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Zplisob ptipravy karboxyalkylovaného polysacharidu, ktery je
bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodé, spotiva ve
vytvofeni homogenni sm&si obsahujic{ karboxyalkylovany
polysacharid, ktery je rozpustny ve vodg, a vodu, pfi¢emzZ se
ve vod¥ rozpusti karboxyalkylovany polysacharid rozpustny
ve vods, v ziskéni tohoto karboxyalkylovaného polysadharidu
z této smési a v tepelném zpracovéni ziskaného
karboxyalkylovaného polysacharidu za teploty nad 50 °C po
dobu Géinnou k zesiténf uvedeného karboxyalkylovaného
polysacharidu, k dosaZni karboxyalkylovaného polysacharidu,
ktery je bobtnatelny ve vod& a nerozpustny ve vode, pfitemZ
tento karboxyalkylovany polysacharid bobtnatelny ve vodg a
nerozpustny ve vodé projevuje po&tetni hodnotu absorbance
pod zatiZenim alespoil 17 a zachova alespoii 50 % své
potatetni hodnoty absorbance pod zatiZenim po starnuti po
dobu 60 dnil za teploty 24 °C a pfi relativni vihkosti alespofi -
30 %. Je také popsén polysacharid takto ptipraveny.
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Zpiisob pripravy karboxyalkylovaného polysacharidu a karboxyalkylovany polysacharid

Oblast techniky

Tento vynilez se tykd zplsobu piipravy karboxyalkylovaného polysacharidu a karboxy-
alkylovaného polysacharidu jako takového.

Dosavadni stav techniky

Pouziti ve vod¢ bobtnatelnych absorpénich materiali, které jsou béZné nerozpustné ve vods,
obecné znamych jako superabsorbenty, je zndmo v absorbentech pro jedno pouziti, které jsou
ureny pro osobni pé¢i. Takové absorpni materidly se obecné pouzivaji v absorpénich
produktech, jako jsou détské plenky, tréninkové kalhoty, produkty pouzivané pfi inkontinenci
dosp&lych a produkty pro péci Zen, za itelem zvySeni absorpéni kapacity takovych produkti,
zatimco se sniZuje jejich celkovy objem. Takové absorpéni materidly jsou bé&zn& piitomny
v absorpnich produktech ve vlaknité zakladni hmotg, jako vliknitd bunidinovéa zakladni hmota.
Buni¢inové zékladni hmota méa obecn& absorpéni kapacitu p¥iblizng 6 g kapaliny na 1 gram
vldkenné hmoty. Absorpéni materidly popsané svrchu maji obecné absorpéni kapacitu, ktera
Jjel0-, vyhodné zhruba 20— a &asto aZ 100-nasobkem jejich hmotnosti ve vods. Je zcela ziejmé,
Ze vpraveni takovych absorpénich materiali do produktii pro osobni péci miZe sniZit jejich
celkovy objem, zatimco se zvysi absorpéni kapacita takovych produktii.

PouZiti absorpénich materiali pro takové produkty vhodné k osobni péCi je Siroce popsano
v souvislosti s rozmanitymi materidly. Mezi takové materialy se zahrnuji materialy na piirodni
bizi, jako je agar, pektin, gumy, karboxyalkylovany Skrob a karboxyalkylceluléza, stejné jako
syntetické materily, jako jsou polyakrylaty, polyakrylamidy a hydrolyzované polyakrylonitrily.
I'kdyZ absorp&ni materily na ptirodni bazi jsou znamy pro pouZiti v produktech pro osobni péci,
neziskaly Siroké pouZiti v takovych produktech. Absorp&ni materidly na ptirodni bazi nedosahuji
Sirokého pouZiti v produktech pro osobni péi alespoii z &4sti proto, Ze jejich absorpéni vlastnosti
Jsou obecné podfadné, ve srovnani se syntetickymi absorpEnimi materialy, jako jsou poly-
akrylaty. Zv1asté mnohé z materialii na p¥irodni bazi maji sklon tvofit meékké, Zelatinovité hmoty,
Jestlize bobtnaji pfi styku s kapalinou. Pokud se pouziji v absorp¢nich produktech, p¥itomnost
takovych mékkych Zelatinovitych hmot ma sklon zabrénit transportu kapaliny do vlaknité
zakladni hmoty, do které je vpraven absorp&ni material. Tento jev je zndm jako gelové blokovani.
Pokud nastane gelové blokovéni, nasledng kapalina nemiize byt G&inn& absorbovana produktem a
produkt méd sklon prosakovat. Kromé toho fada materialit na p¥irodni bazi projevuje slabé
absorp&ni vlastnosti, zv1ast& kdyZ se podrobi piisobeni vngjsiho tlaku.

Naopak syntetické absorpéni materialy jsou &asto schopné absorbovat veliki mno¥stvi kapaliny,
zatimco si obecné zachovévaji tuhy, nelepkavy charakter. Proto syntetické absorpEni materily
mohou byt vpraveny do absorpEnich produktl, pfitem? snizuji pravdépodobnost gelového
blokovani.

Kaboxyalkylcelulézové materidly a jiné modifikované polysacharidy jsou zn4mé v oboru. Jako
obecné pravidlo plati, Ze karboxyalkylcelulézové materidly vznikaji z celulézovych materiald,
které jsou zpracovany s karboxyalkylatnimi &inidly, jako jsou kyseliny chloralkanové, vyhodné
kyselina monochloroctovd, a alkalické sloudeniny, jako je hydroxid sodny, poptipadé
v piitomnosti alkoholu. P¥isluiny zpiisob je popsan naptiklad v patentu US 3 723 413, vydaném
dne 27.bfezna 1973, pivodce Chatterjee a kol. Takové karboxyalkylcelulézy jsou obecns
rozpustné ve vodé. Jsou znamé rizné metody, které skytaji takové ve vodé rozpustné karboxy-
alkylcelul6zy ve formé nerozpustné ve vods.
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Elliott ve svém patentu US 2 639 239, vydaném dne 19. kvétna 1953, popisuje zpusob, pfi kterém
se komer&né dostupné alkalicka stl karboxymethylcelulézy rozpustna ve vodé, kterd ma stupeni
substituce od pfiblizng 0,5 do zhruba 1, podrobi tepelnému zpracovani aZ po dobu 10 hodin, které
zpisobi, Ze takova karboxymethylceluldza rozpustnd ve vodé je schopna vytvafet vysoce
nabobtnalé &astice gelu.

Podobn& patent US 3 723 413, diskutovany vy3e, popisuje tepelné zpracovani karboxyalkyl-
celulézy v pritomnosti zbyvajicich karboxyalkylatnich &inidel a vedlejsich produkti takovym
zpisobem, Ze karboxyalkylceluléza pfechdzi na nerozpustnou ve vodé a m4 poZadovanou
absorpci kapaliny, reten&ni vlastnosti a charakteristiky.

Inklaar ve svém patentu US 3 345 358, vydaném dne 3. fijna 1967, popisuje zpiisob pfipravy
derivati polysacharidi vytvafejicich gel, jako karboxymethylovan¢ho $krobu. Zpiisob zahmuje
okyseleni jemn& rozmé&lnénych &astic karboxymethylatherd polysacharidi jejich zpracovanim
s kyselinou v methanolu nebo v jiném organickém kapalném prostfedi misitelném s vodou. Timto
zpisobem se na materidlu vytvori kyselé karboxymethylové skupiny. Material se udrZuje za
kyselych, nehydrolyzujicich podminek, aby se pfivedl ke vzniku esterovych vazeb, pfiCemz
souhlasné makromolekuly materialu se za&nou navzijem sitovat. Derivéty takto pfipravené jsou
popsény jako latky schopné vytvéfet gel po pfidani vody.

Reid ve svém patentu US 3 379 720, vydaném dne 23. dubna 1968, popisuje zpisob piipravy
modifikovanych polysacharidi, jako jsou ethery a estery celulézy, spotivajici v suspendovani
polysacharidu rozpustného ve vod¢ v libovolném inertnim prostfedi, okyseleni takového poly-
sacharidu, odstrandni prebytku kyseliny z okyseleného polysacharidu, jako vysudeni a vytvrzeni
teplem.

Gelman a kol. ve svém patentu US 4 689 408, vydaném dne 25. srpna 1987, popisuje zpiisob
pfipravy soli karboxymethylcelulézy. Tento zpiisob zahrnuje zpracovani karboxymethylcelulézy
s vodou, ptidani nerozpoustédia pro karboxymethylcelul6zu a ziskani karboxymethylcelulozy.
Uvadi se, Ze karboxymethylceluléza mé absorpci alespoii 25 g kapaliny na gram karboxymethyl-
celulozy.

Na zivadu je, ¢ znamé modifikované polysacharidové materialy nemaji absorpéni vlastnosti
srovnatelné sfadou syntetickych, vysoce absorpénich materidld. To zabraiiuje Sirokému
pouZivani takovych karboxyalkylovanych polysacharidi v absorpénich produktech pro osobni
péci.

Je zadouci vyvinout a pfipravovat vysoce absorpéni materidl na prirodni bazi, ktery mé absorp&ni
vlastnosti stabilni pi stirnuti, podobné jako maji syntetické vysoce absorpCni materialy, ktery by
tak byl vhodny pro pouZiti v absorp&nich produktech pro osobni péci.

Podstata vynalezu

Predmétem tohoto vynalezu je zpiisob pfipravy karboxyalkylovaného polysacharidu, ktery je
bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodg, jehoZ podstata spoliva v tom, Ze zahrnuje tyto

kroky:

vytvofeni homogenni smési obsahujici karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve
vodé, a vodu, pFidemz se ve vods rozpusti karboxyalkylovany polysacharid rozpustny ve vodg,

ziskani tohoto karboxyalkylovaného polysacharidu z této smési a

tepelné zpracovani ziskaného karboxyalkylovaného polysacharidu za teploty nad 50 °C po dobu
\¢innou k zesiténi uvedeného karboxyalkylovaného polysacharidu, k dosaZeni karboxyalkylova-
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ného polysacharidu, ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vod€, pfiSemZ tento
karboxyalkylovany polysacharid bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vod projevuje poéateéni
hodnotu absorbance pod zatizenim alespoii 17 a zachovi alespoti 50 % své po&atedni hodnoty
absorbance pod zatiZenim po starnuti po dobu 60 dn@i za teploty 24 °C a pfi relativni vlhkosti
alespoti 30 %.

Podle vyhodného provedeni zpisobu podie tohoto vynalezu se karboxyalkylovany polysacharid
pfipravuje z polysacharidu zvoleného ze souboru zahrnujictho celulézu, $krob, guar, karagenan,
agar, gellan—gumu, chitin, chitosan a jejich smési.

Podle jiného vyhodného provedeni zptisobu podle tohoto vynalezu karboxyalkylovanym poly-
sacharidem je karboxyalkylceluléza nebo karboxymethylovany polysacharid, jako je karboxy-
methylcelul6za.

Podle jiného vyhodného provedeni zpiisobu podle tohoto vynélezu se karboxyalkylovany poly-
sacharid ziska odpafovacim susenim.

Podle jiného vyhodného provedeni zpisobu podle tohoto vynlezu smés, obsahujici karboxy-
alkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve vodg, a vodu, m4 hodnotu pHod5do 9.

Podle jiného vyhodného provedeni zpiisobu podle tohoto vyndlezu karboxyalkylovany poly-
sacharid, ktery je bobtnatelny ve vod& a nerozpustny ve vodg, ma poCateCni hodnotu absorbance
pod zatiZenim alespoii 20.

Podle jiného vyhodného provedeni zplisobu podle tohoto vynélezu karboxyalkylovany poly-
sacharid, ktery je bobtnatelny ve vod& a nerozpustny ve vodg, si zachovavé alespoii 70 % své
pocate¢ni hodnoty absorbance pod zatiZenim po starnuti po dobu 60 dnii za teploty 24 °C a pri
relativni vihkosti 30 %, u&eln& karboxyalkylovany polysacharid, ktery je bobtnatelny ve vods
anerozpustny ve vodé, si zachovava alespoii 50 % své polate¢ni hodnoty absorbance pod
zatiZenim po starnuti po dobu 60 dnii za teploty 24 °C a pfi relativni vihkosti 100 %.

Podle jiného vyhodného provedeni zpiisobu podle tohoto vynilezu uvedend smés, obsahujici
uvedeny karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve vodé, a vodu, ma hodnotu pH od
4,0do 7,5. :

Podle jiného vyhodného provedeni zpiisobu podle tohoto vynélezu se uvedeny karboxy-
alkylovany polysacharid tepeln& zpracovava pti teplotd od 100 do 200 °C po dobu 1 do
600 minut nebo pfi teplot& od 200 do 250 °C po dobu od 50 do 90 sekund.

Pfedmétem podle tohoto vynélezu je také karboxyalkylovany polysacharid, ktery je bobtnatelny
ve vodé a nerozpustny ve vodg, ptipraveny zpiisobem zahrnujicim tyto kroky:

vytvofeni homogenni smési obsahujici karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve
vodg, a vodu, pfiemy se ve vodé rozpusti karboxyalkylovany polysacharid rozpustny ve vods,

ziskani tohoto karboxyalkylovaného polysacharidu z této smési a

tepelné zpracovani ziskaného karboxyalkylovaného polysacharidu za teploty nad 50 °C po dobu
uCinnou  k zesiténi uvedeného karboxyalkylovaného polysacharidu, k dosaZeni karboxy-
alkylovaného polysacharidu, ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodé, pfi¢em? tento
karboxyalkylovany polysacharid bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vod€ projevuje podateéni
hodnotu absorbance pod zatiZenim alespoii 17 a zachova alespoti 50 % své podate¢ni hodnoty
absorbance pod zatiZenim po stirnuti po dobu 60 dni za teploty 24 °C a pfi relativni vihkosti
alespori 30 %.
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Ptehled obrazki na vykrese

Obr. 1 ilustruje zafizeni pro stanoveni hodnot absorbance pod zatiZenim absorpEniho materialu.
Déle se uvadi podrobny popis tohoto vynélezu, ktery je pojat v SirSich souvislostech.

Z jednoho hlediska se tento vynalez tyka modifikovanych polysacharidi bobtnatelnych ve vodé
a nerozpustnych ve vodg, které maji Gi€inné absorpéni vlastnosti a v podstaté si zachovavaji
takové absorp¢ni vlastnosti po stirnuti.

Modifikované polysacharidy, vhodné k pouZiti podle tohoto vynélezu, jsou obecn& rozpustné ve
vodé pied zpracovinim na modifikovany polysacharid, které poskytuje modifikovany poly-
sacharid s pozadovanymi po&ate¢nimi absorp&nimi charakteristikami a absorpEnimi charakteris-
tikami po stirnuti, jak jsou zde uvedeny. Pokud se zde pouZivdi vyrazu modifikovany
polysacharid, latka takto oznafend se povaZuje za rozpustnou ve vodg, jestlize se v podstaté
rozpusti v pfebytku vody za vzniku pravého roztoku, pfitemZ se ztrati jeji po¢ate¢ni forma &astic
a zatne se molekulové dispergovat ve vodném roztoku. Podle jiného provedeni modifikovany
polysacharid miiZe bobtnat ve vod§ v takovém rozsahu, Ze se zd4, Ze dochazi ke ztraté jeho
potitedni struktury, i kdyZ se nemusi vytvofit pravy roztok. Jako obecné pravidlo plati, ze
modifikovany polysacharidy rozpustné ve vodé budou zbaveny v podstatném stupni zesiténi,
jezto sklony k zesiténi poskytuji modifikované polysacharidy nerozpustné ve vod¢.

Pokud se zde pouZiva vyrazu ,bobtnatelny ve vod§ a nerozpustny ve vod&“, vyraz se vztahuje
k modifikovanému polysacharidu, ktery kdyZ se vystavi pusobeni pfebytku hmotnostné
0,9% roztoku chloridu sodného ve vodg, bobtna na sviij rovnovazny objem, ale nerozpousti se
v roztoku. Stejné tak modifikovany polysacharid, ktery je bobtnatelny ve vod€ a nerozpustny ve
vod¥, si obecnd uchoviva svou pivodni identitu nebo fyzikilni strukturu, ale ve vysoce
expandovaném stavu, b&hem absorpce vodného roztoku musi mit dostatek fyzikalni integrity
k zachovéni toku a spojeni se sousedicimi &asticemi. Modifikovanym polysacharidem vhodnym
podle tohoto vynalezu, ktery je bobtnatelny ve vod€ a nerozpustny ve vodé, je polysacharid, ktery
je G&inn& zesitén, aby byl v podstatd nerozpustny, ale aby mél stale pocate¢ni kapacitu
absorbujici alespoii &trnactindsobek své vlastni hmotnosti hmotnostné 0,9% vodného roztoku
chloridu sodného, pokud se aplikuje z4t&Z pfiblizné 21,1 glem’,

Modifikované polysacharidy vhodné pro pouziti podle tohoto vynalezu zahrnuji karboxylovane,
sulfonované, sulfatované a fosfatované derivaty polysacharidi, jejich soli a jejich smési, pti¢emz
vy&et neni omezen na tyto pfipady. Pfiklady vhodnych polysacharidd jsou celuléza, Skrob, guar,
karagenan, agar, gellan—guma, chitin, chitosan a jejich smési.

Vhodné karboxyalkylované polysacharidy k pouZiti podle tohoto vynilezu zahrnuji karboxy-
alkylcelulézy, jako je karboxymethylceluloza, karboxyethylceluléza, karboxyalkylovany Skrob,
karboxyalkylovany karagen, karboxyalkylovany agar, karboxyalkylovani gellan—guma a jejich
smési. Vhodnym karboxyalkylovanym polysacharidem je karboxalkylceluléza, pfi¢emZ vhodnou
karboxyalkylcelulézou je karboxyalkylceluldza.

Zpisoby ptipravy karboxyalkylovanych polysacharidi jsou znamé odbornikovi v oboru. Utelng
se pouziva polysacharidovy materidl, jako je vlaknita technicka celuléza, bavlna, kratka bavina
z druhého vyzriiovani, $krob a agar. Polysacharidovy materidl miiZe byt ve formé& vlaken nebo ve
formé& vlaken rozmélnénych do zvlastni formy. Obvykle polysacharidovy materiél je dispergovan
v rozpousitédle, jako je voda nebo alkohol, a k disperzi jsou pfidana karboxyalkylacni Cinidla.
Mezi karboxyalkylaéni &inidla se obecnd zahrnuje kyselina chloralkanovd, jako je kyselina
monochloroctova, a béaze, jako je hydroxid sodny. Karboxyalkylaéni Cinidla se pfidavaji
k disperzi za podminek G&innych k tomu, aby se karboxyalkyla¢ni ¢inidla ponechala reagovat
s polysacharidem a zpiisobila jeho modifikaci. Takové (inné podminky se mohou ménit a budou
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obvykle zdviset naptiklad na teploté, tlaku, podminkich miseni a na relativnich mno¥stvich
materiald, rozpoustédel a reakénich &inidel, pouzitych pti modifikaci polysacharidu.

Jeden zpisob podle tohoto vynalezu zahrnuje ptipravu karboxyalkylovaného polysacharidu
z polysacharidu obsahujictho piivodni krystalickou strukturu a zachovéni a&inného mnoZstvi
pivodni polysacharidové krystalinity, ve kterém jsou tak uchovéany funkce krystalinity jako
zesitujici Casti, takZe karboxyalkylovany polysacharid méa G&innou hodnotu absorbance pod
zatiZenim a projevuje G€innou stabilitu svych absorp&nich vlastnosti po stirnuti.

Pfi takovém zpisobu se polysacharidovy materidl disperguje v rozpoustédle a k disperzi se pfida
karboxyalkyla¢ni &inidlo. Karboxyalkylani &inidla se pridavaji k disperzi za podminek G&innych
k tomu, aby se karboxyalkylaéni Cinidla ponechala reagovat a polysacharidem a vedla k jeho
modifikaci, pfi¢emZ udrzuji Gi€inné mnoZstvi piivodni krystalinity polysacharidu. Takové ti&inné
podminky se mohou ménit a budou obvykle zéviset naptiklad na pouzité teplotg, tlaku,
podminkich miseni a typech a relativnich mnoZstvich materialii, rozpoustédel a reak&nich
Cinidel. Kaboxyalkylovany polysacharid se potom obecng ziska z disperze. Ziskany karboxy-
alkylovany polysacharid se potom disperguje ve vodné smési a ziskavé z této smési, naptiklad za
pouZiti zpisobi zde popsanych. Takovy nakonec ziskany, krystalicky zesitény karboxy-
alkylovany polysacharid obsahuje mnoZstvi piivodni krystalické struktury polysacharidu, které je
GCinné pro dosaZeni krystalického zesit®ného karboxyalkylovaného polysacharidu, jenz ma
i¢innou hodnotu absorbance pod zatiZenim a projevuje i¢innou stabilitu po starnuti.

Mnohé polysacharidy, jako je celuloza a chitin, jsou zndmé jako vysoce krystalické materialy.
Stuperi krystalinity zivisi na zdroji polysacharidu a minulosti jeho zpracovéni. Vysoce
usporadané krystalické struktury a mén& usporadané amorfni oblasti maji rozdilnou reaktivitu
vi¢i chemikéliim, se kterymi prichazeji do styku. Vysledkem tohoto rozdilu v reaktivits je, ze
amorfni oblasti jsou obecné substituovany jako prvni a v nejvétsim rozsahu, zatimco vysoce
krystalické oblasti jsou substituovany pomalu a &isteng. Alkalické bobtnani polysacharidi
zlepSuje pfistupnost modifikujicich reak&nich &inidel do krystalickych oblasti a usnadiiuje
modifikujici reakce. Pokud celkovy stupefi substituce polysacharidu je dostatend vysoky
a modifikace je relativné rovnomé&meé rozloZena, dosihne se obecné celkové rozpustnosti
modifikovaného polysacharidu ve vodném roztoku. Avsak pokud celkovy stupefi substituce je
relativné nizky nebo modifikace je rozloZena relativné nerovnomérng, vysledny modifikovany
polysacharid mé strukturu fet€zcii zménicich se rozpustnych a nerozpustnych segmentt,
podobné jako blokovy kopolymer. Nerozpustné segmenty by obecnd byly v krystalickych
oblastech zistévajicich po modifika&ni reakci. Takové krystalické oblasti funguji jako zesitujici
body pro rozpustn€ modifikované polysacharidové segmenty. Takové krystalinita ptivodniho
polysacharidu nebo modifikovaného kone&ného produktu se miZe stanovit analytickymi
metodami, jako je optickd mikroskopie a difrace rentgenovym zifenim. Modifikovany kone&ny
produkt, po dispergovéni ve vodném roztoku, mii%e zachovavat urdity rozsah charakteristickych
vlastnosti vlaken z pogate&niho polysacharidu.

Pfi pouZiti karboxymethylace celul6zy, jako naptiklad pro rozvedené agely, je karboxymethylace
modifikadni proces, ktery je b&Zn& povaZovan za kineticky Fizeny a nevratny. Pokud jednou
nastane karboxymethylova substituce, uspofadani karboxymethylovych skupin podél celulézové-
ho Fetézce je obecné fixovano. Zvl4stni typ dosaZené karboxymethylové substituce na celuléze
zavisi na pom&ru reakénich sloZek a reakénich podminkéch béhem syntézy.

V celuléze pristupn€j$i amorfni oblasti maji sklon byt substituovény prednostnd oproti
krystalickym oblastem. Proto karboxymethylové skupiny nejsou rovnomémé rozloZeny podél
celulézového fetézce. Pouziti pfebytku alkalie nebo posunuti reakce k vy$$imu stupni substituce
dovoluje, aby substituce probihala v krystalickych oblastech, coZ vede k rovnomérné;j$im typim
substituce a k Gplnéj3i rozpustnosti ve vods.
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Proto pfetrvavani nativnich krystalickych oblasti celulozy miZe byt podporovano uritymi
podminkami. Napfiklad u krystalicky zesiténé karboxymethylcelulézy bylo zjisténo, Ze je
schopna byt pFipravena rozdilnymi procesy, mezi které se zahrnuje pouZiti hydroxidu draselného,
ve srovnani shydroxidem sodny, jako alkalické latky pfi procesu, pouZiti méné nez
stechiometrického pomé&ru alkalické latky ke karboxyalkyla¢nimu &inidlu, jako je kyselina chlor-
octov4, pouiti niz$iho reakéniho poméru karboxyalkylagnich Cinidel k celuléze, ménici se smés
rozpoustédel pfi zpiisobu pfipravy suspenze nebo kombinace t&chto rozdilnych technik procesu.
Takové reakiéni podminky mohou byt urSeny ktomu, aby podporovaly struktury karboxy-
methylcelulézy, které obsahuji segmenty krystalické celulézy, stejné jako karboxyalkylani
segmenty v kone¢nych strukturdch molekuly. Typickym vysledkem této struktury molekuly je, Ze
pokud se svrchu uvedend karboxymethylcelul6za rozpusti ve vodg, disperze zistava prisvitna
nebo vlaknita, zatimco rozpustn4, relativné rovnom&rné substituovana karboxymethylceluléza ma
za vysledek roztok, ktery je Ciry a prihledny.

{

Alkalicka latka se pouZivé pti pripravé karboxymethylcelulézy jako &inidlo zpisobujici bobtnani
celulézy, tak i jako neutralizujici chemikélie pro jakoukoli kyselinu, jako je kyselina chloro-
vodikova, uvoltiovanou karboxymethylaini reakci. Jako alkalickd latka se obecné pouziva
hydroxid sodny pfi procesu vyroby karboxymethylcelulézy v primyslovém méfitku. Bylo
nalezeno, %e pouziti hydroxidu draselného jako alkalické latky pti karboxymethylaci celulézy ma
sklon k ptipravé nerovnomérnéji distribuovanych typti karboxymethylace rovnéz pfi relativng
vysokém stupni substituce, nez pfi pouZiti hydroxidu sodného. Takovy nerovnomémné
distribuovany karboxymethylovany typ obecn& napomahé chrénit nativnich krystali v koneZném
karboxymethylovaném polysacharidovém produktu, coZ obecné mé za vysledek zlepSené
absorpéni vlastnosti karboxymethylovaného polysacharidu. Naproti tomu stejny zpusob, ale pfi
nahradé hydroxidu draselného hydroxidem sodnym jako alkalickou latkou, zpiisobuje vznik
karboxymethylcelulézy rozpustné ve vod$ s relativn€ hor$imi absorp&nimi vlastnostmi.

Rozdily mezi pouZitim hydroxidu draselného v porovnani s pouZitim hydroxidu sodného se zdaji
byt ve vztahu k solvatadni sile draselného ionu. Vzhledem k tomu, Ze draselny ion je v&tsi kation
ne¥ ion sodny, draselny ion nemiiZe byt schopen pronikat do urditych krystalickych oblasti
celulézy, a zanechava takové krystalické oblasti celulézy obecné nedotSené béhem karboxy-
methylace a tak zplsobuje mnohem nerovnoméméjsi distribu¢ni typ substituce. Takovy
nerovnomé&my distribu&ni typ substituce se miiZe vyskytnout rovné€z s relativné vysoce substituo-
vanou karboxymethylcelulézou, jako naptiklad se stupné substituce, ktery je vy33ineZ 1.

Pouziti prebyteéného mnoZstvi alkalické litky vzhledem ke karboxyalkylaénimu &inidlu, jako ke
kyseling chloroctové, obecné vede kpfipravé dokonce vice substituovaného karboxy-
methylovaného celulézového produktu, ktery je rozpustny ve vode, jestlize stupedi substituce je
dostatetn& vysoky. Aviak bylo nalezeno, 2e pokud se vyskytuje nedostatek alkalie vzhledem ke
karboxyalkylaénimu &inidlu, miZe se pfipravit ve vodé nerozpustnd a relativné nerovnomérné
substituované karboxymethylceluléza s pozadovanymi absorpEnimi vlastnostmi. Zda se, Ze tento
jev se vyskytuje proto, Ze nedostatek alkilie vzhledem ke karboxyalkyla¢nimu &inidlu sniZuje
stupefi bobtnani celulézové struktury, ktery naopak napoméhd vyhodné substituci v amorfnich
oblastech v porovnani s krystalickymi oblastmi.

Pouziti relativn® nizkého poméru karboxyalkylagniho &inidla k polysacharidu, jako kyseliny
chloroctové k celuléze, miZe také vést kpripravé karboxyalkylovaného polysacharidu
s pozadovanymi absorpénimi vlastnostmi. Kromé toho pouZiti relativné nizkého poméru
karboxyalkylaniho &inidla k polysacharidu obecné znamené nizsi naklady na suroviny a mén¢
reaknich vedlej$ich produktii, coz oboji je obecns pFiznivé z ekonomickych pfitin a z divodi
vlivu na Zivotni prostfedi.

Takové krystalicky zesiténé karboxyalkylované polysacharidy obecné potfebuji byt zpracovava-
ny pfi homogenizaénim procesu, jako dispergovanim a ziskdvanim z vodné smési, ale obecné
neni zapotiebi n&jaky dodatetny stupeil zpracovéni, jakym by bylo tepelné nebo chemické
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zpracovani, za UCelem projeveni poZadované hodnoty absorbance pod zatifenim a stability
absorp&nich vlastnosti pfi starnuti, popsanych v tomto vynélezu.

Dispergovanim krystalicky zesit&né karboxyalkylcelulézy ve vodé se sniZuje vlaknita struktura
amolekulové zaméfeni modifikovanych celulézovych fetdzci. Pokud rozpustné segmenty
fet€zcl karboxyalkylcelulézy za&nou navzijem pronikat v disperzi, zvy3i se nahodila svinutd
molekularni konfigurace, kterd se nésledné stabilizuje po vysuseni. V&tii agregaty krystalickych
oblasti se mohou také tvofit p¥i rozpoustdcim procesu, kde slouZi jako superspojujici zény pro
fetézce karboxyalkylcelul6zy, coZ dovoluje vyvinout opravdovou trojrozmémou sit.

Nezda se, Ze by opakovana absorpce kapaliny a jeji odstranéni neptiznivé piisobily na absorpéni
vlastnosti krystalicky zesiténé karboxyalkylceluldzy. Stabilita fyzikilniho zesiténi se zda byt
zavisla na velikosti krystalickych oblasti, které slouzi jako zesitujici spojeni. Krystalické oblasti
jsou nad 4¢innym rozmezim, jako naptiklad nad rozmezim v mikrometrech, spojeni jsou stabilni
a nebudou obecné citlivd k napadeni molekulami vody. Takova w&inna velikost krystalickych
oblasti se obecné& odraZi v prisvitnosti disperze z krystalicky zesiténé karboxymethylcelulézy ve
vodném roztoku. Libovolny zpisob ziskavani karboxyalkylovaného polysacharidu zreakéni
disperze bez nezidouciho zhorSeni absorpnich charakteristik karboxyalkylovaného poly-
sacharidu, je vhodny pro pouZiti podle tohoto vynalezu. Piiklady takovych metod zahrnuji suseni
odpafovanim, suSeni vymraZovanim, sraZeni, suSeni za podminek kritického bodu a podobné.
Aviak je tfeba vzit v ivahu, Ze je moZné provadét karboxyalkylaci vychoziho polysacharidu
takovym zplsobem, Ze roztok karboxyalkylovaného polysacharidu ve vod$ miZe vzniknout
pfimo, bez potfeby mezizafazeného stupn& zachycovani meziproduktu. Naptiklad modifika&ni
zpisob se miiZe provadét za podminek nizké vlhkosti. To znamen4, %e vychozi polysacharid se
muZze zvlh€it napfiklad 1 dilem vody na kaZdy dil vychoziho polysacharidu. Karboxyalkyla&ni
Cinidla se mohou potom smichat se smofenym vychozim polysacharidem tak, ¥e nastane
karboxyalkylace. Potom se miiZze ke karboxyalkylovanému polysacharidu pfidat dal3i voda, za
vzniku smési obsahujici tento karboxyalkylovany polysacharid a vodu. P¥i tomto zpusobu nemusi
byt zapotfebi zichytny stupeti mezi stupndm pfipravy karboxyalkylovaného polysacharidu
alibovolnymi dal¥imi stupni zpracovéni, stejné jako pfiprava smési karboxyalkylovaného
polysacharidu a vody, za Gfelem propijéeni stability pfi starnuti karboxyalkylovanému
polysacharidu. Potom je viak pfitomno pfili§ mnoho vychoziho polysacharidu, karboxyalkyla¢ni
reakce nemusi prob&hnout v dostate&ném stupni.

Pokud karboxyalkylovaném polysacharidem je karboxyalkylceluloza, karboxyalkylcelul6zy
vhodné pro pouZiti podle tohoto vynalezu maji obecn& primérny stupei substituce od pfiblizng
0,3 do zhruba 1,5, ugelné od pfiblizn& 0,4 do zhruba 1,2. Stupefi substituce se vztahuje
k prim&meému poltu karboxyalkylovych skupin, jako karboxymethylovych skupin, pfitomnych
na anhydroglukézové jednotce celulézového materidlu. Obecnd maximélni primémy podet
karboxyalkylovych skupin, které mohou byt pfitomny na anhydroglukézové jednotce celulézo-
vého materidlu, je 3,0. Pokud karboxyalkylcelulézy maji prim&my stupeit substituce v rozmezi
od pfiblizn¢ 0,3 do zhruba 1,5, karboxyalkylcelulézy jsou obecn& rozpustné ve vodé pred
zpracovanim karboxyalkylceluléz, které poskytuje karboxyalkylcelulézy s pozadovanymi
potateCnimi absorpénimi vlastnostmi a vlastnostmi po stimuti podle tohoto vynélezu. Odbornik
v oboru viak uzn4, Ze jiné charakteristické vlastnosti, jako je skute¢ny typ modifikujici substituce
polysacharidii, mohou mit také i¢inek na rozpustnost karboxyalkylovaného polysacharidu ve
vodé.

Karboxalkylceluléza je dostupnd v Sirokém rozmezi molekulovych hmotnosti. Karboxyalkyl-
celul6za, kterd ma relativné vysokou molekulovou hmotnost, je &asto vhodné pro pouZiti podle
tohoto vynalezu. Nicméné $iroké rozmezi molekulovych hmotnosti je vyhodné pro pouziti podle
tohoto vynalezu. Obecné se nejb&zngji molekulovd hmotnost karboxyalkylcelulézy vyjadiuje
pomoci jeji viskozity v hmotnostné 1,0% vodném roztoku za teploty 25 °C. Karboxyalkyl-
celulézy vhodné pro pouZiti podle tohoto vynilezu maji obecnd viskozitu v hmotnostnd
1,0% vodném roztoku za teploty 25 °C od pfiblizn& 10 mPa.s do zhruba 80 000 mPa.s, vyhodng
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od pfiblizné 500 mPa.s do zhruba 80 000 mPa.s a obzvlasté vyhodné od pfiblizné 1000 mPa.s do
zhruba 80 000 mPa.s.

Bylo nalezeno, Ze zesiténé karboxyalkylované polysacharidy, projevujici zlepSeni absorpéni
vlastnosti podle tohoto vyndlezu, maji relativn€ nizké viskozity vodného roztoku v porovnani
s karboxyalkylovanymi polysacharidy, které neprojevuji zlepSené absorpéni vlastnosti podle
tohoto vynalezu. Napfiklad provadi-li se takové méfeni u hmotnostné 1,0% roztoku
v hmotnostné 0,9% vodném roztoku chloridu sodného (v solance), ktery se ponecha po
dostate¢né dlouhou dobu dosahovat rovnovazného stavu za teploty okolo 25 °C, jako napiiklad
po dobu pfiblizn& 18 hodin od smichani, zjisti se, Ze karboxyalkylované polysacharidy podle
tohoto vynédlezu maji viskozitu mensi neZ piiblizné¢ 400 mPa.s, uceln€ mensi nez priblizné
300 mPa.s a s vyhodou mensi neZ pfiblizné 200 mPa.s. Bylo shledano, Ze karboxyalkylované
polysacharidy podle tohoto vynalezu maji viskozitu, ktera je obvykle asi o 50 %, uceln€ o 60 %
a vyhodné o 70 % mensi neZ je viskozita, kterou projevuje jinak identicky karboxyalkylovany
polysacharid, ktery neni pfipraven nebo zpracovin ke zlepSeni absorp&nich vlastnosti podle
tohoto vynalezu. Napfiklad pokud karboxyalkylovany polysacharidy, ktery nebyl pfipraven nebo
zpracovan ke zlepSeni absorpénich vlastnosti podle tohoto vynalezu, mé viskozitu piiblizné
800 mPa.s, karboxyalkylovany polysacharid, ktery je pfipraven nebo zpracovan ke zlepSeni
absorpnich vlastnosti podle tohoto vyndlezu, ma& obvykle viskozitu men$i neZ pfiblizné
400 mPa.s, u¢eln€ mensi nez priblizn€ 320 mPa.s a s vyhodou mensi neZ pfiblizn€ 240 mPa.s.

Pfi zpisobu podle tohoto vynalezu bylo nalezeno, Ze se dosahuje zlepSeni po&atednich hodnot
absorbance pod zatiZenim u modifikovanych polysacharidd v Sirokém rozmezi molekulovych
hmotnosti. TfebaZe jsou obecné vyhodné vysoké molekulové hmotnosti modifikovanych poly-
sacharidi, je dilezité, aby se mohlo dosdhnout zlepSeni modifikovanych polysacharidi s nizkou
molekulovou hmotnosti. Modifikované polysacharidy o nizké molekulové hmotnosti jsou
levnéj$i nez modifikované polysacharidy o vysoké molekulové hmotnosti. Proto je ekonomicky
vyhodné pouzivat modifikované polysacharidy o nizké molekulové hmotnosti. Kromé toho je
moZné pracovat s vodnymi roztoky obsahujicimi relativn€ vysoké koncentrace modifikovanych
polysacharidi o nizké molekulové hmotnosti, v porovnani svodnym roztoky obsahujicimi
vysoké koncentrace modifikovanych polysacharidii o vysoké molekulové hmotnosti. Tak je tomu
proto, nebot’ vodné roztoky modifikovanych polysacharidi o vysoké molekulové hmotnosti maji
vysokou viskozitu v porovnani k vodnému roztoku obsahujicimu stejnou koncentraci modifiko-
vanych polysacharidi o nizké molekulové hmotnosti. Opét z diivodii G¢innosti je ¢asto Zadouci
pfipravovat vodny roztok zahrnujici nejvy3si moZnou koncentraci modifikovanych polysachari-
d, zatimco je stile mozné u€inné pracovat s vodnym roztokem.

Vhodné karboxyalkylcelulozy jsou dostupné na trhu od fady dodavateli. Prikladem komeréné
dostupnych karboxyalkylceluléz je karboxymethylceluléza, obchodné dostupnd od firmy
Aqualon Company pod ochrannou znimkou AQUALON® nebo BLANOSE® CELLULOSE
GUM.

Karboxyalkylované polysacharidy podle tohoto vynalezu maji schopnost absorbovat kapalinu,
i kdyZz karboxyalkylovany polysacharid je vystaven vnéj$imu tlaku nebo zatiZeni, které se zde
oznaduji jako absorbance pod zatizenim (AUL). Bylo zji§t€no, Ze syntetické polymerni materialy,
jako jsou polyakrylaty, které maji obecné vysokou schopnost absorbovat, tiebaZe jsou vystaveny
zatizeni, sniZuji vyskyt gelového blokovéani, pokud se vpravi do absorbujicich produkti.
Zpusoby, kterymi se absorbance pod zatiZzenim stanovuje, jsou uvedeny dale v souvislosti
s ptiklady. Hodnoty absorbance pod zatiZenim stanovené jak je vysvétleno dale a zde uvadéné, se
vztahuji k mnoZstvi, vyjadfenému v gramech vodného roztoku obsahujiciho 0,9 % hmotnostniho
chloridu sodného na gram modifikovaného polysacharidu, které se miZe absorbovat za 60 minut
pod zatiZenim, napiiklad za tlaku pfiblizn€ 2,1 kPa. Jako obecné pravidlo je Zadouci, aby
karboxyalkylovany polysacharid mé&l pocate€ni hodnotu absorbance pod zatiZzenim, pfi tlaku
2,1 kPa, alespoii pfiblizn& 14, vyhodn& alespoii pfiblizn& 17, vyhodnéji alespoti pfiblizn& 20,
ucelné alespoit piiblizné 24, u¢innéji alespoii priblizn¢ 27 a aZ pfiblizn€ 50 g na gram. Pokud se
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zde pouziva vyraz ,,pofatecni absorbance pod zatiZzenim®, vztahuje se k hodnoté absorbance pod
zatizenim, kterou ma karboxyalkylovany polysacharid, pokud se méfi za 1den po pfipravé
karboxyalkylovaného polysacharidu, jestlize se karboxyalkylovany polysacharid skladuje za
podminek okoli, jako pfi teplot& pfiblizng 24 °C a relativni vlhkosti mezi pfiblizné 30 a zhruba
60 %. Bylo shled4no, Ze podminky, za kterych se karboxyalkylovany polysacharid skladuje, maji
moZny ucinek na absorpéni vlastnosti karboxyalkylovaného polysacharidu, jako na jeho starnuti.
RovnéZ relativné mirné podminky okoli, jako je teplota pfiblizn€ 24 °C a relativni vlhkost
alespoil pfiblizné 30 %, Gelné mezi piiblizné 30 a zhruba 60 %, maji obvykle za vysledek
znehodnoceni absorp&nich vlastnosti karboxyalkylovaného polysacharidu, jako pfi jeho starnuti.
Bézné podminky skladovani, jako relativné vyssi teploty a/nebo pomé&mné vyssi relativni vihkost,
v porovnani s podminkami okoli, mohou zpiisobit rychlej§i a/nebo vaZn&j§i znehodnoceni
absorpcnich vlastnosti karboxyalkylovaného polysacharidu, jako pfi jako starnuti.

Karboxyalkylované polysacharidy podle tohoto vynilezu budou mit sklon uchovévat si svou
pocateCni hodnotu absorbance pod zatiZzenim po starnuti. Zvlasté karboxyalkylované poly-
sacharidy podle tohoto vynalezu mohou zachovat vice nez pfiblizné 70 % své pocateéni hodnoty
absorbance pod zatiZenim po starnutf po dobu okolo 60 dnii. Obvyklé podminky starnuti jsou pfi
podminkach okoli, jako je teplota pfiblizné 24 °C a relativni vlhkost alespoti pfiblizn& 30 %.
Napfiklad pokud karboxyalkylovany polysacharid podle tohoto vynalezu ma po¢ateéni hodnotu
absorbance pod zatizenim pfiblizné 20, tento karboxyalkylovany polysacharid miZe mit hodnotu
absorbance pod zatizenim alespoii pfiblizn€ 10 a ucelné piiblizn€ 14 po stirnuti trvajicim
pfiblizn€ 60 dnu za teploty 24 °C a pfi alespoii pfiblizn€ 30% relativni vlhkosti. Jinak podobné
karboxyalkylované polysacharidy nemaji sklon si uchovavat svoji po¢ate¢ni hodnotu absorbance
pod zatiZzenim po starnuti za podobnych podminek.

Utelng karboxyalkylované polysacharidy podle tohoto vynilezu zachovavaji vice nez pfiblizné
50 % a uCeln¢ vice nez piiblizné 70 % své pocatecni hodnoty absorbance pod zatiZenim po
starnuti trvajicim pfiblizné¢ 60 dnii za teploty 24 °C a pfi alespoii pfiblizn€ 100% relativni
vihkosti.

Jak je popsano vyse, karboxyalkylovanym polysacharidem je i¢eln& karboxyalkylcelul6za, jako
je karboxymethylcelul6za nebo karboxyethylceluléza. Takova karboxyalkylceluléza ma ucelné
pocatecni hodnotu absorbance pod zatiZenim alesponi pfiblizné 14, vyhodné alespoii ptiblizné 17,
vyhodné&ji alespoti pfiblizné 20, Gcelné alespori pfiblizné 24, u&elngji alespofi pfiblizné 27,
a zachovava vice neZ pfiblizn¢ 50 %, Gfeln€ vice nez pfiblizné 70 % své podatetni hodnoty
absorbance pod zatizenim po starnuti po dobu okolo 60 dnli za teploty pfiblizné 24 °C a pfi
relativni vlhkosti alespoii pfiblizn€ 30 %, a vyhodn€ zachovava vice neZ pfiblizné 50 % a uéelng
vice neZ pfiblizné¢ 70 % své poateni hodnoty absorbance pod zatiZzenim po starnuti trvajicim
pfiblizn€ 60 dnu za teploty 24 °C a pfi alespon ptiblizné 100% relativni vlhkosti.

Aniz by byla snaha vazat se na teorii, pfedpoklada se, Ze jev starnuti s ohledem na absorbanci
pod zatiZzenim je disledkem disociace zatitujicich bodi karboxyalkylovaného polysacharidu.
Zesitujici body se mohou obecné rozdélit do dvou skupin. Pfedné, zesitujici body mohou byt
relativné trvale zesitény, jako napfiklad esterovymi nebo amidovymi vazbami, coZ vyplyva
napiiklad z pouziti polyamidového zesitujictho prostfedku, nebo iontové vézany, co je
vysledkem napiiklad pouZiti zesitujicitho prostfedku obsahujiciho ionty polyvalentniho kovu
nebo fyzikédlniho zesit€ni, napfiklad ze zachované krystalické struktury. Za druhé, zesit'ujici body
mohou byt relativné doCasn€ zesiténi, jako napfiklad ziskané vodikovym vazanim v karboxy-
alkylovaném polysacharidu. Za uCelem zlepseni stability karboxyalkylovaného polysacharidu pfi
starnuti se ofekava, Ze bude Zadouci zvySit mnoZstvi relativné trvalého zesiténi, které se
vyskytuje v karboxyalkylovaném polysacharidu, ale neni vtakovém rozsahu, Ze nadmémé
zesituje karboxyalkylovany polysacharid.

Karboxyalkylované polysacharidy podle tohoto vynalezu jsou vhodné pro pouziti v absorp&nich
Castech odévu nebo pradla pro jedno pouZiti, jako v produktech pro osobni pééi, jakymi jsou
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détské plenky, tréninkové kalhoty, produkty pro pééi Zen a produkty pouZivané pfi inkontinenci
dospélych a v produktech pro medicinu, jako jsou obvazy pro oSetfovani ran a chirurgické

pokryvky nebo rousky.

Nyni bylo nalezeno, Ze modifikované polysacharidy podle tohoto vynalezu se mohou pfipravovat
riznymi zpisoby. Obecné se pfipravuje vodna smés karboxyalkylovaného polysacharidu rozpust-
ného ve vodé, vody a popfipadé zesitujiciho prostfedku. Takova vodna smés obecné obsahuje od
pfiblizng 0,01 do zhruba 90 % hmotnostnich, vyhodné od piiblizné 0,1 do zhruba 30 % hmotnost-
nich a u¢eln€ od ptiblizné 2 do zhruba 25 % hmotnostnich karboxyalkylovaného polysacharidu,
vztaZeno na celkovou hmotnost smési. Smés obecné obsahuje od pfiblizné 99,99 do zhruba 10 %
hmotnostnich, vyhodné od pfiblizn& 99,9 do zhruba 70 % hmotnostnich a G&elné od pfiblizné 98
do zhruba 75 % hmotnostnich vody.

Ocekava se, ze rozpusténi karboxyalkylovaného polysacharidu ve vodné smési ma za vysledek
vznik vzijemného propleteni jednotlivych segmenti karboxyalkylovaného polysacharidu.
Takové propleteni mé za vysledek vzajemné pronikani polysacharidovych fetézcli ve smési, takZze
dochazi k nahodilé, spirdlovité zapletené konfiguraci molekul, u které se ofekava, ze G¢inné
poskytne zesitujici body a kterd napoméahé tomu, aby se umoznilo pfidavné zesitovani karboxy-
alkylovaného polysacharidu po dal§im zpracovani, napfiklad po zpracovéni teplem. Aby se
umoZnilo u€inné vzajemné propleteni jednotlivych segmenti karboxyalkylovaného polysachari-
du, smés se G&eln€ nechd vytvofit stabilni, homogenni smés pii vytvofeni rovnovazné soustavy
pfed dalSimi stupni zpracovéani, aby se zajistilo 0¢inné rozpusténi karboxyalkylovaného
polysacharidu ve vodé. Bude se vysoce hodnotit, Ze miZe existovat &ast karboxyalkylovaného
polysacharidu nerozpustna ve vodé, ktera bude béZné nerozpusténa ve vodé€. Naptiklad zbyvajici
krystalické oblasti krystalicky zesiténého polysacharidu se nebudou obvykle rozpoustét ve vodé,
zatimco nekrystalické oblasti se b&Zné rozpoustét budou.

Karboxyalkylovany polysacharid se obvykle rozpousti v rozpou$tédle obsahujicim alespoii 30 %
hmotnostnich vody, vyhodné pfiblizné 50 % hmotnostnich, uéelné pfiblizné 75 % hmotnostnich
a zvlast€ vyhodné& 100 % hmotnostnich vody. Pokud se pouZije spolurozpoustédlo s vodou, mezi
jina vhodna rozpoustédla se zahrnuje methanol, ethanol a aceton. Av3ak pouZiti nebo pfitomnost
takovych jinych nevodnych rozpoustédel miize branit tvorbé homogenni smési tak, Ze karboxy-
alkylované polysacharidové fetézce nejsou G¢inné rozpustény v roztoku a navzajem nepronikaji.

Zesitujici prostfedky vhodné k pouZiti podle tohoto vynélezu jsou obecné rozpustné ve vodé.
Jednim vhodnym zesit'ujicim prostfedkem je organicka sloucenina, ktera ma alespoii dvé funk&ni
skupiny neboli funkcionality schopné reagovat s karboxyskupinami, aminoskupinami nebo
hydroxyskupinami karboxyalkylovaného polysacharidu. Je Zidouci, aby takovy organicky
zesitujici prostfedek byl vybran ze skupiny obsahujici diaminy, polyaminy, dioly, polyoly
a jejich smési, zvlasté ze skupiny zahrnujici primérni dioly, primarni polyoly, primarni diaminy
a primarni polyaminy a také jejich smési. Z diold a polyolti jsou vhodné takové sloudeniny, které
maji delsi uhlikovy fetézec, s délkou rovnou nebo vétsi nez 4 atomy uhliku. Zesit'ujici prostfedek
se muze zvla§té vybrat ze souboru zahrnujiciho chitosan—glutamat, Zelatinu typu A, diethylen-
triamin, ethylenglykol, butylenglykol, polyvinylalkohol, kyselinu hyaluronovou, polyethylenimin
a jejich derivaty a jejich smé&si. Mezi jiné vhodné organické zesit'ujici prostfedky se zahrnuje
kyselina monochloroctova, chloroctan sodny, kyselina citronova, kyselina butantetrakarboxylova
a aminokyseliny, jako je kyselina asparagova, a jejich smési.

Ptitomnost zesitujiciho prostfedku, obzvlasté¢ diaminu nebo polyaminu, pfi uréitych zpisobech
podle tohoto vynalezu, miZe zlepsit pofate¢ni hodnotu absorbance pod zatiZzenim u karboxy-
alkylovaného polysacharidu podle tohoto vynalezu v porovnani s jinym identickym karboxy-
alkylovanym polysacharidem bez zesit'ujictho prostfedku pti jinak podobném procesu. Zvlasté
karboxyalkylované polysacharidy pfipravené za pouZiti zesitujictho prostiedku mohou ulelné
mit pocatecni hodnotu absorbance pod zatizenim alespoii 0 10 % a vyhodné alespoii 0 20 % vétsi
neZ jinak identicky karboxyalkylovany polysacharid bez zesit'ujiciho prostfedku. Jinak identicky
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karboxyalkylovany polysacharid bude mit stejné sloZzeni a bude pfipraven zplisobem piesné
podobnym jako karboxyalkylovany polysacharid podle tohoto vyndlezu stim rozdilem, ze
nebude zahmovat zesit'ujici prostredek.

Mezi jiné vhodné zesitujici prostie se zahrnuji kovové ionty s vice neZ dvéma kladnymi
naboji, jako je AI*Y, Fe**, Ce*, Ti*', Zr*" a Ce**. Vhodné zesit'ujici prostfedky obsahujici kovové
ionty zahrnuji ionty pfechodnych prvkd, které obecné maji volné d—orbity. Mezi vhodné
zesitujici prostfedky obsahujici kovové ionty se zahrnuje AIClL;, FeCl;, Cey(SO,)s,
Zr(NH,)4(COs)4 2 Ce(NHy)4.2H,0, jinak velmi dobfe znamé slouceniny kovovych ionti, a jejich
smési. U takovych zesitujicich prostfedkti obsahujici kovové ionty, pokud se pouziji s karboxy-
alkylovanym polysacharidem, se olekava, Ze tvofi iontové vazby s karboxyskupinami karboxy-
alkylovaného polysacharidu. Obecn€ bylo zji$téno, Ze kovové ionty s pouze dvéma kladnymi
naboji, jako je Zn®*, Ca®* nebo Mg*", nezpiisobuji dostatetné zesiténi karboxyalkylovaného
polysacharidu s vyslednymi poZadovanymi absorpénimi vlastnostmi podle tohoto vynalezu.

Zesitujici prostfedek se obecn€é pouzivda v mnozstvi od pfiblizn€ 0,01 do zhruba 20 %
hmotnostnich, vyhodné od pfiblizné 0,05 do zhruba 10 % hmotnostnich a ucelné od pfiblizné
0,1 do zhruba 5% hmotnostnich, vztaZeno na celkovou hmotnost karboxyalkylovaného
polysacharidu pfitomného ve smési.

Obecng potadi pfi michani karboxyalkylovaného polysacharidu, vody a zesitujiciho prostfedku
neni rozhodujici, pokud se pouziva zesitujici prostfedek. Jako takovy se bud’ karboxyalkylovany
polysacharid nebo zesit'ujici prostfedek miiZze pfidat do vody a potom se nasledné piida zbyvajici
latka, nebo se vSechny tfi latky mohou uvést do vzijemného styku soudasné ve stejném Ease.
Avsak muze byt vyhodné, pokud se pfi pouziti uréitych zesit'ujicich prostfedki nejprve uvede do
styku karboxyalkylovany polysacharid a voda a potom se pfidéa zesitujici prostfedek ke smési.
Naptiklad jestlize se jako zesit'ujici prostfedek pouZiva kyselina citronova, miZze byt vyhodné,
aby se nejprve dohromady smichal karboxyalkylovany polysacharid a voda a ke smési se potom
pfidala kyselina citrénova.

Bézné zesit'ujici katalyzitory nejsou zapotiebi, ale mohou byt vyhodné, aby napomahaly zesiténi
karboxyalkylovanych polysacharidi podle tohoto vynalezu. Naptiklad pokud se jako zesitujici
prostfedek pouZije kyselina citronova, jako zesitujici katalyzator je vyhodné pouzit fosfornan
sodny. Takové zesitujici katalyzatory se mohou pouZzivat v mnoZstvi od pfiblizné 0,01 do zhruba
3,0 % hmotnostnich, Géelné v mnoZstvi od pfiblizné 0,1 do zhruba 1,0 % hmotnostniho, vztaZeno
na celkovou hmotnost pouZitého karboxyalkylovaného polysacharidu.

Vodna smés karboxyalkylovaného polysacharidu, vody a popfipadé zesit'ujictho prostfedku se
muZe obecné pfipravit pfi libovolné teploté, za které je karboxyalkylovany polysacharid ve vodg.
Obecné takova teplota bude v rozmezi od pfiblizné 10 do zhruba 100 °C. Jako obecné pravidlo
plati, Ze je moZn€ pfipravit smés za michani.

Vodna smés miize byt kyseld (hodnota pH je menSi neZ 7), neutralni (mé hodnotu pH 7) nebo
bazickd (hodnota pH je vétSi neZz 7). Pokud je to Zadouci, smés se mize okyselit pfidanim
vodného roztoku anorganické kyseliny, jako je kyselina chlorovodikova, kyselina dusiénd nebo
podobné, nebo vodného roztoku organické kyseliny, jako je kyselina octova nebo podobné.
Stejné tak pokud je Zadouci opatfit vodnou smés s bazickou hodnotou pH, ke smési se mize
pfidat baze, jako vodny roztok hydroxidu sodného, hydroxidu draselného, amoniaku nebo
podobné slouceniny.

Vodny roztok bude obecné mit hodnotu pH v rozmezi od ptiblizné 2 do zhruba 12, vyhodné od
pfiblizné 4 do zhruba 9, vyhodné&ji od priblizné 4 do zhruba 7,5 a Géelné od pfiblizné 6 do zhruba
7,5. Ziskany karboxyalkylovany polysacharid bude obecné mit stejnou hodnotu pH jako smés.
Pokud se v8ak karboxyalkylovany polysacharid ziska odpafovacim suSenim, stupefi odpafovaciho
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suSeni obecné¢ bude mit sklon ke sniZeni hodnoty pH ziskaného karboxyalkylovaného
polysacharidu, pokud smés byla ptivodné bazicka.

JestliZe je zamy$leno karboxyalkylovany polysacharid podle tohoto vynalezu pouZzit v produktech
pro osobni péci, jako v détskych plenkach, tréninkovych kalhotich a produktech pro péci Zen,
obvykle se pozaduje, aby karboxyalkylovany polysacharid mé&l bé€Zné€ neutralni charakter.
Z tohoto diivodu je obecné vhodné, aby se tvofila vodna smés s obecné€ neutralni hodnotou pH.
Jestlize vodna smés vznika s kyselou nebo bazickou hodnotou pH, ziskany karboxyalkylovany
polysacharid miize byt bud’ kysely nebo bazicky, ale miZze byt neutralizovan. Ziskany karboxy-
alkylovany polysacharid, ktery je kysely, miZe byt neutralizovan, naptiklad stykem s plynnou
bazi, jako je amoniak. Ziskany karboxyalkylovany polysacharid, ktery je bazicky, miZe byt
neutralizovan, naptiklad stykem s kyselym plynem, jako je oxid uhlidity.

Po vytvofeni smési karboxyalkylovaného polysacharidu, vody a popfipadé zesitujiciho
prostiedku se karboxyalkylovany polysacharid ziska ze smési. Podle tohoto vynalezu je vhodné
libovolnd metoda ziskani karboxyalkylovaného polysacharidu ze smési, bez nezadouciho
zhorSeni absorp&nich charakteristik. Pfiklady takovych metod zahrnuji odpafovaci suSeni,
vymraZovaci suSeni, sraZeni, suSeni za podminek kritického bodu a podobné.

Pokud se zde pouziva vyrazu ziskani karboxyalkylovaného polysacharidu ze smési, tento vyraz
vyjadfuje, Ze v podstaté se oddéli vSechna voda od karboxyalkylovaného polysacharidu pfed
dal$imi stupni zpracovani. Je tfeba vSak vzit v ivahu, Ze rovné€Z po odstranéni v podstaté veSkeré
vody muZe zistat zachyceno malé mnoZstvi vody ve struktufe karboxyalkylovaného poly-
sacharidu. MnoZstvi vody, které zbyva zachyceno ve struktufe karboxyalkylovaného poly-
sacharidu, bude normélné ziviset na zpisobu a podminkach, za kterych se odstrafiuje karboxy-
alkylovany polysacharid. Obecné bude zbyvat zachyceno v ziskaném karboxyalkylovaném
polysacharidu mén& neZ pfiblizné 15 % hmotnostnich, vyhodné méné nez pfiblizné¢ 10 %
hmotnostnich a u¢elné méné neZ pfiblizné 5 % hmotnostnich ptivodniho mnoZstvi vody obsaZené
ve smési.

Utelné se karboxyalkylovany polysacharid ziskédvé ze smé&si odpafovacim susenim. Jako obecné
pravidlo plati, Ze se karboxyalkylovany polysacharid miZe ziskat odpafovacim suSenim pfi
teploté v rozmezi od piiblizné 10 do zhruba 100 °C, s vyhodou od pfiblizn¢ 50 do zhruba 80 °C.
Piirozené se mohou pouzit vyssi teploty, pokud se smés udrzuje pod tlakem. NiZz3i teploty se
mohou pouZivat, jestlize se smés udrZuje za snizen¢ho tlaku.

Jiné metody ziskavani zahrnuji sraZeni, pfi kterém se sraZedlo, jako je methanol ethanol nebo
aceton, pfidava ke smési karboxyalkylovaného polysacharidu, vody a popfipadé zesitujiciho
prostfedku, aby se ze smési vysraZel karboxyalkylovany polysacharid. Karboxyalkylovany poly-
sacharid se miZe potom dostat filtraci. JestliZze se pouZije sraZeni k ziskani karboxyalkylovaného
polysacharidu, miZe byt Zadouci promyt ziskany karboxyalkylovany polysacharid k odstranéni
srazedla.

V zévislosti na formé&, ve které se ziskd karboxyalkylovany polysacharid, miZe byt nezbytné
nebo Zadouci zménit formu karboxyalkylovaného polysacharidu. Napiiklad pokud se pouZzije
odpafovaciho suseni, karboxyalkylovany polysacharid se miize dostat ve formé& filmu nebo listu.
MuiZe byt Zadouci rozmé&lnit film nebo list materidlu na &astice nebo vloCky z tohoto materiélu.

Forma pozadovaného ziskaného karboxyalkylovaného polysacharidu bude zaviset ve velkém
rozsahu na zamy$leném pouZiti. Pokud je zamysleno pouZit karboxyalkylovany polysacharid
v absorpénich produktech pro osobni péfi, obecné je Zadouci, aby karboxyalkylovany
polysacharid byl ve formé& oddélenych &astic, vlaken nebo vlocek. Jestlize karboxyalkylovany
polysacharid je ve formé &astic, obecné je Zadouci, aby &astice mély maximalni rozmér v pfi€ném
fezu v rozmezi od pfiblizné 50 do zhruba 2000 pm, vyhodné v rozmezi od pfiblizn€¢ 100 do
zhruba 1000 pum, Géelné v rozmezi od pfiblizné 300 do zhruba 600 pm.
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VSeobecné ziskany karboxyalkylovany polysacharid miize byt zapotiebi tepelné zpracovat za
zvySené teploty béhem uréitého asového obdobi. Takové tepelné zpracovani obecng zpisobuje
zesiténi nebo dostatetné zesiténi karboxyalkylovaného polysacharidu, za GZelem dosaZeni
poZadované pocateCni hodnoty absorbance pod zatizenim a stability pfi starnuti, jak je zde
popsano.

Pokud se vSak jako zesitujici prostfedek pouZije napiiklad kyselina citronova a jako zesitujici
katalyzator se naptiklad pouzije fosfornan sodny, miZe byt mozné p¥ipravit karboxyalkylovany
polysacharid, ktery projevuje G¢innou po&ate&ni hodnotu absorbance pod zatiZenim a zlep$enou
stabilitu pfi stirnuti bez potfeby daliiho stupné procesu, jako je tepelné zpracovani, po ziskani
karboxyalkylovaného polysacharidu z vodné smési.

Jestlize je obecné tepelné zpracovani nezbytné, k pouZiti podle tohoto vyndlezu je vhodné
libovolné kombinace teploty a &asu, kter4 je (&inna k dosaZeni pozadovaného stupng zesiténi, bez
nezidouciho poSkozeni karboxyalkylovaného polysacharidu, takze karboxyalkylovany poly-
sacharid projevuje poZadovanou po&ate¢ni hodnotu absorbance pod zatizenim a stabilitu pfi
staruti, jak je zde popsano. Jako obecné pravidlo plati, Ze pokud se pouZije zesitujici prostredek,
karboxyalkylovany polysacharid bude tepeln& zpracovan pfi teploté v rozmezi od pfiblizng 50 do
zhruba 250 °C, vyhodné pfi teplot& v rozmezi od pfiblizné 80 do zhruba 250 °C, vyhodngji p¥i
teploté v rozmezi od ptiblizn& 100 do zhruba 200 °C a \ifelng pfi teploté v rozmezi od piiblizné
100 do zhruba 160 °C. Cim vy33i teploty se pouZiji, tim kratsi &asové obdobi je obecné nezbytné
k dosazeni poZadovaného stupné zesiténi. Bylo nalezeno, Ze pokud se pouZije velmi vysokych
teplot pfi u¢inném trvani asu, jako teploty od pfiblizné 200 do zhruba 250 °C p¥i &asovém
intervalu od pfiblizné 50 do zhruba 90 sekund, miZe se dosdhnout G&inné polateéni hodnoty
absorbance pod zatiZenim a dostate¢né stability pfi starnuti pro karboxyalkylovany polysacharid
bez pouZiti zesitujiciho prostfedku.

Obecné zptisob tepelného zpracovani bude prodlouZen béhem &asového obdobi na rozmezi od
pfiblizné 1 do zhruba 600 minut, vyhodn& od pfiblizné 2 do zhruba 200 minut a t&elné od
ptiblizné 5 do zhruba 100 minut.

Pii ziskani vodné smési karboxyalkylovaného polysacharidu, vody a poptipads zesitujictho
prostfedku s kyselym charakterem se mtiZe zkratit Eas potfebny k G¢innému zesiténi. Na zakladé
domnénky, na niZ neni Gmyslem se védzat, to znamen4, e slabé kyseld karboxyalkylovany
polysacharid bude mit obecné vice volnych skupin odvozenych od ptitomné karboxylové
kyseliny, takZe se miZe vytvofit v&tS§i polet esterovych spojovacich vazeb, rovn&% b&hem
relativné nizké teploty tepelného zpracovéni. Vodna smés se slabé bazickym charakterem ma
sklon prodluZovat dobu zesitujictho procesu pfi dané teploté, v porovnéni se slab& kyselou nebo
neutrdlni smési. Nicmén€ podobné obecné absorpéni vlastnosti se mohou b&#né& dosihnout
s n&kterou z kyselych, neutrélnich nebo bazickych vodnych smési. V n&kterych p¥ipadech mize
byt Zidouci dosahnout vodnou smés a ziskany karboxyalkylovany polysacharid s kyselym
charakterem, za Glelem sniZeni teploty nebo zkréceni &asu tepelného zpracovani. V tomto
pfipad€ se karboxyalkylovany polysacharid mizZe neutralizovat po stupni tepelného zpracovéni.

Proces tepelného zpracovani obecné zpiisobuje, Ze karboxyalkylovany polysacharid urdeny
k zesiténi nebo dodateénému zesiténi zalne byt obecn& bobtnatelny v vodé a nerozpustny ve
vod¢. Bez imyslu se tim vézat se pfedpokldda, e proces tepelného zpracovéni zplisobuje, Ze
karboxyalkylovany polysacharid se podrobi stupni samozesit&ni tvorbou esterovych vazeb, bez
vztahu k pfitomnosti zesit'ujiciho prostfedku. Toto samozesiténi nastdva dodatkové k jakémukoli
zesiténi, zpiisobenému pfitomnosti zesitujiciho prostfedku. Dale se predpoklada, %e pokud
zesitujicim prostfedkem je diamin nebo polyamin, zesiténi nastava amidaci karboxyskupiny pfes
tvorbu amoniové soli. V& se tomu, Ze esterifikace samozesitovacim procesem nastava
pfedeviim za slab& kyselych, neutrilnich nebo slab& bazickych podminek. Neokekava se, Ze
esterifikace samozesitujicim procesem bude probihat ve vyznamném stupni za relativnd
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bazickych podminek. Zesiténi diky zesitujicimu prostfedku miZe nastat jak za kyselych, tak za
bazickych podminek. Tak pfitomnost zesitujiciho prostfedku dovoluje, aby zesiténi probihalo
v Sirokém rozmezi hodnot pH.

Vyskytuje se obecné optimalni stupeii neboli rozsah zesiténi zvlastnitho karboxyalkylovaného
polysacharidu, ktery optimalizuje pocate¢ni hodnotu absorbance pod zatiZenim a stabilitu pfi
starnuti zvlastniho modifikovaného polysacharidu. Pokud nastane pfili§ malé zesiténi, karboxy-
alkylovany polysacharid miZe mit relativni nizkou podate¢ni hodnotu absorbance pod zatizenim
v disledku nedostatku pevnosti gelu. Jestlize nastane pfili§ vysoké zesiténi, karboxyalkylovany
polysacharid miZe podobné mit relativné nizkou pocatecni hodnotu absorbance pod zatizenim
v disledku neschopnosti karboxyalkylovaného polysacharidu absorbovat kapalinu.

Odbornik v oboru uznava, Ze pfitomnost zesiténi vytvafena esterifikaci nebo amidaci se mize
stanovit riznymi analytickymi technikami. Napfiklad k ovéfeni pfitomnosti esterovych a amido-
vych situjicich vazeb se miize pouZit infratervend spektroskopie a nukledrni magneticka
rezonance.

Podle jiného znaku se tento vynalez tyka karboxyalkylovaného polysacharidu, ktery bobtna ve
vodé a je nerozpustny ve vodé, a ktery je vyznaden tim, Ze ma zesiténi vytvofené esterifikaci
nebo amidaci. Takovy karboxyalkylovany polysacharid se i¢elné pfipravuje zpisoby popsanymi
vy$e. Nicméng& popsané zplsoby nejsou zamysleny jako vyluéné zpisoby, kterymi se takové
karboxyalkylované polysacharidy mohou pfipravit.

Testovaci metody
Absorbance pod zatizenim

Absorbance pod zatizenim (AUL) je test, kterym se mé&fi schopnost absorpéniho materidlu
absorbovat kapalinu (jako je hmotnostn€ 0,9% roztok chloridu sodného v destilované vodg),
zatim co se aplikuje zatéZ nebo omezujici sila.

V souvislosti s obe. 1 bude popsano zafizeni a zplisob stanoveni absorbance pod zatiZzenim. Je
znazormnén perspektivni pohled na zafizeni v poloze b&hem testu. Na obrizku je uveden
laboratorni zvedak 1, ktery je opatfen otoénym knoflikem 2 upravitelnym pro zvySovani nebo
snizovani ploSiny 3. Laboratorni stojan 4 nese pruZinu 5 pfipojenou k upravenému snimaci 6
méfeni tloustky. Pruzina 5 prochazi krytem 7 snimade, ktery je pfipojen k laboratornimu stojanu
na tuho. Vzorkovaci kaliSek 8 z plastické hmoty, ktery obsahuje vzorek superabsorbentovaného
materialu uréeného k testovani, mé dno propustné pro kapalinu a spociva v Petriho misce 9, ktera
obsahuje roztok chloridu sodného uréeného k absorbovani. Zavazi 10 spoliva na horni &asti
prostorového disku (neni znazornén), umisténého na horni €asti vzorku superabsorbentového
materialu (neni zndzorné€n).

Vzorkovaci kaliSek 8 sestava z valeCku z plastické hmoty, ktery ma vnitfni primér 254 mm
a vnéjsi primér 318 mm. Spodek vzorkovaciho kalisku 8 je vytvofen pfilnutym kovovym sitem
o velikosti ok 132 mm a ma otvory 150 um na konci vale€ku, dosaZené zahfivanim sit¢ nad
teplotu tani plastické hmoty a pfitlatenim valecku z plastické hmoty proti horkému situ, aby se
plasticka hmota roztavila a sito se pfipojilo k valecku z plastické hmoty.

Upravenym snimaem 6 méfeni tloustky, pouZitym k méfeni expanze vzorku, zatimco se
absorbuje roztok chloridu sodného, je indikator Mitutoyo Digimatic Indicator, IDC Series 543,
Model 543180, ktery méfi vrozmezi od 0 do 127 mm s pfesnosti 0,00127 mm (vyrobce
Mitutoyo Corporation, 31-19, Shiba 5—chome, Minato—ku, Tokio 108, Japonsko). Pfi dodévce od
firmy Mitutoyo Corporation, snima méfeni tloustky obsahuje pruzinu pfipojenou ke snimaci
s krytem méfidla. Tato pruZina se odstrani, aby se dosdhlo volné€ padajiciho snimale, ktery
vyvine silu pasobici smérem dold, odpovidajici pfiblizné 27 g. Kromé toho se také odstrani
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kaliSek na horni ¢4sti snimace, umistény na hornf &asti krytu m&¥idla, aby se umoznilo pt¥ipojeni
snimace k zdvésné pruziné 5 (dostupné od McMaster—Carr Supply Co., Chicago, Illinois, tamtéz
hmotnosti pfiblizné 1+0,5 g. Dratény ha¢ek miZe byt pfilepen k horni &asti snimade pro
vytvofeni spoje k zav€sné pruzin€. Dolni &ast snimade je také opatfena prodlouZenou jehlou
(Mitutoyo Corporation, dil &. 131279), kterd umoZiuje, aby se snima¢ zavedl do vzorkovaciho
kaliSku.

Pfi provadéni testu se vzorek absorpéniho materidlu o hmotnosti 0,160 g, ktery byl prosat na
&astice o velikosti od 300 do 600 um, umisti do vzorkovaciho kalisku. Vzorek se potom pokryje
prostorovym diskem z plastické hmoty o hmotnosti 4,4 g, ktery ma slabé men3i primér nez
odpovid4d vnitinimu priméru vzorkovaciho kalisku a slouZi k ochrané vzorku pied jeho
poSkozenim b&hem testu. Zavazi 100 g se potom umisti na horni &ist prostorového disku,
pfi€emz se aplikuje z4téZ pfiblizn& 21,1 g/cm’. Vzorkovaci kalisek se umisti do Petriho misky na
ploSinu a laboratorni zvedak se zved4 az dojde k jeho kontaktu s hrotem spimade. Snima¢ mareni
tloudtky se potom vynuluje. Do Petriho misky o priméru 50 a? 100 mm se p¥id4 dostateéné
mnoZzstvi roztoku chloridu sodného, aby se zah4jil test. Snimadem se mé&¥i vzdalenost zavazi,
ktera se zvySuje expandujicim vzorkem, jak absorbuje roztok chloridu sodného. Tato vzdalenost
nasobend plochou prifezu uvnitf vzorkovaciho kali¥ku je mé&fitkem expandovaného objemu
vzorku v disledku absorbance. Vypoétem podilu hustoty roztoku chloridu sodného a hmotnosti
vzorku se snadno vypolitd mnoZstvi absorbovaného roztoku chloridu sodného. Hmotnost
absorbovaného roztoku chloridu sodného po pfiblizn€ 60 minutach je hodnotou absorbance pod
zatizenim, vyjadienou jako gramy roztoku chloridu sodného absorbovaného na gram absorbentu.
Pokud je to Zidouci, od¢itané hodnoty ze snimace méfeni tloustky se mohou nepfetrZité zavadét
do potitate (Mitutoyo Digimatic Miniprocessor DP-2 DX), aby se provedly vypoéty a uréila se
pfesnd hodnota absorbance pod zatiZzenim. Jako k¥iZova kontrola se miize také stanovit hodnota
absorbance pod zatiZenim tim, Ze se uréi rozdily hmotnosti vzorkovaciho kaliku pred testem
a po testu, pfi¢emZ hmotnostni rozdil odpovida mnoZstvi roztoku absorbovaného vzorkem.

Piiklady provedeni vynilezu

Priklad 1

Opatfi se dva druhy natriumkarboxymethylcelulozy (CMC), které jsou komer&n& dostupné od
firmy Aqualon Company pod obchodnim oznatenim AQUALON® Cellulose Gum CMC—7HCF
nebo CMC-9H4F. CMC-7HCF méa primérny stupeii substituce pfiblizn& 0,7 a viskozitu
1% vodného roztoku za teploty 25 °C pfiblizng 1000 az 2800 mPa.s. CMC-9H4F m4 primérny
stupei substituce pfiblizn€ 0,9 a viskozitu 1% vodného roztoku za teploty 25 °C piiblizné
2500 az 6000 mPa.s. Kazd4 z karboxymethylcelul6z se jednotlivé rozpusti v destilované vodg za
vzniku roztoku, ktery obsahuje 2 % hmotnostni karboxymethylcelulzy, vztazeno na celkovou
hmotnost roztoku. Zesitujici prostfedek se rozpusti ve vodé za vzniku roztoku, ktery obsahuje
0,5 % hmotnostniho zesitujiciho prostfedku, vztaZeno na celkovou hmotnost roztoku. Pouziva-
nym zesitujicim prostfedkem je chitosan—glutaméat, komeréné dostupny od firmy Protan
Biopolymer A/S, Norsko, pod ochrannou znimkou Sea Cure G, 1,4-butylenglykol, komeréné
dostupny od firmy Aldrich Chemical Company, polyethylenimin (molekulovd hmotnost
50000 az 100 000), komeréné dostupny od firmy Polysciences, Inc., sodnd sil kyseliny
hyaluronové, komerné dostupna od firmy Sigma, Zelatina typu A, komer&né dostupna od firmy
Aldrich Chemical Company pod ochrannou zndmkou 300 Bloom, a diethylentriamin, komeréng
dostupny od firmy Aldrich Chemical Company. Vodny roztok obsahujici zesit'ujici prostfedek se
potom piidé k jednotlivym vodnym roztoki, obsahujicim karboxymethylcelul6zu, aby se dostaly
rizné koncentrace zesitujiciho prostfedku ve vztahu k celkové hmotnosti karboxymethylcelulézy
piitomné ve vodném roztoku. Vysledna smés obsahujici vodu, karboxymethylcelulézu a zesit'uji-
ci prostfedek se potom dikladné promicha. karboxymethylceluléza se odstrani zroztoku
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odpafovacim sufenim za teploty 80 °C v bézné vzduchové susdrné¢ Blue M. Po vysuSeni se
ziskand karboxymethylcelul6za rozmélni na granule v hnétacim stroji a tepeln€ zpracuje pfi
ménicich se &asovych intervalech za riznych teplot v su$arné€. Pfipravi se rizné kombinace
karboxymethylcelulézy a zesitujiciho prostfedku, s riznou koncentraci zesitujiciho prostfedku,
teplotou tepelného zpracovani a dobou tepelného zpracovani. M&i se pocateni hodnoty
absorbance pod zatiZenim u riznych karboxymethylceluléz takto pfipravenych. Pfesna
kombinace karboxymethylcelulézy a zesit'ujiciho prostfedku a jeji po¢atedni hodnota absorbance
pod zatiZenim jsou uvedeny v tabulce 1. Podobng se testuji na hodnoty absorbance pod zatizenim
kontrolni vzorky karboxymethylcelulozy MCM-THCF a CMC—9HA4F. Tyto vysledky jsou také
uvedeny v tabulce 1.

Tabulka 1
Vzorek CMC Zesitujicf prostfedek Koncentrace Teplota Doba Podatetni AUL
& zesftujictho zpracovéni zpracovan{ hodnota (g/g)

prostiedku (°C) (min)

1* CMC-7HCF Zadny - - - 49
2* CMC-THCF Zadny - 150 35 223
3* CMC-THCF glutamét chitosanu 03 - - 7,1
4 CMC-7HCF glutdm chitosanu 0,3 140 60 22,6
5 CMC-THCF glutamat chitosanu 03 140 70 29,2
6 CMC-7THCF glutamét chitosanu 0,3 140 75 31,8
7 CMC-THCF glutamét chitosanu 03 140 90 229
8* CMC-THCF glutamét chitosanu 0,5 - - 48
9 CMC-THCF glutamét chitosanu 0,5 125 60 13,2
10 CMC-7THCF glutamét chitosanu 0,5 140 20 14,4
11 CMC-THCF glutamat chitosanu 0,5 140 30 22,2
12 CMC-7HCF glutamét chitosanu 0,5 140 35 243
13 CMC-THCF glutamét chitosanu 0,5 140 40 21,9
14* CMC-THCF glutamat chitosanu 1,0 - - 6,0
15 CMC-7HCF glutamét chitosanu 1,0 125 60 15,6
16 CMC-THCF glutamét chitosanu 1,0 125 90 17,6
17 CMC-THCF glutam4t chitosanu 1,0 125 110 19,8
18 CMC-7THCF glutamat chitosanu 1,0 125 120 18,4
19* CMC-9H4F Zadny - - - 6,5
20* CMC-9H4F glutamét chitosanu 0,5 - - 7,1
21 CMC-9HAF glutamat chitosanu 0,5 130 80 224
22 CMC-9H4F glutamét chitosanu 05 130 90 27,1
23 CMC-9H4F glutamét chitosanu 0,5 140 30 244
24 CMC-9H4F glutamat chitosanu 0,5 150 30 21,7
25 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 0,5 150 40 19,7
26 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 0,5 150 50 25,5
27 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 0,5 150 60 258
28 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 0,5 150 80 229
29 CMC-7HCF 1,4-butylenglykol 1,0 150 30 222
30 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 1,0 150 50 25,5
31 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 1,0 150 70 258
32 CMC-THCF 1,4-butylenglykol 1,0 150 80 229
33 CMC-THCF polyethylenimin 1,0 150 10 13,2
34 CMC-7HCF polyethylenimin 1,0 150 20 17,3
35 CMC-THCF polyethylenimin 1,0 150 30 15,7
36 CMC-THCF polyethylenimin 2,0 150 20 17,3
37 CMC-THCF polyethylenimin 2,0 150 30 21,5
38 CMC-THCF polyethylenimin 2,0 150 50 15,7
39% CMC-THCF kyselina hyaluronova 0,5 - - 6,3
40 CMC-7THCF  kyselina hyaluronova 0,5 150 30 23,0
41 CMC-THCF  kyselina hyaluronové 0,5 150 40 27,9
42 CMC-THCF  kyselina hyaluronové 0,5 150 45 28,3
43 CMC-THCF kyselina hyaluronovéa 0,5 150 50 279
44 CMC-THCF Zelatina 2,0 125 40 16,3
45 CMC-THCF Zelatina 2,0 125 50 19,7
46 CMC-~THCF Zelatina 2,0 125 60 17,8
47 CMC-7HCF diethylentriamin 2,0 125 60 8,6
43 CMC~THCF diethylentriamin 2,0 125 105 17,2

*  Neni pfiklad podle tohoto vynalezu.

Hmotnostni procerito vztaZeni na celkovou hmotnost karboxymethylcelul6zy.
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Jak miZe byt vidét za souvislosti s tabulkou 1, zpiisob podie tohoto vynalezu vyznamné zvySuje
pocatecni hodnotu absorbance pod zatiZenim vychozich karboxymethylcelulézovych materiald.
Viechny pouZité zesit'ujici prostfedky jsou u&inné pro zvyseni podatetnich hodnot absorbance
pod zatiZenim. Kromé toho se zdd, Ze zesitujici prostfedky jsou G&inné v celém rozsahu
koncentraci.

Piiklad 2

Vodny roztok chitosan—glutamatu, pouzity v ptikladu 1, se slab& okyseli. Za tigelem ohodnoceni
utinku pH se pouZije bazicky zesitujici prosttedek (diethylentriamin, komerénd dostupny od
firmy Aldrich Chemical Company). karboxymethylceluléza (CMC-THCF) se opét rozpusti
v destilované vodé za vzniku hmotnostng 2% vodného roztoku. Diethylentriamin se rozpusti ve
vodé za vzniku hmotnostné 0,5% vodného roztoku. Vodny roztok diethylentriaminu se potom
pfida k vodnému roztoku karboxymethylcelulézy, aby se dosahlo koncentrace diethylentriaminu
odpovidajici 2,0 % hmotnostnim, vztaZeno na celkovou hmotnost karboxymethylcelul6zy
pfitomné ve vodném roztoku. Karboxymethylceluléza se potom dostane odparovacim su$enim
arozm€lnénim na Castice, jak je popsdno v prikladu 1. Srovnavaci material se pfipravi
rozpusténim karboxymethylcelulézy (CMC-7HCF) v destilované vod& za vzniku hmotnostn®
2% roztoku. K vodnému roztoku karboxymethylcelulézy se potom ptida 0,004 % hmotnostniho
hydroxidu sodného. Ke srovnani se karboxymethylceluléza zachyti a rozmélni na &astice, jak je
popsano v pikladu 1. Oba vzorky se potom zahiivaji pti riiznych teplotich po dobu 30 minut.
Vysledné polymery se testuji, pro stanoveni po&atedni hodnoty absorbance pod zatiZenim.
Vysledky testovani jsou uvedeny v tabulce 2.

Tabulka 2
Vzorek & SloZeni Teplota zpracovéni (°C)  Doba zpracovéni (min) Hodnota AUL (g/g)
49 KMC/diethylentriamin 80 30 6,2
50 KMC/diethylentriamin 110 30 6,2
51 KMC/diethylentriamin 120 30 6,5
52 KMC/dicthylentriamin 130 30 7,7
53 KMC/diethylentriamin 140 30 13,1
54 KMC/diethylentriamin 150 30 17,9
55 KMC/diethylentriamin 160 30 15,9
56 KMC/diethylentriamin 170 30 14,0
57* KMC/hydroxid sodny 80 30 6,1
58* KMC/hydroxid sodny 110 30 6,0
59+ KMC/hydroxid sodny 120 30 5,6
60* KMCrhydroxid sodny 130 30 6,0
61* KMC/hydroxid sodny 140 30 5,9
62* KMC/hydroxid sodny 150 30 53
63* KMC/hydroxid sodny 160 30 54
64* KMC/hydroxid sodny 180 30 43

*  Neni pfiklad podle tohoto vynalezu.

Jak miZe byt zfejmé v souvislosti stabulkou 2, karboxymethylceluléza bez zesitujiciho
prostfedku za bazickych podminek neprojevuje z4dné zlepSeni po&atednich hodnot absorbance
pod zatiZenim, dosaZené pomoci stupné tepelného zpracovani. Naproti tomu karboxymethyl-
celuléza obsahujici bazicky zesit'ujici prostfedek, diethylentriamin, se zd4 projevovat zlepSeni
v polatetni hodnoté absorbance pod zatizenim, dosahované jako vysledek stupné tepelného
zpracovani. To se povaZuje za ukazatel toho, Ze samozesiténi karboxymethylcelulézy neprobiha
snadno pfi relativné bazickych hodnotich pH.
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Ptiklad 3

Jako vzorky €. 65 az 71 se pfipravi vodné roztoky obsahujici 2 % hmotnostni karboxymethyl-
celulézy (CMC-7HCF). K vodnému roztoku se pfidd hydroxid sodny v mno?stvi dostadujicim
k dosazeni hodnoty pH roztoku 9. Zadny zesitujici prostfedek neni piitom ptitomen v roztoku.
Karboxymethylceluléza se potom, podle zpisobu zpfikladu 1, zachyti, rozmé&lni, tepelné&
zpracuje pii teplot€¢ 150 °C b&hem proménného &asu a testuje na hodnotu absorbance pod
zatiZenim.

Jako vzorky €.72 aZz 77 se pfipravi vodné roztoky obsahujici 2% hmotnostni karboxy-
methylcelulézy (CMC-7HCF). K vodnému roztoku se potom piidd hmotnostné 0,5% roztok
chitosan—glutamétu zpiisobem uvedenym v pfikladu 1. Bylo shledano, Ze roztok ma hodnotu pH
pfiblizné 7,4. Karboxymethylceluloza se potom, podle zpisobu z ptikladu 1, zachyti, rozmélni,
tepelné zpracuje pfi teploté 150 °C b&hem promé&nného &asu a testuje na po&atedni hodnotu
absorbance pod zatiZenim.

Vzorky 78 az 103 se pfipravi stejnym zplisobem jako vzorky 72 a% 77 stim rozdilem,
Ze se hydroxid sodny pfida kvodnému roztoku obsahujicimu karboxymethylcelulézu
a chitosan—glutamat pfed zachycenim. MnoZstvi pfidaného hydroxidu sodného je dostateéné
k tomu, aby se dosihlo hodnoty pH roztoku 9,2, 10,1 nebo 10,9. Karboxymethylceluléza se
potom, podle zpiisobu z piikladu 1, zachyti, rozmélni, tepeln& zpracuje pfi teploté 150 °C béhem
proménného ¢asu a testuje na po&ate&ni hodnotu absorbance pod zatiZenim.

Vysledky téchto testii (vzorky &. 65 aZ 103) jsou uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3
Vzorek &. Zesitujici prostfedek Hodnota  Teplota zpracovani  Doba zpracovéani Pod&ateni AUL hodnota
pH (&Y)] (min) _(e/p)
65* Zadny 9,0 - - 49
66* Zadny 9,0 150 30 6,9
67* Zadny 9,0 150 50 6,9
68* ZAdny 92,0 150 80 6,6
69* Z4dny 9,0 150 110 6,5
70* Z4dny 9,0 150 150 6,6
71* Zadny 9,0 150 180 6,4
72* glutamét chitosanu 7.4 - - 48
7 glutamét chitosanu 74 150 15 11,1
74 glutam4t chitosanu 74 150 22 19,6
75 glutam4t chitosanu 74 150 30 224
76 glutamét chitosanu 74 150 45 20,2
77 glutamét chitosanu 7.4 150 60 17,8
78* glutamét chitosanu 9,2 - - 49
79 glutamét chitosanu 9.2 150 15 7.3
80 glutamat chitosanu 9,2 150 30 10,6
81 glutamét chitosanu 92 150 45 19,5
82 glutamaét chitosanu 9.2 150 60 23,5
83 glutamat chitosanu 92 150 70 24,1
84 glutamét chitosanu 9,2 150 80 232
85 glutamit chitosanu 9,2 150 120 25,0
86 glutamat chitosanu 92 150 150 26,5
87 glutamit chitosanu 92 150 180 274
88 glutamat chitosanu 9,2 150 240 21,6
89* glutamét chitosanu 10,1 - - 49
90 glutamat chitosanu 10,1 150 30 7.1
91 glutamét chitosanu 10,1 150 60 83
92 glutamét chitosanu 10,1 150 120 16,1
93 glutamat chitosanu 10,1 150 150 19,3
94 glutamét chitosanu 10,1 150 180 213
95 glutamét chitosanu 10,1 150 210 20,5
96 glutamat chitosanu 10,1 150 240 23,0
97* glutamat chitosanu 10,9 - - 49
98 glutamét chitosanu 10,9 150 60 72
99 glutamét chitosanu 10,9 150 110 9,6
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Tabulka 3 - pokradovani

Vzorek &. Zesitujici prosttedek Hodnota  Teplota zpracovani  Doba zpracovani Potate¢ni AUL hodnota
pH (°C) (min) (g/g)

100 glutamat chitosanu 10,9 150 120 12,3

101 glutamat chitosanu 10,9 150 150 13,8

102 glutamét chitosanu 10,9 150 180 15,8

103 glutamét chitosanu 10,9 150 240 19,4

*  Neni pfiklad podle tohoto vynalezu.

Jak muZe byt ziejmé v souvislosti s tabulkou 3, bazicka karboxymethylcelul6za, neobsahujici
Zadny zesitujici prostfedek (vzorky ¢&.65 az 71), neprojevuje Zadné vyznamné zlepSeni
pocate¢nich hodnot absorbance pod zatizenim, které by byly vysledkem tepelného zpracovani.
Naproti tomu vzorky ¢&.72 az 103 projevuji zlepSeni pocatednich hodnot absorbance
pod zatizenim. Je zfejmé, Ze pfi nizSich hodnotiach pH doba vyzadovana pro tepelné zpracovani
k optimalizaci pocate¢nich hodnot absorbance pod zatiZenim je krat$i neZ pii vySSich
hodnotach pH.

Pfiklad 4

Opatfi se karboxymethylceluléza, kterd je komeréné dostupna od firmy Aqualon Company pod
ochrannou znémkou AQUALON® Cellulose Gum CMC-7HCF. Tato karboxymethylceluléza
ma relativn€ nizkou molekulova hmotnost a projevuje viskozitu v 2% vodném roztoku za teploty
25 °C pfiblizn€ 25 az 50 mPa.s. Vzorek €. 104 (srovnavaci) se pfipravi jako vodny roztok, ktery
obsahuje 2 % hmotnostni karboxymethylcelulézy (CMC-7L). Karboxymethylceluléza se
odstrani a vysusi jak je popsano v pfikladu 1. Bylo zji§t€no, Ze tento materidl ma pocdatedni
hodnotu abrosbance pod zatizenim 2,1. Vzorek €. 105 (srovnavaci) se pfipravi stejnym zpiisobem
jako vzorek €. 104 stim rozdilem, Ze po zachyceni se tento materidl rozmélni a tepelng
zpracovava za teploty 170 °C po dobu 160 minut. Bylo zjiSténo, Ze vysledny materidl ma
podate&ni hodnotu absorbance pod zatizenim 8,6. Zadny z t&chto materiali neobsahuje zesitujici
prostfedek.

Vzorek €. 106 se pfipravi jako vodny roztok, ktery obsahuje 2 % hmotnostni karboxymethyl-
celulézy (CMC-7L). K vodnému roztoku se pfida 1 % hmotnostni chitosan—glutamatu zpiisobem
uvedenym v pfikladu 1. Karboxymethylcelul6za se potom zachyti a rozmélni jako v pfikladu 1.
Vysledny materidl se potom tepelné zpracovava za teploty 170 °C po dobu 2 hodin. Bylo
zjiSté€no, Ze vysledny materidl ma po€ate¢ni hodnotu absorbance pod zatizenim pfiblizné 14,7.

Z vyse uvedenych udaju je zfejmé, Ze pritomnost chitosan—glutamatu jako zesit'ujiciho prostfed-
ku zlepSuje poate¢ni hodnotu absorbance pod zatiZenim u karboxymethylcelul6zy s nizkou
molekulovou hmotnosti v porovnani s materidly, které nebyly tepeln& zpracovany a materidly
tepelné zpracovanymi, které neobsahuji zesit'ujici prostredek.

Priklad 5

Ke srovnani charakteristik starnuti absorpéniho materialu podie tohoto vynalezu a srovnavaciho
absorp&niho materialu, se pfipravi tyto vzorky:

Vzorek €. 107 se ptipravi podobné jako vzorek &. 2.

Vzorek &. 108 se pfipravi podobné& jako vzorky €. 25 aZ 28 s tim rozdilem, Ze se material zahfiva
na teplotu 150 °C po dobu 70 minut.
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Vzorek €. 109 se pfipravi obdobné jako vzorek €.42. Dosihne se rozdilné podatedni hodnoty
absorbance pod zatiZenim.

Vzorek €. 110 se pfipravi podobné jako vzorek &. 24 s tim rozdilem, Ze se material zahfiva po
dobu 20 minut.

Vzorek 111 se pfipravi podle zpisobu z piikladu 1 za pouziti ethylenglykolu jako zesitujiciho
prostfedku. materiél se tepelné zpracuje za teploty 170 °C b&hem 30 minut.

Vzorky €. 107 a 111 se umisti do prostfedi s Fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se udrZzuje na
24 °C a vlhkost se udrzuje na hodnoté odpovidajici 30% relativni vlhkosti. Vzorky se testuji na
hodnotu absorbance pod zatiZenim v riznych okamZicich b&hem studie starnuti trvajici 60 dn.
Vysledky jsou uvedeny v tabulce4. Vyraz ,retence AUL“ slouZi koznageni 60-denni
absorbance pod zatiZenim, uvadéné jako procento z absorbance pod zatizenim hodnoty dne 0. To
tedy znamen4, Ze hodnota absorbance pod zatizenim v 60. den je vydélena hodnotou absorbance
pod zatizenim v den 0 a vysledek je vynasoben 100.

Tabulka 4

Vzorek €. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)

Odnd  4dni  8dnd 12dni 26dni 50dni 60 dni Retence AUL

107* 22,3 17,0 14,2 17,7 12,1 7,6 7,7 34,5

108 25,9 20,9 225 22,4 20,9 20,9 21,5 83,1

109 24,5 22,7 21,8 21,8 19,3 18,1 18,8 76,7

110 21,8 20,4 20,9 19,7 17,0 15,1 16,2 74,3

111 21,5 20,1 17,9 18,5 16,3 16,1 15,8 73,5

*  Neni ptiklad podle tohoto vynalezu.

Jak miZe byt zfejmé v souvislosti stabulkou4, i kdyZ samotné tepelné zpracovani miiZe
v nepfitomnosti zesitujiciho Cinidla poskytnout pfijatelnou pocateéni hodnotu absorbance pod
zatizenim, 60—denni retence absorbance pod zatiZenim (AUL) &ini pouze 34,5 % (vzorek &. 107).
Pritomnost zesitujiciho prostfedku podle tohoto vynalezu poskytuje zlep$enou retenci absorbance
pod zatiZzenim po 60 dnech (vzorky ¢. 108 az 111).

Priklad 6

Polyvalentni kovové ionty se hodnoti pro pouZit{ jako zesitujici prostiedek. Karboxymethyl-
celuléza se rozpusti v destilované vod® za vzniku roztokt, které obsahuji 2 % hmotnostni
karboxymethylcelul6zy, vztaZeno na celkovou hmotnost roztoku. Zesitujici prostfedek s kovo-
vym iontem se rozpusti ve vodé za vzniku roztoku. vodny roztok obsahujici zesitujici prostredek
s kovovym iontem se potom pfida k jednotlivym vodnym roztokim obsahujicim karboxymethyl-
celulézu, aby se dostaly rizné koncentrace zesitujiciho prostfedku, vztaZeno na celkovou
hmotnost karboxymethylcelulézy pfitomné ve vodném roztoku. Vysledné smé&si obsahuji vodu,
karboxymethylcelulézu a zesitujici prostfedek se potom diikladné smichaji. Karboxymethyl-
celuléza se dostane z roztoku odpafovacim suSenim za teploty od pfiblizné 30 do zhruba 50 °C.
Po vysuSeni se ziskana karboxymethylceluléza rozemele a situje na granule 300 az 600 pm.
Granule se potom tepeln€ zpracuji pfi riznych asech a teplotich v su§arné. Provadéji se riizné
kombinace karboxymethylcelulézy, zesitovaciho prostfedku s kovovym iontem, koncentrace
zesitujiciho prostfedku, teploty tepelného zpracovani a Casy tepelného zpracovani. M&f se
pocatecni hodnoty absorbance pod zatiZenim, stejné jako charakteristiky starnuti u riznych
karboxymethylceluléz takto pfipravenych. Pro testovani charakteristik stirnuti se pouZiva
podminek okoli, tedy teploty zhruba 23 °C a relativni vihkosti mezi pfiblizné€ 30 a zhruba 60 %.
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Ptesna kombinace karboxymethylcelulézy a zesit'ujiciho prostfedku a jejich hodnoty absorbance
pod zatizenim jsou uvedeny v tabulce 5. Podobné kontrolni vzorky karboxymethylcelulézy se
testuji na hodnoty absorbance pod zatizenim. Tyto vysledky jsou taktéZ uvedeny v tabulce 5.

Tabulka 5
Vzorek &. CMC Zesitujicf prostfedek Koncentrace  Teplota zpracovani Doba zpracovani Hodnota
zesitujictho C) (min) AUL (g/g) dny
prostfedku’
112* CMC-TH4F - - - - 7,1 -
113* CMC-TH4F - - 140 90 22,7 10,4
114 CMC-TH4AF AlChL 0,5 - - 19,0 19,2
115 CMC-TH4F AICI 0,5 110 90 24,1 20,4
116 CMC-7H4F FeCl3 0,6 - - 8,7 -
117 CMC-7H4F FeCl3 0,6 115 25 224 14,7
118 CMC-TH4F  Ce(NHL)«(SO4)s . 2H,0O 1,78 - - 8,7 -
119 CMC-7TH4F  Ce(NH,)4(SOs)s . 2H,0 1,78 115 25 213 15,8
120* CMC-7H4F ZnCl, 0,77 - - 7,0 -
121* CMC-7H4F ZnCl, 0,77 130 120 23,5 10,3
122* CMC-7H4F CaCl 0,63 - - 7,5 -
123+ CMC-TH4F CaCl, 0,63 130 120 23,5 8,5
124+ CMC-TH4F MgCh 0,53 - - 7.6 -
125* CMC-TH4F MgCl, 0,53 130 120 233 82

*  Neni pfiklad podle tohoto vynalezu.
Procento hmotnostni vztaZené na celkovou hmotnost karboxymethylcelul6zy.

Vzorek ¢&. 126 se pripravi podobné jako vzorek €. 114 a umisti do prostfedi se fizenou teplotou
a vlhkosti. Teplota se udrzuje pfiblizné 23 °C a udrZuje se i vlhkost, v Grovni odpovidajici
pfiblizné 100% relativni vlhkosti. Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim
v riznych okamzZicich pomoci studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 6.

Tabulka 6
Vzorek €. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnd 10 dnti 20 dntt 30 dndl 40 dnti
126 19,0 15,6 16,6 16,4 15,3

Karboxymethylcelul6za (Aqualon CMC-7H4F) se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné
2% roztok a micha za pouziti primyslového mixéru Hobart, jehoZ obratky v prostfedi maji
nizkou rychlost. K roztokim se pfida rizné mnoZstvi uhli¢itanu zirkoni¢itého amonného (AZC).
Roztoky se susi za teploty 50 °C pfes noc v b&Zné susadrn&. Po rozemleti a proseti se vzorky
testuji na hodnoty absorbance pod zatiZenim, pfi¢emz &as po tepelném zpracovani je 0 minut.
K dodatkovému zesiténi vzorkl se pouZije dodate¢ného tepelného zpracovani (vytvrzovani) za
teploty 110 °C po &asové obdobi o rizné délce. Vzorky se znovu testuji na hodnoty absorbance
pod zatiZzenim. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 7.

Tabulka 7

Vzorek &  AZC/KMC hmotn. pomér Cas vytvrzovéni (min)

0 10 20 30 40 50 60 80 100 160 200
127+ 0/100 6,5 - - 6,7 - - 6,5 - 66 - 6,9
128* 0,5/100 9,5 - - - - - - - - - -
129+ 1/100 13,0 - - - - - - - - - -
130 2/100 20,5 201 206 208 206 - 208 21,0 212 192 175
131 3/100 23,0 - 21,6 24,1 - 214 - 190 - 176 -
132 4/100 214 - 18,1 18,7 - 173 - 163 - 136 -

*  Neni ptiklad podle tohoto vynalezu.
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Karboxymethylceluléoza (Aqualon CMC-7HA4F) se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné
2% roztok a mich4 za pouZiti primyslového mixéru Hobart, jehoZ obritky v prostfedi maji
nizkou rychlost. K roztokiim pro vzorky €. 133 aZ 141 se pfidaji 3 % hmotnostni uhligitanu
zirkoniito amonného, vztaZeno na hmotnost karboxymethylcelulzy. K vzorku &. 142 se pfida
1 % hmotnostni uhli€itanu zirkoni¢ito—amonného, vztaZeno na hmotnost karboxymethylcelulézy.
vzorek €. 133 se susi za teploty 50 °C po dobu 2 dnti v obvyklé susarn&. Vzorky &. 134 a 135 se
susi za teploty 50 °C po dobu 4 dnii v obvyklé su$arné. Vzorky &. 136 aZ 141 se susi za teploty
80 °C po dobu 4 dnii v obvyklé susarné. Vzorek &. 142 se susi za teploty 80 °C po dobu 2 dnii
v obvyklé susarn¢ a potom se dodatené tepelné zpracuje béhem 20 minut za teploty 80 °C. Po
rozemleti a proseti se vzorky umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se udrZuje
pfiblizné 23 °C a udrzuje se i vihkost, na hodnoté odpovidajici pfiblizn& 100% relativni vlhkosti.
Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim v riznych okamZicich pomoci studie
starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 8.

Tabulka 8
Vzorek ¢. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnt 9 dntl 10 dnd 11 dnti 13 dnti 20 dnti 22 dnt
133 19,9 - - 16,7 - 17,6 -
134 20,8 - - - 18,2 - 19,9
135 15,6 - - - 17,7 - 18,5
136 21,0 - 20,3 - - 19,9 -
137 20,8 - 19,8 - - 19,7 -
138 21,4 - - - 18,5 - 16,8
139 19,7 - - - 18,1 - 19,3
140 18,4 - - - 18,4 - 19,1
141 18,4 - - - 18,3 - 19,4
142 20,1 16,8 - - - 17,1 —

Karboxymethylceluléza se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné 2% roztok a micha za
pouziti primyslového mixéru Hobart, jehoZ obratky v prostfedi maji nizkou rychlost. P¥itom se
pouZzije karboxymethylceluléza pfipravend ztechnické celulézy, kterd se vyrobila za pouZiti
Kraftova procesu z tvrdého dfeva northern hardwood, pfiemZ pfi kaustickém zpracovani po
béleni se pouZilo hydroxidu sodného. Uvedena technicka celuléza ma viskozitu pfiblizné
430 mPa.s a stupefi polymerace (Ciselny priimér) odpovida pfiblizné 2023. PouZitd karboxy-
methylceluléza ma stupeii substituce v rozmezi od pfiblizné 0,7 do zhruba 0,9. K roztokim se
pfida chlorid Zelezity (0,6 % hmotnostniho, vztaZeno na hmotnost karboxymethylcelulézy).
Roztoky se susi za teploty 80 °C pifes noc v b&Zné susarné€. Pro rozemleti a proseti se vzorky
testuji na hodnoty absorbance pod zatiZzenim. K dodatkovému zesiténi vzorki se pouZije dodateg-
né tepelné zpracovani za teploty 140 °C po dobu o rizné délce. Vzorky se znovu testuji na
hodnoty absorbance pod zatiZzenim. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 9.

Tabulka 9
Vzorek ¢&. Hodnota absorbance pod zatizenim (g/g)
Omin 5 min 10min _ 20min  25min  30min  40min 50 min
143 10,6 12,4 19,9 21,5 23,1 20,2 18,9 17,4

Vzorek €. 144 predstavuje material z tabulky 9, kde karboxymethylceluldza je dodateéné& tepelné
zpracovana za teploty 140 °C b&hem 25 minut. Vzorek &. 145 pfedstavuje materiél z tabulky 9,
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kde karboxymethylcelul6za je dodate¥n& tepelné zpracovana za teploty 140 °C béhem 30 minut.
Tyto vzorky se umisti do prostfedi s ¥izenou teplotou a vlhkosti. Teplota se udrzuje pfiblizn&
23 °C a udrzuje se i vlhkost, na hodnoté odpovidajici pfiblizné 100% relativni vihkosti. Vzorky
se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim vriznych okamzZicich pomoci studie
dvacetidenniho starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 10.

Tabulka 10
Vzorek ¢&. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnii 10 dndt 20 dnd Retence AUL
144 23,1 19,7 17,3 75 %
145 20,2 20,5 19,8 98 %

Karboxymethylcelul6za se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné 2% roztok a micha za
pouZiti primyslového mixéru Hobart, jehoZ obratky v prostfedi maji nizkou rychlost. Vzorky
¢. 146 a 148 jako karboxymethylcelulézu pouZivaji Aqualon CMC—7H4F. Vzorek &. 147 pouziva
karboxymethylcelulozu podobnou karboxymethylceluldze piipravené pro dalsi zpracovani
k ptipravé vzorku pouZitého v tabulce 9. K roztokiim se prfida rlizné mnoZstvi siranu ceritého.
Roztoky se susi za teploty 80 °C pfes noc v obvyklé sudarné€. Po rozméinéni a proseti se vzorky
testuji na hodnoty absorbance pod zatizenim. K dodatkovému zesit'ovani vzorkd se pouZije
dodatecné zpracovani za teploty 140 °C po riznou délku &asového obdobi. Vzorky se znovu
testuji na hodnoty absorbance pod zatiZenim. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 11.

Tabulka 11
Vzorek Hmotnostni pomér  Pocatedni hodnota AUL (g/g) pti riiznych dobach vytvrzovani
¢. KCM/Cey(SOy)3 (min)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 100
146 100/1 - 11,7 18,7 22,7 232 223 21,7 - 164 173
147 100/2 14,1 2277 240 252 22,5 233 22,1 20,5 - -
148 100/2 - 995 185 206 21,0 182 185 - 158 149

Vzorek €. 149 piedstavuje materidl ztabulky 11 s obsahem karboxymethylcelulézy a siranu
ceritého v hmotnostnim poméru 100:1, ve kterém karboxymethylcelul6za je dodate&ng tepelné
zpracovana za teploty 140 °C b&hem 60 minut. Tento vzorek se umisti do ¥izeného prostfedi
s podminkou okoli, teplotou pfiblizn& 23 °C a relativni vlhkosti zhruba 60 %. Vzorek se testuje
na hodnotu absorbance pod zatiZenim v riznych okamZicich b&hem studie starnuti, kterd trva
11 mésict. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 12.

Tabulka 12
Vzorek ¢&. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnt 3 mésice 11 mésica
149 21,7 22,0 18,5

Vzorek &. 150 tvofi karboxymethylcelul6za, Aqualon CMC-7H4F, bez pfidaného zesitujiciho
prostfedku. Vzorek ¢&. 151 pfedstavuje materidl ztabulky 11, kde hmotnostni pomé&r karboxy-
methylcelulézy a siranu ceritého je 100:1 a kde karboxymethylcelul6za byla dodate¢n& zpracova-
na za teploty 140 °C béhem 50 minut. Vzorek &. 152 pfedstavuje material ztabulkyll, kde
hmotnostni pomér karboxymethylcelulézy a siranu ceritého je 100:1 a kde karboxymethyl-
celuloza je dodatedné zpracovana za teploty 140 °C béhem 100 minu. Tyto vzorky se umisti do
prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se udrzuje na p¥iblizné 23 °C a vlhkost se udrzuje
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v trovni relativni vihkosti zhruba 100 %. Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim
v riznych okamzZicich béhem studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 13.

Tabulka 13
Vzorek €. Hodnota absorbance pod zatiZzenim (g/g)
0 dnti 10 dnd 11 dnd
150* 20,9 9,8 -
151 22,3 - 11,1
152 17,3 - 16,9

*  Neni ptiklad podle tohoto vynalezu.

Priklad 7

Karboxymethylcelul6za (Aqualon CMC-7H4F) se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné
3% roztoky a miché za pouZiti pramyslového hnétaciho stroje Waring, jehoZ obratky k prostfedi
maji nizkou rychlost. K roztokim se pfidd rizné mmoZstvi kyselin, ve vztahu k hmotnosti
karboxymethylcelulézy. Roztok se rozprostfe na misach povle€enych teflonem a susi za teploty
75 °C pies noc v b&€zné suSarné. Po rozemleti a proseti se vzorky testuji na hodnoty absorbance
pod zatizenim. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 14.

Tabulka 14
Vzorek &. Pfisada Pokatecni
% hmotn. % mol. AUL (g/g)

153* Zzadna 0 0 8,4
154 kyselina glykolova 1 2,87 83
155 kyselina glykolova 2,5 7,16 19,0
156 kyselina glykolova 5,0 14,32 14,2
157 kyselina octova 1,97 7,16 10,7
158 kyselina octova 3,94 14,32 16,7
159 kyselina octova 5,91 21,48 17,0
160 kyselina monochloroctova 0,6 1,38 19,7
161 kyselina monochloroctova 1,2 2,76 15,1
162 kyselina monochloroctova 3,1 7,16 8,7
163 chloroctan sodny 0,5 0,93 15,1
164 chloroctan sodny 1,0 1,87 15,4
165 chloroctan sodny 2,0 3,74 114
166 kyselina chlorovodikova 0,48 2,87 8,8
167 kyselina chlorovodikova 0,96 5,74 14,6
168 kyselina chlorovodikova 1,34 8,61 17,5
169 kyselina chlorovodikova 2,4 14,32 10,4

*  Neni ptiklad podle tohoto vynélezu

Dalsi vzorky, pouZivajici kyselinu monochloroctovou (MCAA) jako zesitujici prostfedek, se
pfipravi za pouZiti podobného zpiisobu, jako se pouZil pro pfipravu vzorki uvedenych
v tabulce 14. Tyto vzorky se umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Pro vzorky &. 170
a 171 se udrzuje teplota pfiblizn€ 23 °C a vlhkost, kterd odpovida relativni vlhkosti zhruba
100 %. Pro vzorky €. 172 a 173 se udrZuje teplota pfiblizng 43 °C a vlhkost, kterd odpovida
relativni vlhkosti zhruba 80 %. Pro vzorky €. 174 a 175 se udrZuje teplota piiblizné 23 °C
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a vihkost, ktera odpovida podmitikam okoli, tedy relativni vlhkosti zhruba od 30 do pfiblizné
60 %. Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim pfi tlaku 2,01 kPa v riznych
okamzZicich béhem studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 15.

Tabulka 15
Vzorek &. Hmotnostni pom&r MCAA/KMC Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnd 7dnd  14dnd  33dnd 60dnd 108 dod

170 0,6/100 18,8 16,9 16,75 14,0 9,25 -
171 1,2/100 13,6 133 14,63 14,19 - -
172 0,6/100 18,8 - - 16,0 15,6 -
173 1,2/100 13,6 - - 10,5 9,1 -
174 : 0,6/100 18,8 - - - - 17,0
175 1,2/100 13,6 - - - - 11,4

Kyselina octova v rizném mnoZstvi se vnese do vody, aby se dosahlo poZadované hodnoty pH.
Karboxymethylcelul6za (Aqualon CMC-7HA4F) se rozpusti v okyselené vodé€ na roztoky, které
obsahuji 3 % hmotnostni karboxymethylcelulézy, a micha za pouziti primyslového hnétaciho
stroje Waring, jehoZ obratky v prostfedi maji nizkou rychlost. Poté co se karboxymethylceluléza
rozpusti v okyselené vod§, zm&f se hodnota pH smési. Tyto hodnoty pH jsou uvedeny
v tabulce 16. Roztoky se rozprostfou na misach povledenych teflonem, susi za teploty 40 °C pies
noc v b&#né susarné a potom se rozemelou a prosiji. K dodatkovému zesiténi vzorki se pouZije
dodatené zpracovéni teplem pfi riznych teplotich a riiznych délkach Casu. Tyto vzorky se
umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Pro vzorky €. 176 aZ 180 se jako karboxy-
methylceluléza pouZije Aqualon CMC-7H4F, podminky tepelného zpracovani pfedstavuje
teplota 140 °C po dobu 90 minut a podminky starnuti jsou takové, Ze se udrzuje teplota pfiblizné
23 °C a vlhkost odpovidajici stavu okoli, mezi ptiblizn& 30 a zhruba 60 % relativni vlhkosti. Pro
vzorky ¢. 181 a 182 se jako karboxymethylceluléza pouZije Aqualon CMC-7HA4F, podminky
tepelného zpracovani pfedstavuje teplota 100 °C po dobu 120 minut pro vzorek €. 181 a teplota
150 °C po dobu 35 minut pro vzorek &. 182. PouZité podminky starnuti jsou takové, Ze se udrzuje
teplota piiblizné 23 °C a vlhkost odpovidajici stavu okoli, mezi pfiblizn€ 30 a zhruba 60 %
relativni vlhkosti.

Tabulka 16
Vzorek &. Hodnota pH Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dnlt 15dnd  30dnd 45dnd  60dnd  90dmd 120dnd 150 dnd 240 dnd
176 6,8 14,2 - 14,2 144 144 - - 16,4 -
177 6,9 16,1 - 16,3 16,5 17,1 - - 18,1 -
178 7,2 18,1 - 17,9 18,1 173 - - 16,1 -
179 7.4 19,7 - 19,4 19,0 182 - - 15,6 -
180 7,6 21,3 - 19,0 18,9 174 - - 9,5 -
181 6,0 22,1 - 21,3 - 19,8 19,0 16,8 - 15,7
182 7,6 223 16,5 11,8 7,6 7,7 6, - - -
Priklad 8

Karboxymethylceluléza (Aqualon CMC-7HA4F) se rozpusti v destilované vod€ na hmotnostné
2% roztoky a micha za pouZiti primyslového mixéru Hobart, jehoZ obritky v prostfedi maji
nizkou rychlost. K roztokim se pfida rizné mnoZstvi aminokyseliny, kyseliny aspargové (AA).
Roztok se susi za teploty 80 °C pies noc v béZné susarné. Po rozemleti a proseti se vzorky testuji
na hodnoty absorbance pod zatiZenim za tlaku 2,1 kPa. K dodatkovému zesiténi vzorki se
pouZije dodate&né tepelné zpracovani za teploty 140 °C po &asové obdobi o riizné délce. Vzorky
se znovu testuji na hodnoty absorbance pod zatizenim za tlaku 2,1 kPa. Vysledky jsou uvedeny
v tabulce 17.
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Tabulka 17

Vzorek &,  Hmotnostni pomér AA:CMC Hodnota AUL pfi riznych dobéch vytvrzovani

0 min Smin 10 min 15 min 20 min 25 min 30 min
183* 0:100 7,6 - 240 - 24,7 - 24,6
184 0,5:100 9,84 834 1421 18,89 19,11 18,10 18,44
185 1:100 8,40 13,30 20,2 17,73 15,58 14,58 14,05
186 1,5:100 9,36 12,47 16,28 16,39 16,23 15,29 13,53
187 2,5:100 18,21 13,09 9,54 - = — -

*  Neni priklad podle tohoto vynilezu.

Vzorek ¢. 188 predstavuje materidl ztabulky 17, ve kterém je hmotnostni pomér kyseliny
asparagové ke karboxymethylceluléze 2,5:100 a kde karboxymethylceluléza se dodatedng tepeiné
zpracuje za teploty 110 °C b&hem rizného &asového obdobi. Vzorky se testuji po tepelném
zpracovani na hodnotu absorbance pod zatizenim za tlaku 2,1 kPa. Vysledky jsou uvedeny
v tabulce 18.

Tabulka 18
Vzorek ¢. Hodnota AUL (g/g) pfi riznych dobach vytvrzovani
0 min 5 min 10 min 15 min 20 min 25 min 30 min
188 18,21 18,09 18,43 18,15 17,90 16,84 16,22

Vzorek &. 189 pfedstavuje materidl z tabulky 18, ve kterém karboxymethylceluléza je dodatedné
tepelné zpracovéna za teploty 110 °C b&hem 10 minut. Vzorek €. 190 tvoii material z tabulky 18,
ve kterém je karboxymethylcelul6za dodateéné tepeln& zpracovana za teploty 110 °C b&hem
15 minut. Vzorek €. 191 pfedstavuje materiil z tabulky 18, ve kterém je karboxymethylceluléza
dodaten€ tepeln€ zpracovana za teploty 110 °C béhem 20 minut. Vzorek &. 192 pfedstavuje
kontrolni material, ve kterém ke karboxymethylceluléze neni pfidana kyselina asparagova a kde
karboxymethylcelul6za je dodatetné tepeln€ zpracovana za teploty 140 °C b&hem 30 minut. Tyto
vzorky se umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se udrzuje na pfiblizné 23 °C,
vihkost se udrzuje v rovni relativni vlhkosti zhruba 100 %. Vzorky se testuji na hodnotu
absorbance pod zatiZenim za tlaku 2,1 kPa vriznych okamZicich béhem studie starnuti.
Vysledky jsou uvedeny v tabulce 19.

Tabulka 19
Vzorek &. Hodnota absorbance pod zatiZzenim (g/g)
0 dni 5 dnd 12 dnti
189 18,43 - 15,51
190 18,15 - 16,20
191 17,90 - 15,21
192* 244 12,0 —

*  Neni ptiklad podle tohoto vynalezu.

Ptiklad 9

Karboxymethylceluléza (Aqualon CMC-7H4F) se rozpusti v destilované vodé na hmotnostn&
2% roztoky a micha za pouziti mixéru z nerezavéjici oceli, vybaveného michadlem. K roztokim
se pfidavaji riznd mnozstvi kyseliny citronové (CA) jako zesitujiciho prostfedku a fosfornanu
sodného (SHP) jako katalyzatoru zesiténi. Roztoky se dobfe michaji za teploty 25 °C, poté naliji
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na misy vyloZené teflonem a su$i za teploty 95 °C po dobu 16 hodin v b&éZné suSarné. Po
rozemleti a proseti na velikost frakce od 300 do 600 pm, se vzorky testuji na hodnoty absorbance
pod zatiZenim za tlaku 2,1 kPa. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 20.

Tabulka 20
Vzorek &. Hmotnostni pomér CA:SHP:CMC Hodnota (g/g)
193* 0:0:100 6,9
194 0,3:0,15:100 18,5
195 0,5:0,25:100 19,1
196 0,6:0,30:100 21,3
197 0,7:0,35:100 17,5
198 0,8:0,40:100 14,6
199 1,0:0,50:100 13,6
200 1,5:0,75:100 12,3
201 0,3:0:100 21,1
202 0,6:0:100 18,3
203 1,0:0:100 16,7

*  Neni pfiklad podle tohoto vynalezu.

Vzorky & 196, 197 a 199 se také umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se
udrzuje na pfiblizn& 25 °C a vlhkost se udrzuje v drovni odpovidajici relativni vlhkosti zhruba
100 %. Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatizenim za tlaku 2,1 kPa v riznych
okamZicich béhem studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 21.

Tabulka 21
Vzorek €. Hodnota absorbance pod zatiZenim (g/g)
0 dni 12 dnti 20 dni
196 21,3 18,6 18,7
197 17,5 20,1 19,6
199 13,6 15,5 18,6
Ptiklad 10

Obecné schéma zplsobu syntézy v suspenzi se pouZije pro pfipravu vzorkl karboxymethyl-
celul6zy a celuldzy a je obecné popséno takto:

15 g celulézy se ponofi do 400 ml izopropanolu v reakénim kotliku vybaveném mechanickym
michadlem, pfivodem inertniho plynu a sodnou k ovladnuti teploty. Poté se k reak¢ni smési pfida
35 ml vody (obsahujici poZzadované mnoZstvi alkalické latky). Suspenze se micha za teploty
mistnosti (pfiblizn& p¥i 23 °C) po dobu 30 minut, pfedtim neZ se pfid4 pfisluiné mnoZstvi
kyseliny chloroctové (CAA). Reakce probiha za teploty 60 °C po dobu 3 hodin. Suspenze se
potom filtruje, produkt se dvakrat promyje vZdy 400 ml smési 70 % objemovych methanolu
a 30 % objemovych vody, jednou se promyje 400 ml vody a nechd uschnout. Ziskani karboxy-
methylceluléza se potom disperguje ve vodé, susi za teploty 30 °C a rozemele na granule. Frakce
s velikosti &astic od 300 do 600 um se zachyti pro testovani absorbance. Stupen substituce (D. S.)
karboxymethylcelulozovych produkti se meéfi "H-NMR spektroskopii. Morfologické znaky
disperzi karboxymethylcelulézovych produkti se zjiStuji pficné polarizovanou (cross—polarized)
optickou mikroskopii a difrakci rentgenového zafeni. Testy stanoveni hodnoty absorbance pod
zatizenim se provad&ji za tlaku 2,1 kPa. Testy starnuti jsou doprovazeny umisténim granulova-
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nych vzorki do komory nasycené vodni parou (relativni vlhkost 100 %) za teploty mistnosti
(ptiblizn€ 24 °C). V urditych intervalech doby starnuti se vzorky vyjimaji z komory a sui za
podminek okoli po dobu 2 dmi pfedtim, neZ se provedou testy absorbance. Nepouzité vzorky se
znovu umisti do komory, aby se nechaly dale starnout.

Pro dale uvedené vzorky se pouZiji riizné druhy technické celulézy nebo karboxymethylcelul6zy,
Jak jsou uvedeny v tabulkich 22 az 24. Celul6zova guma CMC—7H4F firmy Aqualon je uvedena
pod oznaCenim CMC-7HA4F. Technickou celuldézou, ktera je komer&n& dostupni od firmy
ITT Rayonier Corp. pod ochrannou znamkou Porosanier-J, je technickd celuléza ze sondy
dlouhojehlé, kterd mé vnitini viskozitu p¥iblizné 8,4 dl/g a jeji obsah a—celulézy je pfiblizn&
98,7 %. Tato technicka celuldza se uvadi oznaenim ITT. Technicka celul6za komer&né dostupna
od firmy Southern Cellulose Produkts, Inc., pod ochrannou zndmkou Grade 1050, je technicka
celuléza z kratké baviny z druhého vyzriiovani, kterd mé obsah a—celulézy piiblizng 99,2 %,
auvadi se pod oznadenim SC. Technicka celuléza, vyrobena za pouZiti Kraftova procesu, bez
studeného kaustického zpracovani po béleni, ktera ma viskozitu pfiblizné 15,3 mPa.s a obsah
a~celulézy pfiblizné 94,6 %, se uvadi pod oznafenim CR#10 se pouZivad pro technickou
celulozu, pfipravenou za pouZiti Kraftova procesu z od$tépki m&kkého dieva southern softwood,
pfi kterém se pouZivd hydroxidu sodného pro studené kaustické zpracovani po béleni. Tato
technicka celuléza ma viskozitu pfiblizné 19,8 mPa.s a stupeii polymerace (Siselny priimér)
piiblizn€ 1477. technicka celul6za, pfipravena za pouZiti Kraftova procesu z mékkého dieva
southern softwood, pfi kterém se pouZiva hydroxidu sodného pro studené kaustické zpracovani
po béleni, kterdA ma viskozitu pfiblizn¢ 16,6 mPa.s a stupefi polymerace (iselny priimér)
pfiblizn€ 1368, se uvadi pod oznatenim CR#11. Technickd celuléza, pfipravend za pouZiti
Kraftova procesu z odst€pki osiky, ktery se pouZiva bez studeného kaustického zpracovéni po
béleni, kterd mé viskozitu pfiblizn€ 41,2 mPa.s a stupeni polymerace (&iselny primér) pfiblizn&
1997, se uvadi pod oznaenim CR#18. Technicka celul6za, pouzita pro pfipravku vzorku &. 143
v tabulce 9, se uvadi pod oznaéenim CR#21.

Pro porovnani se provede syntéza vzorkia karboxymethylcelul6zy rozpustné ve vodg. Tabulka 22
uvadi reakéni podminky a hodnoty absorbance pfipravenych vzorkd. Vzorky jsou vidy rozpustné
v testovacim fyziologickém roztoku a hodnoty absorbance pod zatiZenim pro vzorky starnouci za
teploty mistnosti (pfiblizné 24 °C) a pti zhruba 100% relativni vihkosti.

Tabulka 22
Vzorek Celuléza Molérni pomér Molémi pom&r Stupeti Hodnota AUL (g/g)
& NaOH:CAA CAA:celulbza substituce
Odnd 12dnd 20 dnd

204* CMC-TH4F - - 0,7-0,8 7.3 7.1 6,5
205 CR#11 2,21 0,75:1 0,78 7,1 7.4 89
206* ITT 2,0:1 1,0:1 0,96 6,6 8,6 838
207* ITT 2,2:1 1,0:1 1,0 8.8 7,6 7,1

*  Neni ptiklad podle tohoto vynalezu.
Vzorky se pfipravi za pouZiti hydroxidu draselného (KOH) jako alkalické slougeniny. Tabulka 23

uvadi reak¢ni podminky a hodnoty absorbance pfipravenych vzorki. Vzorky jsou vZdy priihledné
nebo vlaknité, pokud se disperguji ve vodé.
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Tabulka 23
Vzorek. Celul6za Molarn{ pomér Moléamni pomér Stupeil Hodnota AUL (g/g)
& KOH:CAA CAA:celuléza substituce

Odnd  12dnt 20 dmd

208 CR#8 2,011 2,0:1 0,92 14,5 - -
209 CR#10 2,01 1,0:1 0,76 143 - -
210 CR#10 2,0:1 1,51 1,13 14,0 - -
211 ITT 2,2:1 0,75:1 - 133 144 14,9
212 ITT 2,211 1,0:1 - 17.3 16,9 18,4

Jak miZe byt zfejmé napfiklad pfi porovnani vzorki &. 207 a 212, pouZiti hydroxidu draselného
ve srovnani shydroxidem sodnym zpisobi v karboxymethylceluléze, ze ma jak vysokou
podate¢ni hodnotu absorbance pod zatiZenim, tak projevuje stabilitu pfi starnuti.

Vzorky &.213 a 214 se pfipravi za pouZiti menSiho neZ stechiometrického mnozstvi alkalické
latky, coZ ukazuje molarni pomér alkalické latky k pouZité kyselin€ chloroctové, které je mensi
nez 2:1. Vzorky &. 215 aZ 222 se pripravi za pouZiti méné modifikujicich €inidel, jak ukazuje
molarni pomér kyseliny chloroctové k celul6ze, ktery je mensi nez 1:1.

Tabulka 24 uvadi reakéni podminky a hodnoty absorbance ptipravenych vzorki.

Tabulka 24
Vzorek. Celul6za Molarni pomér Moléam{ pomér Stupeti Hodnota AUL (g/g)
& NaOH:CAA CAA:celuléza substituce

Odnd  12dnd 20 dnd

213 ITT 1,8:1 0,75:1 0,65 12,6 - -
214 ITT 1,8:1 1,00:1 0,84 17,2 - -
215 ITT :1 0,75:1 0,76 17,1 - -
216 ITT 2,2:1 0,60:1 - 17,2 - -
217 ITT 2,5:1 0,50:1 - 16,2 - -
218 SC 2,2:1 0,60:1 - 16,1 - -
219 SC 2,211 0,40:1 - 11,8 - -
220 CR#21 2,2:1 0,50:1 - 192 18,7 18,9
221 CR#21 2,2:1 0,40:1 - 13,7 - -
222 CR#18 22:1 0,50:1 - 17,0 — -

Vzorky & 208 a 214 aZ 217 se umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Teplota se
udrfuje ptiblizn& 23 °C a vlhkost se udrZuje na hodnoté odpovidajici zhruba 100% relativni
vihkosti. U vzorkii se pfi testu stanovi hodnota absorbance pod zatizenim za tlaku 2.1 kPa
v riznych okamZicich studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 25.

Tabulka 25
Vzorek &. Hodnota absorbance pod zatiZzenim (g/g)
0 dnii 12 dnti 40 dnd 52 dnd 77 dnt
208 14,5 14,5 15,1 14,8 14,8
214 17,2 14,6 14,3 - -
215 17,1 15,0 17,4 - -
216 17,2 15,8 16,6 - -
217 16,2 14,8 15,6 - -
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Priklad 11

Karboxymethylcelul6za (Aqualon CMC-7HA4F) se rozpusti v destilované vodé na hmotnostné
2% roztok a micha za pouZiti komerén& mixéru Hobart, jehoZ obritky v prostfedi maji nizkou
rychlost. Roztoky se susi za teploty 80 °C pfes noc v bé€zné susarné, rozemelou a prosiji. Pro
zesitovani vzorki se pouZije dodateiné tepelné zpracovani pfi teploté 226 °C b&hem rizné
dlouhého &asového obdobi. Vzorky se umisti do prostfedi s fizenou teplotou a vlhkosti. Pro
vzorky &. 223 aZ 228 se udrZuje teplota pfiblizn& 37,8 °C a vlhkost na trovni relativni vihkosti
zhruba 80 %. Pro vzorky &. 229 aZ 234 se udrZuje teplota pfiblizn€ 25 °C a vlhkost odpovidajici
relativni vlhkosti zhruba 100 %. Vzorky se testuji na hodnotu absorbance pod zatiZenim za tlaku
piiblizné 2,1 kPa v riznych okamZicich studie starnuti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 26.

Tabulka 26
Vzorek €. Doba tepelného zpracovani (s)  Hodnota absorbance pod zatizenim (g/g)
0 dnti 10 dnd 20 dnil
223 40 229 12,8 9,57
224 50 22,6 19,8 11,5
225 60 23,6 19,7 18,4
226 70 18,4 22,3 22,1
227 80 17,2 23,5 21,7
228 90 15,1 20,3 21,9
229 40 229 12,8 10,9
230 50 22,6 16,8 11,1
231 60 23,6 20,7 12,8
232 70 18,4 22,2 20,7
233 80 17,2 241 21,6
234 90 15,1 22,2 22,1

TtebaZe tento vynilez je popsdn s ohledem na zvlastni provedeni uvedena vyse, odbornikovi
v oboru bude ziejma fada ekvivalentnich zmén a modifikaci. Proto zvlaStni piiklady uvedené
vy$e nejsou zamySleny jako jakékoli omezeni rozsahu tohoto vynilezu, ktery je oznidmen
v pfipojenych patentovych nérocich.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob ptipravy karboxyalkylovaného polysacharidu, ktery je bobtnatelny ve vod€ a neroz-
pustny ve vodé, vyznacujici se tim,Zezahrnuje tyto kroky:

vytvofeni homogenni smési obsahujici karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve
vodg, a vodu, pfiemZ se ve vod& rozpusti karboxyalkylovany polysacharid rozpustny ve vodg,

ziskéni tohoto karboxyalkylovaného polysacharidu z této smési a

tepelné zpracovéni ziskaného karboxyalkylovaného polysacharidu za teploty nad 50 °C po dobu
udinnou k zesiténi uvedeného karboxyalkylovaného polysacharidu, k dosazeni karboxy-
alkylovaného polysacharidu, ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodé, pfi¢emZ tento
karboxyalkylovany polysacharid bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vod€ projevuje poCatecni
hodnotu absorbance pod zatiZenim alespoti 17 a zachova alesponi 50 % své pocateéni hodnoty
absorbance pod zatiZenim po stirnuti po dobu 60 dni za teploty 24 °C a pfi relativni vlhkosti
alespori 30 %.
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2. Zplsob podie naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze karboxyalkylovany polysacharid
se pfipravuje zpolysacharidu zvoleného ze souboru zahrnujiciho celulézu, 3krob, guar,
karagenan, agar, gellan—gumu, chitin, chitosan a jejich smési.

3. Zpisob podle naroku 1,vyznac€ujici se tim, Ze karboxyalkylovanym polysachari-
dem je karboxyalkylceluléza.

4. Zpisob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze karboxyalkylovanym polysachari-
dem je karboxymethylovany polysacharid.

S. Zpisob podle néroku 4, vyznadujici se tim, Ze karboxymethylovanym poly-
sacharidem je karboxymethylceluléza.

6. Zpiisob podle niroku 1, vyznacujici se tim, Ze karboxyalkylovany polysacharid
se ziska odpafovacim suSenim.

7. Zpiusob podle naroku 1, vyzmadujici se tim, Ze smé obsahujici karboxy-
alkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve vodg, a vodu, m& hodnotu pH od 5 do 9.

8. Zpisob podle niroku 1, vyznadujici se tim, Ze karboxyalkylovany polysacharid,
ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodé, ma polate&ni hodnotu absorbance pod
zatiZenim alespori 20.

9. Zplsob podle nédroku 1, vyznaéujici se tim, e karboxyalkylovany polysacharid,
ktery je bobtnatelny ve vod€ a nerozpustny ve vodg, si zachovava alespoii 70 % své podateéni
hodnoty absorbance pod zatiZzenim po stirnuti po dobu 60 dni za teploty 24 °C a pfi relativni
vlhkosti 30 %.

10. Zpiisob podle néroku 1, vyzna€ujici se tim, Ze karboxyalkylovany polysacharid,
ktery je bobtnatelny ve vod€ a nerozpustny ve vodg, si zachovavé alespoit 50 % své pocateéni
hodnoty absorbance pod zatiZzenim po starnuti po dobu 60 dnii za teploty 24 °C a pfi relativni
vlhkosti 100 %.

11. Zpisob podle niroku 1, vyznaéujici se tim, Ze uvedena smés obsahujici uvedeny
karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve vodé, a vodu méa hodnotu pH od
4,0do7,5.

12. Zpusob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze uvedeny karboxyalkylovany
polysacharid se tepelné zpracovava pfi teploté od 100 do 200 °C po dobu od 1 do 600 minut.

13. Zpisob podle néroku 1, vyzmnaéujici se tim, Ze uvedeny karboxyalkylovany
polysacharid se tepeln& zpracovéva pfi teplots od 200 do 250 °C po dobu od 50 do 90 sekund.

14. Karboxyalkylovany polysacharid, ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodg,
pfipraveny zptsobem zahrnujicim tyto kroky:

vytvofeni homogenni smési obsahujici karboxyalkylovany polysacharid, ktery je rozpustny ve
vode, a vodu, pfi¢emz se ve vod€ rozpusti karboxyalkylovany polysacharid rozpustny ve vodg,

ziskani tohoto karboxyalkylovaného polysacharidu z této smési a
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tepelné zpracovani ziskaného karboxyalkylovaného polysacharidu za teploty nad 50 °C po dobu
uCinnou k zesit€ni uvedeného karboxyalkylovaného polysacharidu, k dosaZeni karboxy-
alkylovaného polysacharidu, ktery je bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodg, pfi¢em? tento
karboxyalkylovany polysacharid bobtnatelny ve vodé a nerozpustny ve vodé projevuje po&ateni
hodnotu absorbance pod zatiZenim alespoti 17 a zachova alespoii 50 % své poéateéni hodnoty
absorbance pod zatiZenim po starnuti po dobu 60 dnil za teploty 24 °C a pfi relativni vihkosti
alespoti 30 %.

1 vykres
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