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Przy zwykłych sposobach wytwarzania
octanu błonnika zadaje >się błonnik co naj¬
mniej dwa i pół raza większą ilością na wa¬
gę bezwodnika octowego, w obecności czte¬
ro- do pięciokrotnej ilości kwasu octowego
lodowatego oraz niewielkiej ilości kwasu
siarkowego, który spełnia rolę środka kon-
densującego. W wyniku otrzymuje się
octan błonnika, rozpuszczalny w chloro¬
formie i nierozpuszczalny lub trudno roz¬
puszczalny w acetonie. Można jednak rów¬
nież otrzymać octan błonnika, rozpuszczal¬
ny w mieszaninie alkoholu i chloroformu.

Taki octan błonnika może być przepro¬
wadzony następnie w bardziej wartościo¬
wą postać octanu rozpuszczalnego w ace¬
tonie. Wymaga to zwykle wprowadzenia

wody do masy poddawanej reakcji, aby
nadtoiiar bezwodnika octowego przeprowa¬
dzić w kwas octowy; wymaga prócz tego
mieszania otrzymanej masy, dopóki octan
błonnika nie nabierze żądanego stopnia
rozpuszczalności w acetonie, przyczem
przypuszczalnie, octan błonnika staje się
częściowo wodzianem. Przy takim sposo¬
bie zarówno lodowaty kwas octowy, jak i
nadmiar bezwodnika octowego zostają roz¬
cieńczone; powstaje rozcieńczony kwas
octowy, który dla dalszego zużytkowania
musi być zpowrotem doprowadzony do po¬
staci lodowatego kwasu octowego. Koszt
odzyskania kwasu octowego jest wysoki, i
tern tłomaczy się wysoki koszt octanu błon¬
nika.



PdHl^i^tófiil^feŻ^ wynalazku błonnik
lub j^^vj^hadi^rgs|ają acetylowane w
kąpieli zawierającej "płynny dmrutleniek^
siarki zamiast lodowatego kwasifróćtowego.
W ten sposób unika się rozcieńczania kwa¬
su octowego i wynikającego stąd kosztow¬
nego odzyskiwania go, otrzymuje się
zaś produkt o doskonałej jakości. Po usu¬
nięciu masy reakcyjnej z naczynia, w
którem reakcja się odbywała, dwutlenek
siarici ulatnia się w postaci gazu, można
go więc z łatwością zebrać i doprowadzić
zpowrotem do postaci płynnej

Fakt ulatniania się gazu sprawia, że
octan błonnika staje si£wfc$ędnte rozluź¬
niony i porowaty, dzięki czemu łatwiej pod¬
daje się myciu i dalszej obróbce.

Acetylowanie zgodnie z wynalazkiem
dokonywa się przy pomocy kąpieli, zawie¬
rającej bezwodnik octowy luib inny czyn¬
nik acetylujacy or&z dwutlenek siarki,
najkorzystniej w postaci płynnej. Można
przytem stosować również kwas siarkowy
lub inny czynnik kondensująfcy. Prity afcfe-
tylowaniu błonnika w środowisku dwutlen¬
ku siarki łatwieji jest dopilnować przebiegu
reakcji i otrzymać pfrodukt bardziej jedno¬
lity. Szczególna postać celulozy, z jaką ma
się do czynienia, jej puszystość i właści¬
wości fizyczne odgrywają mniejszą rolę,
riiż przy stosowaniu zwykłego sposobu z
łddbwatym kwasem octowym. Nawet mniej
wartościowe rodzaje błonnika dają się bez
trudu przerabiać i z łatwością unika się nie¬
dokładności przy aoetylowaniu. Produkt re¬
akcji staje się bardziej jednolity i bielszy
Oi-az bżtystszy w"'kolorze niż dotychczas,
prżyczemi, prawdopodobnie, następuje
również w niniejszym stopniu rozszezepie-
i?fe cząsteczek błonnika. Dalsze przetwory
octaliu błonnika jak przędza, błony i po¬
dobne wyroby ittają większy stopień wy-
trżyiiiałóści z pówódu większej spoistości
próduktti.

Aczkolwiek korzyści wynalazku wyni¬
kają z użycia płynnego dwutlenku siarki

zamiast lodowatego kwasu octowego, to
jednak można osiągnąć te korzyści, stosu¬
jąc częściowo kwas octowy lub inny środek
rozcieńczający, zmniejszając odpowiednio
ilość dwutlenku siarki.

Poza tern można wykonać sposób we¬
dług wynalazku tak, że stosuje się lodowa¬
ty kwas octowy łącznie z ketenem w celu
otrzymania bezwodnika octowego, potrzeb¬
nego do acetylowania. Reakcję tę można
dokonać w obecności błonnika, to znaczy,
że kąpiel dla acetylowania może zawierać
lodowaty kwas octowy, keten i dwutlenek
siarki. W tym jednak wypadku lodowaty
kwas octowy nie musi być w nadmiarze, a
przynajmniej w niezbyt wielkim nadmia¬
rze, w stosunku do ilości, potrzebnej dla
wytworzenia wraz z ketenem niezbędnej
ilości bezwodnika octowego. Dlatego też
można uniknąć w masie reakcyjnej lodo¬
watego kwasu octowego, któryby następnie
musiał być rozcieńczony i na nowo stę¬
żony.

Jeżeli chodzi o otrzymanie octanu błon¬
nika, rozpuszczalnego w chloroformie lub
W mieszaninie chloroformu i alkoholu,
przerywa się reakcję w chwili uzyskania
pożądanego stopnia acetylacji. Jeśli chodzi
o octan błonnika rozpuszczalny w aceto¬
nie, masa poddawana jest odpowiedniej
dalszej obróbce w tern samem naczyniu.
Płynny dwutlenek siarki służy i w tym wy¬
padku jako dogodny środek rozcieńczają¬
cy. Jako środek hydratyzujący, równocze¬
śnie dodawany, służy woda, rozcieńczony
alkohol lub nawet sam alkohol. W do¬
tychczas stosowanych sposobach znane
jest dodawanie w tym celu kwasu octowe*
go. Według niniejszego wynalazku jest to
zbyteczne, natomiast należy wprowadzać
dodatkową ilość płynnego dwutlenku siar¬
ki.

Znany jest sposób poddawania błonni¬
ka uprzednio hydiratyziacji, a następnie
acetylowaniu, w wyniku czego otrzymuje
się produkt rozpuszczalny w acetonie. Ta-
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fca: satóaztóana przez ódwróćeiiie zwykłej
kolejności może być stóśtiwaiia w stosunku
do niniejszego wynalazku.

Do wykonania sposobu Według niniej¬
szego wynalazku używa się zamkniętego
naczynia, wytrzymałego na określone ci¬
śnienia. Temperatura i ciśnienie, przy któ¬
rych przeprowadza się aćetylowanie, mogą
być różne. Wskazane fest przeprowadza¬
nie acetylowania przy temperaturze nie
wyższej niż 30^C, a pożądane jest utrzy¬
manie temperatury o wiele niższej. Aćety¬
lowanie riioże być dokonywane najko¬
rzystniej przy temperaturze 17—18°C i
przy ciśnieniu 1,8 kg na cm2. Temperaturę
należy utrzymywać na dostatecznie niskim
poziomie tak, aby ciśnienie było niewiele
wyższe od ciśnienia atmosfery.

Przykład. Zmieszano 200 g błonnika
w postaci włókiem lub innej, 720 cm3 95%
bezwodnika octowego, 3400 cm3 płynnego
dwutlenku siarki i 5 g stężonego kwasu
siarkowego.

Jeśli materjał wyjściowy stanowi błon¬
nik, to otrzymuje się octan błonnika rozpu¬
szczalny w chloroformie. Aćetylowanie mo¬
że być również tak przeprowadzone, że o-
trzyjma się octan błonnika rozpuszczalny
w mieszaninie chloroformu z alkoholem.

Po dostatecznem acetylowaniu błonni¬
ka lub jego pochodnych można otworzyć
naczynie, w którem odbywa się reakcja, i
opróżnić jego zawartość, najkorzystniej w
taki sposób, aby dwutlenek siarki mógł się
gwałtownie rozprężyć i wydzielić jako gaz,
wskutek czego octan błonnika stanie się pu¬
szysty i porowaty. Jeśli otrzymany został
octan błonnika w postaci rozpuszczalnej w
chloroformie lub w mieszaninie chlorofor¬
mu z alkoholem, to jest zwykle pożądane
poddanie go w dalszym ciągu hydratyzacji
w tern samem naczyniu, z tym samym środ¬
kiem reakcyjnym i z tym samym kataliza¬
torem. Przy dodawaniu środka hydratyzu¬
jącego, najlepiej wody lub wody z alkoho¬
lem, należy mieszaninę energicznie mieszać

w c&lu osiągiif##a gź^ltfegdf Fófwhomi^r-
negb rozdziału tego Środka w1 Meśżefemftfe;
Mfeszaflinę wprowadza się-" następnie w
ruch, dopóki octan błonnika nie Osiąjgtiie
żądanego stopnia rozpuszczalności w ace¬
tonie. Można to osiągnąć w ciągu 18 do 24
godzin luib w dłuższym czasie, w zależno¬
ści od temperatury i innych warunków.
Hydratyzowanie może być z łatwością
przeprowadzone drogą wstrząsania przy
temperaturze około 67—70°C, lub nieco ni¬
żej. Naogół, produkt otrzymuje się najlep¬
szy wówczas, gdy hydratyzacja dokonywa
się przy możliwie najniższej tempera¬
turze.

Masę reakcyjną zanurza się wówczas
w wodzie lub poprostu rozpyla w odpo¬
wiedniej atmosferze.

Wynalazek niniejszy nie ogranicza się
do użycia bezwodnika octowego, gdyż zna¬
ne są i inne środki do acetylowania, jak np.
chlorek acetylu. Poza tern bezwodnik octo¬
wy można otrzymać w czasie reakcji przez
oddziaływanie ketenu na lodowaty kwas
octowy, zwłaszcza, że keten jest tanim
produktem. Wynik ten można z powodze¬
niem osiągnąć, wprowadzając keten do lo¬
dowatego kwasu octowego rozpuszczonego
w płynnym dwutlenku siarki. Płyn taki
staje się doskonałym środkiem do acetylo¬
wania, zwłaszcza przez dodanie odpowied¬
niej ilości kwasu siarkowego lub innego
środka kondensuijącego. Można również
spowodować reakcję między ketenem i lo¬
dowatym kwasem octowym przed doda¬
niem ich do błonnika, lub też można reak¬
cję tę wywołać w obecności błonnika i o-
trzymać bezwodnik octowy, przyczem
kwas siarkowy dodaje się do kwasu octo¬
wego zaraz lub podczas dogodnej fazy re¬
akcji.

Wynalazek niniejszy nie ogranicza się
również do użycia kwasu siarkowego jako
środka kondensującego lub katalizatora,
ponieważ znane są również liczne inne
środki, jak np. chlorek cynku, kwas fosfo-
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rowy, siarczan dwumetylowy, z których
każdy może być użyty z płynnym dwutlen¬
kiem siarki do acetylowania lub hydraty¬
zowania lub do obu czynności razem.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób wytwarzania octanu błonni¬
ka, przy którym stosuje się środek do ace¬
tylowania i środek rozcieńczający, z kata¬
lizatorem lub bez, znamienny tern, że jako
środek rozcieńczający stosuje się dwutl2-
nek siarki, najkorzystniej w postaci płyn¬
nej.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬

ny lem, że hydratyzowanie odbywa się
również w obecności płynnego dwutlenku
siarki.

3. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że płyn do acetylowania składa się
z lodowatego kwasu octowego, ketenu i
płynnego dwutlenku siarki, przyczem ilość
lodowatego kwasu octowego odpowiada w
zasadzie tylko tej ilości, jaka jest potrzebna
dla wytwarzania bezwodnika octowego.

U. S. I n d u s t r i a 1 A1 c o h o 1 Co.
Zastępca: Inż. J. Wyganowski,

rzecznik patentowy

Druk L. Bogusławskiego i Ski, Warszawa.
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