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Sposéb otrzymywama wodnych roztworéw przedzalniczych pollalkoholu
winylowego

Patent trwa od dnia 15 marca 1963 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymy-
wania wodnych roztworéw przedzalniczych po-
lialkoholu winylowego. .

Otrzymywanie wodnych roztworéw przedzal-
niczych z polialkoholu winylowego wedlug zna-
nych metod polega na tym, Ze odmierzone ilo-
$ci polialkoholu winylowego i wody ogrzewa sie
w zbiorniku zaopatrzonym w mieszadto do tem-
peratury 90—95°C i miesza w ciggu okolo 5 go-
dzin, po czym roztwoér ten filtruje sie i w dru-
gim zbiorniku poddaje odpowietrzaniu przez
odstawanie. 'Odpowietrzony roztwor przedzalni-
czy nastepnie filtruje sie ponownie i przesyta do
zbiornika przedzarki.

. ¥ WlaSciciel patentu o$wiadezyl, zZe wspdl-
twércami wynalazku sg mgr inz. Wactaw Sopie-
la, mgr Marian Sobolewski,
stowski, mgr inz Zbigniew Rybicki i mgr inz.
Jerzy Cypryk.

mgr Edward Ma- -

Opisany wyzej znany spos6b otrzymywania

‘roztworéw przedzalniczych jest sposobem perio-

dycznym i posiada szereg istotnych wad. Do
najwazniejszych zaliczyé mozna tworzenie sie
trudno rozpuszczalnych kozuchéw i blon na po-
wierzchni roztworu i na $ciankach zbiornikéw,
zelowanie roztwor6w w nieogrzewanych prze-
wodach rurowych na skutek obnizania sie tem-
peratury ponizej 50°C i zatykanie tych prze-
wodéw oraz duzy rozrzut lepkoSci poszczeg6l-
nych partii roztworu. Tworzenie sie trudno roz-
pusczezalnych kozuchéw spowodowane jest od-
parowywaniem rozpuszczalnika (wody) z po-
wierzchni roztworu w zbiornikach majacych
swobodny kontakt z powietrzem. Blony polime-
ru powstajg na skutek intensywnego odparowy-
wania wody z cienkiej warstwy roztworu, po-
zostalej po opréznieniu zbiornikéw. Ponowné na-
peinienie ich powoduje rozmiekczenie bion
i czeSciowe przej$cie do roztworu w 'fpost%ci
trudno rozpuszczalnych galaretowatych zeli.



Powstajgce zele w znacznym- stopniu utrudniajg
filtracje i stwarzajg konieczno$é - czestej wy-
miany okladéw filtracyjnych. Cze§é zeli przeci§-
niegta przez filtry zakl6ca proces przedzenia oraz
ujemnie wplywa na jednorodno$§é wiékna.

‘Odpowietrzenie lepkiego roztworu przeedzalni-
czego pfzez odstawanie przebiega bardzo powoli
i trwa zwykle do kilkunastu godzin.:

Sciste utrzymywanie parametréw w procesie
ofrzymywania roztworéw przedzalniczych jest
rzeczg bardzo utrudniong przy otrzymywaniu
roztwor6w systemem periodycznym, co pocigga
za sobg stosunkowo duzy rozrzut lepkosci tych-
ze roztwor6w i ich wlasnosci reologiczne.

Przewodnig myS$lg wynalazku jest wyelimino-
wanie wad opisanych wyzej sposob6w otrzymy-
wania wodnych roztworéw przedzalniczych po-
lialkoholu winylowego przez zastosowanie spo-
sobu cigglego z jednoczesnym znacznym skréce-
niem czasu przebiegu procesu technologicznego.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, zZe
do zbiorhika' zaopatrzonego w mieszadlo wpro-
wadza sie ciggle dozowane iloSci polialkoholu
winylowego oraz wody i ogrzewa 'w nim miesza-
nine do temperatury 90—95°C w ciggu od 15 mi-
nut do 5 godzin, a wyplywajacy z tego zbiornika
roztwor, zawierajacy jeszeze cze$é niecaltkowicie
rozpuszczonego polialkoholu winylowego wpro-
wadza bezpoSrednio do autoklawu, ewentualnie
zaopatrzonego w mieszadlo wolnodbrotowe
i ogrzewanego do temperatury 101—160°C. Ci$-
nienie w autoklawie jest zalezne od prezno$ci
pary wodnej w danej temperaturze, a czas prze-
plywu roztworu przez autoklaw jest zalezny od
jakeSei polimeru oraz stosowanej w nim tem-
peratury i wynosi od 30 minut do 3 godzin.
Z autoklawu otrzymywany roztwbér bezposred-
nio wprowadza sie do zbiornika odpowietrzaja-
cego, w ktérym panuje ci$nienie nizsze od ci$-
nienia w autoklawie, przy czym powoduje to
wrzenie roztworu i latwe jego odpowietrzanie.
Tak otrzymywany roztwor przedzalniczy nastep-
nie poddaje sie ciggtej filtracji i przesyla poprzez
zbiornik buforujgcy do przedzarki, dzieki czemu
- caly proces otrzymywania roztworu przedzalni
czego przebiega sposobem cigglym bez dostepu
powietrza.

W zalezno$ci od stopnia polimeryzacji polial-
koholu winylowego, jego stosunek iloSciowy do
wody dobiera sie zwykle tak, aby wytworzony
roztwér przedzalniczy posiadal wymagang lep-
ko$§é 300—5000 cp w temperaturze 70°C.

Poniewaz przy stosowaniu w autoklawie wyz-
szych temperatur przy przepompowywaniu do
zbiornika odpowietrzajgcego nastepuje zbyt rap-

towne wrzenie, polgczone z nadmiernym pienie-
niem sie roztworu i jego nadmierne zatezanie,
jest rzeczg wskazang w tych przypadkach stop-
niowe obniZenie ci$nienia roztworu przedzalni-
czego wyplywajacego z autoklawu przez prze-
puszczanie roztworu przez Kilka zbiornikéw od-
powietrzajgcych, w ktérych panuje stopniowo
zmniejszajgce sie ci$nienie.

Aby uniemozliwi¢ dostep powietrza do zbior-
nik6w odpowietrzajgcych, nalezy w nich zawsze
utrzymywaé ci$nienie powyzej ci$nienia atmos-
ferycznego. )

Podczas przeplywu roztworu przez autoklaw,
w ktérym panuje temperatura 101—160°C, na-
stepuje zjawisko wstepnej krystalizacji polial-
koholu, co wptywa bardzo korzystnie na me-
chaniczne wtasno$ci wiékna.

Przy stosowaniu cigglego procesu otrzymywa-
nia wodnego roztworu przedzalniczego z polial-
koholu winylowego sposobem wedlug wynalaz-
ku, $ciste utrzymywanie parametréw tego pro
cesu jest znacznie utatwione, dzieki czemu otrzy-
mywane roztwory sg zupelnie pozbawione zeli
i odznaczaja sie duza jednorodnoScia.

Wi6kna formowane z roztworéw przedzalni-
czych otrzymywanych sposobem wedlug wyna-
lazku charakteryzujg sie wiekszg krystalicznos-
cia, dzieki czemu wilékna te majg zwiekszona
wytrzymato§é mechaniczng.

Przyktad Do zbiornika o pojemnosci 10 i,
zaopatrzonego w mieszadlo, podaje sie od goéry,
w sposgb ciagly sproszkowany polialkohol wi-
nylowy z wydajnoScia 16 g/min. i wode (zawie-
rajgcg ewentualnie dodatki polepszajace koagu-
lacje’ roztworu) z wydajnoScig 86- ml/min.
W zbiorniku stale jest utrzymywana tempera-
tura 90°C. Wyplywajacy ze zbiornika roztwér
zawierajgcy jeszcze cze$é niecalkowicie rozpusz-
czonego polimeru przetlacza sie Przy pomocy
pompki z szybko$cia 100 ml/min do autoklawu
o pojemno$ci 10 1. Roztwér podawany jest do
autoklawu rurg wlotowsg od géry. Przeptywaja-
cy przez autoklaw roztwér ogrzewany jest do
temperatury 110—115°C pod ci$nieniem -odpo-
wiadajgcym preznos$ci pary wodnej w tej tem-
peraturze. Przez rure wylotowa umieszczong
w dnie autoklawu otrzymany roztwor ciggle jest
pobierany przy pomocy pompki i przetlaczany
z predko$cig 100 ml/min. do zbiornika odpowie-
trzajacego, w ktérym utrzymuje sig¢ temperatu-
re 100—102°C. Nizsze ci$nienie panujace w zbior-
niku odpowietrzajacym powoduje wrzenie prze-
ttaczanego z autoklawu roztworu, z ktérego wraz
z parg wodng ulatnia si¢ powietrze. Odpowie
trzony roztwor przetlaczany jest z ta samga



szybkoscig do zbiornika buforujacego, a stad po-
dawany jest na prase filtracyjng polaczong bez-
posrednio z pompks przedzarki, ktérej wydaj-
no$¢ jest taka sama jak predko$§¢ przettaczania
roztwor6w w aparaturze.

Nizej podane sg wtilasnoSci mechaniczne wi6-
kien wyprzedzionych z roztworé6w otrzymanych
metodg cigglg sposobem wedtug wynalazku i dla
poréwnania metoda periodyczng. Wi6kno for-
mowano wedlug znanej metody przez koagu-
lacje w kapieli z nasyconego roztworu Na,SO,

L

Spos6b otrzymywania |wytrzymato§é| Wydluzenie
roztworéw wiékna (%)
przedzalniczych (G/den)
Ciagly 55— 6,0 18— 20
Periodyczny 4,0— 4,8 18— 25

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania wodnych roztworéw
przedzalniczych polialkoholu winylowego,
przez rozpuszczenie polialkoholu winylowego
w postaci proszku w wodzie ogrzanej do
temperatury 90—95°C, znamienny tym, ze do
zbiornika zaopatrzonego w mieszadlo i ogrze-
wanego do temperatury 90—95°C ciagle wpro-

wadza sie dozowane iloSci wody oraz sprosz-
kowanego polialkoholu winylowego, a wy-
plywajacy z tego zbiornika roztwér zawiera-
jacy jeszcze cze$é niecalkowicie rozpuszczo-
nego polialkoholu winylowego przepompowu-
je sie ciggle do autoklawu, ewentualnie za-
opatrzonego w mieszadlo wolnoobrotowe
i ogrzewanego do temperatury 101—160°C,
przy czym roztwor ten przeptywa przez auto-
klaw w ciggu od 30 minut do 3 godzin, a wy-
plywajacy z autoklawu roztwér poddaje sie
odpowietrzaniu przez wprowadzanie go do
zbiornika odpowietrzajgcego, w  ktérym
utrzymuje sie ci$nienie nizsze od ci$nienia
w autoklawie, odpowietrzony za$ roztwor
przedzalniczy filtruje i przesyla poprzez
zbiornik buforujacy do przedzarki.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

proces odpowietrzania przeprowadza sie

w  kilku zbiornikach odpowietrzajacych,

w ktoérych utrzymuje sie ci$nienie stopniowo

zmniejszajgce sie, lecz zawsze wyzsze od ci§-
nienia atmosferycznego. )

Instytut Wiékien Sztucznych

i Syntetycznych

Zastepca: mgr inz. Aleksander Samujlto

rzecznik patentowy
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