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{54) Zpasob vyroby suchych poréznich celul6zovych tvarovanych vyrobki

Vyndlez se tykd zpisobu vyroby suchych
poréznich celulozovych tvarovanych objek-
td plsobenim organicchh rozpoudtédel na
mokré celulozové tverované objekty a nds-
lednym susenim produktd zvlhZengch roz-
pouit&dlem,

ol a cfl vyndlezu spodivejl ve snifeni
technickych a ekonomickych nékladi na
odstran&ni vody pomoef organickych roz-
poust&del p¥i soudasném zachovdni porozity
celulozovych tvarovanych objektd. Podle
vyndlezu se toho doséhne tim, e se na
mokré celulozové objekty plsobl jen jedinygm,
s vodou neomezen& nebo omezen¥ misitelnym
organickym rozpoult&dlem, které je vdak
schopno p¥ijmout nejménd 5 % vody nebo .
sm&si, sklddajici{ se z organického roz-
poudtédla s vodou misitelného a z organic-
kého rozpoudt¥dla s vodou nemisitelného,
kterd je v3ak schopna p#ijmout nejméns
5 % vody, v 2 a¥ 200nésobném mno%stvi
vztaZeném na objem mokrych celulozovych
objektd, p¥i teplotdch od laboratorni
do bodu varu rozpou¥t&dla nebo sm&si roz-
poustédel.
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Vyndlez se ty¥kd zpdsobu p¥ipravy suchych poréznich celuldzovych tvarovenych
obJektd ~ Jako vidken, f£01if, grenulf, ¥éstic, perel apod. - sudenim, tj. odstranénim vody
.z vlhkych peréznich celuldzovich objektd. Produkty vysuBené podle tohoto zpisobu mohou byt
pou¥ity jako sorpai meteridly nebo nosile v chemickém, farmaceutickém e kosmetickém
primyslu nebo v biochemii a v enalytice.

Primé sudeni poréznich celulozovych produktd ze stevu, ve kterém jsou zvlh&eny vodou,
vede v ddsledku vat3iho ¥i mendfho zhrouceni poru k v podstatd neporéznim produktim.
Také pii odstran¥ni vody azeotropickou destilaci s benzenem, xylenem nebo chloridem uhli-
gitym se pivodni porozita nezachové. JestliZe se v3ak suli po odstranini vody postupnou
zém&nou rozpoustddel o postupnd klasajici polaritéd, psk se do zne¥né miry zhrouceni pord
zabréni.

Vym¥na rozpoustddel Je vSak velmi nep¥ihodné a ¥asov® nérolné. Kromd toho vyZaduje
tento zpisob sudeni velké néklady na odd¥leni a regeneraci rozpoust¥del. Dal¥f znédmé
moZnost suleni p¥i zachovéni pord je su¥eni metodou tzv. kritického bodu (Critical Point
Drying). Teké zde Jje nutnd nékolikastupfiovd vymdna rozpoudt¥del. Podstatnou nevyhodou
Je p¥itom teké nutnost pouZiti zv§senych tleki.

Za urfitfch podminek (nap#. prudkym ochlezenim kapelnym dusikem a sublimaci vody
za velmi nizkjch teplot) Jje moZno do zna¥né miry zachovati pory pri su¥eni mrezovou subli-
maci. K tomu pot¥ebnd chladici technika Je v¥ak velmi nékladnd.

UZelem vynéleru je vypracovéni jednoduchého & v technicdkém m3Pitku proveditelného
zpdsobu p¥ipravy suchych porédznich celuldzovych tvarovaenych objektd, ktery vyZaduje ve
srovnéni se zndmyml laboratornimi postupy jen melé technické a ekonomické ndklady.

Okolem vynélezu bylo vypracovat zpisob pFipravy suchych celulézovych tvarovanych
objektd, zachovdvajici do zna¥né miry porozitu ve vodou zvlhdeném stavu, pomoc{ vymény
rozpouditédel, ktery vyufivéd jako vodu vyméﬁujici kapalinu jediného rozpout&dla nebo Jedi-
né sm&si rozpoustidel a poskytuje produkt s vysokou a definovand nastavitelnou porozitou.

Bylo zJi3t¥no, %e k zachovdni porozity celuldzovych tvarovenych objektd p¥i sufeni
neni nutno provédst vym&nu Fadou organickych rozpoustddel s postupné klesajfei polaritou,
nybrs Ze Je moZno splnit kol vyndlezu tim, %e se nechd ples celulozové objekty proudit
rozpoust¥dlo nebo sm¥s rozpoudtddel, které dostatednd odnimaji vodu, v dostatedném mnoZstvi,
pPipadn¥ s vysouBenim v uzaviendm okruhu. RovnsZ se ukézalo, %e Je moZno odstranit vodu
ze systému pFi zachovéni porozity teké destileind, pouZije-1i se vhodnych kepelin omezeng
s vodou misitelnych, které visk prijimaji vice nei 5 % vody:totiZ vhodnych rozpoust¥del nebo
rozpoustddlovych sm&si sloZenfch z rozpoustddla s vodou neomezend misitelného a rozpoustéd-
1a s vodou nemisitelného. V obou p¥ipadech se voda odstreni z pori celuldzovych tvarovanych
objektd a nshradi se orgenickym rozpoustédlem nebo rozpoustddlovou sm¥s{, které pii svém
nésledném odstrenovéni zabréni zhrouceni péri. Vhodnou vblbou rozpoultddel a zplisobll pro-
vedeni je moZno v 3irokém rozmezi mEnit miru zachovédni pord, & tim nastavit definovanou
porozitu kone¥ného produktu. ‘

PFi zpisobu podle vyndlezu se mokry celuldzovy produkt p¥ichdzejici z viroby s vihodou
predem zbavi hlavniho mno%fstvi vody, nep*. odst¥eddnim, odsdtim a nebo teké Jjedno nebo
nékolikandsobnym promyt{m, poke%dé -asi stejnym objemem organického rozpoudtidla s vodou
neomezend nebo omezend misitelného nebo sm¥si organického rozpoustidla s vodou misitelného
a nemisitelného.
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PFi jednom zpisobu provedeni se takto pPedem upravené celulozové objekty umisti
nap¥. do vhodné yym¥nné kolony apod. a neché se pfes né& proudit orgenické rozpoudtidlo
s vodou neomezen& nebo omezend misitelné nebo sm&s rozpoudtédla s vodou misitelného a nemf-
sitelného pFi laboratorni teplot& nebo pri teplotdch ni%dich bodu varu rozpoudt&dla,
Pritom je t¥eba volit sloZeni rozpoustddlové smdsi tek, aby vode zadrZfovang v celuldzovych
objektech nezplisobila odd&lovéni fdzf. Pou¥itd rozpoustédlo nebo sm&s rozpoudtidel,
v mnoZstvi 2 aZ 200ndsobku objemu celuldzovych objektd, Jje mo¥no p¥ipadn& kolonou protle-
ovat nebo prosdvat.

Vodou obohacené rozpoudtddlo nebo smiés rozpoudtédel je moZno zbavit vody destilaci a
nebo teké sorpci, nap¥. na vhodnych molekuldrnich sitech, a znovu p*ivést do kolony
s célulozou. Po Uplné zdm&ng vody organickym rozpou¥t&dlem nebo sm&s{ rozpoudtddel se tyto
z celuldzovych objektd odstrani, napf. odpa¥enim za normdlniho tlaku nebo ve vakuu p¥i
bodu varu nebo vyt¥snénim proudem inertniho plynu jeko vzduchu nebo prehtédté pdpy.

Podle jinéﬁo zplisobu provedeni se celuldzové objekty, z nichZ bylo s vyhodou odstrandno
hlavni mnoZstvi zadrfované vody, prevedou do vhodné destiladni néddoby, Jako nap¥. kotle
s michadlem, bubnové susdrny nebo benky rota¥ni odparky. Pak se p*idé s vodou &dstedn3
misitelné orgenické rozpoudtddlo nebo smds organického rozpoudtddla s vodou mfsitelného a
nem{sitelného v mnoZstvi 2 a% 200nésobku objemu mokrych celuldzovych objektl a vode zbyld
v celulézovych objektech se odstreni ze systému celuléza/rozpouétédlo destiladng., P¥i pou-
Zit{ rozpou3tddlové smdsi je t¥eba volit mno%stvi obou komponent, tak aby voda zadrZovand
v celuldzovych objektech nezpisobovela bshem destilace odd&lovéni fézi. P¥itom z destilé~-
tu, po odd&leni fdzi, se s vyhodou féze s vodou nemisitelnd vraci k celulézonm objektinm
zvlhéenym rozpoustédlem a koneiné sudeni se provede a2 tehdy, kdyZ i rozpoudtsdlo misitelnd
s vodou je z v&t3i ¥4sti 2 celulézovjyh objektd odstren&no. Odpafent zbylého rozpoustsdia
se provede opé&t ve vakuu nebo p¥i normdlnim tlaku.

Jeko s vodou misitelnd organické rozpoudtddla se pouZivaji alkoholy s jednim a% tdemi
atomy uhliku, p¥ednostn¥ ethanol nebo 2-propanol, p¥ipadn& ketony, prednostn& aceton,
JakoZto s vodou ¥dste¥n¥ misitelnd organicks rozpou¥t&dla pFednostnd 1-butenol, 2-butanol
nebo 2-butenon a jako s vodou nemIsitelnd organickd rozpoust&dla aromatické uhlovodiky
nebo jejich derivéty, prednostn& benzen, toluen, xylen nebo chlorbenzen nebo cykloalifa-
tické uhlovodiky, pfednostn¥ cyklohexan nebo methyl cyklohexan.

Zplisob podle vyndlezu je déle bli¥e objasndn v p¥ikladech provedeni,
P¥{klad 1

Mokré sPérické celuldozové Sdstice o st¥ednim prim&ru 450 jn byly nejprve zbaveny

~ hlavniho mnoZstvi zadrfovené vody odsétim a dvojnésobnym promytim pokafdé takovym mnoZstvim

acetonu, které odpovid4 objemu mokré celuldzy. 20 g takto pFedem upraveného produktu bylo
dédno do vym&nné kolony a p¥i laboratorni teplot& del3im acetonem, ktery se na celuldzové
gédstice kontinudln& prikapdval. Vodou obohacend rozpoudtédlo pak protékalo druhou kolonou
naplné&nou molekulovym sitem (10 g)., V této kolon& byl aceton zbaven vody a znovu pFiveden
na celuldzovy materidl. Prelerpévéni acetonu trvalo 2 hodiny, co% odpovidd asi 3 1 pro-
teklého acetonu. Nakonec byl z nyni prakticky bezvodych celulozovych &stic zadrZovany
aceton odsdt a jeho zbytek odstrandn odpafenim ve vskuu., M&F{tkem porozity byla zddri

vody (urfend centrifuga®ni metodou) 1,9 ml/g. Produkt, ktery byl promyvén stejnym mno¥stvim

acetonu, ale bez suleni, m&l zddrZ vody !,! ml/g. Tato hodnota odpovidd p¥ibliZn& produktu

suSendho pfimo z vody.
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P¥riklad 2

Celuldzové ¥dstice zbavené hlavniho mno%stvi zadrfované vody Jjeko v prikladu 1,

v mnoZstvi 20 g, byly pFevedeny do extraini patrony Soxhletova pr{stroje. Pod extrakdni
nédobu byl umist#n dels{ Soxhletiv extrektor, jehoZ patrona byla naplngna 10 g mol ekulové~
ho sita. Do destiladni bahky bylo p¥edloZeno 500 mli acetonu, ktery byl odpafovén a konden-
zovén tak, aby kapsel na fdstice celuldzy. Aceton protékal celuldzou a pFitom se obohecoval
vodou, pak protékal molekulovym sitem, kde byl vysu¥en a vracel se do destilafni banky.

Po p¥tindsobném odta¥eni acetonu v soxhletu byly celuldzové Zdstice odséty a zbyly aceton
odstrandn odpatenim ve vekuu. Takto ziskany produkt vykazuje z6dry vody 2,0 ml/g.

Priklad 3

Celuldzové Séstice zbavené hlavniho mno#stvi zedriované vody odsétim na frité
byly v mno%stvi 20 g zbaveny vody a vysuleny analogicky Jjako v prikladu 2 pomoci Z-propa-
nolu. Z4drZ vody suchych celuldzovych Zdstic byla 3,2 ml/ge

Pri{iklad 4

Celuldzové dstice zbavené hlavniho mno%stvi zadrfované vody Jjako v pfikladu !,
avSek za pou?iti denaturovaného 96% ethanolu jeko promyvaci kapaliny, byly v mnoZstvi
20 g zbaveny vody a vysuSeny anslogicky jako v prikladu 2 pomoel denaturoveného 96%
ethanolu. Zddr? vody ziskeného produktu byle 2,4 ml/g.

P¥r{klad 5

Celuldzové Edstice zbavend nlavniho mno¥stvi zadrfovand vody jeko v p¥ikladu !,
avésk za pouZitl 2-butanonu jeko promyvaci kapaliny, byly v mnoZstvi 20 g zbaveny vody
a vysudeny analogicky jako v p¥ikladu 2 pomoci 2-butanonu. 7{ skené celulozové Sdstice
n&ly zédri vody 2,0 ml/g.

Prikleaed 6

Celuldzové &éstice zbavené hlavniho mnoZstvi zadrZované vody odsétim na fritg
byly v mnoZstvi 20 g zbaveny vody a vysuSeny enalogicky jeko v pPikladu ! pomoci smési
ethgnolu a cyklohexanu v objemovém pom¥ru 5ile Z{skané celulozové Zéstice m&ly zddri
vody 2,4 ml/g,

P¥{klad 7

Celulozové Zdstice zbavené nlavniho mnoZstvi zadrZovené vody jako v prikladu 1,
avdak za pou?itf denaturoveného 96% ethanolu jeko promyvaci kepsliny, byly v mnoistvi
100 g prevedeny do destila®ni banky rotadni odparky spolu se sm&si sloZené ze 100 ml
ethanolu a 500 ml benzenu., Potom byly voda @ ethanol oddestilovény spolu s benzenen pii
normélnim tlaku., Zbylé rozpoudt¥dlo bylo oddestilovéno ve vakuu vodni vyvévy. Tekto
vysudené celuldzové ¥dstice vykazovely zddrZ vody 3,5 ml/g.



5 233502
Pr{iklad 8

Celuldzové Edstice zbavené hlavniho mno%stvi zadrfovené vody jeko v prikladu 1,
av8ak za pouZiti denaturovaného 96% ethanolu Jeko promyvaci kepeliny, byly v mnoZstvi
100 g prevedeny do destiladni bafky rotadni odparky spolu se sm&si sloZené ze 100 ml
ethenolu a 500 ml cyklohexsnu. Pak byly voda a ethanol oddestilovény spolu s cyklohexanem.
Zbylé rozpoudtddlo bylo oddestilovéne ve vakuu vodnd viv&vy. Zddri vody celuldzovych
géstic byla 4,5 ml/g.

Pr{ikled §

Celuldzové Fdstice zbavené hlavniho mno¥siv{ zadriovend vody odsétfm na fritd byly
v mnoZstvi 100 g pfevedeny do destiladni banky rotadni odparky spolu s 500 ml sm3si slo-
Zené z 2~-propanolu a cyklohexanu v objemovém pom&ru 1:5. Psk byly voda a 2~propanol
oddestilovény spolu s cyklohexanem. Zbylé rozpouit&dlo bylo oddestilovéno ve vakuu vodnd
v¥vévy., Z8dri vody celuldzovych &dstic byla 4,0 ml/g. :

Pyro{fklad 10

20 g mokré celuldzové folie o zddrii vody 4,1 ml/g bylo prevedeno do bahky rotadnt
odparky a po p¥idénf 200 ml I-butsnolu zbaveno vody destilac{ p#i normélnim tlaku a na-
konec suSeno ve vekuu. Zddr¥ vody tekto vysuend folie je 2,7 mi/g, zatimco folie vy-
sudend z vody m&la z4dr¥ vody pouze 1,5 ml/g. :

PHP1klad i

Céstice perlové celuldzy o pramiru 3 mm byly zbaveny hlavniho mno%stv{ zadriovand
vody jeko v p¥ikladu 1, avisk za pou¥it{ 2-butanolu Jjako promyveci kapaliny, v mno¥stv{
100 g ddle prevedeny do destiladni benky rotaedn{ odparky spolu s 500 ml 2-butanoclu,
zbaveny vody destilaci a vysu¥eny. Z{skany produkt m¥l zédr: vody 3,3 ml/g.

Priklad 12

Celuldzové tvarovené objekty zbavené hlavniho mnoZstv! zadrfovené vody Jjeko v piikla-
du 1, avBak za pouZitl denaturoveného 96% ethanolu Jeko promyvac{ kepaliny, byly v mnoZ
stvi 100 g prevedeny do destiladni banky rotadnd odparky spolu se 100 ml etamolu a
100 ml cyklohexanu. Pak byla oddestilovéna &8st rozpoudt¥dlové smési a z destilétu vy-
loudend nevodnd féze byla po 500 ml vrdcena do destiladni baﬁky. Tento postup byl opa-
kovén jest¥ desetkrét., Potom se z destildtu JiZ nevyludovela voda jako odd&lend fézme.
Zbylé rozpoust&dlo zadrfované v celulozovych ¢dsticich bylo odstrandno v horkovzdusné
suddrng p¥i 80 °C. Zfsksné produkty m&ly z&dry vody 4,0 ml/g.

PREDMET VYNALEZU

1. Zphsob vyroby suchych poréznich celuldzovych tvarovenych vyrobkd pisobenim orgenic-
kych rozpoustidel a néslednym sulenim produktiu zvlih&eného rozpoustiddlem, vyznafeny t{m,
Ze pred su¥enim se z celuldzovych objektd odstren{ voda plisobenim jediného, s vodou neo-
mezen& nebo omezend misitelného organického rozpoudt&dla, které je schopno p¥ijmout nej-
méng 5 % vody, nebo pomoci sm&si sloZené z organického rozpou¥t&dla s vodou misitelného
a 2z organického rozpoustddla s vodou nemisitelného, kterd je schopna p#ijmout nejméng
5 % vody, v 2 a% 200nésobném mno¥stv{ vztaieném na objem mokrych celuldzovych objekty,
pFi teplotéch od laboratorn{ do bodu varu rozpoust&dla nebo sm&si rozpouXtddel.
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2. Zplgob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze se voda odstrani pomoci rozpoudtidel
destilalni.

3. Zpasob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze se pfes celuldzové tverované objekty nechd’
proudit nebo se protlaluje organické rozpou¥t&dlo s vodou neomezen¥ nebo omezend migitelné
nebo smé&s sloZené z orgenického rozpouétédla s vodou misitelného a z orgenického roz-
poustidle s vodou nemisitelného, rozpoustédlo se oddéli vysusf a znovu p¥evede ne celuld-
zavé objekty.

4, 7Zplisob podle bodd ! a%¥ 3, vyznaleny tim, Ze se pracuje s homogenni kapalnou fézi.

5. Zpiiseb podle bodd 1 eZ 4, vyznaleny tim, %e z destildtu nebo eludtu odd&lend,
s vodou nemfsitelnéd féze se vraci zp&t v uzavieném okruhu.

6, Zplsob podle bodl 1 aZ 4, vyznaleny tim, %e orgenické rozpoudt¥dla misitelnd
s vodou jsou slkoholy s jednim a% tremi atomy uhliku, zejméne ethanol nebo 2-propanol,
prip. ketony, piednostng aceton, organické rozpoult¥dle omezend misitelnéd jsou piednostng
1-butenol, 2-butanol.nebo 2-butenon a organické rozpoudtidla nemfsitelnd s vodou Jsou
aromatické uhlovodiky nebo jejich derivédty, s vyhodou benzen, toluen, xylen nebo chlgr-
benzen nebo cykloslifatické uhlovodiky, prednostng cyklohexan nebo methylcyklohexan.
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