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Sposéb wytwarzania trudno palnych wiékien wiskozowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania trudno palnych widkien wiskozowych.

Dotychczas trudno palne widkna wiskozowe wytwarza si@ drogq impregnacji ogniouodparniajacych, ktére
wymagajq stosowania duzych ilosci srodkéw impregnujacych, co wptywa na zwiekszenie kosztéw produkcji
witékien oraz wyrobdw z nich produkowanych. Impregnacja ogniouodparniajgca powoduje takze obnizenie
wtasnosci fizyko-mechanicznych oraz organoleptycznych wtdkien.

Znany jest réwniez sposdb wytwarzania trudno painych widkien wiskozowych z publikacji B. taszkiewicza
i H. Struszczyka ,,Przeglad Wtékienniczy” 28 (3), 140 (1974), polegajacy na wprowadzeniu do roztworu
przedzalniczego dodatkéw ogniouodparniajacych, na przykiad tréj(2,3-dwubromopropylo)fosforanu. Czasopis-
mo ,,Przeglad Wtdkienniczy’ nr 3, 140, 1974 r. podaje, 70 tr6j(2,3-dwubromopropylo)fosforan jest tatwo
usuwalny w czasie prania i czyszczenia, przy czym widékna zawierajace ten dodatek s nieodporne na dziatanie
promieniowania ultrafioletowego. Ponadto tréj(2,3-dwubromopropylo)fosforan w roztworze przedzalniczym
ulega hydrolizie, a takze osiada na dnach zbiornikéw.

Spos6b wytwarzania trudno palnych wioékien wiskozowych wedfug wynalazku polega na tym, Ze do
roztworu przedzalniczego, to jest wiskozy, dodaje si¢ bromoarylofosforanu o wzorze ogéinym przedstawionym
na rysunku, na ktérym R;, R, i R; oznaczaja grupe bromoarylowa lub arylows, jak grupg bromokrezylowa,
bromoksylilowa, krezylowa lub ksylilowa, na przyktad tréjbromoksylilofosforan, dwu(bromoksylilo) ksylilofosfo-
ran czy bromokrezylodwukrezylofosforan, otrzymany w reakcji bromowania arylofosforanéw w podwyzszonej
temperaturze, w obecnosci typowych Kkatalizatoréw, jak pirydyny czy Zelaza, w czterochlorku wegla jako
rozpuszczalnika. Bromoarylofosforan dodaje sie do roztworu przedzalniczego wilo$ci 10—35% wagowych
w stosunku do masy a-celulozy. Po wprowadzeniu do roztworu przedzalniczego bromoarylofosforanu formuje
sie z niego w znany sposéb wiékna wiskozowe typu ciggtego lub cietego.

Witasnosci fizyko-chemiczne i chemiczne trudno palnych widkien wiskozowych otrzymywanych wedtug
wynalazku sg analogiczne jak widkien wiskozowych standardowych. Natomiast trudno palne widkna wiskozowe
z udziatem tréj(2,3-dwubromopropylo)fosforanu posiadajag okoto 20% niZzsza wytrzymatos¢ i ulegaja catkowite-
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mu zniszczeniu pod wptywem promieniowania ultrafioletowego. Ognioodporno$é wtékien wiskozowych otrzy-
mywanych sposobem wedtug wynalazku, wyrazona wartoscia krytycznego wskaZnika tlenowego wzrosta o 36%
w stosunku do wartoéci takiego wskaznika dla standardowych wiékien wiskozowych, zas dla widkien wiskozo-
wych z dodatkiem tréj(2,3-dwubromopropylo)fosforanu o 28%.

Nize) podane przyktady ilustrujq blizej sposéb wedtug wynalazku nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktad |. Do kolby czteroszyjnej, umieszczonej w taZni wodnej, zaopatrzonej w mieszadto
z zamknieciem hydraulicznym, termometr, wkraplacz i chtodnice zwrotng potaczong z ptuczkg do absorpcji
wydzielajacego sie bromowodoru, wprowadzono 300 czeéci wagowych tréjksylilofosforanu w 760 czeéciach
objetosciowych czterochlorku wegla oraz 7,5 czesci objetosciowych pirydyny jako katalizatora. Nastepnie
podczas ciagtego mieszania wprowadzono w temperaturze 30°C w ciggu 30 minut 81 czeéci objetosciowych
bromu rozpuszczonego w 300 czesciach objetosciowych czterochlorku wegla, a nastepnie utrzymywano mieszs-
nine reakcyjng w temperaturze 60°C w ciagu 3 godzin. Po tym czasie zmieniono chtodnice zwrotng na chtodnice
Liebiga i oddestylowano nieprzereagowany nadmiar bromu w ciagu 1 godziny w temperaturze 75°C. Po zakori-
czenlu reakcji mieszanine reakcyjng przemyto kolejno 5% wodnym roztworem kwasu ‘solnego, 5% wodnym
roztworem weglanu sodowego i kilkakrotnie wodq do uzyskania pH = 7, a nastepnie suszono bezwodnym
siarczanem sodowym.  Po oddestylowaniu pod zmniejszonym ci$nieniem rozpuszczalnika i wysuszeniu do state]
‘masy pod ciénieniem — 9,8 10* N/m* w temperaturze 50°C, otrzymano tréj(bromoksylilo)fosforan o konsysten-
cji geste] cieczy koloru ciemnostomkowego. Tak otrzymany tréj(bromoksylilo}fosforan wprowadzono podczas
intensywnego mieszania do wiskozy zawierajacej 7,8% a-celulozy, 6,0% wodorotlenku sodowego, 2,4% siarki,
o liczbie y = 40, dojrzatodci 19,0°H i lepkosci 48 's., wilosci 24,2 tréj(bromoksylilo)fosforanu w stosunku do
masy a-celulozy i po odpowietrzeniu uformowano i wykoriczono w znany sposéb ciagte wiékna wiskozowe, przy
czym wykoriczenie wi6kien przeprowadzono w ptuczkach prézniowych przez ptukanie, odgazowanie, desulfura-
cJe, ptukanie, ozywianie isuszenie. llo$¢ tr6j(bromoksylilo)fosforanu pozostata w wykoriczonych wiéknach.
wynosita 90,0% w stosunku do ilosci wprowadzonej. Otrzymane wtékno posiadato krytyczny wskaznik tlenowy
n = 0,243,

Przyktad Il. Do aparatury jak w przyktadzie | wprowadzono 150 czesci wagowych tréjkrezylofosfora-
nu rozpuszczonego w 750 czesciach objetosciowych czterochlorku wegla | 15 czgsci wagowych Zelaza w postaci
pytu. Przy ciggtym mieszaniu wprowadzono w temperaturze 30°C w ciagu 30 minut 62,6 czesci objgtosciowych
bromu, a nastepnie utrzymywano temperature 60°C w ciggu 3godzin. Po tym czasie zmieniono chtodnice
zwrotng na chtodnice Liebiga i wciagu 1godziny w temperaturze 75°C oddestylowano nieprzereagowany
nadmiar bromu. Wydzielanie produktu przeprowadzono analogicznie jak w przyktadzie |. Otrzymano bromokre-
zylodwukrezylofosforan-o konsystencji gestej cieczy, koloru jasnostomkowego. Tak otrzymany bromokrezylo-
dwukrezylofosforan dodano nastepnie do wiskozy o sktadzie podanym w przyktadzie | w ilosci 24,2% wago-
wych w stosunku do masy a-celulozy, po czym w znany sposdb uformowano i wykoriczono ciggte widkna
wiskozowe. llos¢ bromokrezylodwukrezylofosforanu pozostata w wykoriczonych wiéknach wynosita 52,0%
w stosunku do ilosci wprowadzonej. Otrzymane wtékno posiadato krytyczny wskaznik tienowy n = 0,235.

Przyktad Ill. Do wiskozy, o sktadzie podanym w przyktadzie |, dodano 24,2% wagowych w stosunku
do masy a-celulozy tréj(bromoksylilo)fosforanu, a nastepnie w znany sposéb uformowano i wykoriczono cigte
witékna wiskozowe. llod¢ tréj(bromoksylilo)fosforanu pozostata w wykoriczonych wtéknach wynosita 81,5%
w stosunku do ilosci wprowadzonej. Otrzymane wi6kno posiadato krytyczny wskaznik tlenowy n = 0,234,

Przyktad IV. Do wiskozy o sktadzie podanym w przyktadzie |, dodano 24,2% wagowych w stosunku
do masy a-celulozy, bromokrezylodwukrezylofosforanu, po czym uformowano w znany sposéb ciete widkna
wiskozowe, ktére nastgpnie wykoriczono. |lo$¢ bromokrezylodwukrezylofosforanu pozostata w wykoriczonych
wtéknach wynosita 71,0% w stosunku do ilosci wprowadzonej. Otrzymane wiékno posiadato krytyczny
‘wskaznik tlenowy n = 0,232.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania trudno palnych widkien wiskozowych z roztworu przedzalniczego, znamienny
tym, Ze do roztworu przedzalniczego wprowadza si¢ 10—35% wagowych w stosunku do masy a-celulozy
bromoarylofosforanu o wzorze ogéinym przedstawionym na rysunku, w ktérym R,, R, i R; oznaczajq grupe
bromoarylowg lub arylowa, jak grupe bromokrezylows, bromoksylilowa, krezylowa lub ksylilows, korzystnie
tréjbromoksylilofosforan, dwu(bromoksylilo)ksylilofosforan, czy bromokrezylodwukrezylofosforan, otrzymany
w reakcji bromowania arylofosforanéw w podwyzszonej temperaturze, w obecnosci typowych katalizatoréw, jak
pirydyny czy Zelaza oraz w rozpuszczalniku, korzvstme czterochlorku wegla.
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