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Zpusob vyroby viskézy

Oblast techniky

Piedkladany vynalez se tyka zlepSeného zplUsobu vyroby
viskézy.

Dosavadni stav techniky

Vyroba viskozy z celuldézovych materiali je jiz dlouho znama.
Podrobny popis této technologie je mozno nalézt napfiklad v publikaci
K. Gotze, Chemiefasern nach dem Viskoseverfahren, Springer-Verlag,
3. vydani (1967) stejné jako v kapitole ,Viscosereyon,-spinnfasern,-
schwamme“ v publikaci Ullmans Enzyklopddie der technischem
Chemie, dil 18, str. 131 - 177 a dil 9, str. 213 - 222.

Jednotlivé kroky zpusobu vyroby viskézy je moZno kratce

shrnout nasledujicim zplsobem:

Chemicka buniéina nebo jind vhodna surovina s obsahem
celulézy se smisi s vodnym roztokem hydroxidu sodného, jehoZ
koncentrace je obvykle mezi 18 a 22 %, ¢imz se ziska tzv. alkalicka
celuléza. Alkalizace se dnes provadi pfevazné tzv. macecim
alkalizaénim zpusobem. Pfitom se celulézova surovina disperguje
v nadob& nebo systému nadob opatifenych vhodnymi disperganimi
zafizenimi ve vodném roztoku hydroxidu sodného. Pfitom se tvofi
alkaliceluléza. Vytvoiena disperze se ¢asto oznaduje jako macerat
(Maische) a obsahuje zpravidla 2 az 6 % pevnych latek. Oddélenim
nadbyteéné kapaliny ve valcovych nebo pasovych lisech se ziska
hotova alkalicelul6za. Ta se sklada z pfiblizn& 30 az 36 %
celulézového materialu, pfiblizné 15 az 20 % NaOH a vody. Oddéleny
hydroxid sodny se potom vraci do maceci alkalizace. Pfivodem

derstvého hydroxidu sodného a odvadénim jednoho dil¢iho proudu se
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slozeni v tomto systému cirkulujiciho hydroxidu udrZuje na

konstantnich pozadovanych hodnotach.

Izolovana alkalicka celuléza se pfedzrava, to znamena pusobi
se na ni vzduchem pro dosazZeni oxidaéniho odbouravani. Tim se
molekuly celulézy depolymerizuji na délku fetézce vhodnou pro dalsi

proces. Tento krok (pfedzrani) trva 1,5 dne.

VySe uvedena alkalizace celulozy mlze byt provadéna také
alkalizaci tzv. materialu s obsahem celulézy zpracovaného plsobenim
elektron(. Toto zpracovani materiall s obsahem celulézy plsobenim
elektron(i se podrobnéji popisuje napfiklad v DE-A-2,941,624. Zde se
navrhuje zpracovat celulézu pfed pouzitim pro vyrobu viskézy
elektronovymi paprsky v rozmezi davek od 1 do 30 kGy. To vede
k vy$$i hospodarnosti zplsobu, protoze material s obsahem celulézy
zpracovany puUsobenim elektroni se muze alkalizovat zfedénéj$im
hydroxidem sodnym (koncentrace méné nez 18 %), nez je to mozné
pfi pouziti nezpracované celulézy, €imz se vyrazné snizuje spotieba
hydroxidu sodného. Soufasné se zvySuje reaktivita celulézy vugi
sirouhliku. Pfi spravném provedené zpracovani pusobenim elektronu
je mozno délku fetézce celuldzy nastavit na hodnotu, pfi které jiz neni

potiebny dals§i krok pfedzrani. ZvySena reaktivita vytvafi moZnost

sn‘iiit spotfebu sirouhliku.

Potom se uvadi do reakce alkalicelul6za se sirouhlikem. PFi této
xantogenaci se vytvafi z alkalicelul6zy xantogenat celulézy. Reakce se
provadi obvykle po dobu 3 hodin mnozstvim sirouhliku, které je
obvykle 28 az 32 % hmotnostnich celulézového materialu obsazeného
v alkalicelul6ze pfi teplotach pfiblizné 25 az 30 °C. Ziskany xantogenat

celulézy je ve formé& oranzovéziute drolivé hmoty.

Xantogenat celulézy se potom rozpousti ve ziedéném hydroxidu
sodném. Xantogenat celulézy rozpustény v hydroxidu sodném se
nazyva visk6za. Viskdéza se ponecha ulozenim pfi pfiblizné teploté

okoli zrat po dobu vice hodin (dodate¢né zrani). V pribé&hu tohoto
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zrani probiha pferozdélovani xantogenatovych skupin podél
celuldzovych fetézcl. V prib&hu zrani se provadéji také dalsi kroky

vyrobniho postupu, jako je filtrace a odvzdugnéni.

Pro vyrobu formovanych vyrobk(, napfiklad vldken, se zrala
visk6za vytlauje malymi otvory do zvlakhovaci lazné&. Zvlaknovaci
lazet ma obvykle kysely charakter a obsahuje obvykle kyselinu
sirovou (pfiblizné 10 %), siran sodny (pfiblizné 20 %) a mensi
mnozstvi siranu zineénatého (pfiblizné 1 %). Ve zvlakrovaci lazni
viskdéza koaguluje za vytvofeni vlaken. Soudasné s koagulaci se také
regeneruje celuléza z xantogenatu celulézy. Regenerovany viaknity
celulézovy produkt se potom stfiha, vypira od doprovodnych latek
a necistot a susi.

Zménou parametrt postupu pfi vyrobé viskoézy a pfi zvlakriovani

je mozno v uréitych mezich ovliviiovat vlastnosti produktu.

Pfi vyrob& produktll z viskézy je zcela podstatnym faktorem
naklad( spotieba chemikdlii jako je sirouhlik, hydroxid sodny
a kyselina sirova. Snizeni spotfeby chemikalii je v8ak omezeno
vlastnostmi vyrobniho postupu. Pokud se snizi mnoZstvi sirouhliku
a/nebo hydroxidu sodného pod uréité meze, zhor$i se filtrovatelnost
viskézy. Dobra filtrovatelnost viskézy je nezbytny predpoklad pro

hospodarné provadéni zpusobu jako celku.

V minulosti byly vZdy snahy zvy$it hospodarnost zplUsobu vyroby
viskézy snizenim spotfeby chemikalii. Jednou z moZnosti tohoto

sniZzeni je pouziti celulézy zpracované pusobenim elektrond.

Vedle mozZnosti pouzivat pro celou vyrobu celulézu zpracovanou
ozafenim elektrony, mGze byt v nékterych provozech nutné pouzivat

také ¢astecné jesté normalni nezpracovanou celulézu.

Jak jiz bylo uvedeno, alkaliceluléza vyrobena z celulézy
zpracované puUsobenim elektronll jiz nepotfebuje pFedzrani, takze
muze byt smisena s alkalickou celulézou vyrobenou z nezpracované
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celulézy teprve po kroku pfedzrani této nezpracované celulozy.
V nékterych pfipadech je nutné nebo zadouci udrzovat oba tyto druhy

alkaliceluléz oddélené az do faze hotového vyrobku.

V obou pfipadech je v8ak z dlvodl hospodarnosti vyhodné
provadét alkalizaci spoleénym systémem louhu. Pro toto fe$eni hovofi
vedle jednodus$siho pristrojového vybaveni také jednodu$si provadéni
zpusobu. Jestlize se v8ak pouziva pro alkalizaci celulézy zpracované
pusobenim elektront stejného louhu, kterym jiz byla alkalizovana
nezpracovana celuléza, dojde k projevu vzajemné nekompatibility,
ktera se projevi na dramaticky zhorSené filtrovatelnosti vyrobené

visk6zy. To je ukazano v pfikladu 1.

Proto vznikla potfeba zpusobu vyroby viskézy, u kterého je
mozno pouzit pro alkalizaci celulézového materialu zpracovaného
plisobenim elektrond louhu, ktery byl jiZ pouzit pfi alkalizaci
nezpracované celulézy, a pfi kterém se neprojevuje vySe popsana
nekompatibilita. PouZiti spoleénych systém( louhd pro obé& suroviny
pfinadi dalSi zlepSeni hospodarnosti vyroby viskézy, protoZze muze

odpadnout oddélena manipulace s alkalizaénimi louhy.

Podstata vynalezu

Nyni bylo pfekvapivé zjisténo, Ze vySe popsané nekompatibilité
systémi louhu je moZno zabranit, jestlize se louh z alkalizace
nezpracovane celuldzy upravi pfed pouzitim pfi alkalizaci celulézy
zpracované pusobenim elektronl takovym zplUsobem, Ze se vco
nejvét8i mife odstrani dispergované pevné latky pfitomné v louhu.
Takto vyrobena viskéza ma hodnotu filtrovatelnosti pfijatelnou pro

vyrobu v primyslovém méfitku.

Predmétem pfedkladaného vynalezu je zplsob vyroby viskézy,

ktery zahrnuje kroky:
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a) dispergovani celulézového materialu zpracovaného plisobenim
elektrond znamym zplGsobem ve vodném roztoku hydroxidu

sodného,

b) odstranéni  nadbyteéného  hydroxidu sodného znamym

zpUsobem z vytvofené alkalicelulézy,

c) xantogenace alkaliceluldézy ziskané v kroku b) znamym

zpusobem reakci se sirouhlikem,

d) rozpusténi xantogenatu celulézy vytvofeného v kroku c) znamym
zplUsobem ve vodném roztoku hydroxidu,

ktery se vyznaluje tim, Ze se hydroxid sodny pouzity v kroku a)

nejdiive pouzije pfi alkalizaci celulézy, ktera neni zpracovana

pUsobenim elektrond a upravi se takovym zplisobem, Ze obsah

dispergovanych pevnych latek v hydroxidu nepfekrog&i 0,16 g/l.

Dispergované pevné latky ve smyslu pFfedkladaného vynalezu
jsou nerozpusténé nedistoty obsazené v roztoku hydroxidu sodného,
které vznikly alkalizaci celul6zy nezpracované plisobenim elektrond.
Roztok hydroxidu sodného, ktery byl jiz pouzit p¥i alkalizaci celulézy
nezpracované pulsobenim elektronli se ozna&uje také jako provozni
louh. Ten se popfipadé pred pouzitim v kroku a) upravi zfed&nim nebo
pfidavkem Cerstvého hydroxidu sodného na poZadovanou koncentraci.
Stanoveni pevnych latek dispergovanych v provoznim louhu se
provadi filtraci definovaného mnoZstvi provozniho louhu na sklen&né

frit¢ G3 a nasledujicim kvantitativnim stanovenim filtraéniho kolage.

Jako celulézovy material zpracovany plsobenim elektron(
pouzity v kroku a) se uziva s vyhodou takového materialu, ktery byl
zpracovan davkou elektronového zafeni od 1 do 30 kGy. S vyhodou
obsahuje celuléza zpracovana plsobenim elektront alespoii 85 %

hmotnostnich, zviasté 90 az 98 % hmotnostnich alfa-celuldzy.

Alkalizace celulézového materialu zpracovaného plisobenim
elektronll se provadi reakci s vodnym roztokem hydroxidu sodného,
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ktery byl jiz pouzit pfi alkalizaci celulézy nezpracované plisobenim
elektrond. Podstatné je, Ze tento roztok byl upraven takovym
zpUsobem, e obsah dispergovanych pevnych latek v roztoku
hydroxidu sodného nepfekro&i 0,16 g/l. tato uprava roztoku hydroxidu
se mlze provadét odbornikim v oboru znamymi zpUsoby. Vhodné
zpusoby jsou napfiklad filtrace, centrifugace, sedimentace nebo
soucasné pulsobici zplsoby oddé&lovani pevnych latek od kapalin.

Koncentrace hydroxidu sodného je obvykle mezi 14 a 20 %
hmotnostnimi NaOH, zvlasté mezi 15 a 17 % hmotnostnimi NaOH.
Koncentrace pouzitého vodného roztoku hydroxidu sodného se
upravuje pfidavkem vody a/nebo hydroxidu sodného.

Potom nasleduje oddélovani prebytedného hydroxidu sodného.
To mlze probihat napfiklad odlisovanim, centrifugaci nebo jinymi
vhodnymi zpisoby. Alkaliceluléza ziskana v kroku b) obsahuje obvykle
28 az 38 % hmotnostnfch, s vyhodou mezi 30 a 35 % hmotnostnimi
celulézy a mezi 12 a 18 % hmotnostnimi, s vyhodou 14 az 17 %
hmotnostnimi hydroxidu sodného (NaOH). Stupefi polymerace (DP)
alkalicelulézy je mezi 200 a 500, s vyhodou 250 a 400. Stupen
polymerace se stanovuje viskozimetrii roztoku alkalicelulézy ve
vodném komplexu kov/amin podle metody TAPP| Standard T 2086.

Xantogenace alkalicelul6zy (krok c) probiha reakci s 25 az 35 %,
s vyhodou 15 aZ 25 % sirouhliku. Xantogenace se provadi obvykle pfi
pokojové teploté nebo mirné zvysené teploté.

Nakonec se vytvofeny xantogenat celulézy rozpusti ve vodném
roztoku hydroxidu. Jako vodny hydroxid se s vyhodou pouziva
hydroxid sodny. Vytvofeny bazicky roztok xantogenatu celulézy se
oznacuje jako viskéza. Ta obsahuje obvykle 7 az 11 % hmotnostnich,
s vyhodou 8 aZ 10 % hmotnostnich celulézy a 3 az 8 % hmotnostnich,
s vyhodou 3,8 az 5 % hmotnostnich NaOH. Vedle t&chto sloZek mise
viskdza obsahovat jesté dalsi pfisady, které napfiklad ZlepSuji chovani

L 14
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viskézy pfi zvlakiovani. Pfitom se pouzivaji zvlasté modifikaéni

prostiedky na bazi glykol( a amind.

Visk6za se potom obvyklym zplsobem pouziva pro vyrobu
tvarovanych vyrobk(, napfiklad vidken nebo félii, coz také pfedstavuje
pfedmét predkladaného vynalezu. Pfitom se regeneruje celuléza

z xantogenatu celulézy.

Pred formovanim se viskéza filtruje. V pfipadé pouZziti roztok(
hydroxidu sodného s obsahem dispergovanych pevnych latek vice ne¥
0,16 g/l, dochazi k projevim vy$e popsané nekompatibility, tzn., ze
visk6za ma hodnotu filtrovatelnosti vice nez 700.

Nasledujici pfiklady slouzi pro osvétleni predkladaného

- vynalezu, aniz by jej mély omezovat.

Priklady provedeni vynalezu

Pfiklad 1

300 g visk6zové buniginy zpracované plisobenim elektronl bylo
smichanim s alkalizaénim louhem (200 g/l NaOH), ktery byl odebran z
primyslového vyrobniho zafizeni (pouziti nezpracované
celulézy/provozniho louhu) alkalizovano maéecim zplsobem a potom
bylo upraveno sloZeni centrifugaci na 32,5 % celulézy a 12,5 % NaOH.
Takto ziskana alkaliceluléza byla xantogenovana 28 % sirouhliku
(vztaZzeno na obsah celulézy). Rozpusténim ziedénym hydroxidem
sodnym byly ziskany vlastnosti viskézy uvad&né dale ve sloupci
»provozni louh“.

Stejnym zpUsobem byla vyrobena srovnavaci viskéza s pouzitim

Cerstvé pouzitého alkalizaéniho louhu o stejné koncentraci. Vlastnosti

této viskdzy jsou uvadeny ve sloupci ,&erstvy louh®.
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Provozni louh Cerstvy louh
Celuléza ve viskdze v % 9,0 9,0
NaOH ve viskéze, % 4,0 4,0
Hodnota filtrovatelnosti 2040 152
Zde pro charakterizaci filtrovatelnosti pouzitd hodnota

filtrovatelnosti vykazuje pfi filtraci v provozu nasledujici chovani:

Hodnota filtrovatelnosti Filtrovatelnost v provozu
<400 velmi dobra
400 - 500 dobra
500 - 600 stfedni
600 - 700 Spatna
> 700 nefiltrovatelné

Vysledky ukazuji, Ze pouziti alkalizagniho louhu z provozu, tzn.
louhu, ktery byl jiz pouzit pro alkalizaci nezpracované celulézy a potom
nebyl filtrovan, vede k vytvofeni nefiltrovatelné viskézy. Zplisob podle
vynélezu nabizi feSeni pro spole¢né pouziti alkaliza&nich systémd pro

zpracovanou a nezpracovatelnou buniginu.

Prekvapivé bylo nyni zji$t€no, Zze vySe popsana a v prikladu 1

doloZzena  nekompatibilita je  zplsobena  pevnymi latkami
dispergovanymi v provoznich alkalizaénich louzich, které je vsak
mozno - napfiiklad mechanickou filtraci - odstranit. Pokud se provozni
alkaliza¢ni louhy pfed pouzitim pro alkalizaci celulézy zpracované
pUsobenim elektroni ostfeji filtruji, dosahuje se lep$ich vlastnosti pfi

filtraci vyrobené viskoézy, jak ukazuje fada pokust v pfikladu 2.
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Priklad 2

Vzdy 300 g visk6zové celuldzy zpracované pisobenim elektron(i

bylo alkalizovano alkalizaénim louhem (190 g NaOH/I) pochazejicim

z primyslového vyrobniho zafizeni (bylo pouzito nezpracované

celulozy/provozniho louhu), ktery byl pfed pouzitim filtrovan s rtiznou

intenzitou, takze v louhu zustaly rdzné koncentrace dispergovanych

pevnych latek. Potom byla ziskana alkaliceluléza upravena pomoci

centrifugace na slozeni 31,8 az 32,2 % celulézy a 16,2 az 16,4 %

NaOH a xantogenovana 22 % sirouhliku (vztaZeno na obsah celulézy).

Rozpusténim ziedénym hydroxidem sodnym byly vyrobeny viskézy

s obsahem celulézy 8,9 az 9,0 % a obsahem NaOH 4,0 az 4,1 %. Jako

mefitko pro intenzitu filtrace byla pouzita koncentrace filtrovatelnych

pfimési ziskana pomoci sklenéné frity G3 z alkaliza&niho louhu.

Vzorek &. Pfimési v alkalizaénim Filtrovatelnost
louhu (g/l)
1 1,25 5680
2 0,46 945
3 0,28 739
4 0,16 498
5 0,03 247
6 0,08 193
7 0,002 196
8 0,000 170

Pro posouzeni filtrovatelnosti viskéz mlize byt pouzita stupnice

uvedena v pfikladu 1.
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Vysledky ukazuji, Ze jestlize maji louhy pouzité pro alkalizaci
obsah dispergovanych pevnych latek 0,28 g/I, z nich vyrobena viskéza
neni jiz pfi prdmyslové vyrobé filtrovatelna. Dobré vlastnosti pfi filtraci
se dosahuji jen tehdy, pokud obsah filtrovatelnych pevnych latek
nepiekrodi 0,16 g/l.

Zastupuje:
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PATENTOVE NAROKY

ZpUsob vyroby viskézy zahrnujici kroky:

a) disperguje se celulézovy materidl zpracovany plsobenim
elektront znamym zplsobem ve vodném roztoku hydroxidu

sodného,

b) odstrani se nadbyte¢ny hydroxid sodny zndmym zptsobem z

vytvoiené alkalicelul6zy,

c) xantogenuje se alkaliceluléza ziskana v kroku b) znamym

zpusobem reakci se sirouhlikem,

d) rozpusti se xantogenat celulézy vytvofeny v kroku c)

zndmym zpUsobem ve vodném roztoku louhu,

vyznacdujici se tim, ze hydroxid sodny
pouzity v kroku a) se nejdfive pouzije pfi alkalizaci celulozy,
kterd neni zpracovana plsobenim elektrond, a upravi se
takovym zplsobem, ze obsah dispergovanych pevnych latek
v hydroxidu nepfekro¢i 0,16 g/l.

Zpusob podle naroku 1, vyznadéujici se tim,
Ze se v kroku a) se pouzije koncentrace hydroxidu sodného
odpovidajici 14 az 20 % hmotnostnim NaOH.

Zplsob podle naroku 1, vyznaéujici se tim,
Z e obsah dispergovanych pevnych latek roztoku hydroxidu
sodneho pouZzitého v kroku a) se stanovi filtraci pfes sklené&nou
fritu G3.




ZplUsob podle naroku 1, vyznadujici se tim,
Zz e se v kroku a) se pouzije hydroxidu sodného obsahujiciho
maximalné 0,03 g/l dispergovanych pevnych latek.

ZplGsob podle naroku 1, vyznadujici se tim,
Z e hydroxidu sodného pouzty v kroku a) se upravuje filtraci

a/nebo centrifugaci.

Zastupuje:
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