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W literaturze technicznej opisane sg rézne spo-
soby oczyszczania technicznej soli sodowej karbo-
ksymetylocelulozy zwanej w dalszej czeSci opisu
w skrocie KMC-Na, ktéra w stanie oczyszczonym
znajduje zastosowanie w przemyS$le spozywczym,
farmaceutycznym i kosmetycznym.

Gléwnymi zanieczyszczeniami produktu tech-
nicznego sg: so6l kuchenna, weglan i wodorotle-
nek sodowy oraz glikolan sodowy.

Znane sposoby oczyszczania polegajg na wy-
mywaniu zanieczyszczen mniej lub bardziej ste-
zonymi alkoholami, lub ketonami, takze za po-
mocg wodnych roztworéw kwasnego lub obojet-
nego siarczanu sodowego, albo przez wytrgcenie
wodnych roztwor6w KMC-Na za pomocg alko-
holu lub ketonéw.

Wadami tych sposobéw jest konieczno$é stoso-
wania duzej ilo$ci alkoholu lub acetonu na jed-
nostke wyrobu, co w konsekwencji prowadzi do
duzych strat rozpuszczalnika lub wysokich na-
kladéw na inwestycje celem ich unikniecia, albo
z gbry zaklada sie, ze w produkcie zostang za-
nieczyszczenia siarczanowe. Sposoby te nie za-
pewniajg catkowitego usuniecia szkodliwych dla
zdrowia glikolan6w i sg malo wydajne jezeli
chodzi o usuwanie chlorku sodowego.

Stwierdzono, ze czysty pozbawiony glikolanéw
produkt KMC-Na mozna otrzymaé¢ na drodze prze-
prowadzenia KMC-Na w posta¢ nierozpuszczalng
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w wodzie przy uzyciu 20—25%-owego kwasu siar-
kowego, wyplukaniu woda zanieczyszczehn stano-
wigcych rozpuszczalne w wodzie sole i po oczysz-
czeniu, powtérnym przeprowadzeniu w postaé roz-
puszczalng w wodzie.

Sposéb polega na traktowaniu techniczne]
KMC-Na 20—25%-owym kwasem siarkowym, pod
ktérego wplywem KMC-Na na drodze wymiany
przechodzi w nierozpuszczalny w wodzie kwas
celulozowo-glikolowy, ktoéry przemywa sie kilka-
krotnie (lub w sposo6b ciggly) woda, az do caltko-
witego usuniecia zanieczyszczen rozpuszczalnych,
nastepnie kwas celulozowo-glikolowy zobojetnia
sie alkoholowym roztworem wodorotlenku sodo-
wego z udzialem kwasu octowego (octanu sodowe-
go) jako substancji buforowej do uzyskania wia-

§ciwej wartoSci pH, przy ktérej zostajg usuniete -

jony zelaza w postaci soli rozpuszczalnych w roz-
tworach alkoholowych.

Do zobojetnienia kwasu celulozowo-glikolowego
mozna stosowaé¢ roztwory wodorotlenku sodowego
przyrzadzone w alkoholu metylowym, etylowym,
butylowym lub ketonach mieszajgcych sie z woda.

Najbardziej przydatny do tego celu jest alko-
hol etylowy rektyfikowany. Jako czynniki bufo-
rujace oproécz kwasu octowego i jego soli sodowej
nadajg sie rowniez inne kwasy organiczne jak
cytrynowy, szczawiowy lub ich sole, lecz ze
wzgledu na ich cene i mozliwo$§é pozostawania
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ich w ilo§ciach §ladowych w gotowym wyrobie
nie jest celowe stosowanie ich. Najlepsze wyniki
techniczne i ekonomiczne uzyskuje sie stosujac
kwas octowy. . :

Przyktad I. Do 100 czeSci wagowych wyso-

kolepkiej technicznej . KMC-Na (w czasie miesza-
nia) dodaje sie 100 cze$ci wagowych 20—25%-owego
wodnego roztworu kwasu siarkowego, Po prze-
reagowaniu mieszaniny w czasie 10 minut do
2 godzin (zaleznie od intensywno$§ci mieszania)
oddziela si¢ plyn od kwasu celulozowo-glikolo-
wego stosujgc wir6wke lub wyzymaczke wal-
kowa. ‘

Wydzieiony kwas celulozowo-glikolowy zawie-
rajacy 30—60% kwasu siarkowego i mieszaning
soli, plucze sie 3—4 razy periodycznie lub w prze-
ciwpradzie metoda ciggla, za pomocg wody w ilo-
§ci 15-to krotnej w stosunku do wsadu KMC-Na.
Koniec operacji ptukania stwierdza sie w odcieku,
ktéry nie powinien zawieraé jonéw Cl— i SO4—.
Pozbawiony soli i kwasu siarkowego, kwas celu-
lozowo-glikolowy podda}e sie wirowaniu lub wy-
zymaniu, po ktéorym zalewa sie go w trakcie mie-
szania objetoSciowo 1:1 alkoholowym roztworem
wodorotlenku sodowego o skladzie:

87 czeSci wagowych 97%-owego alkoholu etylo-
wego, 4—12 czeSci wagowych wodorotlenku sodo-
wego, ktérego stezenie reguluje sie w zaleznoSci
od stopnia podstawienia grup karboksylowych
(0,35—1,0), oraz- 0,5 czeSci wagowej kwasu octo-
wego, lub 2 czeSci wagowe octanu sodowego.

Otrzymuje sie wtérng s61 sodowg karboksyme-
tylocelulozy, ktérg po odwirowaniu lub odciénie-
ciu z nadmiaru alkoholowego roztworu wodoro-
tlenku sodowego plucze sie czystym 80%-owym
alkoholem etylowym zawierajacym okolo 0,5 czeSci
wagowych kwasu octowego. Wsad alkoholu wy-
nosi 100 czeSci wagowych w odniesieniu do wsadu
technicznej KMC-Na. Alkohol z ostatniej fazy
plukania stluzy do przyrzadzenia roztworu tugu
sodowego uzywanego do zobojetniania nastepne]j
szarzy produkcyjnej kwasu celulozowo-glikolo-
wego.
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Po odwirowaniu lub odci$nieciu nadmiaru alko-
holu produkt suszy sie w suszarni polgczonej
z adsorbcja par alkoholu.

Wysuszona KMC-Na stanowi produkt koncowy,
ktéry dowolnie moze byé zmielony, lub dostarczo-
ny -odbiorcom w formie wlbknistej.

Przyktad II. Oczyszczanie technicznej
KMC-Na S$rednio i niskolepkiej prowadzi sie
wedtug przykladu I, z tg réznicg, ze kwas celu-
lozowo-glikolowy po oczyszczeniu dodatkowo prze-

-mywa sie czystym alkoholem etylowym w celu

usuniecia nadmiaru wody a nastepnie dopiero
traktuje alkoholowym roztworem lugu. W prze-
ciwnym wypadku w fazie otrzymywania soli
wtérnej KMC-Na, moze nastapié¢ zzelowanie pro-
duktu. Do odwodnienia wstepnego wystarcza
100 czeSci wagowych alkoholu 90—95%-owego
w stosunku do 100 czeSci wagowych technicznej
KMC-Na. Dalej: postepuje sie podobnie jak
w przykladzie I.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oczyszczania technicznej soli sodowej
karboksymetylocelulozy, znamienny tym, ze na
produkt techniczny dziala sie 20—25%-owym
kwasem siarkowym, przy czym wytracajacy sie
nierozpuszczalny w wodzie kwas celulozowo-
-glikolowy przemywa sie¢ wodg w celu usunie-
cia rozpuszczalnych w wodzie zanieczyszczen,
a nastepnie zobojetnia sie go alkoholowym lub
ketonowym roztworem lugu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,; ze
do zobojetnienia kwasu celulozowo-glikolowego
stosuje sie alkoholowe lub ketonowe roztwory
tugu sodowego z dodatkiem kwasu octowego,
cytrynowego, szczawiowego lub ich soli so-
dowych jako substancji buforujacej.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze stezenia alkoholowego lub ketonowego roz-
tworu tugu dobiera sie w zalezno$ci od stopnia
podstawienia grup karboksylowych w celu- *
lozie.
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