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Przedmiotem niniejszego wynalazku
jest wyrób pustych czyli wydrążonych
sztucznych włókien z roztworów celulozy.

Znany jest sposób wyrobu pustych włó¬
kien, który polega na wytryskiwaniu roz¬
tworów celulozy, zemulgowanych z powie¬
trzem lub innym gazem obojętnym.

Znane są również sposoby wyrobu pu¬
stych włókien przez wypryskiwanie roztwo¬
ru z rozpuszczoną w nim dowolną substan¬
cją, która wytwarza puste sztuczne włók¬
na; w tym celu stosuje się substancje, po¬
wodujące wydzielanie się gazu wewnątrz ni¬
tek, przy działaniu chemicznem lub ter-
micznem na te nitki przy wychodzeniu ich
z dyszy. Omawiane puste włókna można
spłaszczać czyli pozbawiać je gazu.

W powyższych sposobach normalny

roztwór wiskozy, a mianowicie używany do
wyrobu pełnych włókien sztucznych zmie¬
nionych jak opisane, wtryskuje się do nor¬
malnej kąpieli koagulującej, która składa
się np. z kwasu siarkowego i siarczanu sodu.

Zwykły roztwór wiskozy przeważnie za¬
wiera 6,8 do 7,8% na wagę celulozy i wy¬
kazuje alkaliczność, wynoisizącą 6,5 do 7,5
w stosunku do celulozy. Całkowitą alkalicz-
ruość roztworu wiskozy (określa się przez
miairecizikowanie zapomocą heljainityny i mia¬
reczkowanego rjoizitworu kwasu siarkowego
i wyraża się w jedmiostkaich Na OH.

Roztwór wiskozy, użyty w omawianych
sposobach, należy do rzędu dojrzałych do
normalnego stopnia, stosowanego przy wy¬
robie włókien pełnych.

Stopień dojrzałości roztworu wiskozy



może być wyrażany w jednostkach stężenta
..soli* oznaczającego w procentach wartośi
koncentracji roztworu danej soli, np.
chlorku sodowego, potrzebnej do koagulacji
kropli odnośnej wiskozy po wprowadze¬
niu jej do tej soli.

Stopień dojrzałości roztworu wiskozy
może być również wyrażony w jednostkach
czasu, to jest liczbą godzin, które upłynęły
pomiędzy wprowadzeniem tego roztworu
do mieszalnika, a wtryskiwaniem go do koa-
rfulującej kąpieli, przy wiadomej tempera¬
turze wiskozy podczas okresu dojrzewania.

Do wyrobu pełnych jedwabnych włókien
sztucznych, zazwyczaj używa się wiskozy
o stopniu dojrzałości, wyrażonym w jed¬
nostkach stężenia soli około 3,5 lub też wi¬
skozy, o dojrzałości wyrażonej w jednost¬
kach czasu, taka wiskoza w ciągu 110 go¬
dzin po wprowadzeniu jej do mieszalnika
utrzymywana jest w temperaturze 13° C.

Powyżej wspomniane sposoby służą do
wyrobu pustych włókien, które niezawsze
mają połysk, a wydrążony ich środek utwo¬
rzony jest z przylegających- do siebie pę¬
cherzyków, niekiedy połączonych razem, i
tworzących krótkie kawałki włókna w
kształcie rurek.

Jeżeli we wspomnianych wyżej sposo¬
bach stosuje się wiskozę, która nie wyka¬
zuje normalnego stopnia dojrzałości, dopie¬
ro co określonego, czyli wiskozę świeżo
przygotowaną lub też dojrzałą, ale w nie¬
znacznym stopniu, wówczas otrzymuje się
puste i lśniące włókno sztuczne, które daje
się spłaszczać.

Tego rodzaju sposób opisany jest w pa¬
tencie Nr 2867 i polega na stosowaniu spo¬
sobów, opisanych poprzednio z wiskozą,
której dojrzałość wyrażona w jednostkach
stężenia soli przekracza 7, to znaczy z wi¬
skozą w wysokim stopniu niedojrzałą. Dla
wyjaśnienia co w praktyce oznacza doj¬
rzałość wyrażona w jednostkach stężenia
soli, przekraczająca 7, można powiedzieć,
że dojrzałość tę wykazuje wiskoza, która

dojrzewała w temperaturze 13£ C, co naj¬
wyżej w ciągu około 65 godzin.

Przedmiotem niniejszego wynalazku jest
ulepszony sposób wyrobu pustych lśniących
włókien. Polega on na użyciu wiskozy o
własnościach szczególnych, opisanych po¬
niżej, oraz na wtryskiwaniu tej wiskozy do
specjalnych kąpieli koagulujących, również
poniżej opisanych. Zapomocą tego sposobu
otrzymuje się puste i lśniące włókna przy
użyciu wiskozy o różnym stopniu dojrza¬
łości, przyczem te puste włókna dają się
spłaszczać.

Sposób, stanowiący przedmiot niniejsze¬
go wynalazku, polega na użyciu wiskozy,
której całkowita alkaliczność znajduje się
poniżej 6 : 7, 3, to znaczy takiej, która
przy zawartości celulozy równej 7,3°/0 po¬
siada całkowitą alkaliczność poniżej 6. Do¬
tyczy to całkowitej alkaliczności, określonej
przed dodaniem jakichkolwiek domieszek
dc wytworzenia pustego środka.

W celu otrzymania wiskozy o zmniej¬
szonej alkaliczności całkowitej, można użyć
różnych sposobów.

Można np. przygotować celulozę alka¬
liczną o mniejszej zawartości sody, niż w
normalnej celulozie alkalicznej, lub też
ksantogenat może być rozpuszczony w zwy¬
kłej wodzie, lub w wodzie, zawierającej
mniej sody, niż praktykuje się zazwyczaj.
Wiskozę o zmniejszonej alkaliczności można
przygotować przez poddanie jej dializie, w
celu usunięcia nadmiaru alkaljów.

Przed procesem wtryskiwania rozpu¬
szcza się w wiskozie węglan sodu w ilo¬
ściach dostatecznych do wytworzenia pu¬
stych włókien. Węglan sodu może być o-
czywiście dodawany do wiskozy częściowo,
lub też znaleźć się w niej odrazu przez do¬
danie kwasu węglowego lub też dwuwęgla¬
nu zamiast węglanu. W tym ostatnim wy¬
padku dodany kwas węglowy łub dwuwę¬
glan musi być w takiej ilości, aby reagował
przynajmniej na 0,5°/0 sody żrącej, znajdu¬
jącej się w normalnym roztworze wiskozy.
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Ciężar gatunkowy kąpieli koagulującej
określa się zawartością rozpuszczonego w
tej kąpieli kwasu siarkowego i siarczanu
sodu, przyczem stosując znane sposoby,
stwierdzono, iż wiskoza o różnych stopniach
alkaliczności (wszystkie poniżej 6 w stosun¬
ku do 7,3 celulozy) daje włókna bardzo
lśniące i błyszczące, jeżeli ciężar gatunko¬
wy kąpieli koagulującej znajduje się w pew¬
nych określonych granicach. Jeżeli cię¬
żar gatunkowy przekracza niższą granicę,
połysk znika ze względu na zbyt wyraźne
wgłębienia na powierzchni włókna. Jeżeli
ciężar gatunkowy przekracza najwyższą
granicę, puste włókno nabiera kształtu pę¬
cherzyków, to znaczy wykazuje wyraźną
segmentację.

Stosownie do niniejszego wynalazku
wyrób sztucznego włókna, zapomocą wtry¬
skiwania wiskozy o alkaliczności poniżej 6
w stosunku do zawartości 7,3 celulozy (do
której dodaje się łatwo rozkładający się
węglan i który się w niej rozpuszcza) do
kąpieli koagulującej, zawierającej kwas
siarkowy i siarczan sodu, przeprowadza się
w ten sposób, że dla wiskozy o dowolnej
alkaliczności, w granicach wyżej wspomnia¬
nych i o dowolnym stopniu dojrzałości,
ciężar gatunkowy kąpieli koagulującej do¬
prowadza się do zawartego pomiędzy naj¬
wyższą i najniższą granicą, jak powiedzia¬
no wyżej.

Granice te wskazane są na załączonym
wykresie, którego linje pionowe oznacza¬
ją stopień dojrzałości wiskozy, mierzony w
jednostkach czasu, czyli w godzinach doj¬
rzewania w temperaturze 13° C, linje zaś
poziome oznaczają skład kąpieli koagulu-
jących, uwidoczniony jest w trzech skalach,
a mianowicie:

skala Nr 1 oznacza ciężar gatunkowy
kąpieli w temperaturze 45° C,

skala Nr 2 — zawartość siarczanu sodu
w kąpieli, zawierającej 145 gramów kwasu
siarkowego w litrze,

skala Nr 3 — zawartość siarczanu so¬

du w kąpieli, zawierającej 125 gramów
kwasu siarkowego w litrze.

Dla wiskozy, o alkaliczności 4°/0f wyra¬
żonej jako NaOH i zawierającej 713°/0 ce¬
lulozy, do której, w celu wytworzenia pu¬
stego' włókna dodano dostateczną ilość wę¬
glanu sodu i która dojrzewała w ciągu od¬
powiedniego czasu w temperaturze 13° C
i została wtryśnięta do kąpieli, zawierają¬
cej 145 gramów kwasu siarkowego w litrze,
najlepszy połysk otrzymuje się, jeżeli za¬
wartość siarczanu sodu leży w granicach
pomiędzy linjami A-A na załączonym wy-
Jcresie,

Widocznem jest z wykresu, że dla tego
rodzaju wiskozy, dojrzałej w temperaturze
13° C w danym okresie np. w ciągu 48 go¬
dzin, musi być użyta kąpiel, której ciężar
gatunkowy znajduje się pomiędzy 1200 i
1320; taka kąpiel zawierać będzie siarczan
sodu w granicach od 175 do 323 gramów w
litrze.

Jeżeli podobny roztwór wiskozy wtry¬
skiwać do kąpieli, zawierającej 125 gra¬
mów kwasu siarkowego w litrze, najlepszy
połysk otrzymuje sdę wtedy, gdy zawartość
siarczanu sodu znajduje się pomiędzy linja¬
mi krzywemi B-B na wykresie.

Dla kąpieli o zwykłej zawartości kwasu
siarczanego właściwe granice zawartości
siarczanu sodu mogą być określone przez
interpolację pomiędzy krzywemi A i B.

Dla wiskozy podobnej do opisanej po¬
wyżej, lecz o alkaliczności w stosunku 6
do 7,3 zawartości celulozy i wtryśniętej do
podobnej kąpieli, to jest zawierającej 145
gramów kwasu siarkowego w litrze, najlep¬
szy połysk otrzymuje się, jeżeli zawartość
siarczanu sodu znajduje się w granicach,
wskazanych linjami A1-A1. Jeżeli kąpiel
zawiera 125 gramów kwasu siarkowego w
litrze najlepszy połysk otrzymuje się, jeżeli
zawartość siarczanu sodu znajduje się po¬
między krzywemi Bx-B\

Ppzy wltiryisikiŁwajndu iwiiskozy o dowolnej

- 3 -



•

alkaliczności, pomiędzy 4 i 6 do 7,3 za¬
wartości celulozy, do kąpieli, zawierającej
145 gramów kwraaiu siarkoweg|o (w litrze,
granice zawaaitości siajrczcinti sodu można
odnaleźć przez interpolację pomiędzy krzy-
weimi A p A\ wtryskając (zaiś takąż wiskozę
do kąpieli, zawierającelj 125 gramów kwasu
w liitrtze, granice zawartości koncentracji
siarczanu sodu można odnaleźć przez in-
teapoilaiGJę pomiędzy krzywemi B i fi1.

Krzywe na załączonym wykresie doty¬
czą kąpieli, utrzymywanych podczas wtry¬
skiwania w temperaturze 45° C, jednak są
one takie same dla temperatur kąpieli po¬
między 37° i 50° C.

Powyższe przykłady dotyczą wiskozy,
która dojrzewała we właściwym okresie
czasu w temperaturze 13° C i również do¬
tyczą one wiskozy, która dojrzewała w
równoważnym stopniu dzięki zmianie tem¬
peratury i okresu czasu; jeżeli więc w rze¬
czywistości temperatura różni się od 13° C
wówczas okres czasu zastosowany do linij
pionowych wykresu musi być stosownie
zmieniony.

Do kąpieli koagulującej można dodawać
i inne substancje, znane zresztą w przemyśle
sztucznego jedwabiu, jak siarczan cynku i
glukoza, które nie niszczą połysku włókna
i dają inne korzystne rezultaty, a mianowi¬
cie:

Dla ściślejszego i dalszego wyjaśnienia
procesu posłużyć mogą następujące przy¬
kłady:

Przykład I. Przygotowuje się roztwór
wiskofcy o składzie i własnościach nastę¬
pujących i otrzymany przez zmieszanie nor¬
malnego ksantogenatu w wodzie: celuloza
7,3%, całkowita alkaliczność 4% wyrażo¬
na w NaOH. Dodaje się węglanu sodu, aby
podnieść alkaliczność do 7°/0. Zostawia się
roztwór wiskozy do dojrzewania na prze¬
ciąg 73 godzin w temperaturze 13° C, od
początku okresu mieszania. Wiskozę tę
wtryskuje się do kąpieli koagulującej,
która zawiera 145 gramów kwasu w litrze

i 228 gramów siarczanu sodu w litrze. 0-
trzymuje się włókno sześciodenierowe>
Średnica otworów 0,12 mm. Szybkość wtry¬
skiwania 45 m na minutę. Droga w kąpieli
35 cm. Temperatura kąpieli 45° C. Otrzy¬
mane włókno jest puste i lśniące.

Przykład II. Bierze się ten sam roztwór
wiskozy z dodatkiem węglanu sodu i pozo¬
stawia do dojrzewania w temperaturze
13° C na przeciąg 110 godzin, licząc od po¬
czątku mieszania. Roztwór ten wtryskuje
się do kąpieli koagulującej, która zawiera
w litrze 125 gramów kwasu i 40 gramów
siarczanu sodu, Otrzymuje się włókng
sześciodenierowe. Średnica otworów 0,12
mm. Szybkość wtryskiwania 45 m na mi¬
nutę. Droga w kąpieli 35 cm. Tempera¬
tura kąpieli 45° C. Otrzymane włókno jest
puste i lśniące.

Z załączonego wykresu widać, że okres
czasu tworzenia wiskozy (czyli okres v/
granicach właściwych stopni dojrzewania),
w którym, stosownie do niniejszego wyna¬
lazku, otrzymuje się włókno z połyskiem,
staje się większy w miarę zmniejszonej al¬
kaliczności, a w każdym wypadku dany
okres porównać można z odpowiednim o-
kreseiri wytryskiwania włókien pełnych ze
zwykłego roztworu wiskozy.

Po skoagulowaniu produkt przerabia
się tak samo jak pełne włókno sztuczne,
te znaczy, że poddaje się go wszystkim o-
peracjom, jakim podlega pełne włókno
sztuczne po wyjściu z maszyn wtryskują¬
cych.

Przemiana włókna lśniącego na włókno
matowe z powodu wgłębień lub tworzenia
się komórek we włóknie jest oczywiście
przemianą stopniową, a nie przemianą gwał¬
towną, jaka zachodzi przy specjalnem koa-
guliowaniu w kąpieli, jednakże w praktyce
stwierdzono tutaj, że wiskoza wspomnianej
alkaliczności, wtryskiwana do kąpieli przy¬
gotowanej, jak wskazuje załączony wy¬
kres, daje włókna o wyglądzie lśniącymi

Rozumie się, że załączony wykres od-
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nosi się do wymienionych warunków po¬
szczególnych. Zmiana jednego z tych wa¬
runków wyżej nieomówionych, jak np.
zawartości celulozy w wiskozie, może po¬
ciągnąć za. sobą zmianę w wykresie, W tym
wypadku przedwstępne próby wskażą, ja¬
kie zmiany mogą być konieczne.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób wyrobu sztucznego jedwa¬
biu z wiskozy, zawierającej dodany wę¬
glan alkaliczny, znamienny tern, że wisko¬
za o dowolnym stopniu dojrzałości przed
dodaniem do niej węglanu wykazuje alka¬
liczność, stosunek której do celulozy wy¬
nosi mniej niż 1 : 1,2, przyczem wiskoza
ta jest wtryskiwana do kąpieli koagulują-
cej, zawierającej kwas siarkowy i siarczan
sodowy w ilościach dostosowanych do al¬
kaliczności oraz stopnia dojrzałości wisko¬
zy, to znaczy iż dla wiskozy o alkaliczno¬
ści 4°/0 (i zawierającej około 7°/0 celulozy)
ilość siarczanu sodowego powinna się za¬
wierać między 20 a 150 g jeżeli wiskoza
dojrzewała przez 100 godzin albo między
150 a 300 g, jeżeli wiskoza dojrzewała
przez 24 godzin oraz jeżeli kąpiel zawie¬

ra 125 g kwasu w litrze (około 13° C), je¬
żeli zaś kwasowość kąpieli wynosi 145 g
kwasu w litrze, to ilość siarczanu sodowe¬
go powinna się zawierać między 180 do
325 g przy okresie dojrzewania wahającym
się między 24 a 48 godzin wreszcie przez
interpolację albo ekstrapolację w wyżej
podanych granicach można wyznaczyć gra¬
nice zmiany dla innych okresów dojrzewa¬
nia wiskozy i innej kwasowości kąpieli.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że wiskoza przed dodaniem do niej
węglanu sodu wykazuje alkaliczność poni¬
żej 6%, wyrażona w NaOH, oraz że zawar¬
tość w niej celulozy wynosi około 7,3°/0.

3. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że tworzenie się alkalicznego wę¬
glanu w roztworze wiskozy następuje wsku¬
tek dodania do tego roztworu kwasu wę¬
glowego lub dwuwęglanu sodu, który za¬
wiera całą ilość lub tylko część kwasu wę¬
glowego, jaki jest potrzebny do wytworze¬
nia wydrążenia we włóknach.

Alsa S. A.
Zastępca: I. Myszczyński,

rzecznik patentowy.
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