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Vyndlez se tykéd zplisobu vyroby sférickych celuldzovych Shstedek.

Piedm&tny vyndlez je zdvisly na zpusobu ptipravy perlové celulézy podle %s. autorského
osvdd&eni &. 172 640, ktery spodivé v piipravé perlové celulozy zahi*ivédnim suspenze v13kozy
v kapalindch s vodou nemisitelnych na zvySenou teplotu 30 aZ 100 °c.

Za tdchto podminek dojde k sol-gel pfechodu a pivodni kapalné viskdza se v disperzi
zméni v gelovy produkt sloZeny ze sférickych Zdstic. Podle daldich postupd, popisovanych
ve zmindném sutorském osvdd¥eni, je mo¥no pokradovat v regeneraci celulozy, ani% dochdzi
k neddouci deformaci sférického tvaru jednotlivych ¥dstelek. Podle ¥s. autorského osvéddeni
g, 210 701 se regenerace celulézy s vyhodou provédi hydrolytickym rozkledem xanthogenanovych
skupin.

Postup podle &s. sutoského osvdd¥eni &. 172 640 presvadd¥ivé doklddd uZitelnost nového
postupu k p¥ipravd perlové celulézy, zaloZeného na solidifikaci disperze ve staciondrnich
hydrodynamickych podminkdch, tepeln& vyvolanych sol-gel pPechodem, nev¥imé si v3ak podrob-
ndji ddle¥itého stupnd pfipravy perlové celuldzy, jim%# je vlastni{ vytvoPeni disperze,

v deldim solidifikoveané.

Zplsob pripravy sférickych celuldzovych Edstedek podle ¥s. autorského osvédZeni ¥.
172 640 pripomind pfipravu perlovych polymerd suspenzni polymeraci, zv1da§té pokud jde o vy-
tvoreni disperze pied solidifikaci. Dispergace viskdzy v organickych rozpoust&dlaech « 3ak
vy¥aduje zvldstni podminky a neobvykld sloZeni disperzniho systému.

Zatimco se pri suspenzni polymeraci vychdzi z monomernich kapalin ¢ nizké viskozité,
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#édové 1074 Ns/m?, snadno dispergovatelnjch v prost¥edi, pti pripravd sférické celuldzy je
tifeba dispergovat vodné roztoky xanthogenanu celhlﬁzy, tj. siln& viskozni roztoky polyelek-~
trolytu o viskozitd® v jednotkéch Ns/mz.

U monomernich sm&si je moZno m&nit pom&rn& snadno velikost dispergovanych kapek nasta-
venim otéd¥ek michadla, coZ se nedat{ stejng snadno p#i dispergaci viskézy. Vysoké viskozita
vodnych roztokl xenthogenanu celuldzy bréni ustavovdni rovnovédiné distribuce velikosti ka-
pek pfi dispergaci. Zatimco pfi dispergovéni monomernich sm&sf dochdzi pfi srédikéch jedﬁo-
tlivych kapek snadno k jejich rozpojovéni a spojovédni, v pFipadd viskézy se tak d¥je mno-
hem pomeleji a je nebezpelf{, Ze v solidifikovené suspenzi bude p¥itomen v&t3i podet slepe-
nych, vzdjemnd propojenych, pop#. nesférickych &dstic. Jestlife se neprikro¥l ke zvl4Stnim
opatfehim a eplikuji se jen obecné zkuZenosti ze suspenzni polymerace, miZe se ziskat ne-
kvalitni, popi. a% nepouZitelny perlovy produkt.

Predm&tem vyndlezu je zplsob vyroby sférickych celuldzovych ¥dste¥ek zdvisly na sutor-
ském osviden{ & 172 640, vyzna¥eny tim, %e se viskoza disperguje v organickém rozpoudtddle,
kterym je chlorbenzen nebo smds dichlorbenzenu a nafiy, jeho# specifickd hmotnost za teplo-
ty mistnosti je mezi 1,0 a% 1,2 g/cm3, ze'pfitomnosti aniontovych nebo neiontovych povrcho-
vé aktivnich ldtek s deldim elifatickym Fet#zcem cobsahujfcim a% 18 uhlikovych atomi, vybra-
nych ze skupiny sklddajfci z oleand nebo stearand alkalickych kovl, kyseliny stearové nebo
olejové, pop¥. oleanu sorbitenu v mnoZstvi od 0,02 do 40 g/kg viskézy.

Podle predm&iného vyndlezu se pri despergaci viskdzy voli tskovy disperzni systém, aby
se usnadnovalo vytvéfeni perel Zddané velikosti a omezovalo jejich slepovéni, popt. defor-
movéni v pribdhu dispergace.

© V disperznim systému plsobi proti rozmichdvéni tendence ke gravitadni separaci obou
fézi, zdvisld na rozdilu specifickych hmotnosti disperzniho prostifedi a disperzni féze.
Specifickd hmotnost viskdzy se za teploty mistriosti pohybuje kolem 1,1 a% 1,15 g/cm3.

Lep3ich vysledkl se dosshne v pPipadd, Ze disperzni prostfedf! odpovidd svou specific-
" kou hiotnosti viskéze. Bylo zji¥tdno, Ze vyhodnym prostifedim je napi. chlorbenzen o spec.
hmotnosti 1,11 e %e s¢ snadndji ziskajf{ vyhovujici desperze pri poufiti chlorbenzenu neZ
dichlorbenzenn o specifickd hmotnosti 1,46 g/cm”. Misto jediného rozpoudtddla je moZno po-
uf¥{t{ teké jejich smési s podobnou specifickou hmotnosti, jako md viskéza, napi. smé&si di-
chlorbenzsnu s naftou.

Vysokd viskozita vodnych roztokd xanthogenanu celuldzy znesnadnuje rozmichéni v orga-
nickém rozpouit¥dle a zmdna poltu otéd¥ek michedla méd pom&rné maly vliv ne velikost kapek.
Ukdzelo se, Ze mnohem u?ite¥ndjs{ ne¥ zvySovéni intenzity michdni je sniZovédni mezifdzové-
ho naepdtf v disperznfm systému pHidavkem vhodnych povrchové aktivnich ldtek. S pfekvapenim
bylc zjidteéno, %e uZinnost aditiv Jje vyznemnd zdvislé na Jejich chemické struktufe.

Mdio Giinny je napP. alkylpclysthylenglykolether {alkyl Cl4"016’ polymeradni stupen
PEG 12 a% 15, s obsahem volného PEG 25 a% 28 %) nebo nonylfenolpolyethylenglykolether. (po-
lymer. stupen PEG = 5), vyrdbéné Chemickymi zdvody W. Piecka v Novdkéch pod zn.. Slovapon N,
resp. Slovafol 905.

V podminkdch, kdy se oba vySe zmin&né p¥ipravky neprojevily, byl nalezen vyznemny d&i-
nek kyseliny stearové, olejové i jejich derivdtd, jmenovit& alkylickych soli obou kyselin
a esteru kyseliny olejové se sorbitenem.

Z t&chto vysledkd byloc moZno odvodit, %e neoby¥ejnd vhodnd jsou sodnd a draselnd mydla
vy&h:ch mastnfch kyselin, kterd zpisobuji i v nizkych koncentracich vytvoreni a uchovéni  ..:
sférickych kepek viskdzy. Do &ispergovaného systému nen{ ti¥eba uvdddt pfimo mydla, kterd
jsou v disperznim prostfed{ ¥patn¥ rozpustng (rozpusti se napf. af po zahPdt{), ale tato
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mydla je moZno vytvéfet v disperznim systému aZ v prib&hu dispergace,. Takovd FeSeni p¥ind-
81 vyhodu snadn&jsi menipulace, piesndj8iho ddvkovéni a P{zendho Wdinku. Misto cis-9-okte-
decenenu, popf. oktadekananu alkaligkych kovl je moZno napf. pfiddvat odpovidajici kyseli-
ny, které jsou sice semy o sob2 neﬁEinné, ale snadno se rozpou3idji v chlorbenzenu a na
mezifdzovém rozhrani poskytuj{ s louhem obsafenym ve viskéze y¥innd mydla. Vzhledem k tomu,
%e pot¥ebné plridavky povrchové aktivnfch ldtek jsou velmi nizké, neporué& se pri tomto
postupu slozeni viskézy a neovlivni se vlastnl regenerace celuldzy.

Krom& soli vy3$3ich mastnych kyselin Jjsou vhodné také nékteré Jejich estery, napk.
oleany sorbitanu. Jsou dobie rozpustné v chlorbenzenu i do vy33ich koncentraci a vykezuji
dobry disperge®ni u¥inek. V podminkdch dispergace za zvySenych teplot se dd odekévat je-
Jjich alkalickd hydrolyza a tvorba cis-9-oktadecenanu sodného.

Zplisobem podle vyndlezu Jje moZno ziskat perlovy produkt o dokonalém sférickém tvaru
a poZadované velikosti ¥dstic v mezich od 20 do 1 000 um.

Vyznamny technicky u¥inek nového vyndlezu spodivéd v tom, %e podstatnd usnadnuje disper-
gaci viskézy pPed solidifikaci, umoinuje pfipravu perlového celuldzového produktu v doko-
nale sférickém tvaru a roz3ifuje uZitefné rozmezi velikosti sférickych celu}ézovych Baste-
gek. Perlovy produkt pripraveny v podminkdch podle vyndlezu je kvaliin&ji{ nei produkty
ziskané podle postupd dosud zndmych. ) '

V daeldim je vynélez objasnén, nikeliv v3ak omezen, ndkolika p¥iklady provedeni.

Prikledy 1 af 22

K dispergaci byla pouiita viskdza vyrobend ze smrkoveé sulfdtové celulézy a tskto cha-
rakterizovend: '

primérny polymeraZni stupen celuldzy

pfed sulfidaci 500 I 20

alfa-celuldza 7,1 z 8,1 %
celkovd alkalits (NaOH) 6.0 % 0,13
celkovd sira 2,3 : 0,1 %
viskbzita 4,5 wt 5,1 Ne/n®

Dispergace byla provdd&na v 250 ml reaktoru, vyhP{vandm z duplikétoru vodou, kcivo-
vym nerezovym michaedlem pii 750 ctd&kdch/min. Do chlorbenzenu {120 ml), v ndm# byls pop¥®.
rozpustdna povrchové akiivaf l4tkas, byls 2a michani p¥idéna viskéza (ca 30 ml) a diferen-
gnim vé¥enim odvaZoveci nddoby zjist&na jeji pfesnd navd’ks. Smés byla promichdvdna za
teplcty mistnosti 5 minut, zshPdta bshem 15 minut ae 96 C a pri této teplotd udriovéna
30 minut.

Solidifikovand suspenze byla ochlazens vodou z duplikdtoru na teplotu mistnosti, per-
lovy produkt odsdt na frité a promyt prebyte¥nou vrouci vodou. Mirkoskopem byl vyhodnocen

tvar ¥éstic a jejich rozmdr.

Prom&nné pokusné podminky a ziskané vysiedky:
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P¥iklad
gislo

10

12

13

14

15

18
19
20
21

22

Povrchové. aktivnil létka

Chem. slofeni, pop¥. oznadeni

alkylpolyethylen-
glykolether (Slovapon N)

nonylfenolpolyethylen-
glykolether (Slovafol 905)

oktadekanan zineZnaty

oktadekanan sodny -
sapo medicin.

cis-9-oktadecenan
drasel. ~ sapo kalinus

kyselina oktadekanovd

kyselina cis-9-oktadece-
novéd

kyselina cis-9-oktade~
cenovd

kyselina cis-9-oktadece-
novg

. kyselina cis-9-oktade-

cenové

kyselina cis-9-oktade-
cenovd

kyselina cis-9-oktade-
cenové

kyselina cis-9-oktade-
cenové

kyselina cis-9-oktade-
cenové

olean sorbitany (SPAN 80)
olean sorbitanu (SPAN 80)

olean sorbitanu (SPAN 80)
olean sorbitanu {SPAN 80)
olean sorbitanu (SPAN 80)

kyselina cis-9-oktade-
cenovd +

olean sorbitanu (SPAN 80)
kyselina cis-9-oktadecenovd

+

nonylfenolpolyethylenglykol-
ether (Slovafol 905)

4
Ddvka -3
hmot. % £/m
na vis. v CB
0,29 699
0,29 706
0,29 683
0,29 676
0,29 694
0,26 679
3.1074 0,75
14,1074 3,77
29.1074 7,5
28,1073 75,3
0,14 377
0,29 685
0,60 1 506
1,50 3 765
3.1073 7,5
29.1073 75,3
0,29 688
0,60 1 506
1,50 3 765
3.1073 7,53
30.1073 75,3
15.107% 3,77
400.1074 99,0

. Vysledek

vzhled velikost

: um
nesférické 1 000
hrudky
nesféricky -
blok
slepené -
hrubé
Zdstice
kulidky i 100 aZ 500
nesfér.
Xdst. -
kulisky 50 a% 400
kuligky 100 a% 400
kuliky 50 a¥ 400
nesfér, -
blok
slepeny -
produkt
kuli¥ky - 430 aZ 1 450
kuli&ky 40 a% 400
kuligky 70 a% 290
kuligky 20 a% 200
kuli&ky 50 aZ 240
kuligky 20 aZ 140
nesfér. -
blok
nesfér. ca 1 500
ddstice
kulidky 30 a% 700
kuli¥ky 30 a%Z 250
kulidky 20 a% 100
kuligky 200 aZ 1 250
kuligky 200 a% 1 250
slepené -
nesfér.
Zdstice
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P¥{ikledy 23 a%z28

K dispergaci byla pou%ita technickd viskdza jako v predchézejicim pFiped&, obsahujici

tato aditiva:

polyethylenglykol o molekulové hmotnosti 1 540
(vyrobni oznaZeni Berol Glyco 1 540) 1,5 %

vysokomolekuldrn{ produkt hydroxyethylovanych
mastnych amind s polyalkylenoxidem,
(vyr. oznadeni Kordemin V) 1,2 %

alkylaminpolyoxethylenglykol5

v¥r. oznadeni Berol Visco 32 0,3 %

Dispergace b&la provéddéna v 3 000 ml reaktoru kotvovym nerezovym michadlem pfi
500 otddkdch/min. Postup byl stejny jeko v‘pfedchézejiéim ptipad®, navafovalo se ca 500 g

viskdzy a 1 500 ml chlorbenzenu.

Prom&nné pokusné podminky a zi{skané vysledky:

Priklad Povrchov¥ aktivni ldtka Vysledek
t{slo Chem. sloZeni, popf. oznaeni Dévke . 3 vzhled velikost
hmot. % g/m um
na vis. v CB
23 - - - nesfér, -
hrudky
24 olean sorbitanu (SPAN 80) 1,0 2 988 kuligky . 27 a% 380
25 cis—9—oktade8ena drasel. - 0,1 295 kuligky 42 a% 310
sapo kalinus
26 cis-9-oktade8enan drasel. - 0,1 301 kuli&ky 38 a% 320
sapo kalinus
27 oktadekapan sod. - sapo 0,1 301 kuli¥ky - 46 a% 254
medicin. o
28 oktadekagan sod.-sapo 0,1 301 kulidky 38 az 220
medicin.

a - mydlo rozpusténo v’ chlorbenzenu
b - mydlo rozpudtsno ve viskéze

Pr1iklady 29 a2 32

K dispergaci byla pouZita technicks viskdza a reaktor jako v pPikladech 23 s% 28.
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Prom&nné pokusné podminky a ziskené vysledky:

P¥iklad ‘ Dispersni prost¥ed{ Ddvka olean- Velikost &dstic
) sorbitanu pam
(SPAN-80)
. hmot. % na vis. :

29 p-dichlorbenzen 0,21 . 128 aZ 672

30 ‘nafta + p-dichlor- 0,19 73 a% 388
benzen, 1:2 N

31 nafta + p-dichlor- 1,00 10 aZ 155
benzen

32 : ,,_chlorbenzen 0,99 . 27 a% 380

Priklady 33 a% 39
K dispergaci byla pouZita technickéd viskdza takto charakterizovans:
K pripravé viskdzy bylo pou?ito 65 % smrkové sulfitové celuldzy o prim&rném polyme-

ra¥nim stupni ce 750 & 25 % bukové sulfdtové celuldzy o polymera®nim stupni ca 600. B&hem
predzrdvéni slkaliceluldzy klesl polymera¥ni stupen na 290 a% 300 a ve viskéze byl ca 270.

Obssh celuldzy ve viskdze 8,0 a% 8,3 %
Obsah NaOH ve viskdze 6,0 a% 6,2 %
Obsah siry ve viskézé" 2,3 a2 2,4 %
Viskézita 4 a2 5 Ns/u®

Modifikovdna pi{davkem alkylpolyethylen-

glykoletheru vyrobeného recakci smési

vy3&ich mastnych alkohold s ethylenoxidem

v moldrnim pom¥ru 1:25 a¥ 1:20 (Slovasol 0) 2 g/kg celul.

Bylo poufito stejné zaffzeni a obdobny postup jako v pPfikladech 1 a% 22. Disperznim
prost¥edim byl chlorbenzen (120 ml) a bylo dispergovéno ca 30 g viskézy (jeji mnoZstvi by-
lo stanoveno diferen¥uim véZenim).

Prom&nné pokusné podminky =@ ziskané vysledky:

Povrchové sktivn{ ldtka

Prikled .
Chemické sloZeni a oznaleni DAvka Polet Velikost
hmot. % na vis. otd¥ek/min ym
33 nonylfenolpolyethylenglykol- 0,58 500 500-2 000
ether (Slovafol 905)
34 olean sorbitanu (SPAN - 80) 0,69 500 - 50-400
35 nonylfenolpolyethylenglykol- 0,65 750 300-1 000
ether (Slovafol 905)
36 nonylfenolpolyethylenglykol- 3,47 750 250-1 000
ether (Slovafol 905)
37 olean sorbitanu (SPAN - 80) 0,08 750 200-700
38 olean sorbitenu (SPAN - &0) 0,65 750 30-250

39 olean sorbitenu (SPAN ~ 80) 3,48 750 10-80
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PREDMET VYNALEZU

Zpisck vyroby sférickych celuldzovych ¥dstedek zdvisly na &s. autorském osvéd¥eni
&. 172 640, vyznaleny tim, Ze se viskoza disperguje v organickém rozpoustédle, kierym je
chlorbenzen nebo smés dichlorbenzenu a nafty, JjehoZ specifické hmotnost za tep}oty mistnosti

,0 a% 1,2 g/cm3, za pPitomnosti eniontovych nebo neiontovych povrchové sktivnich

je mezi 1
14tek s del3im elifatickym Ffet&acem, obsshujicim a% 18 uhlikovych atomi, vybranych ze sku-
piny sklédajfci se z oleanl nebo stearend slkelickych kovd, kyseliny siearové nebo olejové,

popf. oleanu sorbitanu v mnoistvi od 0,02 do 40 g/kg viskbzy.

Severografia, n. p., zdved 7, Most
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