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1.

Utelom rieSenia je spdsob pripravy sieto-

21

vanej praskovej celu'6zy obsahujicej kvar-.

térne amoniové. skupiny. Uvedeného tcelu
sa dosiahne tak, Ze v prvom stupni sa mik-
rokrystalickd celuléza aktivuje vodnym roz-
tokom chloridu sodného, v druhom stupni
sa alkyluje zmesou epichlorhydrin-trieta-
nolamin pri moldrnom pomere 2 : 1 pri tep-
lote 50 aZ 60°C po dobu 2 aZ 4 hodin a v
tretom stupni sa reakéné zmes zriedi vodou,
neutralizuje kyselinou octovou, premyje vo-
dou, nakoniec sa produkt na filtri preleje
roztokom octanu sodného a vysu3i pri tep-
lote do 60°C. Spbsob pripravy sietovanej
praskovej celulozy obsahujicej kvartérne
amoéniové skupiny md pouZitie v analytickej
chémii a v medicine.
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy sieto-
vanej praskovej celuldzy obsahujucej kvar-
térne amoéniové skupiny.

Jednou zo zn&mych sp&sobov pripravy po-
lysacharidov s obsahom kvartérnych amé-
niovych skupin je metdda, pri ktorej sa na
polysacharid pOsobi v alkalickom prostre-
di zmesou trietylaminu, resp. trietanolaminu
s epichlérhydrinom (2-chlérometyloxiréan)
v moldrnom pomere 3 : 1 podla US patentu
3464 781, pri ktorom postupe sa pritomnym
epichlorhydrinom polysacharid sucasne sie-
tuje. Nevyhodou tohto postupu je, Ze pou-
Ziva pomerne vysokil reak®nt teplotu, pri
ktorej dochadza i k neZiaducim degradac-
nym reakcidm polysacharidu. Dalfou nevy-
hodou tohto postupu je, Ze G¢innost hlavnej
reakcie, ktorou sa zavaddza kvartérna amo-
niova skupina na makromolekulu polysacha-
ridu je pomerne nizka a nepresahuje spra-
vidla troveii 10 % hmot., a preto je nutné
pracovat s velkym prebytkom zmesi epi-
chlérhydrinu s trietylaminom, resp. trieta-
nolaminom. DalSou a nie zanedbatelnou ne-
vyhodou zndmeho postupu je, Ze vyZaduje
vysoké ndroky na chladenie reakénej zmesi,
nakolko reakcia je vysoko exotermickd a
pri nedostatofnom odvode tepla mdZe sa
cely obsah reaktora znehodnotit. Zistili sme,
Ze uvedené nedostatky sa daji eliminovaf
vhodnou volbou reakénych parametrov a-
ko teploty, moldrnych pomerov reagujii-
cich zloZiek a hlavne tym, Ze alkyla¢né zloZ-
ky sa nechaji s celulézou reagovat postup-
ne za samovolného pomalého zvy$ovania
teploty, pridom prednostne v prvych {a-
zach reakcie prebieha sietovacia reakcia
celulézy s epichlérhydrinom, &o zvy3uje re-
aktivitu celulézového polyméru ku nésled-
nej alkylatnej reakcii, ¢im sa podstatne zvy-
Suje df€innost alkylaénej reakcie pri ziska-
ni produktu s velmi dobrymi reologickymi
vlastnostami pri préci v kolone.

Podstata vyndlezu spodiva v tom, Ze v
prvom stupni mikrokryStalickd ce'uldza s
polymeratnym stupiiom 90 aZ 210 s velkos-
tou &astic 60 aZ 250 um sa aktivuje s 0,75
aZ 1,0 ndsobnym mnoZstvom roztoku hydro-
xidu sodného o koncentracii 30 aZ 40 % hm.
po dobu 1 hodiny pri teplote 15 aZ 25°C,
nato v druhom stupni sa aktivovand celu-
l6za alkyluje zmesou epichlérhydrinu a tri-
etanolaminu v hmotnostnom pomere 2 : 1
v mnoZstve 70 aZ 80 % hmot. na hmotnost
suchej celulézy pri teplote 50 aZ 60°C po
dobu 2 aZ 4 hodin, v tretom stupni sa reak¢-
néd zmes zriedi studenou vodou a zneutrali-
zuje sa nezreagovany hydroxid sodny s ky-
selinou octovou, odsaje sa na filtri a premy-
je destilovanou vodou, nakoniec sa produkt
na filtri preleje roztokom octanu sodného
o koncentracii 3 mol . 17!, odsaje sa a vysu-
81 pri tep!ote do 60 °C.

KedZe vysledny produkt predmetu vyné-
lezu sa uplatni najméd v jednorédzovych Kkli-
nickych diagnostickych testoch zaloZenych
na ionexovej kolonovej chromatografii je
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Géelné ako vychodziu celulézu pouZit mik-
rokryStalickt celulozu sietovand s epichlor-
hydrinom s velkostou d&astic od 60 aZ 250
¢m. Optimélna koncentrdcia hydroxidu sod-
ného je 40 % hmot., pri pouZiti hydroxidu
sodného o niZ3ej koncentrdcii je Géinnost
alkylatnej reakcie niZ8ia. Optiméalna reaké-
né teplota je v rozmedzi 50 aZ 60 °C po do-
bu 2 aZ 4 hodiny. Je v8ak vyhodné reakéni
teplotu po pridani alkylaéného reagentu
zvySovat samocinne bez zahrievania podcas 2
hodin. N&hle zvySovanie teploty po prida-
ni alkylaéného reagenta zniZuje acinnost
hlavnej alkyla&nej reakcie. Je vyhodné neu-
tralizovat volny hydroxid sodny kyselinou
octovou, pretoZe hotovy produkt sa pred
pouZitim mé cyklovat roztokom octanu sod-
ného. Vysledny produkt ma vymennt kapa-
citu 400 aZ 600 mmol . g-!, &o je tiplne do-
statotné pre jednordzové pouZitie v diag-
nostickych kolonéch.

Vyhodou navrhovaného spGsobu pripravy
préskovej celulézy obsahujici Kkvartér-
ne amoéniové skupiny je, Ze umoZiiuje pod-
statnou mierou zvysit G¢innost hlavnej al-
kylagnej reakcie, dovoluje pracovat pri niz-
Sej reak&nej teplote, vysledny reakény pro-
dukt mé velmi dobré reologické vlastnosti
pre pracu v kolonadch a umoZiuje dosaho-
vat podstatne vy$8ie vytaZzky hotového pro-
duktu na poévodnd mikrokryStalickii celu-
16zu.

Priklad 1

K 40 kg mikrokryStalickej celuldzy o po-
lymeranom stupni 90 s velkostou &astic
60 aZ 250 ym a sypnou hmotnosfou 200 g .
. 17! sa za mieSania v suchom reaktore-pri-
dédva postupne 30 litrov vodného roztoku
hydroxidu sodného o koncentracii 40 %
hmot. v priebehu 15 miniit a neché sa eelu-
16za aktivovat 1 hodinu pri teplote 15 °C. Po
aktivacii sa do reaktora postupne priddva v
priebehu 15 mintt 20 litrov epichlérhydri-
nu a 10 litrov trietanolaminu a reakénd
zmes sa nechd reagovat pri samodinne stu-
pajicej teplote aZ na 50 °C, ¢o trvé asi 2 ho-
diny a pri kone&nej teplote 50°C sa nechéd
reagovat eSte 4 hodiny. Potom sa reak&énd
zmes zaleje vodou o feplote 20 °C, nezreago-
vany hydroxid sodny sa neutralizuje -s kon-
centrovanou Kkyselinou octovou a hotevy
produkt sa odfiltruje na filtri, premyje des-
tilovanou vodou aZ do negativnej reakcie
premyvacej vody na chloridy. Nakoniec sa
mokry produkt na filtri preleje roztokom
octanu sodného o koncentrédcii 3 mol .‘1‘1,
dobre sa odsaje a vysusi pri teplote do 60 °C.
VysuSeny produkt sa presituje cez sitd s
priemerom 0k 60 ym a 250 um. VytaZok
spravnej frakcie o velkosti gastic od 60 do
250 um bol 41 kg pri vymennej kapacite
600 mmo! . g~! a naptGfacom objeme vo vo-
de 4,5 ml . g~! pri velmi dobrych tokovych
vlastnostiach pri préci v kolone,
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Priklad 2

Postup podla prikladu 1 s tym rozdielom,
Ze pouZitd mikrokryStalickd celuléza ma po-
lymeraény stupeii 210 a reak&nd teplota pri
aktivécii s hydroxidom sodnym o koncentra-
cii 30 % hmot. je 25°C a teplota pri alkyla-
cii je 60°C po dobu 2 hodin. Vysledny pro-
dukt o vytaZku 40 kg mé vymennt kapacitu
500 mmol . g-!' a naptdaci objem vo vode
50ml. g~

Priklad 3

Postup podla prikladu 1 s tym rozdielom,
Ze na aktivdciu celulézy sa pouZije 40 lit-
rov hydroxidu sodného o koncentracii 30 %
hmot. Alkyldcia sa robila pri teplote 50°C
po dobu 4 hodin. Vysledny produkt mal vy-
menni kapacitu 400 mmol . g~! a naptdaci
objem vo vode 6 ml. g~
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Priklad 4

Postup podla prikladu 1 s tym rozdielom,
7e ako celuldza sa pouZije mikrokryStalicka
celuldza zosietend s epichlérhydrinom podla
Cs. AO 136 062 v mnoZstve 10 % hmot. na
hmotnost suchej celulézy. VytaZok hotového
produktu je 42 kg, pri vymennej kapacite
620 mmol . g~! a napiafacom objeme vo vo-
de 55 ml. gL

Vynédlez moZe ndjst Sirocké vyuZitie hlav-
ne v klinickej diagnostike pri stanoveni por- -
fyrinov v modi v jednorazovych mikrokolo-
néach, kde ako nosi¢ sa pouZiva celuléza ob-
sahujica kvartérne améniové skupiny. Da-
lej sa moZe vyuZit v analytickej chémii pri
deleni ldtok na principe ionexovej chroma-
tografie.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy sietovanej praskovej ce-
lulézy obsahujicej kvartérne amoniové sku-
piny alkyldciou celulézy zmesou epichlor-
hydrinu a trietanolaminu v alkalickom pro-
stredi vyznaCeny tym, Ze v prvom stupni
mikrokryStaiickd celuléza s polymeradnym
stupfiom 90 aZ 210, s velkostou &astic 60
aZ 250 uym sa aktivuje s 0,75 aZ 1,0 nédsob-
nym mnoZstvom roztoku hydroxidu sodného
o koncentracii 30 aZ 40 % hmot. po dobu 1
hodiny pri teplote 15 aZ 25 °C, nafo v dru-
hom stupni sa aktivovana celul6za alkylu-

.je zmesou epichlorhydrinu a trietanolami-

nu v hmot. pomere 2 : 1 v mnoZstve 70 aZ
80 % hmot. na hmotnost suchej celulézy pri
teplote 50 aZ 60°C po dobu 2 a% 4 hodin, v
trefom stupni sa reakéna zmes zriedi stude-
nou vodou a zneutralizuje sa nezreagovany
hydroxid sodny s kyselinou octovou, odsaje
sa na filtri a premyje destilovanou vodou,
nakoniec sa produkt na filtri preleje rozto-
kom octanu sodného o koncentrécii 3 mol .
. 17!, odsaje sa a vysuS$i pri teplote do 60 °C.
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