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Utelom sposobu pripravy mikrogulééko-
vej celulozy je zlepSenie spdsobu pripravy
celulézovych sorbentov. Uvedeny tdel sa do-
siahne tym, Ze sa roztok xantogendtu celu-
16zy zmieSa s dispergatnym médiom tvore-
nym polypropylénoxidom alebo propoxylova-
nym 2,2-bis{ hydroxymetyl)-1-butanolom a/
falebec blokovym kopolymérom metyloxira-
nu a oxiranu s ‘moéiovou hmotucstoun 900 aZ
18000 g.mol-L, pricom roztok xantogend-
tu celulozy, ktory obsahuje 5,5 aZ 8 % hmot.
celuldzy, sa k dispergadnému médiu pridd-
va v pomere od 1 : 3 do 1 : 6. Spsob pri-
pravy mikroguldtkovej celuldzy mé pouZi-
tie v organickej chémii pri priprave sor-
bentov pre chromatografin.
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Vynélez sa tyka spbdsobu pripravy mikro-
guldtkovej celulézy s rozmermi menej ako
50 um. ,

St zname rézne spisoby pripravy gulo-
vitych ¢astic celuldzy z roztokov xantoge-
néatu celuldézy. Va&3inou si zaloZené na kon-
venénom dispergovani roztokov xantogené-
tu celuldézy v kvapalindch, kioré sa s nim
nemieSajid. V nasledujicom kroku sa ce-
luléza regeneruje tepelnou koaguldciou
(CS AO 172640) alebo zrdZanim roztokom
kyseliny sirovej (JP pat. 7321, 738) a (JP
pat. 7360, 753). Je zndmy tieZ postup, pri
ktorom sa roztok xantogenétu celuldzy pre-
tld8a otvormi rozkmitanej trysky do inert-
nej kvapaliny a vzniknuté gulovité tdtvary
sa tepelne koaguluju (CS AO 209 630). Ako
dispergatné médid sa pouZivaji nizkomo-
lekulové rozpuistadld ako parafinické uhlo-
vodiky, aroméaty a ich zmesi. Nevyhodou
tychto postupov je, Ze rozmery vzniknutej
guldckovej celulézy st pomerne velké, o-
by€ajne nad 100 ym, a ani optiméilnou vol-
bou parametrov, ktoré ovplyviiuji disper-
govanie — rychlost mieSania, doba mie$a-
nia, atd, nedari sa pripravit mikrogul6éky
celulézy s rozmermi menej ako 50 um.

Uvedené nevyhody v podstatnej miere od-
strafiuje spdsob pripravy mikroguléékovej
celulozy podla vynélezu, ktorého podstata
spoc¢iva v tom, Ze roztok xantogenatu celu-
16zy zmieSa s dispergatnym médiom tvore-
nym polymérom polypropylénoxidom alebo
propoxylovanym 2,2-bis(hydroxymetyl)-1-
-butanolom a/alebo blokovym kopolymérom
metyloxiranu a oxiranu s mélovou hmotnos-
tou 900 aZz 10000 g.mol-!, pritom roztok
xantogendtu celuldzy, ktory obsahuje 5,5
aZ 8 % hmot. celulézy, sa k disperga&nému
médiu priddva v pomere od 1 : 3 do 1: 6.

Vyhodou navrhovaného spdsobu pripra-
vy mikrogul6&iek celuldzy oproti doteraj-
$im postupom pripravy je, Ze sa ziskajd mi-
krosférické €astice celul6zy s rozmermi men-
§imi ako 50 ym, a v zévislosti od spdsobu
prvotného dispergovania, t. j. od intenzity
premieSania roztoku xantaogenatu celuldzy
s dispergalnym médiom, aj menej ako 10
um. Dalsia vyhoda vyuZitia makromoleku-
lového disperganého média je dalej v je-
ho vyvadZenej polarite a viskozite, ktoré u-
moZiuji nendrotné a udinné dispergovanie
vodnej fdzy za vzniku stabilného mikrodis-
perzného systému. Fdzova separédcia mikro-
gulddiek roztoku xantogendtu celulézy je
spdsobend nielen rozdielom polarity poly-
méru a roztoku xantogenétu celulézy, ale
hlavne neznéa3anlivosicu sa makromolekiil
celul6zy a polyméru.

Priklad 1

100 ml roztoku xantogenétu celul6zy, kto-
ry obsahuje 5,5 % hmot. celulézy a 4 %
hmot. hydroxidu sodného, pri koloidnoche-
mickej zrelosti 6° Hottenroth, sa v nddobe
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opatrenej mieSadlom zmieSa pri 60 otdtkach
za mindtu a teplote 25 °C s 300 ml polypro-
pylénoxidu s moélovou hmotncstou v rozsa-
hu 2600 aZ 3100 g.mo61-L Po vytvoreni dis-

‘perzie sa za mie$ania priddva 10 % obj. roz-

tok kyseliny octovej vo vode, kym pH dis-
perzie nepoklesne na hodnotu 5,8. Vytvo-
reén gulovité mikrodastice regenerovanej
celul6zy sa oddelia od dispergatného média
a reak¢nych splodin premytim 96 % obj.
roztokom etanolu a nakoniec vocdou. Ziska
sa tak 60 g vlhkej mikrosférickej celuldzy
s obsahom su$iny 12 % hmot. Rozmery &as-
tic si menej ako 50 uym.

Priklad 2

Do 1500 ml propoxylovaného 2,2-bis(hyd-
roxymetyl}-1-butanolu s distribiiciou mélo-
vej hmotnosti 2200 aZ 2900 g.mo6l-! sa
za mieSania motorovym mieSadlom pri 400
ot.min~! a teplote 25 °C priddva 280 ml
roztoku xantogendtu celulézy, ktory obsa-
huje 8 % hmot. celulézy a 6 % hmot. hyd-
roxidu sodného, pri koloidnochemickej zre-
losti 5° Hottenroth. Po vytvoreni homogén-
nej disperzie sa za mieSania po kvapkach
priddva 99 % hmot. kyselina octovd dovte-
dy, kym pH disperzie nepoklesne na hod-
notu menej ako 6.

Farba disperzie sa pri neutralizdcii po-
stupne meni z tmavoZltej do bledoZlta az
biela, pri¢om viskozita prostredia vzrastie.
Disperga&né médium a reak&né splodiny sa
odstrdnia premytim 4 litrami 99 % hmot.
roztokom metanolu a 0,5 litrami vody. Zis-
ka sa 160 g vlhkej mikrosférickej celul6zy
s obsahom su$iny 17 % hmot. Rozmery gu-
I6¢iek sd pod 30 pm.

Priklad 3

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, Ze sa pouZije 1220 ml propoxylova-
ného 2,2-bis(hydroxymetyl)-1-butanolu s
distribticiou mélovej hmotnosti 1500 aZ
2400g.mo6l-! a v iiom sa rozdisperguje pri
teplote 10 °C 340 ml roztoku xantogenétu
celuldzy. Celul6za sa regeneruje pomocou
30 % hmot. roztoku Kkyseliny mravdej. Zis-
ka sa 210 g vlhkej mikrosférickej celuldzy
s obsahom su$iny 17 % hmot. Rozmery &as-
tic st menej ako 30 um.

Priklad 4

Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, Ze v 600 ml polypropylénoxidu s
molovou hmotnostou 3 200 a% 4 300 g . m61-1
sa rozdisperguje pri teplote 20 °C 200 ml
roztoku xantogenétu celulézy. Celul6za sa
regeneruje 65 % hmot. roztokom kyseliny
mravcej. Ziska sa 120 g vlhkej celulozy s
obsahom su$iny 12 % hmot. Rozmery &as-
tic si pod 30 um.



257144

Priklad 5

Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, e do 600 ml polypropylénoxidu s
molovou hmotnostou v rozmedzi 900 aZ 1 900
g.mol-! sa pridd 200 ml roztoku xantoge-
nétu celuldzygpri teplote 10 °C. Celul6za sa
regeneruje 3 mol.1-! roztokom Kkyseliny
chlorovodikovej. Ziska sa 120 g vlhkej mi-
krosférickej celuldzy s obsahom suSiny 12
perc. hmot. Rozmery ¢astic si pod 30 um.

Priklad 6

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, Ze do 600 ml propoxylovaného 2,2-
-bis{ hydroxymetyl )-1-butanolu s mdlovou
hmotnostou v rozmedzi 3600 az 4800 g.
. mdl-1 sa pridd 200 ml roztoku xantogenétu
celulézy pri teplote 40 °C. Celulza sa re-
generuje 25 % hmot. roztokom kyseliny si-
rovej. Ziska sa 100 g vlhkej celuldzy s ob-
sahom sufiny 9 % hmot. Rozmery &astic st
pod 30 um.

Priklad 7

Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, Ze ako dispergatné médium sa po-
uZije 600 m! biokového kopolyméru metyl-
oxiranu a oxiranu s molovou hmotnostou v
rozsahu 3300 aZ 5200 g.mol™ 1, do ktoré-
ho sa pridd 10 ml metanolu, 60 ml hexa-
nu a 100 ml chloridu uhli¢itého. Po premie-
$ani sa pridd 200 ml roztoku xantogenétu
celuldézy pri teplote 20 °C. Celuldza sa rege-
neruje pomocou 65 % hmot. roztoku kyse-
liny trihydrogénfosfore¢nej. Ziska sa 120 g
vihkej mikrosférickej celulézy s obsahom su-
$iny 8 % hmot., rozmery &astic si pod 30
M.

Priklad 8

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, Ze 600 ml dispergatného média tvo-
ri blokovy kopolymér metyloxiranu a oxi-
ranu s mélovou hmotnostou v rozmedzi 5 000
aZ 10000 g.mo6l~ L, do ktorého sa pridd 10
ml etanolu, 20 ml toluénu a 10 m! chloro-
formu. Po premieSani sa pridd 200 ml roz-
toku xantogendtu celulézy pri teplote 30 °C.
Celuléza sa regeneruje 30 % hmot. rozto-
kom Kkyseliny trihydrogénfosforetnej. Zis-
ka sa 120 g vlhkej mikrosiérickej celuls-
zy s obsahom su$iny 12 % hmot. Rozmery
¢astic su pod 30 um.

Priklad 9

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, Ze 600 ml dispergatného média je
zloZené z 300 ml 2,2-bis(hydroxymetyl)-1-
-butanolu a z 300 ml blokového kopolymé-
ru metyloxiranu a oxiranu s mélovou hmot-
nostou v rozsahu 3500 aZ 6800 g.mol L
Po zamieSani sa pridd 200 ml roztoku xan-
togendtu celulézy pri teplote 25 °C. Celu-
l6za sa regeneruje 85 % hmot. roztokom
kyseliny trihydrogénfosforetnej. Ziska sa
100 g vlhkej mikrosférickej celuldzy s ob-
sahom su$iny 12 % hmot. Rozmery d¢astic
st pod 30 um.

Priklad 10

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, 7e 600 ml dispergatného média je
zloZené z 300 ml polypropylénoxidu s mé-
lovou hmotnosiou v rozsahu 1800 aZ 4 000
g.molt a z 300 mi blokového kopolyméru
metyloxiranu a oxiranu s mélovou hmot-
nestou v rozsahu 3200 a¥ 8000 g.mol L
Za mieSania pri teplote 20 °C prid4 sa 200
mililitrov roztoku xantogenéatu celul6zy. Ce-
lul6za sa regeneruje 20 % hmot. roztokom
kyseliny trihydrogénfosforetnej.

Ziska sa 120 g vlhkej mikrosférickej ce-
lulézy. Obsah susiny je 12 % hmot. rozme-
ry dastic su pod 30 um.

Pre porovnanie doteraz zndmych spéso-
bov pripravy gulétkovych &astic celulozy
z roztokov xantogendtu celuldézy s nami na-
vrhovanym spdsobom pripravy sa uvddza
nasledovny priklad (CS AO 172 640).

Priklad 11

100 g technickej viskdzy obsahujicej 8,2
perc. hmot. hydroxidu sodného sa suspen-
duje v 400 ml transformAtorového oleja v
litrovej suliona&nej banke pri 460 ctdcdkach
za mintatu pri teplote 20 °C. Suspenzia sa
za stdleho mieSania zahrieva 1,5 hodiny na
teplotu 90 °C. Potom sa odsaje a ihned pre-
myje 96 % obj. etanolom. Rozklad xantoge-
ndatu celuiézy sa dokoncéi jednohodinovym
mieSanim v roztoku 20 ml kyseliny octovej
v 80 ml 96 % obj. etanolu. Po dbékladnom
premyil benzénom, etanolom a vodou a
usuSeni pri tlaku 5 kPa sa ziska 32,8 ml
(sypny objem) makropdrovitych guléodiek.
Frakcia velkosti 0,35 aZ 0,15 mm bolo 85 %
obj.

Spdsob pripravay mikrogulddiek celulo-
zy mbZe ndjst Siroké pouZitie v organickej
chémii, pri priprave mikroguldciek celuls-
zy pre kvapalinovit chromatografiu.
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PREDMET VYNALEZU

Spaisob pripravy mikreguiockovej celu-
16zy s rozmermi menej ako 50 wum zmiesa-
nim roztoku xantogendtu celulézy s dis-
pergaénym médiom a kyslou regenerdciou
celuldzy, vyznadujici sa tym, Ze sa roztok
xantogendtu celuldézy zmicSa s disperzal-
nym médiom, tvorenym polymérom polypro-
pylénoxidom aleabo propoxylovanym 2,2-

Severografia, n. p. zdvod 7, Most

-bis{hydroxymetyl)-1-butanoclom a/alebo blo-
kovym k:polymérom metyloxiranu a oxira-
nu s malovou hmotnostou 900 aZ 10000 g
. mol-1, pridom roztok xantogendtu celuld-
zy, kiory obsahuje 5,5 ay 8 W hmot. celu-
16zy, sa k dispergatnému médiu priddva v
pomere od 1:3do 1 : 6.

Cena 2,40 Ké&s
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