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Sposéb wytwarzania gqbek z wiskozy
Patent trwa od dnia 15 wrzeénia 1959 r.

W literaturze patentowej opisariych jest wie-
le metod otrzymywania tworzyw porowatych
z wiskozy, szezegélnie gabek. W wiekszosci me-
tod otrzymywania ggbek wiskozowych jako $§ro-
dek do.otrzymywania por w masie stosuje sie
s6l glauberskg grubokrystaliczna.

Koagulacje i regeneracje przeprowadza sie
w parze pod zwiekszonym ciSnieniem, a nastep-
nie w roztworach kwaséw i soli lub przy po-
mocy pradu elektrycznego. W innych ze znanych
metod stosowane sga Srodki rozkladajace sie
w wiskozie z wydzieleniem produktéow gazo-
wych tworzgcych pory, wzglednie spienia sie
wiskoze. Koagulacje i regeneracj¢ przeprowa-
.dza sie w wyzej podany sposéb. Stosowanie soli
glauberskiej o grubych krysztatach porwodqje

*} Wtiasciciel patentu oSwiadeczyl, Zze wspéi-
twércami wynalazku s3g mgr inz. Stanislaw
Matyniak, mgr Zenon Wielgosz, mgr inz. Ta-
deusz Leosz, inz. Bohdan Dawidowicz, mgr Bru-
no Badowski, Jerzy Kozltowski i mgr inZz, Jerzy
Wolszakiewicz.

duzy stosunkowo keszt produkcji, réwniez pro-
wadzenie procesu pad zwigkszonym ei$nieniem
wymaga wysokich nakladéw na drogg apara-
tur¢ wykonywang z tworzyw. odpornych na
dzialanie produktéw rezkladu celulozoksantoge-
nianu. Produkty otrzymyware przy stasowaniu
opisanych metod odznaezaja sie z reguty nieréw-
nomierng porowatoScia, niska wytrzymalescia
mechaniezng na zmeczenie, po wyschnieciu i po-
wrotnym zwilzeniu nie wracajq do pierwotnego
ksztaltu, a takze przy stosowaniu widkien. lnia-
nych lub konopnych nie moéma im madaé zada-
pej barwy. ' '

Jest rzecza wiadoma, ze jakoié ot 'ytﬁ&wa-

" nych gabek zalezy w pierwszym rzedzie od uzy-

tego w procesie surowca celulozowego oraz od
dodatkéw zmieniajgeych strukture masy wisko-

- zowej w trakcie procesu, badi tez dodatkow

wplywajacych na zmiang wla$ciwoéci gotowego
tworzywa porowatego. Dapiero po dobraniu od-
powiedniego sktadu masy mozna oczekiwaé, ze
przy okre§lanym dalszym ,ppstepowa'liu uzys-
ka si¢ produkt o najwyzszej jakoéci.
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. Spos6éb wytwarzania dabek wiskozowych. sta-
nowiac’y przedmiot niniejszegp wynalazku umoz-
liwia ro‘zv‘ziaz_anie,‘; tego  zadadnienia w ' sposéb
prosty i tani i pozwala otrzymywaé produkt po-
zbawiony wad spotykanych w tego rodzaju
produktach otrzymywanych znanymi metodami.

Wedhig wynalazku jako surowiec podstawo-
wy stosuje si¢ celuloze o takim stopniu polime-
ryzacji, aby gotowy produkt posiadat &redni
stopiefi polimeryzacji w granicach 500—800.—

Proces siarczkowania poszarpanej alkalicelu-
lozy prowadzi sie przy uzyciu 50—80° dwu-
siarczku wegla. Z otrzymanegd w ten sposéb
celulozoksantogenianu sodowego sporzadza sig
wiskozg i dodaje do niej produktu kondensacji
sulfonowanego naftalenu z formaldehydem
w iloSci okolo 5% w stosunku do alfacelulozy,
uszlachetnionego wiékna Inianego, np. w odcin-
kach o dlugosci 3 cm. oraz dwunitrozo-piecio-
metyleno-czteroaminy. Dodatek tej ostatniej
substancji w. ilo§ci 0,1—5%, najkorzystniej
w iloSci okolo 1% w stosunku do alfa-celulozy
nadaje gabkom szczegb6lnie cenne wiasciwosci ta-
kie jak elastycznio§é¢, sprezysto$é, wytrzymalos§é
na zmeczenie w stanie mokrym, odpowiedni
ukiad por w tworzywie itp. Dalsze zwiekszenie
wytrzymatosci tworzywa na rozerwanie zapewnia
dodatek uszlachetnionego wiékna Inianego, ktéry
nie stanowi przy tym przeszkody. przy barwie-
niu tworzywa. Powigzanie tych widkien z ma-
sg i dobre rozprowadzenie ich w niej umozli-
wia dodatek produktu kondensacji sulfonowa-
nego naftalenu z formaldehydem.

Po dokladnym wymieszaniu mase pozostawia
sie¢ w spokoju w ciggu np 1 godziny, po czym
miesza si¢ ja z uwodnionym siarczanem sodo-
wym metalizowanym glinem, w iloSci 1 cze$é
wagowa soli na 1,8 cze§ci wagowych masy. Do
tego celu najlepiej nadaje sie siarczan sodowy
drobnokrystaliczny, otrzymywany jako produkt
uboczny przy produkecji wiokien metodg wisko-
zowy. Koagulowanie masy prowadzi si¢ w na-
czyniach  ktérych $cianki wylozone sg tworzy-
wem charakteryzujacym sie wysoka przyczep-
noscig do reagujacej masy. Dzieki temu mozli-
wa do osiggniecia jest wlaSciwa orientacja blo-
nek celulozowych wskutek zapobiegniecia skur-
czowi masy. Proces ten najkorzystniej jest pro-
wadzié za pomocg pradu elektrycznego o zmien-
nym napieciu do 24 Volt i takim natezeniu, aby
temperatura masy wzrosta w ciggu 3 godzin
od 20°C do 95°C. Podane warunki koagulowa-
nia masy zapewniajg uzyskanie produktu o wy-
sokiej wytrzymaloSci na rozerwanie w odroz-
nieniu od znanych sposobéw koagulowania za
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pomocs pradu elektrycznego, ktére daja produk-

ty o stosunkowo niskiej wytrzymalosci, a réwno-

cze$nie ulegajgce bardzo szybko procesowi sta-
rzenia.

Resztkowy celulozoksantogenian rozkiada sig

we wrzgcym roztworze soli glauberskiej w cig-

" gu kilkunastu minut, po czym uzyskane poro-

wate tworzywo plucze si¢ w ciggu kilkunastu
minut strumieniem wody i odwirowuje, a na-
stepnie wykancza roztworem wody utlenionej
lub podchlorynu sodowego.

Sposéb wedlug wynalazku, ktéry blizej ilu-
struje ponizszy przyklad pozwala otrzymywac
gabki przy bardzo niskich kosztach i znacznie
skréconym czasie cyklu produkcyjnego.

Przyktad. Celuloze zadaje sie lugiem so-
dowym 18,5%, a nastgpnie oddziela sig wigk-
szo$§¢ lugu, tak aby uzyskaé z 1 kilograma ce-
lulozy okolo 2,7 kg alkalicelulozy. Otrzymang
alkaliceluloze rozdrabnia sie w szarpaczu typu
Werner-Pfeiderer w ciggu 2 godzin, a nastgp-
nie zadaje dwusiarczkiem wegla w iloSci okolo
60%0 w stosunku do alfa-celulozy. Proces siarcz-
kowania prowadzi si¢ w ciagu 3 godzin, utrzy-
mujgc caly czas temperature okolo 20°C. Otrzy-
many celulozoksantogenian sodowy zadaje sie
wodg miekks i lugiem sodowym 4%-wym w ta-

" kiej iloSci, aby alkaliczno$¢ wiskozy wynosita

okoto 5% W czasie procesu rozpuszczania, wo-
de i lug dozuje si¢ malymi porcjami w ciggu
kilkudziesieciu minut - przy intensywnym mie-
szaniu masy. Nastepnie dodaje sie do masy
produktu kondensacji sulfonowanego naftalenu
z formaldehydem w ilo$ci do 5% liczac na alfa-
celuloze. Mieszanie prowadzi si¢ w dalszym cig-
gu przez 4—5 godzin, chlodzac intensywnie mie-
szadlo. Tak przygotowang wiskoze przenosi sie
do specjalnego mieszalnika i dodaje widkna
Inianego uszlachetnionego w iloSci okolo 15 g
na 1 kg masy. Wiékno z masg miesza sie okolo
15 minut i pozostawia na okres okoto 60 mi-
nut. Jednocze$nie z widknem dodaje sie do masy
dwunitrozo-pieciometyleno-czteroaminy w ilo$ci
okoto 1% liczac na a — celuloze.

Oddzielnie przygotowuje sie¢ siarczan sodo-
wy dziesieciowodny drobno krystaliczny. Siar-
czan taki otrzymuje sie przy szybkiej krystali-
zacji w procesie wiskozowym. Krysztaly siar-
czanu pokrywa sie glinem metalicznym, przy
czym stosunek metalu do siarczanu wynosi
1:1000— Tak spreparowany siarczan miesza
sie z masg w stosunku 10:18 cze$ci wagowych.
Mieszanie masy nalezy prowadzi¢ bardzo ener-
gicznie w ciggu 5 minut. Przygotowang mase
przenosi sie do formy, w ktorej podstawie



umieszczona jest elektroda perforowana, druga
elektrode perforowana umieszcza sie z wierz-
chu naczynia. Calo$¢ umieszcza sie na stole
wibracyjnym i ubija mase w ciggu kilku mi-
nut. W dalszym ciggu masa dojrzewa w tem-
peraturze okolo 20°C w ciggu 3—4 godzin dla

uzyskania odpowiedniej konsystencji. Z chwilg’

gdy masa nadaje sie do rozpoczecia procesu
koagulacji wlgcza sie do obwodu prad elek-
tryczny zmienny 50 Hz. Stosowane jest napiecie
bezpieczne 24 V. Natezenie pragdu dobiera sie tak,
aby temperatura masy wzrosta w ciggu 3 go-
dzin od 20°C do 95°C. Skoagulowang mase
tnie sie na prostopadlo$ciany o zgdanych wy-
miarach, resztkowy ksantogenian usuwa sie
przez odgotowanie gabek w roztworze soli glau-
berskiej w ciggu kilkunastu minut. Produk-
ty rozkiadu ksantogenianu usuwa si¢ pluczac
gabki strumieniem wody, a nastepnie odwiro-
wujge. Gabki wykancza sie w cieptym i roz-
cieliczonym roztworze wody utlenionej.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania gabek z wiskozy przez
poddawanie koagulacji za pomocg ogrzewa-
nia pradem elektrycznym masy wiskozowe]
zawierajgcej soOl glauberska, widkna oraz
dodatki polepszajace strukture tworzywa,
a w koncu przez usuwanie resztkowego ce-
lulozoksantogenianiu z tworzywa, ptukanie
i suszenie, znamienny tym, ze do sporzadza-
nia wiskozy stosuje sie celuloze o takim
stopniu polimeryzacji, aby gotowy produkt
pcsiadal Sredni stopien polimeryzacji w gra-
nicach 500—800, przy czym wiskoze miesza
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sie¢ z dodatkiem sulfonowanego naftalenu
kondensowanego z formaldehydem, dodat-
kiem uszlachetnionego wildkna Inianego oraz
dodatkiem dwunitrozo-pieciometyleno-cztero-
aminy, a w koncu z krystalicznym siarcza-
nem sodowym metalizowanym glinem, po
czym proces koagulacji prowadzi sie¢ w for-
mach przy temperaturze ponizej 100°C i w
koncu otrzymane tworzywo ogrzewa sie we
wrzacym roztworze soli, plucze woda i wy-
kancza w znany sposéb.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do sporzadzania wiskozy stosuje sie celulozo-
ksantogenian sodowy otrzymany przy uzyciu
50—80%0 dwusiarczku wegla.

Sposéb wedlug zastrz. 1, 2, znamienny tym,
ze koagulowanie masy prowadzi sie w na-
czyniach, ktérych Scianki charakteryzujg sie
wysoka przyczepno$cig do reagujacej masy.
Spos6b wedltug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze proces koagulowania masy prowadzi sig
przez podnoszenie temperatury masy W ciagu
trzech godzin od 20°C do 95°C.

Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie dwunitrozo-pieciometyleno-cztero-
amine w iloSci do kilku procent najkorzyst-
niej w iloSci 1%o.

Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje si¢ siarczan sodowy metalizowany
glinem w iloSci 1:1,8 w stosunku do masy.

Tomaszowskie Zaktady
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