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(54) épﬁsob pripravy sférickych &dstie silikagelu

Vynélez se tyké nového zpisobu pripravy sférickjch &dstic silikagelu s ¥{zenou ve-
likost{ a Fizenymi rozmiry pord, pou?itelnjch zvla¥t& pro vysokotlakovou a gelovou per-

meadnf{ chromatografii.

Predm&tem &s. autorského osvdd&eni &. 179184 je zplisob p¥ipravy presné sférickych
gdstic silikagelu s Ffzenou velikosti a Fizenymi rozmdry pord polymeraci volné kyseli-
ny kPemidité ziskené okyselenim roztokd kPremi&itand alkalickych kovd v organickém roz-
poudt¥dle, nap¥. v hexenu nebo ve sm&si hexasnu a tetrachlormethanu, pfi.némé se okyse-
lenf provéd{ organickou kyselinou misitelnou s vodou, s vyhodou kyselinou octovou nebo
mravend{, a jako emulgdtor se pou’ivéd vy38i emin, napl. oktadecylamin, nafe? se vznikly
hydrogel ve form& kulovitych &dstic izoluje, s vyhodou odsétim nebo odstred¥nim. Pro
mnohé &ely se takto pripraveny hydrogel &dstedn& vytvrdl v dals{m pracovnim stupni za-
h¥dtim ned 100v°C v prostfedf neutrdlnfho organického rozpoudtédla, s vyhodou anylacetédtu
nebo dibutylsebakdtu, ¥im¥ se destilacf Eéstein¥ odstrani vody z hydrogelu. Produkt prv-
niho i druhého pracovniho stupné se krom& toho znémymi zpdsoby &istf, nap?. op&tovnym
promyvénim vodnymi roztoky chlorovodiku nebo kyselého fosfore&nanu sodného, ddle vodou,
acetonem, ethanolem nebo jinymi t¥kavymi rozpoustédly. Potom se silikagel vai{ s vodou
a suii pri teplotdch aZ asi do 450 . Postup dévd vyborné vysledky, je vSak dosti slo-

200997



200 997

2ity, zejména nutnosti dvojfho ¥i¥t¥ni a pouZit{ dvou rizngch druhd organickych kapa=

lin, které se musf odd&len& rekuperovat.

Podle vyndlezu se dosavadni dvoustupnovy postup provédi jednostupnové v jednotném
prost¥edf mono-, di- nebo tri-alkyl- benzend nebo jejich smési, &im¥ se podstatnd zjed-
nodudf a zlevni. Odpadd df{vEj3f ¥i¥tZn{ silikagelu mezi obdma pracovnimi stupni, prévé
tak jako pouZit{ druhé organické kapaliny a jej{ rekuperace. Krom¥ toho se dosshne i
zna¥nd dspora &asu. Sama priprava sférickgch &dstic silikegelu a polymerace Jje shodnd

s nehotfe uvedenym éostupem.

Pfedm&tem vyndlezu je tedy zpisob p¥ipravy sférickjch &dstic silikagelu s ¥{zenou
velikost{ a F{zenymi rozm&ry pord polymeraci suspenze volné kapalné kyseliny kiemi¥ité
ziskené okyselenim roztokd k¥emilitand alkalickych kovd organickou kyselinou misitelnou
8 vodou, jako je kyselina octové nebo mraven¥f v organickém rozpoustsdle za pouZit{ vys-
§iho alifatického aminu jako emulgdtoru & ndsledujicim vytvrzenim teplem za &dsteného
neoo Uplného odstruneni voay, vy..adeny tim, %e se suspenze kyseliny kfemiZité polyme-
ruje v prostied{ mono-, di- nebo trialkylbenzend nebo jejich sm¥si pfi teplotéch nad je-
Jich bodem tuhnut{ a v tém¥e prostiedi bez odddlovdni a Sistént silikagelu se provede
vytvrzeni zahf{vénim za oddestilovéni vody v podob& azeotropické smési, nade? teprve
nédsleduje izolace a obvyklé -8isténit,

Jako suspenzni prostied{ se hodi nap#¥. toluen, xyleny, trimethylbenzeny, ethylben-
zen, diethylbenzeny, isopropylbenzen, n-propylbenzeﬂ, butylbenzeny nebo amylbenzeny.
Viechny tyto aromatické uhlovodiky majf teplotu varu nad 100 °C, Jejich azeotropické

sm&si s vodou majf teplotu varu piim&ren¥ ni%s{.
P¥iklad 1

100 ml vodnfho skle bylo smichdno se 300 ml vody. Sm&s byla vlita do 40 ml ledové kyse-
liny octové. Ve 400 ml xylenu bylo v litrové kulaté sklenné bance rozpusténo 1,3 g
oktadecylaminu a do tohoto roztoku byla za michéni vlita kyselina kfemiditd /otddky
michadla 700 ot/min/. Sm&s byla zsh¥{véna 30 minut na teplotu 80 °C. M{chadlo bylo na-
hrazeno chladifem a teplota byla zvySena. Azeotropni smds voda - xylen destilovala p¥i
teplotd 92 °C., B¥hem destilace bylo do banky postupn& priddno 750 ml xXylenu,., Celkovd -
bylo oddestilovéno 900 ml xylenu a 350 ml vody.

Po vychladnuti byl ze silikagelu odstren¥n zbyly Xylen, silikegel byl suspendovén
v 300 ml acetonu a po 60 minutdch byla suspense odsdéta na vakuové odsdvadce. Gel byl
suspendovén ve z¥ed¥né HC1l /20:1 voda - 36 % HC1/ a dv¥ hodiny zah¥{vén k veru. Po izo~
lovéni odsétim a promyti acetonem byl suspendovén ve vodé a 1 hodinu zahfivén k varu.
Odsétf{, promyti acetonem a var ve vod& bylo opskovédno t¥ikrdt. Pak byl gel suden 12 ho-
din p¥i pokojové teplot&, 1 hodinu v susdrn& na 120 °C a %fhén v peci 24 hodin p#i
450 °C. Produktem byly kulovité &dstice silikagelu /Sam 8% 40um/ o m&rném povrchu
542 m?/g. '
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Pi#{klad 2

300 ml vodniho skla /hustota 36 a¥ 38 Bé/ bylo zFed&no 900 ml destilované vody. Do 3 1
reaktoru opatieného michadlem bylo p¥edloZeno 1200 ml toluenu, ve kterém bylo rozpust&-
no 3,5 g oktadecylaminu, Z¥ed¥né vodni sklo bylo za michéni pPiddno do 120 ml ledové
kyseliny octové, Takto pFipraveny roztok kyseliny kfemilité byl za michén{ /1000 ot/min/
vlit do reaktoru s toluenem. Reaktor byl zah¥ivén na teplotu 75 °c po dobu 30 minut,
Poté byl na reaktor nasazen destiladni néstavec a ddle zvySovéna teplota za soudasného
michéni /100 ot/min/. Z reekéni sm&si destiloval azeotrop toluen - voda /bod varu 85 °¢c/,
Celkem bylo vydestilovéno 930 ml vody. BZhem destilace byl do reaktoru priddvén toluen.
Destilace byla ukon&ena v okem¥iku, kdy polal destilovat &isty toluen. Vysuleny gel byl
izolovén odsdtim a Si¥t3n b&%Znym postupem /preni acetonem, HCI, destilovahou vodou/ a
susen pri 120 %c. Po vysuSeni byl zahf{vén po 24 hodin v peci na 450 %c, Findlnim pro-
duktem byly sférické &dstice silikagelu velikosti 2 af 20 pm s mérnym povrchem 960 m2/g.

PREDMET VYINALEGZU

Zpisob pi*ipravy sférickych &dstic silikagelu s ¥izenou velikosti a fizenymi rozZ=
m&ry poru polymeraci suspenze volné kapalné kyseliny kiemilité, ziskané okyselenim roz-
tokd kremiditand alkelickfeh kovd organickou kyselinou misitelnou s vodou, jako je ky-
selina octové nebo mravendi v organickém rozpouitddle za pouZit{ vyS8iho alifatického
aminu jeko emulgdtoru s nédsledujicim vytvrzenim teplem za Edstelného nebo Uplného od-
stran&ni vody, vyznaleny tim, %e se suspenze kyseliny kremilité polymeruje v prosted{
mono-, di- nebo trialkylbenzénﬁ nebo jejich sm&s{ pii teplotéch nad Jjejich bodem tuhnu-
t{ a v tém¥e prost¥edi bez odddlovéni a ¥i¥tZni silikegelu se provede vytvrzeni zahii-
vénim ze oddestilovéni vody v podobd azeotropické smési, nalef teprve ndsleduje izola-

ce a obvyklé &ilténit.,
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