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(54) Zpusob vyroby celul6zovych kuli¢ek z roztok( xanthogenatu celulézy

, Vyndlez se tyké zpisobu vyroby celu-
lozovjch kulilek z roztokd xanthogendtu
celulozy postupem tvarovdni za mokra.
Zpisobem podle vynélezu se vyrobi celulo-
zové kulidky , zpracovandnim roztokl xantho-
gendtu celulozy bez dispergace michdnim
v dispergadnim &inidle, pfi kterém maji
kulovitd t¥liska jednotny prim&r.

Vyndlez spodiyé v tom, Ze se roztok’
xanthogendtu celulozy protladuje ddvkovae-
cimi otvory do inertni kapaliny, kterd
vytvér{ s roztokem xanthogendtu celulozy
fdzové rozhrani, a vzniklé dtvary se
v této kapaling tepelng koaguluji.
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Vyndlez se tykd zphsobu vyroby celulézovych kuli&ek z roztokd xanthogendtu celuldzy
postupem tveroviéni za mokra. Tyto kulovité celuldzové ¥dstice jsou vhodné jako adsorpdni mé-
dia, ale miZe se jich po chemické upravd, k niZ patFi také karbonizace, spojend popPipadsd
s aktivaci, pouzit obzvl43td vihodns, napt. jako aktivniho uhli, tam, kde se vyZaduje pro
proudici nebo kapalnd prost¥edi nizky odpor p¥i proudini v ndplni aktivniho uhli. Kulovité
a jeko aktivni uhl{ uprevené dtvary majl velmi hladky vné&jsi povrch a hodi se proto na za-
kladé své odolnosti proti odirdni zvl43t¥ k léZebnym metodém v lékeFstvi, pfi nichZ se musi
krev nebo krevni plasma privdddt do styku s sktivnim uhlim.

Je zndmo, Ze se vyrdb3ji pevné kulovité dtvary z roztokd xanthogendtu celuldzy. Phipra-
vuji se tak, %e se roztok polymeru za silného michéni disperguje v kapalin&, kterd se s roz-
poustédlem polymeru nemisi, Vytvoreni dispergovanych kapilek polymernfho roztoku se dosdhne
v pripad® roztokd xanthogendtu celuldzy tepelnou koagulaci (¥s. autorské osvdddeni 172 640,
DOS 2 523 893). Tekto zkoagulované kapifky polymerniho roztoku se potom mechanicky odd&li
od disperga¥niho &inidla. Ulpivajic{ dispegadni &inidlo se pak odstrani promytim rozpoudtZ-
dly, kterd se misi s dispergaddfm &inidlem, ale nerozpoudt&ji polymer.

K pripravd celulézovych kuliZek Jje d4le popsén zplsob, pii n&mZ se viskdza protladuje
velkou rychlost{ tryskami vhodné velikosti a srd%i se ve srdfeci ldzni obvyklého sloZeni
(Jap.patenty 73-21 738, 73/60 7%3). Nevyhodou t¥chto postupd je, Ze pFi dispergovéni poly-
merniho roztoku v disperga¥nim ginidle vzniké 3irokd4 distribuce velikosti kapek. Jeji{ maxi-
mum lze sice ovlddat vhodnou volbou velidin, ovliviaujicich dispergovéni, ale vidycky se
ziskd rozsah velikosti polymernich kuli¥ek, ktery se mus{ popiipad® dodatednym prosiyanim
produktu ddle zuZit.

Dal3imi nevfhodami t&chto postupl jsou t&Zkosti pri kontinuélnimjprovedenildispengééni-
ho a koasguladniho procesu, jakoZ i skute¥nost, Ze se Jjen obti%n& daj{ pripravit produkty
s pravidelnou kulovitou formou o primérech od 1 do 2 mm. Kulidky t¥chto prim&rd jsou viak
%4douci, maji-li se polymerni kulidky déle zpracovdvat na aktivni uhli, napi. pro &i3tdni
krve, nebot nemd-li doji{t v adsorp¥nich kolondch k filtradnim efektim u krevnich t&lisek,
nem&l by byt prém&r kuliZek uhli ped 0,4 aZ 0,6 mm.

Bylo také navrZeno vyrdb&t kulovité polymerni Zdstice tim, Ze se polymerni roztok pro-
tladuje tryskou do kapaliny, kterd se nemisi s polymernim roztokem a ve které kapalné kuli¥-
ky stoupaji, pridemZ ke koagulaci dochdzd ve druhé kapalin&, kterou je zprvu jmenovand ka-
palina pfevrstvena (US patent 2 543 928).

Nevyhodou tohoto postupu je, %e kapi&ky roztoku prodléveji deldi ¥as na rozhrani mezi
ob%ma kapalinami, takZe se timto zplsobéem doséhne jen nizké produktivity.

C{lem vyndlezu je pfipravit z roztokd xanthogendtu celulézy pevnd kulovitd t¥liska. Ta-
to kulovitd t&liska maji mit prim&r od 500 um vy3e, priZem’ prim&r vznikajicich kulifek md
byt jednotny. Zpisob vyroby t¥chto kulilek md byt pristrojové jednoduchy, bez velkych ndkla-
dd a kontinudlni.

Ukolem vyndlezu je vyvinout zplisob vyroby pevnych kulovitych td8lisek.zpracovénim rozto-
ki xsnthogendtu celulézy bez dispergace michdnim v dispergadnim &inidle, pfi kterém maji
kulovitd t3liska %ron& toho jednotny primér.

Bylo nalezeno, Ze Ukol lze vyrelit, JjestliZe se roztok xanthogendtu celulézy protladu-
je ddvkovacimi otvory do kapaliny, kterd vytvé¥i s roztokem xanthogendtu celuldzy fézové
rozhrani (inertnf kapalina), pfi%em? se tvo¥{ kuli¥ky, a potom se kapalné kuli¥ky polymerni-
ho roztoku zkoaguluji tepelnym odstépenim &dsti xanthogendtovych skupin. S vyhodou se postu-
puje tak, Ze proces tvorby kulidek probihd zdola nahoru, hustota inertni kapaliny musi byt
pak v&t3i ne? hustota roztoku xanthogendtu celuldzy. Proces ale miZe také probihat seshora
dold. V tomto pripad® musi byt hustotas inertni kapaliny~men§i.ne2 hustota roztoku xanthoge-
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natu celuldzy. Postupuje se pfitom tak, aby inertni kapalina m¥la vy¥3{ teplotu, s vyhodou

od 70 do 100 °C. Pritom mi%e mit vedkerd kepalina tuté% teplotu. V pripad¥, Ze proces tvor-
by kuliZek probihdé zespodu nahoru, miZe se ale teké postupovat tak, Z%e se pouZije teplotini-
ho gradientu, a to taek, aby vznéZejici se kulidky byly vystaveny kontinudln& vyssi teplotd.
Dobg, kterou kuli&ky potfebuji ke koagulaci v inertni kapalin&, zdvisi pFedevdim na koloidn&-
chemické zralosti roztoku xanthogendtu celulézy a na teplot® inertni kapaliny. Aby nebylo
tfeba poufivat pr{li¥ vysokych kapalinovych sloupcid, je vyhodné pracovat s roztokem xentho-
gendtu celuldzy o nizkém koloidndchemickém stupni zralosti a% do 8 °H.

Koalugované kulilky xanthogendiu celulézy se na opalném konci trubky, neZ je ddvkovdni,
kontinudlng vyplachujf{ kapalinou. Ve zvld#tnim pracovnim postupu se odd&li xanthogendtové
kuliZky do inertni kapaliny, k rozloZfeni xanthogendtu celul5zy se nechaji zresgovat s kyse-
linou a promyji se. Produkt se mi%e pouZft ve vlihkém stavu nebo se susf odpafenim vody nebo
zédmgnou rozpoudtddla.

Podstatné vyhody tohoto postupu zdleZf v tom, Ze velikost kuli%ek je velmi jednoind
a miZe se m&nit a Ze se bdhem procesu zabrdni prichodu rozhranim mezi dv&ma kapalinami. Ve-
likost kulovitych kapidek polymerniho roztoku zdvis{ na prim&ru dédvkovaciho otvoru, na plo-
e materidlu, ktery obklopuje ddvkovaci otvor, na vztlaku - ktery Jje dm&rny rozdilu mezi .
hustotou inertni kapaliny a hustotou roztoku xanthogendtu celulézy ~, na viskozit& polymer-
niho roztoku, jekoZ i na mezipovrchovém nap&ti{ mezi kapalinou a polymernim roztokem,

Dal3f vyhodou postupu podle vynélézu je, %e se mohou pPipravit teké kulidky s men$im
jednotnym prim¥rem, kdyZ se ddvkovacim otvorem vibruje.

Jeko ddvkovaci otvor miZ%e byt v nejjednodudifm pripad® pouZita sklen¥néd trubka vytaZend
do kapildry. K dopravé polymerniho roztoku ddvkovaecim otvorem lze pouZit zubovych Zerpadel
osvédéenych v primyslu chemickych vlidken. Pro laboratorni pFfipravu se hodi také injek&ni
st¥{kalky s jehlou rGzného prim&ru, enebo se polymerni roztok dopravuje tlakem vzduchu.

Dal&f{ vyhodou zpisobu podle vyndlezu Je, Ze vyrobené pevné kulovité polymerni &dstelky
maji jednotny prim¥r a hladky vn¥j¥{ povrch a tak se obzvld3t& hod{ Jako vychozi materidl
pro sktivni uhli.

V daldim popisu je vyndlez blife objasndn na prikladech provedeni.
P¥{klad 1

Roztok xanthogenétu celuldzy v hydroxidu sodném, ktery obsahuje 5 % celuldzy a 4 %
hydroxidu sodného, jako% viskozite je 2,8 Pa.s a hustota 1,08, se protladil p#i koloidn&-
chemické zralosti 5 CHottenroth kepildrou p¥i 95'%C do nitrobenzenu (hustota 1,203 pii
20 °C) (vedeni procesu zezdola nahoru). Otvor kapildry m&l primsr 0,5 mm, sila stdny na ka-
pildrnim konci sklen¥nd trubice 0,3 mm. Vy3ka kapalinového sloupce 1200 mm. Ziskaly se ku-
li%ky xanthogendtu celuldzy o primsru 1,6 mm. Po rozloZeni xenthogendtu celnldzy 1 N kyse-
linou.sirovou a promyti vodou byl jednotny primé&r celulézovych kuli%ek 1,4 mm.

P¥iklad 2

Postup byl jeko v p¥tklad® 1 s tim rozdilem, Ze roztok xanthogendtu celuldzy se protla-
goval pii 20 O¢ do nitrobenzenu a nitrobenzen se zah¥ival a% nad tryskou, takZe se pfi vys-
ce kapalinového sloupce 1400 mm teprve ve vy3i 400 mm nad tryskou dosahovalo u nitrobenzenu
teploty 95 O¢. Ztskaly se ktli¥ky xanthogendtu celuldzy o primdru 2,4 mm, po rozkladu xantho-
gendtu celulézy a promyt{ byl jednotny prim&r 2,1 mm.
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Priklad 3

Roztok xanthogendtu ce]_.ulézy v hydroxidu sodném, ktery ‘obsahoval 5 % celullzy e 4 %
hydroxidu sodného a jeho% viskozita byla 2,8 Pa.s a hustota 1,08, se protladoval p¥i ko=
loidn&chemické zralosti 5 OHottenroth kapildrou pii 95 °¢ do n-oktanu (hustota 0,703 pifi
20 9C) (proces postupem shora dold). Otvor kapildry mél primgr 0,5 mm, s{la stény na kapi-
1érnim konci sklen&né trubice 0,3 mm. Vy3ka kapalinového sloupce byla 1200 mm. Ziskaly se
kulidky xanthogenétu celuldzy o priméru 1,9 mm. Po rozlo¥eni xanthogendtu celuldzy a promytf
vodou m&ly kulidky celuldzy jednotny primér 1,7 mm.

P¥{klad 4

Postup byl jako v piikladd 1 s tim rozdilem, %e kapildrni trubice upevn¥nd ‘gumou byla
vibrovéna vibrdtorem. Primér celuldzovych kuli¥ek byl po rozlofeni a promyti jednotiny 0,4 mm.

Pri1klad 5
Postup byl jako v pPikledd 3 s tim rozdilem, %e kapildrni trubice byle vibrovénae vibré-
torem. Primé&r celuldzovych. kuli&ek po rozlo¥enf a promyti byl 0,6 mm.

PREDMET VYINAKALEZU

1. Zplsob vyroby celuldzovych kuli&ek z roztokd xanthogendtu celuldzy, vyzna¥eny tim,
¥e se roztok xanthogendtu celuldzy protladuje dédvkovacimi otvory do inertni kepaliny, kterd
yytvari s roztokem xanthogenétu celulézy fdzové rozhrani, a vzniklé kulovité utvary se
v této kapalin® tepelné xoaguluji.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze se. t&lesem, které je opatfeno dévkovacimi
otvory, vibruje.

3. Zplisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e se poufije inertni kapaliny, jejiz hustota
je v&t%i ne? hustota roztoku xanthogendtu celuldzy, pri¥em# dévkovaci proces probihéd zespo-
du neahoru. )

4. Zphsob podle podu 1, vyzna¥eny tim, %e se poufije inertni kapaliny, jejiZ hustota
je men8i ne% hustota roztoku xanthogendtu celuldzy, piitemi ddvkovac{ proces probihd sesho-

ra dolil.

%, Zptsob podle bodd 1 a 3, vyzna&eny tim, %e se jako inertni kapaliny pouZije nitro-
benzenu.

6. Zpisob podle bodd 1 a 4, vyzna&eny tim, %e se jako inertn{ kapaliny pou¥ije n-oktenu.

7. Zpdsob podle bodi 1 aZ 6, vyznaeny tim, Ze se tepelnd iprava provddi pii teplotd
70 a2 100 °C.

Severografia. n. p.. zived 7. Most
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