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Patent nr 37376 dotyczy sposobu umozliwia-
jgcego przemystowo, w sposéb ciagly estryfi-
kowaé celuloze w fazie jednorodnej, przy uzy-
ciu aparatu opisanego w patencie francuskim
nr 932476. Wediug tego sposobu celuloze trak-
tuje sie¢ w spos6b ciggly czynnikami estryfiku-
jacymi w celu wytworzenia  masy reakeyjnej.
Mase te przesuwa sie przez cylindryczng stre-
fe reakcyjng w kierunku punktu wyladowy-
wania, poddajac jg jednocze$nie ruchowi obro-
towemu oraz ruchowi zwrotnemu tam i z po-
wrotem. Czynniki estryfikujgce wprowadza sie
w okre§lonych miejscach wspomnianej strefy
reakeyjnej, a temperature reakcyjnej masy re-
guluje sie przez wymiane cieplng przeprowa-
dzang roéwnocze$nie wzdluz osi cylindrycznej
strefy reakcyjnej oraz na jej obwodzie. -

Wynalazek niniejszy dotyczy ulepszenia spo-
sobu wedlug patentu gléwnego i polega zasad-
niczo na tym, Ze na mase w czasie estryfikacji

wywiera sig¢ przeciwci$nienie . skierowane w
kierunku przeciwnym do zasadniczego kierun-
ku przesuwania si¢ wspomnianej masy w cy-
lindrycznei strefie reakcyjnej. '

Wysoko$¢ tego przeciwci$nienia zalezy od
lepkoSci masy reakcyjnej, od amplitudy i cze-
stotliwosei ruchu zwrotnego tam i z powrotem,
nadawanego tej masie oraz od jej ruchu obro-
towego. W praktyce osigga sie bardzo dobre -
wyniki, stosujgc przeciwciSnienie w granicach
0,030 — 0,100 kg/cm?, nie nalezy jednak war-
toSci tych uwazaé za ograniczajgce. Wspomnia-
ne przeciwci$nienie moina wywiera¢ w mnaj-
rozmaitszy sposéb, na przyklad za pomoca spre-
zonego gazu obojetnego, ktéry wprowadza sig
w poblizu otworu wyjSciowego strefy reakcyj-
nej i ktéry przeciwdzia‘la ruchowi przesuwa-
nia sie masy reakcyjnej . w kierunku tego
otworu. . .

Stwierdzono, e moina w bardzo prosty



i -sknteezny sposéb wywieraé wspomniane prze-
clwciénlenle przepuszczajgc, masq reakcyjna,
dochodzaca *do otwory’ wyjééfowego strefy reak-
cyjnej, przez rur&w ‘ksztalcie odwréconej lite-
ry U, zaopatrzong w urzadzenie do przerywania
dzialania lewarujgcego. Dobierajac .odpowied-
nig $rednice wspomnianej rury U_oraz dlugosé
jej ramienia wznoszgcego sie, ugygkuje sie z
tatwoscig przeciwcisnienie o pozgdanej stalej
wysokosci. ‘
Mozna by logicznie spodziewaé sig, Ze prze-
ciwecignienie takie, usilujgce przeciwdziataé¢
przesuwaniu si¢ masy reakcyjnej, wywola w
wyniku w aparacie o danych wymiarach
zmniejszenie zdolnosci produkcyjnej estru ce-
lulozy dobrej jako$ci. To tez bylo rzeczg zu-
pelnie nieoczekiwang gdy stwierdzono, ze, jak
to potwierdzaja podane nizej przyklady, zdol-
nosé produkcyjna aparatu wzrosta. Wzrost
produkcji osiggany w ten spos6b moze z tatwo-
$ciag wynies¢ 50%, a nawet 100%. Ponadto
wzrast ten polaczony jest z wybitnag poprawa
jakofci wytwarzanych estréw celulozy.
Temperature masy reagujacej reguluje = sie
przez wymiane cieplng przeprowadzana réwno-
cze$nie wzdluz osi cylindrycznej strefy reak-
cyjnej oraz na jej obwoedzie. W przypadku sto-
sowania aparatu typu opisanego w opisie pa-

tentowym francuskim nr 932476, w ktérym wal’

zaopatrzony “w skrzydetka jest wydrazony i
zbiornik posiada szereg plaszczy, przepuszcza
sie przez wat i przez kazdy z plaszczy ciecz, na
przykltad wode o odpowiedniej temperaturze.
Jest rzeczg pozadang, aby skrzydelka, w ktére
zaopatrzony jest wal, byly réwniez wydrazone
i aby przez nie przechodzita ciecz regulujgca
temperature. .

- Podane nizej przyklady poréwnawcze wyjas-
niajg blizej wynalazek nie ograniczajgc go.

Przyktad I. W przykladzie tym estryfi-
. kacje przeprowadza sie bez wywierania prze-
ciwciénienia.

Stosuje sie aparat przedstawiony na fig. 1,
w ktérym wal 5, =zaopatrzony w oddzielne
skrzydetka 6, wykonuje réwnocze$nie ruch tam
i z powrotem oraz ruch obrotowy wewnatirz
zbiornika 1, posiadajgcego na powierzchni we-
wnetrznej zeby 4. Wspomniany zbiornik 1 za-
opatrzony jest w otwér wejSciowy 2 i otwoér
wyjSciowy 3 jak tez przewody 11 i 12 do do-
prowadzania czynnikéw estryfikujgcych. Wat §
i skrzydeltka 6 s3 wydrgazone w ten sposéb, ze
mozna przez nie przepuszczaé wode w celu re-
gulowania temperatury. Zbiornik 1 jest oto-
czony plaszezami 7, 8, 9 i 10, przez ktére moz-

na réwniez przepuszczaé wode o ‘pozadanej
temperaturze.

Przez otwér 2 dopuszcza si¢ do aparatu w

" spos6b ciagly z predkoScig 150 kg na godzine

celuloze (liczac na wage suchej celulozy), na-
pojong dwukrotng iloscia w stosunku do jej
wagi kwasu octowego, i jednocze$nie z pred-
koscig 300 litréw na godzing kwas octowy Ic-~
dowaty. '

Przewodami 11 i 12 wprowadza si¢ do apa-
ratu réwnomiernie i w sposéb ciggly, z predko-
$cig 870 litréw na godzine, mleszanmq utwo-
rzong z:

500 czeSci wagowych kwasu octowego lodo-
watego

360 czesci wagowych bezwodnika kwasu octo-
wego 97%o-owego

9 cze$ci wagowych kwasu siarkowego 66° Bé

W celu regulowania temperatury przepuszcza
sie: przez-wat § i skrzydetka 6 wode o temperatu-
rze 12°C, przez plaszcz 7 wode o temperatu-
rze 12°C, przez p‘aszcz 8 wode o temperaturze
20° C, przez plaszcz 9 wode o temperaturze 40°C
i przez plaszecz 10 wode o temperaturze 55°C.

Masg¢ reakcyjng wychodzaca przez otwér 3
prowadzi si¢ do mieszalnika, w ktérym wywo-
luje sie zatrzymanie acetylacji przez dodawanle
z predkoscig 450 litr6w na godzine mieszaniny:
60 czeSci wagowych kwasu octowego, 40 cze-
$ci wagowych bezwodnika kwasu octowego, po
czym hydrolize, stracanie, przemywanie i su-
szenie przeprowadza sie wedlug znanych ae-
tod. Otrzymany w ten spos6b octan celulozy
wykazuje nastepujgce wlasciwosei:

Miano (kwas octowy) 54,7% .
Lepko$§é 406 poisé6w
Zdolno$¢ filtracyjna 500 em?.

Je$li prébuje sie zwiekszyé wydajnosé apa-
ratu, na przyklad przez zwiekszenie iloSci ce-
lulozy, doprowadzanej przez otwér 2, do 200
kg na godzine i zwiekszenie w tym samym sto-
sunku ilo$ci czynnik6w acetylujgcych, obser-
wuje sig bardzo powaine obnizenie jako§ui
otrzymywanego octanu celulozy:

Miano (kwas octowy) 54,7%

Lepko$é 305 poiséw

Zdolno$§¢ filtracyjna 190 cm3.

Produkt taki praktycznie nie ma wartoéci
handlowej, gdyz prawie nie nadaje sie na przy-
klad do wytwarzania sztucznych wiékien lub
mas plastyeznych.

Przyktad -II. W przykladzie 'tym estry-
fikacje przeprowadza sie wedlug sposobu sto-
sujgcego przeciwci$nienie.
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Stosuje sie aparat:przedstawiony na, fig. 2.
Aparat ten jest analogiczny do aparatu uzyte-
go w przykladzie I. Posiada on te same cze$ci
i te same wymiary, a wiec i t¢ samg objetos¢
uzytkowsa.

W celu wywarcia na mase reagujacg prze-
ciwci$énienia umieszcza si¢ otwér wyjsSciowy 3
w goérnej czeSci zbiornika 1 i dolgcza sie do
niego u géry rure 13 w ksztalcie odwréconej li-
tery U. U géry rury U znajduje sie¢ kréciec 14,
zaopatrzony w zawér 15, stuzacy do przerywa-
nia dziatania lewarujgcego. W procesie prze-
prowadzanym wedtug niniejszego przykladu
stosuje sie¢ wysoko$¢ H ramienia wznoszgcego
si¢ rury U wynos.gcg 50 cm, co wywotuje
przeciwci$nienie okolo 0,070 kg/cm?®.

Proces prowadzi sie w taki sposéb jak w
przykiadzie I, z tym, ze ilo§é celulozy napojo-
nej dwukrotng iloScia w stosunku do jej wagi
kwasu octowego, wprowadzanej przez otwoér 2,
wynosi 260 kg na godzine (liczagc na wage su-
chej celulozy). Jest to wiec ilo§¢ wieksza
o okoto 75% od ilo$ci celulozy, ktéra mozna
acetylowaé w dobrych warunkach, w tym sa-
mym aparacie sposobem nie stosujgcym prze-
ciweci$nienia. IloSci czynnikéw acetylujgcych
zwieksza si¢ réwniez w tym samym stosunku.

Bitk 2570/58 105 B-5

Zatrzymanie acetylacji, hydrolize, strgcanie,
przemywanie i suszenie przeprowadza sie
w tych samych warunkach co w przykladzie 1.

Otrzymany -octan celulozy wykazuje naste-
pujgce wlasciwosci:

Miano (kwas octowy) 54,7%

Lepko$é 605 poiséw

Zdolnoéé filtracyjna 1230 cm?.

Stwierdza sie w ten sposéb, ze zastosowanie
procesu acetylacji z przeciwciénieniem pozwa-
la nie tylko na zwigkszenie 0 okolo 75% wy-
dajnoSci aparatu, lecz réwniez  powoduje po-
wazng poprawe jakosci otrzymywanego octanu
celulozy. -

Zastrzeienie patentowe

Ciggly sposob estryfikacji celulozy w fazie
jednorodnej wedlug patentu nr 37376, znamien-
ny tym, Zze na mase reakcyjng w czasie estry-
fikacji wywiera sie przeciwci$nienie skierowa-
ne w kierunku przeciwnym do kierunku prze-
suwania sie wspomnianej masy¥. w cylindrycz-
nej przestrzeni reakcyjnej.

Société Rhodiaceta
Zastepca: Kolegium Rzecznikéw Patentowych
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