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(%4} spdsob pripravy mikrekryStelickej celulezy

Vynédlez sa. tyke pripravy mikrekry3ta-
lickej pelulézy kysloﬁ heteregénneu hyre-
1lyzou.

Podstata vyndlezu spedive v tom, Ze
buni&inz sa hydrelyzuje pri teplete 80 s%
96 °C s 0,15 8% 0,3 M kyselineu chlerovedi-
kovou po dobu 40 a¥ 120 minit pri pomere 5
a% 10 hmet. dielov kvepalnej fézy ku pev-
‘nej féze. ’

Vynélez mé pouiitie v petravindrskem
& fermaceutickem priemysle @ to pri pripre-
ve pré3kevej buniliny pre Z3pecidlne spliké-
cie @ pre priprevy derivétev celulozy.
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Vynélez se tyka efektivnejSiehe spbeobu pripravy mikrekrydtelickej celulézy kysleu

kyslou heteregénneu hydrelyzou viéknitej buni¥iny s minerélnymi kyselinemi v velmi nizkej

kencentrdeii. _
Doposial znémy spdsob pripravy mikrokrys$tslickej celulézy je zsleZeny na hydrelyze

vlgknitej bunidiny s 1 e% 2,5 M minerdlnou kyselinou pri bede varu po debu 15 & 45 minit,

(Battiste A.O.: USA pat.%.2,978.446, Usl.pst.%. 132 508).
Hlevneu nevyhodou uvédzanych znémych postupev je predovietkym skutefnest, Ze pouZitim

2,5 M minerdlnej kyseliny prebiehsju pri resk&nej teplote bodu veru v znelnej miere i vedlaj-
‘je peskcie pritemnyc: hydrolyzoeu vzniklych menesacheridov, e mé za nésledek zniZenfe belesti
hotg’ého rroduktu. Téte okelnost je mimoriad.. zéveiné pri pou¥it{ hlsvne listné&evjch buni&fn

obﬂbhuaﬁclch pentezony ktoré rychle podliehaju neZisducim vediagéim reakcidm,
Z uvédzenych ddvodov nie je moZnd viscnésobnd recikldcie pouZitej kyseliny bez zniZenia pera-

metrov kvelity vyrdbeného produktu.
Bal3ou podstatnou nevyhedou znémehe spdsebu pripravy mikrekryStelickej celulézy je vysekd

hgreaivita relativne vysskej koncentricie (cca 8 af 9% hmet,) minerdlnej kyseliny a t¥m nevy-

hnhtnosi vysokych nérekev na edlnest materidlu reskterev.
Nie je zanedbatelnou nevfhodou znémehe postupu zlé technelegickd eperativanest vyrebnéhe

postupu v ddsledku krétkej reakinej doby hydrelyze¥ného stuphm, %o vedie ku kolfssniu kvality
vyrebku njmé pokisal ss tyka polymera¥néhe sputns s polymolekularity, které su vyzna&né pri po-
uzit{ vyrobenej mikrokryétalickej celulézy na niektoré daldie chemické medifikécie.,

Vietky uvédzené nedostatky odstrahuje novy spesob pripravy mikrekrystalickej celuldzy,
ktery je velkeprevédzkevo spolehlivy s umoﬁﬁuje progremeve vyrédbat produkty 8 Sirekej veriebi-

11te uZitkevych vlaestnesti,
Podstats vynélezu spedivs v tem, Ze buniZine s vyhodou zuslachtend bukavé, sulfétevé sa

hydrolyzuje pri teplete 80 e% 95 ®c s 0,15 e% 0,30 M kyselinou chlerovedikeveu pe dobu 40 =%

120 minGt pri pomere 5 &% 10 hmot. dielov kvepalnej fdzy ku pevnej féze,
Hydrelfzu me%no prevédzal staticky i ze mie¥enie. Ak se pouZije ‘buni¥ine ve forme hérku

je vyhodné precoval staticky bez miedsnias, &im sa zni%i mneZstve kvapalnej fézy ku pevnej féze
ﬁaZS:l, zoetisl &o pri hydrolyze s kontinuélnym miedanim .je treba pracovel pri pomere 10:1.

Optimélne teplota hydrolyzy je 90 °C, kedy hydrelyze pri pouZitej koncentrécii kyseliny chlero-
vedikevej prebieha dostatedne rychle u zudlechtenej Bukovej sulfétovej bunidiny, bez nebezpelis

priebehu vedlej¥fch neZisducich reakcif hlavne xylézy.
‘ Produkt po hydrolyze ss velmi dobre filtruje, premyva s podststne men¥im objemem pracej

'vody @ po vysuleni (bez pouZitie orgenického rozpustedla) mé vhedny prédkovy cherskter bez ne-
bezpedia tverby tvrdych granulétev. Vyleiky mikrekrystalickej celuleézy se pohybujd v rezsshu

92 a% 95% ne hmotnost suchej bunidiny s polymeraénym stupnem 120 e% 230 v zévislesti ed pod-
mienok hydrolyzy.

Hlevnou vyhodou novéhe spdsobu vyroby mikrokry3tslickej celulezy je, Ze :
- umo%fiuje viacnésobne zni%il Apecificki spotrebu kyseliny,

- ume¥fuje viacnésobnui cirkuldciu peuZitej kyseliny v technelegickej vyrebe mikrokrystalickej
celuldzy bez znfZenia kvality hetového preduktu,

- umefhuje eperativne menit podla poZiedsvek uZitkové vlestnosti vyrebeného produktu,

- umezduje prevédzal hydrelyzu ne hérkevej forme celulézy pri velmi nfzkom pomere kyseliny ku
bunidine,

~ podstetnou mierou redukuje néreky ne likvidéciu odpednych véd.
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Prikledy prevedenia
Priklad 1 | ‘

De 100 litrového reaktore epatreného kotvovym mie3adlem ss nzddvkuje 50 litrov 0,3 M
kyseliny chlorovodfkevej @& vyhreje ne 100 °c. Do vyhriatej kyseliny sa nahdd%e bez mie3snis
10 kg sulfétivej zudlachtenej buniéiny v hﬁrk&vej ferme tak, aby hdrky beli ponerené ped ky-
selinou. Pri teploté 90 #% 95 °C sa neché staticky hydrelyzevel po dobu 2 hedfn. Kyseline sa
z reaktera vypusti, hérky se schladi# nepus8enim studenej vody, zdefibrujui ne mokrem defibrié-
tore & celuléze sa premyje ne filtri destilevanou vodou, dobre se odssje @ vysu$f v suXiserni
pri teplete 90 a% 100 °C ne suSinu minimélne 94 8% 95%. Ziskené mikroStatické celuleza i'vj-
ieéku 90% mé vyseku belest (o niede vy38iu ske povedns bunilins) s pclymeredny stupen 152.
Prikled 2

Postup podla priklsdu 1 s tym rozdielom, Ze hydrolyza sa ukendf po 1 hedine., Zisks sa
produkt o vytaZku 93%, s polymere&nym stupnem 240.

Prikled 3

De reskters podis prikladu 1 sa neddvkuje mekré bielend zuélachtené bunidine v mneZstve
5 8% 8 kg po&itené ne suchi hmotnosi doplni se kyselineu chlerevedfkoveu tsk, aby jej vyslednd
koncentrécia bola 0,25 M & pomer kvepslnej fézy ku suchej buni&ine bel 10:1. Potom sa reeklénd
zmes vyhrieva za stéleho mieZanis na teplotu 90 °C, pri ktorej se necné hydrolyzovel po dobu

90 minit., Daleg se postupuJe podla prikladu 1. Z{ske ss produkt o véteZku 91% & pclymeraingm
stupfiem 180.

Priklad 4

Do resktora podia prikledu 1 sa ne -dédvkuje 60 litrov 6,25 M kyseliny chlorevodikovea, vy=
hreJe se na teplotu 100 ° a pridd sa 6 kg sulfétovej zu%lachteneg bunidiny ve forme hérkev
za stélehe mie3anie, Reskcia se nechd prebiehst 90 minit pré teplete 90 °C,
Z1ske se mikrokryételiéké celuloze o vyte’ku 92% hmot. s polymeradnym stupfem 164,
: Vynélez mé upletnenie pri priprave prédkevej bunidiny pre 3pecidlne eplikécia v potravie-

ndrskom @ farmeceutickom priemysle, resp. pri prfpreve niektorych derivétov celulédzy.
PRLDMET VYINLLEZU

Spesob pripravy mikrekry3tslickej celulezy vyznaleny tym, %e bunidina s vyhedou zudlechtend
bukevé sulfétové se hydrelyzuje pri teplote 80 aZ 95 °C s 0,15 8%2 0,3 M kyselinou chlorevedi-
koveu po debu 40 8% 120 minut pri pomere 5 8% 10 hmet. dielev kvepslnej fézy ku pevnej féze.
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