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Ptedkladané feleni piinasi vlakna zaloZena na
chitin/chitosan-glukanovém komplexu a rovnéZ popisuje
zplisob jejich ptipravy metodou mokrého a
suchomokrého zvlakiiovani. Zpasob spociva v tom, Ze
chitin/chitosan-glukanovy komplex se rozpusti bud’ ve
vodném roztoku hydroxidu sodného a mocoviny, nebo ve
smé&si N,N-dimethylacetamidu a chloridu lithného, a
zvlakni se ve smési alkoholu a kyseliny.



20

25

30

35

40

45

50

55

CZ 304564 B6

Zpisob piipravy vlaken z chitin/chitosan—glukanového komplexu, vlakna a kryt rany

Oblast techniky

Vynaélez se tyka novych vlaken z chitin/chitosan—glukanového komplexu a zpiisobu jejich pfipra-
vy metodou mokrého zvlakiovani. Vldkna jsou uréena pro vyrobu kryti ran.

Dosavadni stav techniky

Chitin je druhym nejcast&jSim polysacharidem vyskytujicim se v ptirodé. Sklada se z opakujicich
se ~(1,4)-N-acetyl glukosaminovych jednotek. Ve vodé je nerozpustny, z organickych rozpous-
tédel je rozpustny v hexafluorisopropanolu, hexafluoracetonu, chlorovanych alkoholech
v konjugaci s vodnymi roztoky mineralnich kyselin a v N, N—dimethylacetamidu s obsahem 5 %
lithnych soli (M. N. V. Ravi Kumar, Reactive and Functional Polymers 46 (2000) 1 az 27).

Chitosan je forma chitinu, kde je minimalné 50 % N-acetyl-glukosaminovych jednotek deacety-
lovano. Stupeni deacetylace (pomér mezi acetylovanymi a deacetylovanymi jednotkami) ovliviiu-
Jje jeho vlastnosti. Tento katonicky polysacharid je rozpustny ve vodé pti kyselém pH mensim
nez je jeho pK, 6,5. Komerénim zdrojem chitinu a chitosanu jsou schranky moiskych Zivogichii
(krabi, humfi, raci) nebo se ziskava extrakci z bun&&nych stén nékterych hub. Oba tyto polysa-
charidy maji Siroké vyuziti v primyslu, napiiklad na &isténi voda, v kosmetice jako piisada do
mydel a Samponi, nebo v medicin€ na hojeni ran, uméla kize etc. Oba tyto polysacharidy maji
vyrazné sekvestraéni i¢inky (jsou schopné vazat ionty kovii). Chitosan je obnovitelny a biologic-
ky degradovatelny a m4 antibakterialni G¢inky (N. Liu et al., Carbohydrate Polymers 2004; 64;
60 az 65). Jeho soli s organickymi (laktat, acetat, glykolat, jantarat) a mineralnimi kyselinami
(hydrochlorid) jsou rozpustné ve vodé.

Abychom se vyhnuli defini¢nim problémim, vyplyvajicim ze stupné deacetylace acetamidové
skupiny, zavadime pojem chitin/chitosan—glukanovy komplex. Takze chitin/chitosan—glukanovy
komplex je smési chitinu/chitosanu a B~(1,3)-D-glukanu propojenych glykosidickou vazbou.
Hmotnostni pomér chitinu/chitosanu a glukanu je v poméru od 0,01:99,99 do 99,99:0,01. Tento
polysacharid mize byt ve form¢ farmakologicky prijatelné soli — laktat, glykolat, acetat, jantarat,
hydrochlorid.

V poslednich letech se vyzkum soustfedi na ptirodni latky schopné nabudit imunitni systém or-
ganismu, takzvané imunomodulatory. Mezi takové patii i S-D—glukany, které jsou schopné sti-
mulovat imunitni systém. Aktivuji nespecifickou vrozenou imunitu a tim rozpoutavaji celou akti-
va¢ni kaskadu vedouci ke stimulaci nespecifické i specifické imunitni odpovédi. Mimo jiné vy-
kazuji celou fadu farmakologickych ucinkil, jako napf. ochrana proti virovym, bakterialnim, plis-
fiovym nebo parazitarnim infekci, protinddorové udinky a inhibice metastaz, jako ochrana pred
radioaktivitou, zaroven stimuluji krvetvorbu atd. (Bohn, J. A., Bemillerm J. N. (1—3)-3-D-
Glucans as biological response modifiers: a review of structure—functional activity relationships.
Carbohydrate Polymer, 1995, 28, 3 az 14; Kogan, G. In Studies in Natural Products Chemistry.
Bioactive Natural Products; vol. 23, Part D, Attabur~Rahman, Ed.; Elsevier: Amsterdam, 2000,
107 az 152). Glukany jsou solu s chitosan/chitinem hlavnimi skeletalnimi polysacharidy hub
(Bartnicki-Garcia S. Cell wall chemistry, morphogenesis ant taxonomy of fungi. Annu Rev
Microbiol, 1968, 22, 87 az 108; Bartnicki, G. S. The biochemical cytology of chitin and chitosan
synthesis in fungi. In: Chitin and chitosan. London: Elsevier. 1998, 23 a7 35; Gooday, G. W. Cell
walls. In: The growing fungus. Chapman and Hall. 1995, p. 3 aZ 62; Robson, G. Hyphal cell bio-
logy. In: Molecular fungal biology. Cambridge: University Press, 1999, 164 az 84).

V bunéCnych sténach se chitin/chitosan vyskytuji ve dvou forméch, jako volny glukosamin nebo
kovalentn€ vazany na glukan. Houby syntetizuji celou fadu glukand, napf. extracelularni S(1-3;
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1-6)-D—glukan nebo intracelularni o~ a B-glukany, struktury t&chto polysacharidi byly diklad-
n& popsany (Carbonero, E. R., Montai, A. V., Mellinger, C. G., Eliasaro, S., Sassaki, G. L., &
Gorin, P. A. J. Glucans of lichenzide fungi: significance for taxonomy of the genera Parmotrema
and Rimelia. Phytochemistry, 2005, 66, 929 az 34; Schmid, F., Stone, B. A., McDougall, B. M.,
Bacic, A., Martin, K. L., Brownlee, R. T. C. Structure of B—glucan, a highly side—chain/branched
(1-3; 1—6) B—glucan from the micro fungus Epicoccum nigrum Ehrenb. Carbohydrate Re-
search, 2001, 331, 163 az 71; Hochstenbach, F., Klis, F. M., Ende, H., Donselaar, E., Peters, P. J.,
Klausner, R. D. Identification of a putative alpha—glucan synthase essential for cell wall con-
struction and morphogenesis in fission yeast. Proc Natl Acad Sci. 1998, 95, 9161 az 6; Wessels,
J. G. H., Mol. P. C,, Sietsma, J. H., Vermeulen, C. A. Wall structure, wall growth, and fungal cell
morphologenesis. In Biochemistry of cell walls and Membranes in fungi. Berlin: Springer—
Verlag, 1990, 1-84); Wolski, E. A., Lima C., Augusti, R., Daleo, G. R., Andreu, A. B., Leder-
kremer, R. M. B—glucan elicitor from the cell wall of a biocontrol bi nucleate Rhizoctonia isolate.
Carbohydrate Research, 2005, 340, 619 az 27). Zaroveii se glukany mohou vyskytovat v celé
fad& konformaci, podle stupné a druhu vétveni, napf. (1-3)-F-glukan modifikovany v poloze C—
6 jednotkou (1-3)-B—d-glucan from fungal cell walls. Carbohydrate Research 1975, 43:200-3;
Marchessault, H., Deslandes, Y., Fine structure of (1-3)-3—d—glucan: curdlan and paramylon.
Carbohydrate Research, 1979, 75-231 az 42).

Mycelia riznych hub Aspergillus niger (Suntornsuk, W., Pochanavanich, P., & Suntomsuk, L.
Fungal chitosan production on food processing by—products. Process Biochemistry, 2002, 37,
727 az 729; Zhao, J-L., & Wang, H. L. The preparation of chitosan from waste mycelia of
Aspergillus niger. Industrial Microbiology, 1999, 29, 33 az 37), Mucor rouxii (Synowiecki, J., &
Al-Khateeb, N. A. Mycelia of Mucor rouxii as a source of chitin and chitosan. Food Chemistry,
1997, 60, 605 az 610), Absidia coerulea (Wu, W. T., Huang, T. K., Wang, P. M., & Chen, J. W.
Cultivation of Absidia coerulea from chitosan production in a modified airlift reactor. Journal of
the Chinese Institute of Chemical Engineers, 2001, 32, 235 az 240), Rhizopus oryzae (Tan, S. C.,
Tan, T. K., Wang, S. M., & khor, E. The chitosan yield of Zygomycetes at their optimum harves-
ting time. Carbohydraze Polymer, 1996, 30, 239 az 242) zatala byt pouzivana jako alternativni
zdroj k ziskavéni chitosanu. Buné&na sténa Zygomycet jako napif. Mucor, Absidia, Rhizopus,
Cunninghalmella, je komponovéna z chitinu a chitosanu, ktery lze snadno izolovat (Suntornsuk,
W., Pochanavanich, P. & Suntornsuk, L. Fungal chitosan production on food processing by—
products. Process Biochemistry, 2002, 37, 727 az 729).

Mycelia Ascomycet, napi. Aserpgillus, Saccharomyces, Penicillium, Candida, jsou mnohem
komplexn&jsi a chitin je navazan na glukany. Obsah chitosanu v Aspergillus niger, komercné
pouzivaném pro vyrobu kyseliny citrénové, se pohybuje okolo 20 az 22 %, v suchém myceliu.
Médium po fermentaci obsahuje 20 g/L mycelia, pokud obsah chitosanu v myceliu je 20 %, lze
vyprodukovat a% 4 g/l chitosanu. Izolace chitosanu zpracovanim mycelia Aspergillus niger je
vzhledem k pouZitym objemiim produkce kyseliny citronové dostupnou metodou a navic nabizi
metodu vyuzZiti odpadu. Chitosan/chitin—glukan Ize izolovat i z Basidiomycet, jako napf. Schi-
zophyllum commune, Ganoderma tsugae a Formes fomentaris (Wessels, J. G. H., Mol, P.C,,
Sietsma, J. H. Vermeulen, C. A. Wall structure, wall growth, and fungal cell morphologenesis. In
Biochemistry of cell walls and Membranes in fungi. Berlin: Springer—Verlag, 1990, 1 az 84),
které se vyuZzivaji k produkci polysacharidd.

I kdy? se ukazuji vyhody vyuZiti téchto polysacharidi pfi odstrafiovani kovi, tato metoda je ko-
meréné velmi vzacna. Muzarelli et al. (Muzzarelli, R. A. A., Tanfani, F., Scarpini, G. Chelating,
film forming and coagulating ability of the chitosan—glucose complex from Aspergillus niger
industrial wastes. Biotechnol. Boeing, 1980, 22, 885 az 896; Muzzarelli, R. A. A., Tanfani, F., &
Emanuelli, M., The chelating ability of chitinous materials from Streptomyces, Mucor rouxii,
Phyomyces blakesleeanus, and Choanephora cucurbitarum. J. Appl. Biochem. 1981, 3, 322 az
327) pfi studiu chelata¢nich schopnosti chitosan—glukanovych komplext ziskanych z riznych
hub (Aspergillus niger, Streptomyces, Mucor rouxii, Phycomyces blakesleeanus, Choanephora
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cucurbitarum) zjistili, Ze chitosan—glukanovy komplex je mnohem u&inn&jsi v selektivnim sbéru
iont pfechodnych kovii z roztoku nez chitosan ziskany ze schranek korysa.

Biopolymery jako chitin, chitosan a glukany v posledni dobé nachazi uplatnéni v mnoha farma-
ceutickych aplikacich v oblasti hojeni ran, obvazovych materiald, tkafiového inZenyrstvi, medici-
ny a imunologie (Ikeda, I., Sugano, M., Yoshida, K., Sasaki, E., Iwamoto, Y., Hatano, K. Effects
of chitosan hydrolysates on lipid absorption and on serum and liver lipid concentration in rats. J
Agric Food Chemiystry, 1993, 41, 431 aZ 5; Kubala, L., Ruzickova, J., Nickova, K., Sandula, J.,
Ciz, M. Lojek, A. The effect of (1-3)-B—d—glucans, carboxymethylglucan and schizophyllan on
human leukocytes in vitro. Carbohydrate Research, 2003, 338, 2835 az 40; Huang, Y., Onyeri, S.,
Siewe, M., Moshfeghian, A., Madihally, S. V. In vitro characterization of chitosan-gelatin
scaffolds for tissue engineering. Biomaterials, 2005, 26, 7616 az 27; New, N., Maeda, Y., Ste-
vens, W. F., Furuike, T., Tamura, H. Growth of fibroblast cell NIH/3T3 on chitosan and chi-
tosan—glucan complex scaffords. Polymer, 2007, 56, 21 aZ 81; Teslenko, A., & Woewodina, 1.
Process for producing chitosan—glucan complexes, compounds producible thereform and their
use. United States patent. 1996, US 6 333 399; B1; Valentova, Z. Bilerova, H., Sulakova, R. &
Velebny, V. Preparation for wound healing and prevention of bandage adhesion to the wound,
containing chitosan—glucan, 2009, Patent W0/2009/043 319).

Chitin je soucasti komerén€ dostupného obvazového materialu HemCon Patch PRO. Obvaz slou-
Zi k zastavé krvaceni a je bakteriostaticky, diky snadné manipulaci pouZitelny i v polnich pod-
minkich. Rovnéz S-D-glukany snizuji vyskyt infekci a hnisavych komplikaci u poranénych
nebo operovanych pacientli. U nékterych glukani byly prokdzany G&inky na hojeni ran (Valento-
va, Z., Bilerova, H., Suldkova, R. & Velebny, V. Preparation for wound healing and prevention
of bandage adhesion to the wound, containing, chitosan—glucan, 2009, Patent WO/2009/043
319). Jejich podévani mélo za nasledek hypertrofii organi a tkani retikuloendotelialniho systému
a zvySenou fagocytézu (Jamas, M. J., Eason D. D., Ostriff G. R., Onderlonk A. B., PGG—glucans.
A novel class of macrophage—activating immunomodulators, ACS Symp. Ser., 1991, 469, 44 az
51).

Na bazi glukanu a chitinu je komeréné dostupny ptipravek Sacchachitin izolovan z Ganoderma
tsugae a Gonoderma lucidum. Sacchachitin mize hrat pozitivni roli v proliferaci a diferenciaci
keratinocytt, a tim zlepSovat hojeni ran na kiZi a zaroveti snizenim MMP (matrix metaloprotei-
naz) v extracelularnim matrixu v okoli rany urychluji proces hojeni (Su, Ching-Hua; Liu, Shu—
Hui; Yu, Shi~Yau; Hsieh, Yi-Ling; Ho, Hsiu-O; Hu, Chung-Hong; Sheu, Ming-Thau, Develo-
pment of fungal mycelia as a skin substitute: Characterization of keratinocyte proliferation and
matrix metalloproteinase expression during improvement in the wound-healing proces, Journal
of Biomedical Materials Reseach Part A, Volume 72A(2) Wiley—Feb 1, 2005).

Material pro hojeni ran ziskany z chitinu, chitosanu a glukanu se nejcast&ji aplikuje ve formé
lyofilizatu, nebo filmu nebo roztoku.

Jednim z problémi aplikace chitin/chitosan—glukanu je jeho nerozpustnost pfi neutralnim pH.
Rozpustnost Ize zvysit chemickou modifikaci (Sandula, J., Kogan, G., Kacurakova, M., Macho-
va, E., Microbial (1,3)}3-D—glucans, their preparation, physico—chemical characterization and
immunomodulatory activity. Carbohydrate Polymer, 1999, 38, 247 az 253; Yury, A. S., Alexan-
der, V. P., & Yury, G. Y. Evaluation of various chitin—glucan derivatives from Aspergillus niger
as transition metal adsorbents. Bioresource Technology, 2010, 101, 1769 az 1775; Darina, S.,
Ines, K., Eva, H., Ladislava, W., & Jana, N. Carboxymethyl chitin—gluxan (CM—CG) protects
human HepG2 and HeLe cells against oxidative DNA lesions and stimulates DNA repair of lesi-
ons induced by alkylating agents. Toxicology in Vitro, 2010, 24, 1986 az 1992), nebo depolyme-
rizaci pomoci ultrazvuku (Machova, E., Kogan, G., Chorvatovicova, D., & Sandula, J. Ultrasonic
depolymerization of the chitin—glucan complex from Aspergillus niger and antimutagenic aktivi-
ty of its products. Ultrasonics Sonochemistry, 1999, 6111 az 114; Machova, E., Kvapilova, K.,
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Kogan, G., & Sandula, J. Effect of ultrasonic treatment on the molecular weight of carboxyme-
thylated chitin—glucan complex from Aspergillus niger. Ultrasonics Sonochemistry, 1999, 5, 169
az 172; Mislovicova, D., Masarova, J., Bendzalova, K., & Machova, E. Sonication of chitin—
glucan, preparation of water—soluble fractions and characterization by HPLC. Ultrasonics Sono-
chemistry, 2000, 7, 763 az 68; Machova, E., Kogan, G., Solte, L., Kvapilova, K., & Sandula, J.
Ultrasonic depolymerization of the chitin—glucan isolated from Aspergillus niger. Reactive &
Functional Polymers, 1999, 42, 265 az 271; Chorvatoviov, D., Machov, E., & Sandula, J. Ultra-
sonication: the way to achieve antimutagenic effect of carboxymethyl—chitin-glucan by oral ad-
ministration. Mutation Research, 1998, 412, 83 az 89).

Obé tyto metody plsobi zmény ve struktuie a mohou zapfi€init ztratu biologickych aktivit, ktera
je vyrazng& zavisla na struktufe (Kubala, L., Ruzickova, J., Nickova, K. Sandula, J., Ciz,
M., Lojek, A. The effect of (1-3)-B—d—gluxans, carboxymethylglucan and schizophyllan on hu-
man leukocytes in vitro. Carbohydrate Reseach, 2003, 338, 2835 az 40).

Lé&ba koznich defektii a akutnich nebo chronickych ran je velmi dulezitou soucasti moderni me-
diciny. To souvisi i s prodluzujicim se vékem populace, ktera je lé¢ena stdle modernéjsimi postu-
py. Hojeni ran je velmi komplikovany proces, ktery neni v soucasné dobé velmi intenzivné
zkouman. PfestoZe jsou znamé dil¢i kroky hojivého procesu, cely komplex je stale zahalen ta-
jemstvim. V sou¢asné dob& je upfednostiiovano vlhké hojeni, zalozené na dodavce vlhkosti
z obvazu a vyuZivajici fizeny odtok tkaiiové tekutiny. Moderni je i vyuZiti podtlaku pomoci va-
kuové pumpy. B&hem poslednich 10 let byl naptiklad pfipraven systém zaloZeny na vyuZiti bio-
logickych a fyzikalnich vlastnosti kyseliny hyaluronové (Burgert, L. a kol., Hyaluronova vlakna,
zpusob jejich p¥ipravy a pouziti, CZ 302 994 B6 20120208, 2012).

Zlep$eni kryt ran miZe ptinést vyuZiti zvlaknéni bio—polymert. To zajisti velky povrch piisobici
na kontaktni plochu rany, lepsi kontakt bunék podilejicich se na hojeni s aktivnimi latkami nava-
zanymi na vlakna, strukturu obvazu zlepSujici vlastnosti extraceluldrni matrix hojici se tkan€, a
zajisténi spravné cirkulace tkanové tekutiny.

Urgitou nevyhodou fady biopolymeri je jejich natavitelnost (jejich teplota tani lezi nad teplotou
rozkladu). Pro zvlakiiovani neni moZné pouzit progresivni technologie vyroby vlakna, jakymi
jsou: spunbond (bezprostfedni nénos vlakna tvoficiho se tryskou z taveniny na nekonecny pas,
kde se vytvari vrstva rouna — zaklad netkané textilie), meltblown (tavenina polymeru vychazejici
ztrysky je strhavana proudem horkého vzduchu, ktery napoméha ke tvorbé charakteristického
typu vlakna jako zakladu netkané textilie.

Protoze se polysacharidy netavi, tak se pro piipravu vldken pouZivé tzv. mokry zplsob zvlakio-
vani, kdy roztok polysacharidu ve vhodném rozpoustédle je protladovan riiznym typem trysky
(kruhova nebo 3térbinova tryska, nebo tryska riizného prifezu — hvézdicovity, sféricky trojihel-
nik apod.) bezprostfedné do nerozpoustédla (srazeci lazn€), kde dochézi k formovani vlakna nebo
félie. Popis mokrého zpiisobu zvldkiiovani najdeme napt. v T. P. Nevell, S. H. Zeronian: Cellulo-
se Chemistry and its Applications. John Wiley & Sons 1985, str. 455 az 479. Nebo: J. E. McInty-
re: The Chemistry of Fibres. Edward Arnold, London 1971, str. 15.

Mokry zpiisob zvlakiiovani 1ze modifikovat na tzv. sucho—mokry zplisob zvlakiiovani. PouZiva se
napf. pii zvlakiiovani nékterych typd aromatickych polyamidi nebo vliken z regenerované celu-
16zy typu Tancell, Lyocell apod. Princip sucho-mokrého zplisobu zvlikiiovani spociva v tom, Ze
paprsek roztoku polymeru vychazejici z trysky pfed svym vstupem do sraZeci 14zn€ prochazi
vzduchovou mezerou, dlouhou od nékolika milimetrii po nékolik centimetri (tuto techniku popi-
suji napf. dokumenty WO 2000/063 470, DE 103 31 342, JP 2008 208 480). Technika sucho-
mokrého zvlakiiovani byla originalné pouzita k zvlaknéni hyaluronanu v dokumentu (Burgert, L.
a kol., Hyaluronova vlakna, zpiisob jejich pfipravy a pouziti, CZ 302 994 B6 20120208, 2012).
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Co se tyce vlaken jako takovych, rozeznavame konvenéni vlakna, mikrovldkna a nanovlakna.
Definice mikrovlaken je takova, Ze se jedna o vlakna s jemnosti pod 1 dtex, nebo-li 1000 m vlak-
na ma hmotnost pod 0,1 g. Nanovlakna jsou charakterizovana jejich primérem v jednotkach az
stovkach nanometrti, vzhledem k jejich charakteru se u nich jemnost v decitexech nestanovuje.
Z Klasickych vlaken a mikrovléken se daji pfipravit tkané textilie, netkané textilie se daji p¥ipra-
vit ze vSech typul vlaken.

Mikrovldkna aZ nanovlédkna z roztoku polymeru lze, obecné pojato, pfipravit riznymi technika-
mi. Asi nejdokonalejsi z nich je tzv. elektrospinning, nebo-li spfadani v silném elektrostatickém
poli (5 az 50 kV), kde roztok polymeru (u syntetickych polymert tavenina) je vstfikovan jemnou
tryskou (jehlou) do elektrostatického pole, kde tryska a kolektor jsou napojeny na zdroj napéti.
Kapénka polymeru vytékajiciho z trysky je timto polem dlouZena, coz pfi souéasném odpafovani
rozpoustéla vede ke vzniku nano az mikrovlakna. D4 se konstatovat, Ze poet publikaci zabyvaji-
cich se electrospinningem roste v ¢ase exponencialng (D. Li, Y. Xia. Electrospinning of Nanofib-
ers: Reinventing the Wheel?. Advanced Materials. 2004, 16, 1151 az 1170).

K mikrovlaknim obecné bio—polymerti se 1ze dostat rovnéZ silnym mechanickym pisobenim na
»surovy“ vychozi ptirodni material. Naptiklad tzv. mikrofibrilizovanou celulézu (MFC, microfib-
rillated cellulose) lze piipravit mikrofluidiza¢ni technikou z dfevni hmoty (pfiprava MFC je na-
pfiklad popsana v publikaci J. Y. Zhu a kol., Green Chem., 2011, 13, 1339).

Dalsi metoda, jak ziskat mikrovlakna bio—polymert (alginat sodny, $krob, keratin) je popsana
v publikacich polskych autorii (Dariusz Wawro a kol., Microfibrids from Natural Polymers', Fib-
res & Textiles in Eastern Europe, v. 10, No. 3/2002 (38), pp. 23 az 26, 2002), kde princip je pou-
Ziti nestacionarni koagulaéni 14zné. Princip je ten, Ze proud roztoku polymeru vychazejici z trys-
ky je unaSen nejlépe kolmym proudem koagulaéni lazn€. Tim dojde k fibrilaci a tvorbé mikro-
vlaken. Zakladni nevyhodou je ovSem fakt, Ze pfipravena mikrovidkna jsou velmi kratka, v uve-
deném dokumentu je jejich max. délka 800 pm, takZe se jedna o t&Zko zpracovatelnou drt’. Stejny
autor pak stejnou metodou popsal ptipravu mikrovlaken chitosanu (Dariusz Wawro a kol., Fibres
& Textiles in Eastern Europe (2006). 14(3), 97 az 101).

Pouziti nestaciondrni koagulacni 14zné je popsano v patentu USA Patent US 5 686 973, 1999,
»Process and apparatus for producing fibrets from celulose derivatives“. Pro pfipravena mikro-
vlakna ale opét plati, Ze jsou velmi kratka.

Postup pfipravy staplovych mikrovlaken riznych polysacharidi je rovnéZ popsédn v dokumentu
(Burgert, L. a kol., Zpisob piipravy mikrovlaken, zpiisob vyroby kryti ran, kryty ran a zafizeni,
PV 2012-306, kvéten 2012).

V soucasnosti na trhu neexistuji textilni vldkna hedvabnicového typu (,,nekone¢né vlakno*) na
béazi chitin/chitosan—glukanového komplexu a kryty ran z nich pfipravené klasickymi textilnimi
technikami. Tento nedostatek odstraiiuje pfedkladany vynalez, ktery rovnéz ukazuje postup pii-
pravy zvlkiiovaciho roztoku (nebo-li rozpusténi chitin/chitosan—glukanového komplexu) jako
nejpodstatnéj$iho kroku ptipravy vlaken.

Podstata vynalezu

Pfedmétem vynélezu je vlikno sestavajici z chitin/chitosan—glukanového komplexu, ptipravitelné
zplisobem podle predkladaného vynélezu, které ma vlastnosti textilniho vldkna, to znamena, e se
z tohoto vlakna daji vyrabét tkané i netkané textilie, vata, papirovina, a textilie lze vyrabét napft.
tkanim, pletenim &i pali¢kovanim. Vldkno se sklad4 z chitin/chitosan—glukanového komplexu,
popfipad¢ s obsahem kovovych soli a/nebo mocoviny a/nebo rozpoustédel z vyrobniho procesu,
kde molekulova hmotnost makromolekul je v rozmezi 70 kDa az 1 MDa (stanovena viskozime-
trickou metodou).
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S vyhodou je pramér vlakna (monofilu, priméarniho vlakna) 4 pm az 1 mm, délkova hmotnost 0,1
az 30 g/1000 m (0,1 az 30 tex), pevnost v tahu 0,5 az 2 cN.dtex . Pfedmétem vynalezu je rovnéz
kabilek hedvabi, ktery obsahuje 2 az 50 primarnich vlaken.

Piedmétem vynalezu je dale zplsob pfipravy vldken z chitin/chitosan-glukanového komplexu,
jehoz podstata spo¢iva v tom, Ze se pfipravi zvlakilovaci roztok obsahujici chitin/chitosan—gluka-
novy komplex, kde koncentrace chitin/chitosan—glukanového komplexu je 0,01 az 8 % hmotn.,
s vghodou 4 az 5 % hmotn., ktery se nasledné zvldkni v koagula¢ni lézni, nasledné se vldkno
zavede do zraci 1azné, poté se vlakno promyje a ususi. Koagula¢ni lazen s vyhodou obsahuje 1 aZ
99 % hmotn. kyseliny, 1 az 99 % hmotn. alkoholu a do 10 % hmotn. vody.

Chitin/chitosan—glukanovy komplex miize pochazet z riiznych zdroji, které jsou znamy ve stavu
techniky, a s vyhodou z mycelia Aspergillus sp., Streptomyces sp., Saccharomyces sp., Penicilli-
um, sp. Candida sp., Choanephora cucurbitarum, Penicillium sp. nebo Schizophyllum commune.

V jednom provedeni vynalezu se zvlakiiovaci roztok pfipravi s vyhodou tak, Ze se nejprve pfi-
pravi vodny roztok baze (s vyhodu vybrané ze skupiny zahrnujici LiOH, NaOH, KOH) a mo&o-
viny, kde koncentrace baze je 2 az 10 % hmotn. (vztazeno na celkovou hmotnost vodného rozto-
ku) a koncentrace mocoviny je 2 az 10 % hmotn. Tento roztok se ochladi na teplotu -5 az
—15°C. Do takto ochlazeného roztoku se vnese chitin/chitosan—glukanovy komplex a smés se
micha za postupného ohfevu, s vyhodou samovolného, na teplotu 10 az 40 °C, s vyhodou po
dobu 10 aZ 240 minut, za vzniku &irého homogenniho roztoku vhodného pro zvldkiiovani. Tento
roztok lze pFipravovat jednak pod vzdu$nou atmosférou a dale s vyhodou pod inertni atmosférou,
napf. pod dusikem, nebo argonem.

Zvlakiiovaci roztok se pres trysku s alespoii jednim otvorem o priméru 0,05 az 1 mm protla¢i do
koagulacni 1azné.

V tomto provedeni vynalezu ma koaguladni lazefi s vyhodou slozeni 1 az 99 % hmotn. kyseliny,
1 az 99 % hmotn. alkoholu a do 10 % hmotn. vody.

Po zvlékn&ni se vlakno ponecha v této lazni (koagula¢ni) po dobu jednotek sekund (&ili se konti-
nudlng z lazn& odebird) az 8 hodin, a posléze se prenese do zraci lazné, ktera v tomto povedeni
vynalezu obsahuje pouze &isty alkohol, &i smés alkoholti. Teplota zraci lazng je 5 az 40 °C. Vlak-
no se ponecha v této zraci 1azni po dobu 10 minut aZ 24 hodin.

V druhém provedeni vyndlezu se nejprve pfipravi roztok LiCl v N,N—dimethylacetamidu
(DMAc), kde koncentrace LiCl je 2 az 10 % hmotn. Tento roztok se zahfeje na teplotu 40 az 80
°C a mich4 po dobu 10 aZ 120 minut. Do takto pfipraveného roztoku se vnese chitin/chitosan—
glukanovy komplex a smés se micha za postupného chlazeni, s vyhodou samovolného, na teplotu
10 az 40 °C, s vyhodou po dobu 10 a2 240 minut, za vzniku &irého homogenniho roztoku vhod-
ného pro zvlakiiovani. Tento roztok lze pfipravovat jednak pod vzduSnou atmosférou a dale
s vyhodou pod inertni atmosférou, napt. pod dusikem, nebo argonem.

Zvlakiiovaci roztok se pes trysku s alespoti jednim otvorem o priméru 0,05 az 1 mm protlaci do
koagula¢ni lazné.

V tomto provedeni vynélezu:

a/ obsahuje koagulaéni lazet alkohol, ve kterém miize byt rozpustén plastifikator, a to v mnozstvi
0,5 az 4 % hmotn.;

b/ ma koagulaéni lazeti s vyhodou slozeni 1 az 99 % hmotn. kyseliny, 1 aZ 99 % hmotn. alkoholu
a do 10 % hmotn. vody.
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Po zvlaknéni se vldkno ponecha v této koagulaéni lazni po dobu jednotek sekund (&ili se kontinu-
aln€ z 1azn¢ odebird) az 8 hodin, a posléze se prenese do zraci 14zn€. Teplota zraci lazné je 5 aZz
40 °C. Vlakno se ponecha v této zraci lazni po dobu 10 minut az 24 hodin.

Zraci lazeii v tomto provedeni vynalezu obsahuje vodu, nebo vodny roztok baze (vybrané ze sku-
piny zahrnujici LiOH, NaOH, KOH), kde koncentrace baze je 0,5 az 10 % hmotn. Nebo zraci
lazeti obsahuje smés vody a alkoholu, kde koncentrace alkoholu je 10 aZ 90 % hmotn. V dal3im
vyhodném provedeni vynélezu miiZe zraci lazeii obsahovat plastifikator, a to v koncentraci 0,5 az
10 % hmotn.

Vyznakem vynalezu je, ze vychozi chitin/chitosan—glukanovy komplex ma molekulovou hmot-
nost vrozmezi 70 kDa aZ 1 MDa (stanovena viskozimetrickou metodou, tato metoda je dobie
popsana napf. v publikaci: Vollmert Bruno: Zaklady makromolekularni chemie, ACADEMIA,
Praha 1970, str. 546 az 589).

Chitin/chitosan—glukanovy komplex se, podobné jako jiné polysacharidy, netavi, ale lze s Gspé-
chem pouZzit mokrého a sucho-mokrého zpusobu zvlakiiovani, kdy roztok chitin/chitosan—gluka-
nového komplexu ve vhodném rozpoustédle je protlatovan riznym typem trysky (kruhova nebo
Sté€rbinova tryska, nebo tryska rizného prifezu — hvézdicovity, sféricky trojuhelnik apod.) bez-
prostfedné do nerozpoustédla (koagulaéni lazn¢), kde dochazi k formovani vlakna.

Pfipraveny roztok chitin/chitosan—glukanového komplexu se zvlakfiuje s vyhodou tryskou s ales-
poii jednim otvorem o priiméru 0,05 az 1,0 mm, a to bud’ jako monofil, nebo tryskou s vice otvo-
ry, do koagula¢ni 1azn€. Pfi zvlaknéni tryskou s vice otvory (to znamené tryskou se sadou otvort,
z nichZ kazdy ma primér 0,05 az 1,0 mm) se ziska kabilek hedvabi, ktery obsahuje 2 az 50 pri-
marnich vlaken.

Zv1ast dobfe se osvédCuje tzv. ,,gravitaéni“ zplisob zvlakiiovani, kdy koagulagni tryska je umisté-
na vertikalné a tvotici se vlakno je gravitadni silou formovano a dlouZeno gravitaéni silou bez
napéti ve zvlakiiovaci lazni po draze 1 az 5 m. Tvofici se vldkno se miize voln& ukladat na dné
koagula¢ni Sachty, nebo miZe byt navijeno na vhodnou civku.

Zvlakiiovat je mozné i zplisobem suchomokrym, kde vzdu$na pasaz pred vstupem proudu zvlak-
fiovaného roztoku do koagula¢ni 14zné je 1 az 200 mm.

Jako kyselinu lze pouZit organickou nebo anorganickou kyselinu nebo jejich smési. Organicka
kyselina je s vyhodou vybréana ze skupiny zahrnujici kyselinu mravenc¢i, octovou, propionovou a
Jjejich smési. Anorganickou kyselinou je s vyhodou kyselina fosforeéna.

Alkohol je s vyhodou vybran ze skupiny zahrnujici methanol, ethanol, propan—1—ol a propan—2—
ol, a jejich smési.

Co se tyce plastifikatori, jedna se o materialy, které se mechanicky zabudovavaji do polymeri
(nechemicka inkluze), aby se zvysila pfedevsim jejich pruznost. V tomto provedeni vynalezu se
jedna o polyethylenglykoly, glycerol, dimethylcitrat, dimethylmaleat a dimethyljantarat.

Po usuSeni ve findlnim vldknu zistane urcity obsah rozpoustédel pouZitych v koagulaéni a susici
lazni (€ili kyselina a alkohol). Pomoci NMR spektrometrie I1ze tento obsah zbytkovych rozpous-
tédel definovat v rozmezi od 0,2 do 5 % hmotn.

Ve finalnich vldknech ziistane rovnéZ urdity obsah latek pouZitych v procesu. Obsah mo&oviny
Ize definovat v rozmezi 1 az 3 mg/1 kg vldken (stanoveno elementirni analyzou) a obsah lithia
Ize definovat v rozmezi 4 aZ 6 mg Li/1 kg vlaken (stanoveno plameno—ioniza¢ni metodou).
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Dal§im predmétem tohoto vynalezu je pouziti vlakna podle pfedlozeného vynélezu pro pfipravu
tkanych a netkanych textilii, které jsou ureny jako kryty ran. Pfedmétem vynélezu jsou i kryty
ran obsahujici vlakna podle pfedkladaného vynélezu.

Ptehled obrazkl na vykresech

Obr. 1 Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu pfipraveného v ptikladu 1.

Obr. 2 Zavislost zdanlivé viskozity na rychlosti otacek CChHC™" pro rtizné koncentrace pfi
25 °C.

Obr. 3. (a) *C-NMR spektrum mogoviny; (b) *C-NMR spektrum CChGC*".

Obr. 4. Dvourozm&mé NMR CChGC™. (a): TOSCY CChGC*" ve smési motovina/NaOH/D0;
(b) 'H="C hetero-nuklearni korelace

Obr. 5. Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu ptipraveného v piikladu 2.
Obr. 6. V1akno z chitin/chitosan—glukanového komplexu ptipraveného v piikladu 3.

Obr. 7. RTG difrakce CChGC™" vldken; a ... vychozi CChGC™; b...vlakno ptipravené v ptikladu
1; c...vlakno pfipravené v ptikladu 3.

Obr. 8. FTIR spektra vychoziho CChGC"™.

Obr. 9. FTIR spektra; (a): vychozi CChGC™™; (b): vlakno z CChGC™ ptipravené v ptikladu 3.
Obr. 10. Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu pfipraveného v piikladu 4.

Obr. 11. '"H-NMR spektrum CChGC*™.

Obr. 12. Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu pfipraveného v piikladu 6.

Obr. 13. Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu piipraveného v ptikladu 7

Obr. 14. Vlakno z chitin/chitosan—glukanového komplexu pfipraveného v pfikladu 8.

Obr. 15. Vldkno z chitin/chitosan—glukanového komplexu piipraveného v piikladu 9.

Obr. 16. 2D SWAXS vlaken; a... koagula¢ni roztok NaOH/mo¢ovina/voda (ptiklad 3); b... koa-

gulaéni roztok DMAC/LiCl (ptiklad 9).

Piiklady provedeni vynalezu

Snimky vlaken byly provedeny na mikroskopu Tescan VEGA II LSU (Tescan, Brno). Tento
mikroskop vyuziva wolframovou katodu a maximalni rozliSeni jsou 3 nm. Parametry méfeni byly
nasledujici: urychlovaci napéti primarniho elektronového svazku: 5kV, pracovni vzdalenost
(working distance — WD): 4 a% 5 mm, tlak v komofe: vysoké vakuum, rezim zobrazeni: sekun-
darni elektrony.

Vlakna byla nalepena na uhlikovy lepici tercik a pak naprasena zlatem. Vrstva zlata na vzorku:
cca 15 nm, naprasujici stroj: SC7620 Mini Sputter Coater (Quorum Technologies, UK).
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Infradervena spektra byla méfena na pfistroji FTIR-8400S od firmy SHIMADZU. Vzorky byly
méfeny ve formé KBr tablet.

Pevnost v tahu vlaken byla méfena na dynamometru Instron 5500R (firmy Instron).
Pevnost vlaken ve smy¢ce byla méfena na dynamometru Instron 5500R (firmy Instron).
Mgéfeni rozptylu RTG paprski ve dvou rozmérech (2D SWAXS):

Meéfeni rozptylu byla uskute¢néna s pouzitim kamery Molmet (Molecular Metrology, nyni Riga-
ku). Zdrojem zafeni je rentgenka s mikroohniskem (Bede microsource), v rezimu 45 kV a 0,66
mA (30 W). Paprsek je zaostfen a zaroveil monochromatizovan pomoci dvou na sebe kolmych
multivrstvych asférickych zrcadel (Osmic Confocal Max-Flux) a nasledné vymezen tfemi clo-
nami. Rozptylené zafeni v oblasti malych ahli (SAXS) je mé&feno dvojrozm&mym poziéné citli-
vym detektorem. Jedna se o multidratovy detektor Gabrielova typu s trvalou plynovou néplni.
Kruhova aktivni oblast méa primeér 20 cm. V oblasti vy$Sich Ghli (WAXS) se pouzivé zobrazova-
ci folie (imaging plate Fuji Film). Ke kalibraci v oblasti SAXS se provadi pomoci Ag behenatu
(Silver Behenate) a v oblasti WAXS kfemikového prasku. Braggovy vzdalenosti byly po&itany
pomoci rovnice d = 2n/q. Zde q = 4n/A sin(9) je velikost rozptylového vektoru. V definici je 2¢
Ghel rozptylu a A = 0.154 nm pouzita vinova délka. M&feni byla optimalizovana na dosaZeni
uspokojivé statisticky Citani a z ni vyplyvajici chyby a kvality méfeni a trvala podle vlastnosti
konkrétnich vzorkl obvykle v rozmezi 4 aZz 10 hodin.

Zdanliva viskozita byla méfena na reometru ARG2 od firmy TA Instruments. M&fici systém,
ktery byl pouzit byl kuzel (40 mm/I°)—deska. Udaje u kuZele: prvni—primér, druhy—ihel zkoseni.

Difuzni NMR spektra, nebo-li kapalné NMR vzorky byly analyzovany pomoci pfistroje Bruker
AvanceTM III 500 MHz operujicim pfi protonové frekvenci 500,25 MHz a vybavenym 5 mm
Bruker BBFO Sirokopasmovou sondou. Analyza a zpracovani spekter bylo provedeno v pro-
gramu Topsin 2.1 (Bruker Biospin). VSechny spektra byla ziskana bez rotace pfi teploté 25 °C.
Difazni NMR spektra (Diffusion ordered spectroscopy — DOSY) byly méfena pomoci pulsni
sekvence STEBPGP se stimulovanym echem a bipolarnimi gradienty. 32 skenii bylo kumulovano
za pouziti formovaného sinového pulzu o délce 2,5 ms (tj. 5 ms pro bipolarni pulsni pér)
v rozsahu od 0,674 do 32,030 Gem™ ve 24 inkrementech s difiznim &asem 1000 az 1600 ms a
16 K ¢asovou doménou datovych bodii. Zpracovani bylo provedeno nasobenim dat faktorem
rozsifeni ¢ary 1 Hz, potladenim zdanlivych pikii faktorem 4 a nastavenim maximalniho interaké-
niho ¢isla na 100, faktoru citlivosti Sumu na 2, a po¢tu komponent na 1.

Stanovent lithia bylo provedeno pomoci sekvenéniho optického emisniho spektrometru s ionizaci
v induk¢né vazaném plazmatu (Integra XL2, GBC Austrélie) s pouZitim keramického V—groové
zamlZovace a cyklonické mlzné komory (oboji Glass Exspansion, Australie). Standardni kalib-
ra¢ni roztoky lithia o koncentraci 10; 5; 1; 0,5 a 0,1 mg/1 byly pfipraveny fedénim ze standardni-
ho roztoku 1 +/- 0,002 g/l, SCP Science, Kanada). Detekéni limit, vyjadfeny pro méteny slepy
pokus jako koncentrace odpovidajici trojnasobku smérodatné odchylky $umu v misté ode&tu
korekce spektralniho pozadi, byl 0,05 mg/l.
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Pracovni podminky ICP OES analyzy

parametr hodnota parametr hodnota
pFikon 1100 W rychlost pumpy 1,5 ml.min™
vySka pozorovani 6,5 mm napéti na fotonasobi¢i 600 V
pracovni plyn Argon 99,999 % spektralni linie 670,784 nm
plazmovy plyn 0,6 L.min™ korekce pozadi pevna
vnéjsi plyn 11 L.min™ opakovana méfeni 5

nosny plyn 0,65 [.min™

Elementéarni analyza byla provedena na pfistroji FISONS Instruments, EA 1108 CHN.

Piiklad 1. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vldkna (Aspergillus Niger; CChGC™™) za
pouziti NaOH/mo¢ovina/H,O

Chitin/chitosan—glukanovy komplex (Aspergillus Niger; CChGC™, CPN spol. s.r.0., Dolni Dob-
rout, CR) s obsahem susiny 93,64 %, popela 0,82 % a glukosaminu (GLA) 13,26 % byl v poza-
dovaném mnoZstvi dispergovan ve smési NaOH/mo&ovina/H,O (pomér hmotnostnich dild
6/4/90), kter4 byla pted vnesenim CChGC*" ochlazena na —12 °C. Potom byla disperze intenziv-
né michdna 30 min pfi samovolném ohfevu aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku trans-
parentniho roztoku s obsahem CChGC*" 4 % hmotn. Zvldknéni bylo provedeno na laboratornim
koagula&nim zafizeni vyvinutém ve firmé CPN spol. s.r.o., Dolni Dobroug, CR, kde pramér trys-
ky byl 0,4 mm. Roztok CChGC™" byl protlagen pres trysku do koagulagni lazn& obsahujici smés
kyseliny octové (98%) a methanolu (p.a.) v objemovém poméru 10/90. Vznikla vlikna byla
z 14zné vyjmuta a vloZena na 15 hodin do zraci lazn& obsahujici pouze methanol (p.a.) pfi teploté
20 °C. Vzniklé homogenni vladkno bylo posléze vyjmuto a usuSeno pfi laboratorni teploté (22 °C)
volné na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé elementarni vldkno, obr. 1), jehoZ pevnost byla
0.596 cN.dtex .

Pomoci acidobazické titrace a IC spektroskopie bylo zji§téno, Ze vychozi CChGC*N mé stupett
deacetylace 75 %.

Reologické chovani chitin/chitosan—glukanového komplexu (Aspergillus niger) ve vodneém roz-
toku mocoviny (6 % hmotn.) a hydroxidu sodného (4 % hmotn.), kde koncentrace CChGC* byla
v rozmezi 0,5 % hmotn. aZz 2 % hmotn., je ukdzano na obrazku 2. Z vysledku méfeni je zfejmé,ze
roztoky s nizkou koncentraci CChGC™ (0,1 az 1,0 % hmotn.) se chovaji jako Newtonské kapali-
ny. Kriticka rychlost otagek (y.), ktera odpovidd piechodu z Newtonského chovani na visko—
elastické, jde k niz§im hodnotam se zvySujici se koncentraci CChGC™. Toto chovani je podobné
roztokiim polysacharidi, napt. roztoku galaktomananu (Kapoor, V. P., Taravel, F. R., Joseleau, J.
P., Milas, M., Chanzy, H., & Rinaudo, M. Cassia spectabilis DC seed galactomannan: Structural,
crystallographical and rheological studies. Carbohydrate Research, 1998, 306, 231 az 241). Zdan-
liva viskozita pfi nulovych otackach (n,) se zvysuje s rostouci koncentraci CChGC*Y, opét velmi
podobng, jako je tomu u roztokii polysacharidi (Castelain, C., Doublier, J. L., & Lefebvre, J. A
study of the viscosity of cellulose derivatives in aqueous solution. Carbohydrate Polymers, 1987,
7, 1 az 16; Milas, M., Rinaudo, M., & Tinland, B. The viscosity dependence on concentration,
molecular weight and shear rate of xanthan solutions, Polymer Bulletin, 1985, 14, 157 az 164).
Pro koncentraci 2 % CChGC*" je hodnota kritické rychlosti otadek 1 s, coz ukazuje na urditou
rigiditu fetézch tohoto komplexu ve vodném roztoku mocoviny a hydroxidu sodného.
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Obrazek 3, 4 a tabulka 1 ukazuje "C-NMR spektrum CChGC*" rozpusténého v deuterované
vodé za pFitomnosti mogoviny a hydroxidu sodného a pro porovnéani rovnéz *C-NMR spektrum
mocoviny.

Tabulka 1. Chemické posuny CChGCA™

104,7

86,74
76,97
73,46
61,55

3 R N R RS B N

o

Ve spektru mocoviny jsou vidét dva signaly (162,5 a 169,2 ppm), které odpovidaji skuping C=O.
Co se ty&e spektra CChGC*", zde jsou vidét signaly anomernich uhliki C~1, C-3 a C-6 (104,5;
74,40 a 61,690 ppm) glukanové jednotky. Signaly C=0 skupiny v CChGC*" se samoziejmé pre-
kryvaji se signaly mocoviny. O vysokém stupni deacetylace svédgi fakt, Ze nejsou vidét signaly
methylové skupiny (resp. acetamidové skupiny).

Ptiklad 2.  Ptiprava chitin/chitosan—glukanového vlakna (Aspergillus Niger; CChGCAY) za
pouziti NaOH/mo¢&ovina/H,O

Chitin/chitosan—glukanovy komplex (Aspergillus Niger; CChGC*") s obsahem susiny 93,64 %,
popela 0,82 % a glukosaminu 13,26 % byl v pozadovaném mnoZstvi dispergovan ve smési Na-
OH/mo¢ovina/H,O (pomér hmotnostnich dili 6/4/90), ktera byla pted vnesenim CChGCAN
ochlazena na —12 °C. Potom byla disperze intenzivné michana 30 min pfi samovolném ohfevu az
na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem CChGC*" 5 %
hmotn. Zvldknéni bylo provedeno na laboratornim koaguladnim zafizeni vyvinutém ve firmé
CPN spol. s.r.0., Dolni Dobroug, CR, kde priimér trysky byl 0,4 mm. Roztok CChGC" byl pro-
tlaten pres trysku do koagula¢ni 14zn¢ obsahujici smés kyseliny octové (98%) a methanolu (p.a.)
v objemovém poméru 30/70. Vznikla vldkna byla z 14zné vyjmuta a vloZena na 15 hodin do zraci
1azn& obsahujici pouze methanol (p.a.) pfi teploté 20 °C. Vzniklé homogenni vlakno bylo posléze
vyjmuto a usuSeno pfi laboratorni teploté (22 °C) volné na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednot-
livé elementéarni vlakno, obr. 5), jehoZ pevnost byla 1,00 cN.dtex".

Piklad 3.  Priprava chitin/chitosan—glukanového vlikna (Aspergillus Niger; CChGC*Y) za
pouziti NaOH/moc¢ovina/H,0

Chitin/chitosan—glukanovy komplex (Aspergillus Niger; CChGC™") s obsahem susiny 93,64
popela 0,82 % a glukosaminu 13,26 % byl v pozadovaném mnoZstvi dispergovéan ve smési Na-
OH/mocovina/H,O (pomér hmotnostnich dili 6/4/90), kterd byla pred vnesenim CChGC*Y
ochlazena na —12 °C. Potom byla disperze intenzivng mich4na 30 min p¥i samovolném ohfevu az
na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem CChGC™Y 5 %
hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koagulaénim zafizeni vyvinutém ve firmé
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CPN spol. s.r.0., Dolni Dobrou¢, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm. Roztok CChGC™" byl pro-
tladen pies trysku do koagula¢ni 14zn& obsahujici smés kyseliny octové (98%) a methanolu (p.a.)
v objemovém poméru 50/50. Vznikla vlakna byla z 14zné vyjmuta a vloZena na 15 hodin do zraci
lazné€ obsahujici pouze methanol (p.a.) pfi teploté 20 °C. Vzniklé homogenni vldkno bylo posléze
vyjmuto a ususeno pii laboratorni teploté (22 °C) volné na vzduchu Byl ziskan monofil (jednot-
livé elementarni vlakno, obr. 6), jehoZ pevnost byla 1.531 cN. dtex'.

Obrazek 7 ukazuje RTG difrakei CChGC™Y vlaken pFipravenych v riznych koagula¢nich laznich
v porovnani s vychozim CChGCA™.

Difrakce paprskii X vychoziho chitin/chitosan—glukanového komplexu (CChGC*™) vede ke
vzniku dvou Sirokych piki pfi 9,6, 18,6 a 26,5° ve 26 rozsahu 5 az 55°. Naopak jeden Siroky pik
(26,5°) u vlaken piipravenych z CChGC*" ukazuje na fakt, 7e po rozpu§téni komplexu v systému
modovina/NaOH/voda (za plisobeni nizkych teplot a michani) doslo ke sniZeni krystalinity, nebo-
li, Ze se ve vlidknu pln& neobnovily vnitini a vn&jsi vodikové vazby.

FT-IR spektra vychoziho CChGC™" jsou ukézina na obrazku 8. Ziskana data potvrzuji existenci
B-vazby s charakteristickymi pasy 890 a 1375 cm™ (Sandula, J, G. Kogan, M., Kadurikova, &
Machova, E.; Microbial (1,3)-3-D—glucans, their preparation, physico—chemical characterization
and immunomodulatory activity, Carbohydrate Polymer, 1999; 38; 247 az 253; Wang, J &
Zhang, L. Structure and chain conformation of five water—soluble derivatives of B—D-glucan
isolated from Ganoderma lucidum, Carbohydrate Research, 2009, 344, 105 az 112). Naopak cha-
rakteristické vibrace a—(1-3)-glukanu 929, 846 a 821 cm ™ nebyly nalezeny. Pas pfi 1650 cm™ je
charakteristicka vibrace C=0 (am1d D acetylove skupiny v chitinové jednotce. Zvyseni obsahu
GLA zpiisobuje novou vibraci pfi 1550 cm, ktera je charakteristicka pro N-H deformaci (amid
IT) aminové skupiny. Pas pti 2924 cm™ 'je v1brace C-H acetylové skupiny (Tabulka 2). Signaly
byly ptitazeny podle udaji uvedenych v literatufe (WANG, T. L., Hanxiang, Wang, M., TAN, T.
Integrative Extraction of Ergosterol (1-3) a-D~Glucan and Chitosan from Penicillium chrysoge-
num Mycelia. Chin. J. Chem. Eng. 2007, 15, 725 aZ 729, Sandula, J, G. Kogan, M., Kacurakova,
& Machova, E.; Microbial (1,3)-B-D-glucans, their preparation, physico—chemical characte-
rization and immunomodulatory activity, Carbohydrate Polymers, 1999; 38; 247 az 253).

Tabulka 2. Charakteristické FTIR absorp&ni pasy CChGC™N

3450 (N-H), v(O-H)
2940 Vas(CHy),
1654 v(C=0) Amide |
1860 3(N-H) Amid I, W(C-H)

6 o(CH) glukan
1375 ®(CH>) chitosan
1325 8(C-N) Amid I1I
1083 v(C-C) a 8(0-H)

i 1070 ¥(C-0)

890 L 8(C-H)

FTIR spektra vychoziho chitin/chitosan—glukanového komplexu (CChGCAN) a Vlakna zn&j pii-
praveného v tomto ptikladu jsou ukdzana na obrazku 9. Siroky pas pfi 3456 cm” ! vznika diky O-
H vibraci (stretching) a diky absorpci vnitinich H-vazeb. Charakteristické absorpEni pasy pii
1654 (Amid I), 1560 (Amid II) a 1325 cm™ (Amid III) ukazuji na krystalovou strukturu vych021-
ho CChGC*N. Absorpéni pas (obr. Xb) pti 1560 cm™ ! (amid TI) je u vlakna z CChGC™ silngjsi
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oproti vychozimu komplexu. To ukazuje, Ze soustava mocovina/NaOH/voda ovlivni strukturu
komplexu tak, Ze nabobtna.

Tabulka 3 ukazuje vysledky elementarni analyzy vychoziho CChGC*" a vlakna z n&j ptiprave-
ného. Vysledky ukazuji, Ze zpracovanim vychoziho komplexu do vlakna se v podstaté nenarusil
pomé&r jednotlivych prvkid. To znamend, Zze nedo$lo k ,odplaveni® &asti makromolekuly
CChGC™.

Tabulka 3. Elementarni analyza CChGC™"

~ Vychozi CChGC™" 3897 | 6,39 1,79
CVemezcoee® isu e | s

Piiklad 4. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vlakna (Aspergillus Niger; CChGC™) za
pouziti DMAc/LiCl

V prvni fézi se pfipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N,N-dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michan 1 hodinu pfi 70 °C. Potom byl v poZadovaném mnoZstvi pfi této teplot€ vmichén chitin/-
chitosan—glukanovy komplex (Aspergillus Niger; CChGC™", s obsahem susiny 93,64 %, popela
0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivné michéna 30 min p¥i samovol-
ném ohfevu aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem
CChGC™ 4 % hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koaguladnim zafizeni vyvinu-
tém ve firm& CPN spol. s.r.o., Dolni Dobrou¢, CR, kde pramér trysky byl 0,4 mm. Roztok
CChGC™™ byl protlaten pres trysku do koagula&ni lazn& obsahujici absolutni propan—2—ol, ve
kterém byl rozpustén glycerol jako plastifikator (1 % hmotn). Vznikla vldkna byla z 14zné& vyjmu-
ta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci lazné obsahujici pouze destilovanou vodu pfi teploté
20 °C. Vzniklé homogenni vldkno bylo posléze vyjmuto a usu$eno pfi laboratorni teploté (22 °C)
voln€ na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé elementarni vlakno, obr. 10), jehoZ pevnost
byla 0.632 cN.dtex" a Youngtiv modul 534,15 MPa. Pomoci analytické metody ICP bylo zjiste-
no, Z obsah lithia ve vlakné byl 4 mg/Kg.

Obrazek 11 a tabulka 4 ukazuje 'H-NMR spektrum CChGCAN rozpusténého ve smési
DMSO/LICL.
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Tabulka 4. Chemické posuny CChGC*N

1 )

2 3,34

3 3,53

; S
5 3,65

6 423

Co se ty¢e >C NMR spektra, jsou zde dominantni iroké a aste¢n& prekryté signaly glukanovych
jednotek (glukopyranosyl) C1-C6. Ziskané spektrum je charakteristické pro glukany (referenci
lze nalézt v praci: Young-Teck Kim, Eun-Hee Kim, Chaejoon Cheong, David L. Williams.
Structural characterization of b-D—(1.3,1.6)-linked glucans using NMR spectroscopy. Carbohyd-
rate Research 328 (2000) 331 az 341). Rovnéz piedpokladame, Ze glukanové frakce pievladaji ve
zkoumaném vzorku. Zde B konfigurace D—glukanovych jednotek je indikovana C1 resonanci pfi
cca. 103 ppm; rozvétveni na C6 pozici je potvrzeno C6 signaly pfi 68,9 az 69,1 ppm (O-
substituované jednotky) a pii 62,0 aZ 62,3 ppm (nesubstituované jednotky). Siroky vicenasobny
C3 signal pfi 86,6 az 85,4 ppm miiZe byt pfifazen pfitomnosti 1,3-navazanych rezidui. Nejinten-
zivn&jsi pik pti 74,1 az 74,4 ppm odpovida C2, rameno (,,shoulder) blizko 76,0 ppm uhliku CS;
ostatni uhliky pfispivaji k celkové obalce pti 65 az 80 ppm.

Ptitomnost o—1,3—glukanu nelze vylougit, protoze signaly typické pro tuto formu, C1 pfi
101 ppm, C2 pti 71,5 ppm, nebyly prikazné identifikovany. Na druhou stranu, resonanéni signa-
ly pti 173,5 ppm (CO-t), 51,1 ppm (C2-t) a 22,6 az 23,1 ppm (CH;-t) jasn€ indikuji pfitomnost
chitinu ve vzorku (referenci Ize nalézt v Hajime Saito, Ryoka Tabeta, Kozo Ogawa. High—resolu-
tion solid—state carbon—13 NMR study of chitosan and its salts with acids: conformational cha-
racterization of polymorphs and helical structures as viewed from the conformation—dependent
carbon—13 chemical shifts. Macrmolecules 20 (1987), 2424 az 2430).

Piiklad 5. Priprava chitin/chitosan—glukanového vldkna (Aspergillus Niger; CChGC™) za
pouziti DMAc/LiCl

V prvni fazi se ptipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N,N-dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michan 1 hodinu pfi 70 °C. Potom byl v pozadovaném mnoZstvi pfi této teploté vmichén chitin/-
chitosan—glukanovvy komplex (Aspergillus Niger; CChGC*, s obsahem susiny 93,64 %, popela
0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivné michana 30 min pfi samovol-
ném ohfevu aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem
CChGC™ 4 % hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koagula¢nim zafizeni vyvinu-
tém ve firmé CPN spol. s.r.0., Dolni Dobrou, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm. Roztok
CChGC™ byl protladen pies trysku do koagulagni l4zn& obsahujici absolutni propan—2—ol, ve
kterém byl rozpustén glycerol jako plastifikator (2 % hmotn). Vznikla vlakna byla z 14zn€ vyjmu-
ta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci 14zné obsahujici pouze destilovanou vodu pfi teploté
20 °C. Vzniklé homogenni vlakno bylo posléze vyjmuto a ususeno pfi laboratorni teploté (22 °C)
voln& na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé elementarni vldkno), jehoZ pevnost byla 0.962
¢N.dtex™ a Youngiiv modul 1193,1 MPa.
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Priklad 6. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vlakna (Aspergillus Niger; CChGC*) za
pouziti DMAc/LiCl

V prvni fazi se pfipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N,N—dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michan 1 hodinu pti 70 °C. Potom byl v pozadovaném mnoZstvi pfi této teploté vmichan
chitin/chitosan—glukanovvy komplex (Aspergillus Niger; CChGC*Y, s obsahem susiny 93,64 %,
popela 0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivné michéna 30 min pfi sa-
movolném ohfevu az na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem
CChGC* 4 % hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koagulaénim zafizeni vyvinu-
tém ve firmé¢ CPN spol. s.r.o., Dolni Dobrou¢, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm. Roztok
CChGC*™ byl protlagen pres trysku do koaguladni lazn& obsahujici absolutni propan—2—ol, ve
kterém byl rozpustén glycerol jako plastifikator (2 % hmotn). Vznikla vlakna byla z 14zné& vyjmu-
ta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci lazné obsahujici pouze destilovanou vodu, ve které bylo
rozpu$téno 5 % hmotn. polyethylen glykolu (Mw 1400), pfi teploté 20 °C. Vzniklé homogenni
vlakno bylo posléze vyjmuto a ususeno pfi laboratorni teploté (22 °C) voln& na vzduchu. Byl
ziskan monofil (jednotlivé elementarni vldkno, obr. 12), jehoZ pevnost byla 1,348 cN.dtex a
Youngiiv modul 3962,2 MPa.

Priklad 7. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vidkna (Aspergillus Niger; CChGC™) za
pouziti DMACc/LiCl

V prvni fézi se pfipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N, N~dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michéan 1 hodinu pfi 70 °C. Potom byl v pozadovaném mnoZstvi pfi této teplot€ vmichan chitin/-
chitosan—glukanovvy komplex (Aspergillus Niger; CChGC™", s obsahem susiny 93,64 %, popela
0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivné michana 30 min p¥i samovol-
ném ohfevu aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsahem
CChGC™ 4 % hmotn. Zvldknéni bylo provedeno na laboratornim koagula¢nim zafizeni vyvinu-
tém ve firm& CPN spol. s.r.0., Dolni Dobrou¢, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm. Roztok
CChGC*™ byl protladen pres trysku do koagulacni lazng obsahujici absolutni propan—2-ol, ve
kterém byl rozpustén glycerol jako plastifikator (2 % hmotn). Vznikla vldkna byla z 14zné vyjmu-
ta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci lazn& obsahujici pouze destilovanou vodu, ve které bylo
rozpusténo 2 % hmotn. NaOH, pfi teplot€ 20 °C. Vzniklé homogenni vlakno bylo posléze vyjmu-
to a usuSeno pfi laboratorni teploté (22 °C) volné na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé
elementarni vlikno, obr. 13), jehoZ pevnost byla 1,787 ¢cN.dtex™" a Youngiiv modul 1152,3 MPa.

Ptiklad 8. Pfiprava chitin/chitosan-glukanového vldkna (Aspergillus Niger; CChGC*Y) za
pouziti DMAc/LiCl

V prvni fazi se pfipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N,N—dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michan 1 hodinu pti 70 °C. Potom byl v poZadovaném mnoZstvi pfi této teploté vmichan
chitin/chitosan—glukanovvy komplex (Aspergillus Niger; CChGC*Y, s obsahem suiny 93,64 %,
popela 0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivn& michéna 30 min pfi sa-
movolném ochlazeni aZz na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku
s obsahem CChGC™" 4 % hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koagula¢nim zafi-
zeni vyvinutém ve firm¢ CPN spol. s.r.o., Dolni Dobroug, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm.
Roztok CChGC™" byl protladen pies trysku do koaguladni lazné obsahujici absolutni propan—2—
ol, ve kterém byl rozpustén glycerol jako plastifikator (3 % hmotn). Vznikl4 vldkna byla z 1azné
vyjmuta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci lazn& obsahujici destilovanou vodu, ve které bylo
rozpusténo 1 % hmotn. NaOH, pfi teploté 20 °C. Vzniklé homogenni vlékno bylo posléze vyjmu-
to a usuSeno pfi laboratorni teploté (22 °C) volné na vzduchu. Byl ziskidn monofil (jednotlivé
elementarni vldkno, obr. 14), jehoZ pevnost byla 1,605 cN.dtex™! a Youngtv modul 1635,4 MPa.
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Priklad 9. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vlakna (Aspergillus Niger; CChGC™Y) za
pouziti DMAc/LiCl

V prvni fazi se pfipravil 6% (hmotn.) roztok LiCl v N,N-dimethylacetamidu (DMAc), ktery byl
michan 1 hodinu pfi 70 °C. Potom byl v pozadovaném mnoZstvi pii této teplot€¢ vmichan
chitin/chitosan—glukanovvy komplex (Aspergillus Niger; CChGC™, s obsahem susiny 93,64 %,
popela 0,82 % a glukosaminu 13,26 %). Potom byla disperze intenzivné michana 30 min pfi sa-
movolném ochlazeni aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku transparentniho roztoku s obsa-
hem CChGC™Y 4 % hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim koagulaénim zafizeni
vyvinutém ve firm& CPN spol. s.r.o., Dolni Dobroug, CR, kde primér trysky byl 0,4 mm. Roztok
CChGC™™ byl protlagen pres trysku do koagula¢ni 1azn& obsahujici smés kyseliny octové (98%) a
methanolu v objemovém poméru 50/50. Vznikla vlakna byla zlazn¢ vyjmuta a vloZena na
15 hodin do druhé zraci 14zné& obsahujici smés destilované vody a methanolu v objemovém po-
méru 50/50, pii teploté 20 °C. Vzniklé homogenni vldkno bylo posléze vyjmuto a usuSeno pfi
laboratorni teploté (22 °C) volné na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé elementarni vlédkno,
obr. 15), jehoz pevnost byla 1,321 cN.dtex™" a Youngiiv modul 3395,4 MPa.

Na obrazku 16 je porovnani 2D SWAXS (Two—dimensional X-ray scattering) vlaken pfiprave-
nych ze koagulaniho roztoku NaOH/molovina/voda (ptiklad 3) a DMAC/LiICl (pfiklad 9).
Z vysledku je vidét, Ze se vlakna od sebe pfilis nelisi, tj. Ze nemaji méfitelnou krystalinitu, a dale
7e makromolekuly nemaji Zddnou orientaci v prostoru (uvnitf vlakna).

Ptiklad 10. Pfiprava chitin/chitosan—glukanového vldkna (Penicillium chrysogenum;
CChGC™) za pouziti NaOH/mo&ovina/H,0

Chitin/chitosan—glukanovy komplex (Penicillium chrysogenum, CChGC*, CPN spol. sr.0o,
Dolni Dobroug, CR) s obsahem suiiny 92,8 %, popela 1,5 % a glukosaminu 11,34 % byl v poza-
dovaném mnoZstvi dispergovan ve smési NaOH/modovina/H,O (pomér hmotnostnich dild
6/4/90), ktera byla pted vnesenim CChGC™ ochlazena na —12 °C. Potom byla disperze inten-
zivné mich4na 30 min pfi samovolném ohfevu aZ na laboratorni teplotu (22 °C) za vzniku trans-
parentniho roztoku s obsahem CChGC” EN'5 9% hmotn. Zvlaknéni bylo provedeno na laboratornim
koagulaénim zafizeni vyvinutém ve firm¢ CPN spol. s.r.o., Dolni Dobroug, CR, kde primér trys-
ky byl 0,4 mm. Roztok CChGC*" byl protladen ptes trysku do koagula&ni 14zn& obsahujici smés
kyseliny octové (98%) a methanolu (p.a.) v objemovém poméru 10/90. Vznikla vlikna byla
z 14zné vyjmuta a vloZena na 15 hodin do druhé zraci lazné obsahujici pouze methanol (p.a.) pfi
teplot& 20 °C. Vzniklé homogenni vlakno bylo posléze vyjmuto a usuSeno pfi laboratorni teploté
(22 °C volné na vzduchu. Byl ziskan monofil (jednotlivé elementarni vldkno), jehoZ pevnost byla
0,601 cN.dtex™".

PATENTOVE NAROKY

1. Zptsob ptipravy vlaken z chitin/chitosan—glukanového komplexu, vyznacéeny tim,
e se pripravi zvlékiiovaci roztok obsahujici chitin/chitosan—glukanovy komplex v koncentrac-
nim rozmezi 0,01 aZ 8 % hmotn., s vyhodou 4 az 5 % hmotn., tak, Ze:

— nejprve se piipravi vodny roztok baze a mo¢oviny, kde koncentrace baze je 2 az 10 % hmotn. a
koncentrace mogoviny je 2 aZ 10 % hmotn., tento roztok se ochladi na teplotu -5 az ~15 °C, do
ochlazeného roztoku se vnese chitin/chitosan—glukanovy komplex a smés se micha za postupné-
ho ohfevu na teplotu 10 aZz 40 °C, za vzniku &irého homogenniho zvlakiiovaciho roztoku, nebo
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— nejprve se pripravi roztok LiCl v N, N-dimethylacetamidu (DMACc), kde koncentrace LiCl je 2
az 10 % hmotn., tento roztok se zahfeje na teplotu 40 az 80 °C a micha po dobu 10 az 120 mi-
nut, do takto pfipraveného roztoku se vnese chitin/chitosan—glukanovy komplex a smés se micha
za postupného chlazeni na teplotu 10 az 40 °C, za vzniku &irého homogenniho zvlakiiovaciho
roztoku,

naCeZ se zvlakiovaci roztok nasledné zvlakni v koagula¢ni lazni obsahujici 1 az 99 % hmotn.
kyseliny, 1 az 99 % hmotn., alkoholu a do 10 % hmotn. vody, nasledné se vlakno zavede do zraci
lazn¢ obsahujici alkohol a/nebo vodu, poté se vidkno promyje a ususi.

2. Zptsob podle naroku 1, vyznadeny tim, Ze se zvlakiiovaci roztok pfipravi tak, Ze se
nejprve pfipravi vodny roztok baze a mocoviny, kde koncentrace baze je 2 az 10 % hmotn. a
koncentrace mocoviny je 2 az 10 % hmotn., tento roztok se ochladi na teplotu —5 az —15 °C, do
ochlazeného roztoku se vnese chitin/chitosan—glukanovy komplex a smé&s se micha za postupné-
ho ohfevu, s vyhodou samovolného, na teplotu 10 az 40 °C, s vyhodou po dobu 10 az 240 minut,
za vzniku ¢irého homogenniho zvlakiovaciho roztoku, nasledng se zvlakiiovaci roztok pies trys-
ku s alespori jednim otvorem o priméru 0,05 az 1 mm protla¢i do koagulaéni laznég, po zvldkn&ni
se vlakno poneché v této koagula¢ni lazni po dobu jednotek sekund aZ 8 hodin, a posléze se pre-
nese do zraci lazné€, ktera obsahuje alkohol a ma teplotu 5 az 40 °C, kde se vlakno ponech4 po
dobu 10 minut az 24 hodin.

3. Zpisob podle naroku 1, vyznadeny tim, Ze se zvlakilovaci roztok pfipravi tak, ze se
nejprve piipravi roztok LiCl v N, N—dimethylacetamidu (DMAc), kde koncentrace LiCl je 2 aZ
10 % hmotn., tento roztok se zahieje na teplotu 40 az 80 °C a micha po dobu 10 az 120 minut, do
takto pfipraveného roztoku se vnese chitin/chitosan—glukanovy komplex a smés se micha za po-
stupného chlazeni, s vyhodou samovolného, na teplotu 10 az 40 °C, s vyhodou po dobu 10 az
240 minut, za vzniku ¢irého homogenniho zvlakiiovaciho roztoku, zvlakiiovaci roztok se pak ptes
trysku s alespoii jednim otvorem o priméru 0,05 az 1 mm protladi do koagulaéni lazng, ktera
miiZe voliteln¢ déle obsahovat plastifikator v mnoZstvi 0,5 az 4 % hmotn., po zvlaknéni se vldkno
poneché v této koagulaéni lazni po dobu jednotek sekund az 8 hodin, a posléze se prenese do
zraci 14zné vybrané ze skupiny zahrnujici vodu, vodny roztok baze, kde koncentrace baze je 0,5
az 10 % hmotn., a smés vody a alkoholu, kde koncentrace alkoholu je 10 az 90 % hmotn., pfi-
¢emz zraci lazefi mize volitelné obsahovat plastifikator, a to v koncentraci 0,5 az 10 % hmotn., o
teplot€ zraci lazné 5 az 40 °C, pti¢emz vlakno se ponech4 ve zraci lazni po dobu 10 minut az 24
hodin.

4. Zpisob podle kteréhokoliv z narokii 1 az 3, vyznaé&eny tim, Ze vychozi chitin/-
chitosan—glukanovy komplex ma molekulovou hmotnost v rozmezi 7-10* a% 1-10° Da.

S. Zpusob podle kteréhokoliv z narokii 1 az4, vyznaéeny tim, Ze tryska je umisténa
vertikalné a tvofici se vlakno je gravitaéni silou formovano a dlouZeno gravitaéni silou bez napéti
ve zvlakiiovaci lazni po draze 1 az 5 m.

6. Zplsob podle kteréhokoliv z ndrokii 1 az5, vyznaéeny tim, Ze pied vstupem prou-
du zvlakiiovaného roztoku do koagula¢ni 14zné je vzdusné pasaz o délce 1 az 200 mm.

7. Vlakno sestavajici z chitin/chitosan—glukanového komplexu, poptipadé s obsahem kovo-
vych soli a/nebo mo&oviny a/nebo rozpoustédel z vyrobniho procesu, kde molekulova hmotnost
makromolekul je v rozmezi 7-10* az 1-10° Da, pfipravitelné zplisobem podle kteréhokoliv
znaroki 1 az 6.

8. Vlikno podle naroku 7, vyznaéené tim, Ze primér vlikna je 4 um az 1 mm, délko-
va hmotnost 0,1 az 30 g/1000 m (0,1 az 30 tex), pevnost v tahu 0,5 aZ 2 cN.dtex .

9. Kabilek hedvabi, vyznaéeny tim, Ze obsahuje 2 aZ 50 vldken podle naroku 8.

10. Krytrany, vyznaéeny tim, Ze obsahuje vldkna podle naroku 7 nebo 8.

10 vykresd
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