych dielektrycznych X i przemkalnoém
magnetycznej p oraz wspdlczynnikéw strat die-
lektrycznych (X tgd) dla réznych substancji skta-
dowych masy zalezna.od zmian stosunkéw tych
skladnikéw.

Sposobem wediug wynalazku korzystnie jest
substancj; skladowg masy, a zwlaszcza nieorga-
niczng s6l o wysokiej stalej dielektrycznej po sto-
pieniu i zakonczeniu zachodzgcego pod jej wipty-
wem procesu koagulacji usuwaé z pola oddziaty-
wania mikrofal. Pozostajaca masa ma wowczas
znacznie nizszg stalg dielektryczna, a dzieki pod-
grzaniu rozpoczyna sie proces regeneracji.

Wskutek zmiany ilosci i objeto§ci materialu
zmianom ulega réwniez stosunek objetoSci prze-
strzeni pustych i znajdujacego sie miedzy nimi
materialu w nastepstwie czego zmianie wulega
réwniez wspilczynnik dobroci (Q) rezonatora
wriqkowego.

Okoliczno§¢ ta moze byé wykorzystywana do
sterowania procesem. Zapotrzebowanie na moc
pobierang przez mase jest réine w czasie trwa-
nia réznych stadiéw procesu prowadzonego Sposo-
bem wedlug wynalazku, a mianowicie po wmpro-
wadzeniu do rezonatora wnekowego, po usunilciu
stopionej fazy cieklej i w czasie zachodzenia pro-
cesu regeneracji. Zmiany wspblczynnika dobroci
rezonatora wnekowego mozna w zwigzku z tym
wykoreystywaé do kontrolowania zmian mocy, to
znaczy stosowaé je jako czynnik wywolujacy
zmiane mocy.

Przedmiotemm wynalazku jest réwniez urzgdze-
nie przedstawione na rys. 1. '

Dostrojony dzieki swym geometrycznym wy-
miarom do odpowiedniej czestotliwoSci rezonator
wnekowy 1 podiaczony jest za poSrednictwem
przewodu zasilajagcego 2 do wzbudnika 3, na
przyklad magnetronu. Do wzbudnika 38 podlaczona
jest chiodnica 4, oraz blok zasilajacy wysokiego
napiecia 5, ktéry jest polgczony réwniez z urza-
dzeniem regulujacym 6, jak i przelgcznikiem kie-
runku (lub dostrojong jednostka pomiarows) 7 ‘do
pomiaru wspélczynnika dobroci Q w przestrzeni
wneki, oraz urzadzeniem ksztaltujagcym charakte-
rystyke ‘regulacji 8 stanowigcym uklad urzadzenia
sterujacego. Filtry pasmowe 9 podigczone sg do
rezonatora 1 i stuzg przy cigglym zasilaniu
i przesuwaniu materialu do wytlumiania inten-
sywnosci wysylanego w ten spos6b promieniowa-
nia. ’

Urzadzenie zawiera ponadto podajnik 10, kt6-
rym moze byé przeno$nik tasmowy lub inne pra-
cujace metoda ciagla urzgdzenie oraz jednostke
wyciggowa 11.

Wynalazek ilustruja nizej podane przyklady.
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Przyktad 1. Z celulozy wytwarzanej na
drodze chemicznej o -$rednim -stopniu polimery-
zacji powyzej 300 sporzgdza sie roztwér wiskozy
zawierajgcy 7% celulozy, 45¢% NaOH i 3,09
siarki. Wiskoze miesza sie z solg glauberska w
ilofci przewyzszajgcej 25—50-krotnie ilo§é nawa-
zonej celulozy i uziarnieniu 80% soli w grani-
cach 1,5—2,0 mm oraz 209 —5—10:mm. S6l ta sta-
nowi substancje wymywalng, tworzacg puste
przestrzenie.

Ponadto do wiskozy wprowadza sie 20—409,
wagowych w stosunku do celulozy witkien Inia-
nych lub konopii pocietych na kawatki o dhlugodci
10—20mm oraz 5—89% wagowych proszku barw-
nika ochronnego lub innego barwmika, Otrzymana
tym sposcbem porowata mase wprowadza sie w
réwnomiernej warstwie o gruboéci okolo 20—200
mm na ruchomym sicie lub tkaninie sitowej w
pole oddzialywania mikrofal, np. do rezonatora
wnekowego. Topniejagca s6l1 glauberska splywa
przez sito ku dolowi, a pod wpitywem oddzialy-
‘wania energii mikrofal nastepuje regeneracja ce-
lulozy. Wychodzacg z pola dzialania mikrofal ga-
bke surowg przemywa sie¢ wodg do usuniecia $la-
déw soli, zobojetnia rozcieficzonym kwasem,
przemywa woda, roztworem wybielajgcym i ka-
piela przeciwchlorows, a na koniec nasyca roz-
tworem zawierajgtym substancje higroskopijne,
np. gliceryne lub. chlorek magnezu. Nastizpnie
produkt suszy sie, tnie na elementy o Zadanych
wymiarach i pakuje.

Przykiad IL Z okreSlonej w przykltadzie I
celulozy sporzgdza sie roztwér wiskozy, zawiera-
jacy 9,5% celulozy, 6,5%NaOH oraz 4,0% suma-
rycznej siarki. Dalszy tok postepowania jest ana-
logiczny do oméwionego w przykladzie I.

Przyktad III. Ze scharakteryzowanej w
przykiadzie I celulozy sporzgdza sie roztwoér wis-
kozy zawierajacy 8,09 celulozy, 55% NaOH
i 3,59% siarki sumarycznej. W dalszym toku po-
stepuje sie w ‘spostb analogxczny do okreslonego
w przykladzie I.

Przyklad IV. Wiskoze okre§long w przykla-
dzie I, II lub III poddaje sie tego rodzaju prze-
robowi, ze stanowigca czynnik porod;wérczy s6l
glauberska zastepuje ‘siz czeSciowo lub w calosci
chlorkiem sodu, chiorkiem magnezu lub siarcza-
nem magnezu. Z otrzymanej tym sposobem gab-
czastej masy wymywa sie s6l w czasie trwania
prowadzonego w polu dzialania mikrofal procesu
koagulacji i regeneracji, wskutek czego w masie
powstaja puste przestrzenie.

Proces regeneraeji 1 obréobki koncowej prowadzi
. sie sposobem oméwionym w pr;ykladme I

Przyklad V. Wiskoze okreS§long w przykla-
dzie I, II lub III poddaje sie tego rodzaju prze-
Tobowi, ze przy wytwarzaniu ggbczastej masy w
charakterze czynnika porotwérczego wprowadza
sie do wiskozy taka s6l orgamiczng lub nieorga-
niczng, ktéra ulega rozkladowi na produkty ga-
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zowe w temperaturze ponizej 100°C. Solami taki-
mi -sg np. chlorek-amonu, -siarczan amonu, -kwas-
ny weglan sodu, urotropina 11. Z otrzymanej tym
sposobem masy wydziela sie s6l porotwéreza ule-
gajacy rozkladowi pod wplywem ciepla wywigzy-
wanego wskutek pochlaniania energii pola mik-
rofal przez mase, zapewniajgc powstawanie pus-
tych przestrzeni. Proces regeneracji i obrébki
koncowej surowej gabki prowadzi si¢ w saposéb
omdwxony w.przykladzie ) S

Przyklad VI. Mas2 gqbczasta wytworzona
z om6wionej w przykiadzie I, II lub III przy
uzyciu dowolnego poroforu, dla zwiekszenia szty-
wno$ci gotowej gabki nanosi sie w dwéch lub
wiekszej ilo§ci warstw na siatke bawelniang, siat-
ke z wilbtkna wiskozowego lub syntetycznego lub
ma luZng tkanine i wprowadza w pole dzialania
mikrofal. Proces koagulacji, regeneracjj i obroébii
wykanczajgcej prowadzi sie sposobem omoéwio-
nym w przykladzie I

Przyktad VIIL Dowolng, wytworzong sposo-
bami oméwionymi w przykladach I—VI mase gab-
czasta wprowadza sie do rezonatora wnekowego
o odpowiedniej formie blokowej i tam prowadzi
w periodyczny sposéb etapy koagulacji i regene-
racji. Po zakonczeniu napromieniowania energia
wyjmuje silz surowg gabke z rezonatora wneko-
wego i poddaje sie. w postaci bloku lub po roz-
dzieleniu na kawalki o zadanych wymiarach kofi-
cowej obrébce w sposéb oméwiony w przyktadzie
I, a nastepnie pakuje.

Urzadzenie przedstawione na rys. 1 shuiy do
wykonania sposobu oméwionego w przykiadach
I—VII.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania porowatych ksztaltek na
osnowie pochodnych celulozy na drodze koagulacji
i regeneracji z zastosowaniem nieorganicznych
i/lub organicznych soli i/lub kwas6éw z ré6wno-
czesnym zastosowaniem drgan wysokiej czestotli-
wosci, znamienny tym, ze stosuje sie drgania ele-
ktromagnetyczne w mikrofalowym zakresie cze-
stotliwosci.

2. Urzadzenie do wytwarzania porowatych
ksztattek na osnowie pochodnych celulozy, zna-
mienne tym, Ze zawiera sterowang, pracujgcg w
spos6b ciagly lub cykliczny i ewentualnie wypo-
sazong w urzgdzenie wyciggowe komore koagula-
cyjng i/lub regeneracyjng rozwigzang jako do-
strojony do odpowiedniej czestotliwoéei i podigczo-
ny do magnetronu lub innej ‘wazbudnicy mikrofa-
lowej rezonator wnekowy oraz przylgczone do tej
komory jednostki kontrolne promieniowania,
chiodzenia oraz pomiaru pola i jednostke prowa-
dzqca pomiar wspélczynnika dobroci rezonatora
wnekowego i regulujgca wielkod¢é wzbudzonej
mocy.
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