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Sposéb wytwarzania wiskozy
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb- wytwarzania
wiskozy z surowcoéw zawierajacych celuloze. Jak
wiadomo, przy produkcji wibkien i folii wiskozo-
wych zachodzi wytwarzanie roztworu do przedzenia
lub’ odlewania wiskozy. W dotychczas stosowanych
metodach postepuje sie ogbélnie biorgc, w sposéb
nastepujacy: mase celulozowa, uzywang jako su-
rowiec albo w postaci platkéw albo jako zacier,
alkalizuje si¢ za pomocg 17—22% roztworu -wodo-
rotlenku sodowego. Nadmiar roztworu alkalicznego
usuwa sie przez odciskanie, tak Ze otrzymana alka-
liceluloza zawiera 30—35% celulozy, przy czym za-
warto§¢ wodoprotlenku sodowego wymoesi w niej
15—17%. Alkaliceluloze poddaje sig¢ rozwidknieniu
i dojrzewaniu w zakresie temperatur 20—60°C tak
diugo, az wielkoéé czasteczek celulozy obnizy sie
do - zadanej wielkoSci. Im wyzZsza temperatura,
tym szybciej zachodzi depolimeryzacja. Reakcje
mozna przySpieszyé przez uzycie $rodk6éw utlenia-
jacych lub katalizatoréw, na przykiad przez uzy-
cie nadtlenk6w, jonéw kobaltu, manganu i innych.
Dojrzatyg alkaliceluloze siarczkuje sie za pomoca
dwusiarczku wegla, ktorego iloéé zalezy od otrzy-
mywanego produktu. NajczesSciej uzywane ilo§ci sa
nastepujace: dla wibkna cietego i folii 28—85%
obliczonych w stosunku do ilodci celulozy znajdu-
jacej sie w alkalicelulozie, dla wi6kna -cietego
typu ,,hig}’l wet modulus” (o wspbiczynniku wyso-
kiej zwilzalno§ci) znacznie wigcej, dla wibkien
typu polinosic okolo 50—60%; dla jedwabiu sztucz-
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nego 32—40%, dla kordu z jedwabiu saztucznego
wiecej ni¢z 36%. Ksantogenian rozpuszcza sie w
roztworze wodorotlenku sodowego, ktérego ilo§é
i stezenie tak sie dobiera, aby gotowy roztwér wis-
kozy mial zamierzony skiad 4—10% celulozy
i 2,5—8% wodorotlenku sodowego, zaleznie od
otrzymywanego produktu. Wiskoze poddaje sie
dojrzewaniu i, albo podczas dojrzewania albo po-
tem, filtruje sie ja raz lub wigcej razy i przedzie
z niej wibkna lub odlewa folie. Warunkiem do-breJ
przednofci jest to, ze mwiskoza pmzemaczotna do
przedzenia daje sue dobrze filtrowaé.

Wiasnoéci gotowych produktéw wiskozowych za-
lezy od wielu rozmaitych czymnikéw. Proces pree-
dzenia' lub odlewania moze najczeSciej wywieraé
wplyw na wiasno$cei wytrzymatodciowe wibkien
i folii. Z innych, godnych uwagi czynnikéw miozna
wymienié¢ ilo§¢ matoczasteczkowych weglowodanow
w alkalicelulozie, poniewaz tego rodzaju substan-
cje wywieraja ujemny wplyw na wytwarzanie
i przedzenie wiskozy jak i na liczne miasnodei go-
towego produkiu. Z tego wuzgledu wytwoérca pro-
duktow wiskozowych mnajchetniej stosowatby talka
celuloze, ktéra zawiera mozliwie mata ilo§é mato-
czgsteczkowych substancji, to znaczy, o bardzo wy-
sokiej zawartosci alfa-celulozy. Koszty wytwarzania
tego rodzaju celulozy sg jednak bardzo wysokie,
co pocigga za sobg wytwarzanie produktéw wisko-
zowych z mniejszym zyskiem.
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Z drugiej strony trzeba sie z tym liczyé, ze ila§é
matoczgsteczkowych substancji zawartych w doj-
rzatej alkalicelulozie nie jest oznaczana wytacznie
przez stopiefi uszlachetniania celulozy uzytej jako
surowiec. Mianowicie, co najmniej polowe malo-
czgsteczkowych skidadnikéw celulozy usuwa sie
w pierwszych fazach procesu wiskozowego, w cza-
sie alkalizowania i odciskania. Podczas dojrzewania
alkalicelulozy, kiedy czasteczki gléwmego skiadnika
celulozy, alfa-celulozy, ulegajg depolimeryzacji we
wiasciwym stopniu z punktu widzenia przedzenia
i gotowego produktu, tworzg sie znaczne ilo§ci no-
wych maloczasteczkowych weglowodanéw. Celowe
jest wyrazenie ilo§ci matoczasteczkiowych substan-
cji, na przykiad jako' rozpuszczalno$ci w 10%e roz-
twiorze wodorotlenku sodowego i ktérg to rozpusz-
czalnio§¢ moéna okrefli¢ nastepnie znakiem Sg,.
Nastepujacy przykiad daje pojecie o wptywie mer-
ceryzacji i dojrzewania na ilo§¢ maloczgsteczko-
wych substancji w alkalicelulozie. Pierwotna celu-
loza pochiodzila z ofrzymanej z drzew iglastych ce-
lulozy sianczynowej, w ktérej zawarto§é alfa-celu-
lozy wynbsila 90,8%e, lepko§é 19 oP, rozpusaczalno§é
w 10% roztworze wodorotlenku sodowego (S;q)
11,1% i strata w czasie alkalizowania 6,1%.

slo
(obliczona w stosunku
do ciezaru pierwotnej
celulozy)

Alkaliceluloza, bezpodérednio po

alkalizowtaniu i odcislianiu 2,8%0

Alkaliceluloza, dojrzewana

24 gadmny w teumpea'aturze

25°c - 5,4%
- Alkaliceluloza, dojrzewana

48 godzin w temperaturze

25°C 6,6%

Alkaliceluloza, dojrzewana

72 godziny w temperaturze

25°C 9,1%

Jednak maldoczasteczkowa cze$§é alkalicelulozy nie
tylko wywiera szkodliwy wplyw na wlasnodci go-
towego produktu wiskiozowego, ale réwnieZz przesz-
kadza sianczkowaniu alkalicelulozy o diugich laf-
cuchach. O ile wiadomo, matoczasteczkowe weglo-
wodany reaguja znacznie szybceiej z dwusianczkiem
w&la niz alkaliceluloza o dtugich laficuchach, dla-
tego na te ostatnia pozostaje odpowiednio mniej
dwusiarczku wegla.

Oprécz giobwnej reakeji, sianczkowania weglowo-
daméw, zuzywa si¢ tez dwusianczek wegla w reak-
cjaich ubocznych z wolnym wodorotlenkiem sodo-
wymwaﬂllna.lmehn]ome Dlatego oblicza sie, ze
te reake}e ubonme zuzywajja ogblnie w zwyczaj-
nych w'amunkmh ‘sianczitowiania 25—35% ilo§é dwmu-
siarczku wegla.

Najnw-xeksze koszty surowcow do wytwarzania
wmkozy sa spowodowane przez celuloze, dwusiar-
uzek wegla i wodorotlenek sodowy. PoniewaZ
mnmerzmze zawamboém wodorotlenku sodowego w
wiiskozie odpowiednio takze zmmniejsza zuzyicie kwa-
su siarkowego przy przedzeniu, w produkcji pro-
duktéw wiskozowych uwaza sie stosunek pomiedzy
ilodiami wodorotlenku sodowego a celulozy w wis-
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kozie za jeden z najwazniejszych czynnikéw wply-
wajacych na koszty wytwarzania produktéw wisko- -
zowych. Kiedy do alkalizowania w zwyklym pro-
cesie wiskozowym .uzywa sie 19% Ilugu alkalicz-
nego i zawarto$§é celulozy w wiskozie zbliza sie do
9%, nie jest w og6le mozliwe sprowadzenie zawar-
todci wodorotlenku sodowego pomizej 4,8%, takze
i wtedy, kiedy ksantogenian rozpuscilby si¢ w czy-
stej wodzie. Przy {ym stosunek wodoratlenku so-
dcwego do celulozy wynosi okolo 0,53—0,54.
W przemys$le ogblnie przeprowadzono w ostatnich
azasach badania w celu zamiany rozmaitych, daw-
nych proces6w [periodycznych na procesy ciggle.
To warunkuje zazwyczaj skrbécenie czasu reakcji,
przy czym mogna losiggnaé dostatecznie duza adol-
no§¢ wytwoércza za pemocg dosyé malej aparatury.
W wielu przypadkach mozna podwyiszyé tempe-
raturq reakcji i przez to spowodowaé konieczne
skrécenie czasu realcji. Dotgd przemiana procesu
wiskozowego na proces ciagly nie byla uwieficzona
sukcesem, poniewaz podwyiszenie temperatury
siarczkowania bandziej przyspieszalo reakcje ubocz-
ne, zuzywajgce dwusiarczek wegla niz giéwng
reakcje tworzenia sie¢ ksantogenianu celulozy.
Z tego powodu maksymalna temperatura zwyklego
siarczkiowania powinna wynosié 35°C. SposGb wed-
lug wynalazku ma na celu wyeliminowanie strat
o ktérych mowa wyzej.

Zgodnie ze sposobem wediug wynalazku dojrzalg
alkaliceluloze przed sianczkowaniem poddaje sie
przynajmniej jednej merceryzacji i wyciskaniu,
w ktérym stosuje si¢ do przymajmmiej jednej mer-
ceryzacji wodny roztwér HaOH o steZeniu niZzszym
od 15% wagowych prey czym etapy powtornej
merceryzacji i wyciskania redukujg ilo§¢ NaOH
dla otrzymania drugi raz alkalizowanej alkalicelu-
lozy przy stosunku wagowym NaOH do celulozy
rébwnym 0,5 lub mniej, sianczkowanie drugi raz
alkalizowanej alkalicelulozy dwusiarczkiem wegla
i nozpuszczenie otrzymanego ksantogenianu w roz-
cieficzonym rioztworze NaOH lub wodzie dla otrzy-
mania wiskoezy. )

Pierwszg menceryzacje dojrzatej alkalicelulozy
mozna przeprowadzi¢ wodnym roztworem NaOH
o stezeniu 10—12% wagowych. Ilos¢ dwusiarczku
wegla uzywana w etapie siarczkowania przy wy-
twarzaniu wiskozy na wilékno ze sztucznego jed-
wabiu i folie moze wahaé sie w zakresie 14—26%o,
na przedze ze sztucznego jedwabiu i wiékna ze
sztucznego jedwabiu o wispéiczynniku wysokiej zwil-
zalno$ci mmiej niz 32%, na wiékno typu polinozie
mniej niz 40% liczac na wage celulozy w alkali-
celulozie, kt6éra ma byé siarczkiowana.

Siarczkowanie jest bandziej efektywne w tempe-
raturze wyzszej niz 35°C np. w temperaturze
35—60°C, korzystnie w czasie krétszym niz 40 mi-
nut. Ksantogenian mozna rozpusci¢ w wodzie lub
wiodnym roztworze NaOH dla wytworzenia wis-
kozy przy stosunku wagowym NaOH do celulozy
0,5 lub mniej. Ksantogenian mozna rozpu$cié w wo-
dzie lub wiodnym roztworze NoOH dla otrzymania
wiskozy przy stosunku NaOH do celulozy w zakre-
sie 0,35—0,45.
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Otrzymywanie w1skezy korzystnie- jest prqwadzxc
jako proces ciagty. e -

Zgodnie ze sposobem W’ed.tug wynalazku® pe dOJ-
rzewaniu adkalﬁgce\lul\ozy moczy. sie ja ponowmic W
wodnym roztworze NaOH. Stezenie cieczy do po-
nownego moczenia jest nizsze niz 15% wagowych.
Po wyciénieciu drugi raz, alkalizowana alkalicelu-
loza zawiera 10—15% wagowych NaOH, zalegnie
od stezenia cieczy do powtbérnego moczenia, a sto-
sunek wagowy — alkali6w— do - celulozy - wynosi

0,30—0,50. Ze wzgledu na koncowy rezultat naj-

korzystniejsze stezenie cieczy do powtbérnego mo-
czenia wynosi 10—12%, poniewaz przy tym steze-
niu roztworu NaOH ma on najwieksza rozpuszczal-
noéé¢ i zdolnoéé pecznienia. Réwnocze$nie osigga
sie przez to te korzysé, ze ilo§é wolnego NaOH
w alkalicelulozie, ktéra ma byé siarczkowana jest
mniejsza niz w konwencjonalnych procesach wis-
kozowych, co powoduje Ze zmmiejsza sie takze zu-
zycie dwusiarczku wegla w reakcjach ubocznych
zachodzacych z NaOH podczas sianczkowania. Po
drugiej operacji merceryzacji, wyciskania, alkali-
celuloza jest rozwidkniona i mozna jg siarczkowaé
za pomocg mniejszej niz nominalna ilo§¢ dwusiarcz-
ku wegla, na przykiad 14—26% na wildkna ze
sztucznego jedwabiu i folii, mniejsza niz 32% na
widkna ze sziucznego jedwabiu i wibkna ze sztucz-
nego jedwabiu o wysokim wspbiczynniku zwilzal-
noéci, mniej niz 40% dla wibékna typu polinozyt
i mniej niz 35% dla kordu ze sztucznego jedwabiu.
Jest to prakitykowane poniewaZz alkaliceluloza .za-
wiera duzo mniej materiatu o niskim cigzarze (za-
steczkowym i NaOH niz jest stosowane i w. kon-
sekwencji znacznie w reakcjach z tymi zwigzkami
zuzywa sie mniej dwusiarczku wegla, niz w nor-
malnych procesach.

Oczywiscie w sposobie wediug wynalazku, mozna
zastosowaé¢ iloéci dwusiarczku wegla réwniowazne
iloSciom stosowanym w konwencjonalnych proce-
sach, lecz jest to nieekonomiczne. Jezeli' przed
siarczkowaniem alkaliceluloze moczy sie powtérnie
z 10% roztworem NaOH, zawartoéé NaOH w alka-
licelulozie, kt6ra ma byé siarczkowana wynosi
okoto 11%. Stwierdzono, Ze rozpuszczalno§é ksan-
togenianu jest w tym przypadku ekstremalnie dob-
ra, tak Ze przy zastosowaniu bardzo rozcienczonego,
rogpuszczonego lugu mozna wytwarzaé wiskoze o
dobrej przesaczalnoci z zawartoé§cia NaOH jedynie
nieco przekraczajacyg 3%, kt6ra to warbosé moze
wahaé si¢ w granmicach 3,0—4,6% gdy zawartoéé
celulozy wynosi 9+—10%. Stosunek wagowy NaOH
do celulozy jest wtedy nie wyzszy od 0,5, korzyst-
nie mniejszy niz 0,45, lecz moze byé tak maty jak
0,35. Gdy w wiskozie stosuje sie zmniejszony sto-
sunek NaOH do celulozy, jest uzywanie przy siarcz-
kowaniu wigkszej .iloSci dwusiarczku wegla, niz
podano poprzevdnno 'Poniewaz udzial reakcji ubocz-
nych jest duzo mniejszy niz dotychczas z powodu
malej zawarto$ci ‘materiatu o niskim . ciezarze czas-
teczkowym i NaOH w alkalicelulozie, dlatego tem-
perature siarczkowania moéna podnie§¢ powyzej
zakresu 25—35°C stosowanego obecnie, na przykiad

az do 60°C, korzystnie 45—55°C, bez jakiego§ nad-

miernego wzrostu zuzycia dwusiarczku wegla w
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reakcjach ubocznyeh. :Czas siarczkowania -moze--w
ten sposéb by¢ zredulowany do 20—40° miniE#Rec
jest kokZystre - calym ela,gaym procesie wisko—
zowym. -

Otrzymywanie WJskmy miozna prowadzi¢é w spo-
s6b ciagly np. nastepujaeo, celuloze, z ktérej otray-
muje si¢ wiskoze zasila sie nieprzerwanym stru-
mieniem lub w szeregu seryjnie nastepujgcych po
sobie urzadzen, w ktérych kaddorazowo nastepuje
jedno lub wiecej stadium procesu otrzymywania
wiskozy, przy - czym po przejéciu wymienionych
urzgdzen celuloza przebyla 'w zalozonym stopniu
procesu wmkomfwego albo: wszys:bkne albo niektére
ze stadiow pmcesu o-tmymerama wnskozy

Nizej podane przyklady wyjadniajg zastosowanie
procesu wediug wynalazku: .

Przyktad I. Osiem jednakowych préobek piat-
k6w celulozy siarczynowej z drzew iglastych o za-
wartodci alfa-celulozy .90,8% i lepkogci 19 cP alka-
lizowano w zupeinie jednakowy sposéb za pomocg
19% roztworu wodorotlenku sodowego w tempera-
turze 25°C i do tego stopnia odcisnieto, ze alkalj-
celuloza zawierala 30,5%0 celulozy i 15,7% wodoro-
tlenku sodowego. Wsaystkie proby poddano dojraze-
waniu bez rozwidkmienia plagkéw, 4 préby w cza-
sie 60 godzin i 2 pro6by w czasie 72 godzin w tem-
peraturze 25°C, a resata, 2 préby, dojrzewaly od-
powiednio 3 i 31/, godziny w temperaturze 60°C.
Wymienione, jako pierwsze, 4 préby siarczkowano
bez ponowmnego alkalizowania, przy czym zuzyto 29,
26, 23 i 20% dwusiarczku wegla, obliczonych w sto-
sunku do ilo$ci celulogy w alkaliceluloaie. Wszyst-
kie inne préby przed sianczkowaniem ‘znowu alka-
lizowano i to 10°% lgiem. Drugic alkalizowenie
préby 8 przeprowadzono jako alkalizowanie zacie-
ru, w innych przypadkach mialo miejsce alkalizo-
wanie pod postacig ‘merceryzacji. Po drugim alka--
lizowaniu tak dokonano odciskania, Ze alkalficelulo-
za zawierata 32,2%% celulozy i 11,2% wodorotlenku
sodowego. Przy  ‘siarczkowaniu - zuZzyto dwmusiar-
czek wegla w nastépujgcych ilogciach: proba 5
20%, préba 6 16%, préba 7 18% i préba 8 20%.
Siarczkowanie -nastepowalo W temperaturze - 25°C,
czas siarczkowania wynosil 150 minut. Po siamcz-

~ kowaniu ksantogenian celulozy rozpuszczono we

wszystkich przypadiach w -temperaturze 20°C w
roztworze wodorotlenku sodowego, ktérego steze-
nie i iloé¢ tak byly dobrane, aby otrzymana wis-
koza zawierala 9% celulozy:i 5% wodorotlenku
sodowego. Dziewigta probe tej samej celulozy alka-
lizowano. w jednakowy spos6b, jednak dodano do
pierwszego lugu menceryzacyjnego 0,5 .mg/l kobal-
tu jako CoCl, Wiskoze bej proby otrzymywano w
jednakowy spos6b jak w prébach 5 i 8, jednak
temperatura dojrzewania alkalicelulozy wynosita

.50°C, a czas dojrzewania 1 godzine. Po 18 godzi-

nach dojrzewania “wiskiozy oznaczono lepkoé§é wis-
kozy wediug znanej w techmice wiskozowej meto-
dy opadania kulki, a przesgczalno§¢ oceniono za
pomoca wartoéci zatykania Ky,. Podczas gdy uzy-
wano aparatu filtracyjnego i materiatu filtracyj-
nego, ktére byly zastosowane w tych badaniach,
i przy skiadzie wiskozy wynoszacym 9% celulozy
i.5%. wodorotlenku sodowego i przy lepko§ci 40—60



80 034

7

sekund, moima bylo oceniaé przesaczalno§é wediug
nastepujacej skali:
Kw 300 lub mniejsze, doskonala przesgczalno$§é
Kw 300—500, dobra przesgczalnoéé
Kw 500—800, preecigtna przesaczalno§é
Kw 800 lub wieced, zla przesgczalnoéé

Wyniki podane sg w tablicy 1:

8

liczonych w stosunku do ilosci celulozy w alkali-
celulozie. Wszystkie inne préby byty przed siarcz-
kowaniem znowu alkalizowane i do tej mercery-
zacji stosowano 10% lug. Po odciSnieciu alkalicelu-
loza zawierata 32,9% celulozy i 11,4% wiodorotlen-
ku sodowego. Do siarczkowania stosowano dwusiar-
czek wegla w nastgpujgcych iloSciach: préba 4

Tablica 1
a?kmd?czﬁflo[lzi' Siarczkowanie Wiskoza
Proba| oS¢
Nr | 2Kl rempe- | Czas CS; |Tempe-| Czas |Lepkosé| Przesa-
raglcmra . rag:u«ra ) czalnoé
> godz /o C minuty sek Kw
1 1 25 60 29 25 150 42 250
2 1 25 60 26 25 150 45 610
3 1 25 60 23 25 150 56 1220
4 y 25 60 20 25 150 89 4520
5 2 2% | 72 20 25 150 43 240
6 2 25 72 16 25 150 54 450
7 2 60 3 18 25 150 64 450
8 2 60 3/, 20 25 150 49 510
9 2 50 1 20 25 150 88 530

Przyklad II. Siedem jednakowych prébek
platk6w celulogy siamczynowej z drewna brzozo-
wego o zawartofci alfa-celulozy 92,2% i lepkodci
18 cP merceryzowano w zupelnie jednakowy spo-
s6b za pomocy 19% roztworu wodorotlenku sodo-
wego w temperaturze 25°C i tak odciénieto, ze al-
kaliceluloza zawierala 31,4% celulogy i 15,6% wo-
dorotlenku sodowego. Wszystkie proby jako nie-
rogwléknione platki poddano dojrzewaniu, 5 préob
w czasie 48 godzin w temperaturze 25°C i 2 préby
w czasie 21/, godziny w temperaturze 60°C. Proby
1, 2 i 3 siacczkowano bez ponownego alkalizowania
zuzywajac 28, 24 i 22% dwusiarczku wegla, ob-

22%, proba 5 20%, proba 6 22%, i préba 7 20%.
We wszystkich przypadkach siarczkowanie zacho-
dzilo w temperaturze 25°C i w czasie 150 minut.
Po siarczkiowaniu rozpuszczono ksantogenian w
temperaturze 20°C w roztworze wodorotlenku so-
dowego, ktérego stezenie i ilo§é tak dobrano, aby
ofrzymana wiskoza zawierata 8,8% celulozy i 5%
wodorotlenku sodowego. Po 18-tu godzinnym doj-
rzewaniu wiskozy lepko§é jej zmierzono metoda
odpadania kulki, a przesgczalno$é oceniamo za
pomocg wartodci zatykania K. . Wyniki zamiesz-
czono w tablicy 2.

Tablica 2
Dojrzewanie . R "
Ikalicelulozy Siarczkowanie Wiskoza
Ilo&é
Proba | jicali-
Nr ; Tempe- Czas CS, Tempe- Czas |Lepko§é | Przesa-
o ratura ratura czalnoéé
°c godz. % °C min. sek. K w
1 1 25 48 28 25 150 54 450
2 1 25 48 24 25 150 64 1240
3 1 25 48 22 25 150 79 3170
4 2 25 48 22 25 150 88 410
5 2 25 48 20 25 150 87 640
6 2 60 21/, 22 25 150 67 380
7 2 60 21/, 20 25 150 65 490
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Przyktad III. Catery jednakowe probki plat-
kéw celulozy siarczymowej z drzew  iglastych,
wspomnianej w preykiadzie 1, merceryzowano ga
pomocy 19% :roztworu wodorotlenku sodowego w
temperaturze 25°C, proby 1 i 2 w czasie 60 minut
bez dodatiku katalizatora, proby 3 i 4 w czasie
15 minut za pomoca lugu do ktérego dodano
0,5 mg/l kobaltu pod postacig ‘chlorku kobaltowe-
go- CoCl,. Wszystkie préby odcidnieto jak w prey-
ktadzie 1. Préby 1 i 2 poddawano dojrzewaniu w
ciggu trzech godzin w temperaturze 60°C,.préby 3
i 4 w ciggu 80 miniut w temperaturze 50°C. Nastep-
nie alkalizowano préby 2, 3:i 4 za.pomocg 10%
lugu, prébe 2 60 minut, proébe 3 i 4 15 minut i po-
tem odciskano jak w.przykiadzie 1. Do siarczkowa-
nia uzyto dwusiarczek wegla ' w nastepujacych
ilosciach: proba 1 28%, préba 2 18%, préba 3 24%
i préba 4 20%. Temperatura sianczkowania byla
we wszystideh przypadkach 50°C, a czas siarczko-

<«
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wegla. niz ‘normalnie. W proébach 3 i-4.catkiowity
czas ‘od poceatku - pierwszej merceryzacji. ‘a2’ ‘do
kofica” siarczkiowania wymosil tylko 150 minut. Moz-
na z tégo wyeciagnaé wmiosek, Ze przy prowadzeniu
otrzymywania -wiskozy metoda ciggla moemna: osigg-
naé znaczng zdolnodé - produkcyjng nawet przy .do-
sy¢ matej aparaturze ‘pracujacej w sposéb ciagly.

Przyklad IV. Cztery jednakowe prébki. plat-
kéw, wymienionej w “przykiadzie I, celulozy  siar-
czynowej z drzew -iglastych alkalimowano w tem-
peraturze 25°C za pomocy -19% romtwioru: wiodoro-
tlenku: sodowego. i tak _jak w przykladzie.I. od-
ci$nieto, poddawano dojrzewaniu w czasie 72 go-
dzin w' temperaturze 25°C, alkalizowano 10%s Toz-
fworem . wodorotlenku sodowego i jak w. przykia-
dzie I odciénieto. Do siarczkowania stosowamo: 24%
dwusiarczku wegla. Temperatura siarczkowania
wynosita we wszystkich przypadkach 25°C, a czas

wania wynosit 25 minut. Gotowa wiskoza zawierala 20 trwania siarczkowania 150 minut. Po siancziowaniu
9% celulozy i 5% wodorotlenku sodowego. Wyniki rozpuszczono ksantogeniany w roaztworach wodo-
zamieszczono- w tablicy. 3. . rotlenku. sodowego o takich_stezeniach, aby zawar-
Tablica 3
Alkali- jrzewanie Alkali- . . .
zowanie al.ljko.:hc elulozy | zowanie Siarczkowanie- Wiskoza
I
Préba -
Tempe- Tempe-
. . Czas . Czas |Lepkoéé
Min rangtéra min. Min. CS, ,ragléra mjin, selk. Kw
1 60 60 180 — 28 50 25 64 15 000
2 60 60 180 60 18 50 25 68 330
3 15 50 80 15 24 50 25 38 280
4 15 50 80 15 20 50 25 32 380
Wyniki te pokazuja, ze przy uZyciu pojedynczego tos§é wodorotlenku sodowego w otrzymanej wisko-
alkalizowania nie mozna osiggnaé dobrze saczacej zie wynosita 5% w proébie 1, 4% w prébie 2 i 3,5%
sie wiskozy przy sianczkowaniu w wyzszych tem- w prébie 3. Ksantogenian, ktéry otrzymano w pré-
peraturach, takie wtedy, kiedy stosuje sie normal- bie 4 rozpuszczono w wodzie. Ilo&é rozpuszczalnika
na ilo§¢ dwusiarczku wegla, podczas kiedy to jest tak dobrano, aby zawarto$¢ celulozy w wiskozie
mogliwe przy dwukrotnym alkalizowaniu, nawet wynosita 8,7—8,8%. Wyniki zamieszczono w tab-
kiedy zuzywano o wiele mniejsza ilo§é¢ dwusiarczku licy 4.‘ ’ )
Tablica 4
Dojrzewanie . . .
alkalicelulozy Siarczkowanie Wxsdnozab
Proba | 1los¢ '
Nr a.lkallf: Tempe- | Czas Tempe- | . Czas v Przesa-
zowa ratura CS, ratura NaOH |Lepko$é | czalnoéé
°C godz. °C min. | S Kw
1 2 25 72 24 25 150 5,0 40 110
2 2 | 2 72 24 25 150 4,0 60 230
3 2 25 72 24 25 150 3,5 70 190
25 72 24 25 150 3,1 | 90 | 450
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Przyktad V. Osiem jednakowych prabek piat-
kéw wymienionej w przykiadzie I celulozy siarczy-
nowej z drzew iglastych, merceryzowano w tem-
peraturze: 25°C za pomocag 19% roztworu wodoro-
tlenku - sodowego, po czym odcifnieto je jak w
przykladzie I. Préby 1—4 poddawano dojrzewaniu
wtemperaturze 60°C w czasie trzech godzin, a pré-
by 5—8 w czasie 31/, godziny. Potem alkalizowano
wszystkie préby za pomocg 10% roztworu wodoro-
tlenku--sadowego i odciénieto jak w przykiadze I.
Do- siancglkowania uzyto w prébie 1, 4 i T 28%,
w.prébie 2,5-i-8 24% i w probie 3 i 6 20% dwu-
siarczku wegla. Po siarczkowaniu rogpuszczono
‘kgantogenian w roztworze wodorotlenku sodowego
w> takim stezemiu, aby zawarto§é¢ wodorotlenku
sodowego w .wisliozie wynosita 5% w prébach 1—3,
4% w prébach 4—6 i 3,5% w pr6bach 7—8. Ilosé
lugu mzpuswzajacego tak dobrano, aby zawarto$é
celulozy w be: wynosita 8 7—8,8%. Wyniki za-
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alkalicelulozy dla usunigcia: nadmiaru wodorotlen-
ku sodu w celu wytworzenia pierwotnej alkalice-
lulozy, poddaniu pierwotnie alkalizowanej celulozy
dojrzewaniu, siarczkowaniu - dojrzabej - alkalicelulo-
zy dwusiarczkiem wegla dla otrzymania ksantioge-
nianu celulozy i rozpuszczanie tego ksantogenianu
w rogpuszezalniku, w -celu -wybtworzenia wiskozy,
znamienny tym, Ze dojrzala alkaliceluloze - przed
sianczkowaniem poddaje sie przynajmniej jednej
merceryzacji i wyciskaniu, stosujac wodny roztwér
NaOH o stezemiu mniejszym niz 15% wagowych
przynajmniej do. jednej merceryzacji przy czym
etapy powtérnej merceryzacji i wyciskania redu-
kujg ilod¢ NaOH dajagc powtérnie alkalizowang
alkaliceluloze o stosunku wagawym NaOH do ce-
lulozy wynoszacym 0,5 lub mniej, a nastepnie
sianczkuje si¢ powt6rnie alkalizowang alkalicelu-
loze i-rompuszcza: otrzymany ksanbtegenian w roz-
cieficzonym roztworze NaOH lub  wodzie w.-celu

mmsmaw w taBlicy 5. 20 wyrtrwomema wiskozy. - e 0 in-
X - Tablica 5 S
Dojrzewanie . . .
alkalicelulozy Siarczkowanie Wiskioza
Ilo&é
Préba | Jlkali- |,
Nr wwéﬁ Tempe- | Czas Tempe- Czas NaOH | Lepko$¢ | Przesg-
ratura N CS, ratura i T - czalnoéé
°c godz. °c min., |- % sek. Kw
1 2 60 3 28 25 150 5,0 64 260
2 2 60 3 24 25 150 5,0 69 . 220
3 2 60 3 20 25 150 5,0 69 450
4 2 60 3 28 25 150 4,0 92 230
5 2 60 31/, 24 25 150 4,0 69 360
6 2 60 31, 20 25 150 4,0 65 490
7 2 60 31/, 28 25 150 3,5 8 270
8 2 60 3, 24 25 150 35 78 | 540

Wyniki préb 4 i 5 wykazuja, ze drugie alkalizo-
wanie, a mianowicie za pomoca 10% roztworu wo-
dorotienku soadowego przed siarczkowaniem sta-
nowi metode, za' pomoca kitérej preez dodanie nor-
malnej lub - mniejszej niz normalne iloSci dwu-
siarczku wegla moina otrzymaé wiskoze o wysokiej
zawartosci celulozy i dobrej przesgczalnodei, w kt6-
rej jednak zawarto§é wodorotlenku sodowego jest
Znacznie mniejsza niz normalnie, na przyktad
20—40%0 nivsza.

Wynalazek nie ogramicza sie do przytoczonych .

przykladéw, lecz moze zmieniaé sie w ramach po-
danych nizej zastrzezefi patembowych. Na przykiad
alkaliceluloze modna zgodnie z wynalazkiem, za-
leznie od zamierzonego efekiu przed siarczkowa-
niem alkalizowaé dwa lub wiecej razy ponownie,
nie odstqpuu'qc od zasady wynalazku.
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2 Spos(xb wed&ug zastrz. 1, znamnenny tym ze
plenwsza merceryzacje dtoumaleu a.likahvceljulorzy pro-
wadzi sie wodnym roztworem NaOH o stememu
10—1.2% wagowych.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1 -albo 2, z_namienny
tym, ze ilo§é dwusiarczku wegla uzytego w etapie
siarczkowania przy otrzymywaniu wiskozy na prze-
dze ze sztucznego jedwabiu lub folii wynosi 14—
—26%, na wibkna ze sztucznego jedwabiu i wibk-

‘na ze sztucznego jedwabiu o wysokim wsp6lczyn-

niku zwilzalnosei niz 32%, na kord ze sztucznego
jedwabiu mmiej niz 35%, i na wibkna typu poli-
nosic mniej niz 40% liczgc na wage celmlorzy w
alkalicelulozie do sianczkowania.

4. Spos6b wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, ze siarczkowanie prowadzi sie w temperaturze
35—60°C.

. . e 5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
Zg_;.tr,zezen1a patentowe ksantogenian do I ia wiskozy rozZpuszcza
1. Spos6b wytwarzania wiskozy, polegajacy na si¢ w wodzie lub wodnym roztworze NaOH przy
moczeniu surowego materiatu celulozowego w roz- stosunku wagowym NaOH do celulozy 0,5 lub
tworze wodorotlenku sodu, wyciskaniu otrzymanej mniej. ; '
' ERRATA
Cena 10 =i lam 3 wiersz 17

Jest: czalnoéé moina okreflié nastepnie znakiem Swm.
winno byé: czalno$é mozna okreflié nastepnie znakiem Ste.

tam 4 wiersz 33

RZG — 2310/75 105 egz. A4 jogq¢. cerymjl wodny roztwér HaOH o stezeniu nliMym
, winno byé: ceryzacji wodny roztwér NaOH o stqzeniu nizszym
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