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Spdsob pripravy pérovitych sorbentov na
baze uhlika je charakterizovany tym, Ze pri-
marna matrica anorganického porovitého
materidlu sa vyplni materidlom zo skupiny
prirodnych latok obsgahujicich vhlik a po-
tom pyrolyzou bez pristupu kyslika alebo s
obmedzenym pristupom kyslika sa vytvori
uhlikovéd replika, z ktorej sa primarna anor-
ganicka matrica vyldhuje v roztokoch kyse-
lin alebo alkalickych hydroxidov.
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Vynélez sa tyka spOsobu pripravy pdrovi-
tych sorbentov na baze uhlika.

V separatnych procesoch vSeobecne a
v chromatografickych metd6dach zvlast sa
fasto vyuZivaji sorpfné vlastnosti réznych
materidlov, sorbentov. Podla podmienock se-
parédcie je potrebné, aby tieto materidly mali
ur¢ité vhodné povrchové vlastnosti. K tomu
pristupujd aj poZiadavky na chemickd, me-
chanickd, pripadne tepelni stdlost, minimél-
nu katalytickd aktivitu a pod.

Sorptnéa schopnost materidlu daného che-
mického zloZenia zavisi od velkosti jeho po-
vrchu, a preto maji sorbenty obvykle péro-
vitd Struktiru a pouZivaju sa v tvare malych
¢astic, najlepS$ie gulovitého tvaru.

Matricu sorbentov méZu tvorit tak anor-
ganické materidly na béze kysli¢nika hlini-
tého alebo kremicitého, alumosilikaty, sili-
kagély a pod. ako aj organické pérovité ma-
teridly na béaze Skrobu, dextrdnu, polysty-
rénu, polyvinylacetdtu, polyglykolmetakry-
latu atd. Spdsob pripravy sorbentov zavisi
od druhu pripravovanej matrice. Materidly
na béze Kkyslidnika kremifitého sa zviddSa
pripravuji alebo zrdZanim vodnych rozto-
kov alkalickych kremiditanov (vodného
skla) kyselinami alebo vylihovanim niekto-
rych alumosilikatov a skiel kyselinami ¢&i
alkaliami. Porovité materidly na béaze kys-
liénika hlinitého sa pripravuja analogicky
zrdZanim roztokov aluminatov. ‘

Organické porovité sorbenty obvykle pred-
stavuji zosietované makromolekulové latky,
ktorych povrchové vlastnosti zdvisia od typu
monoméru a Struktdra poérov i Struktidra
dastic st funkciou podmienok polymeriz4cie
(typu a koncentrécie sietovadla, polymeri-
za¢nych parametrov, typu a koncentrécie
riedidla, typ a koncentrdcie povrchovoak-
tivnych latok, teploty a pod.].

Nevyhody doteraz komertne dostupnych
sorbentov na bédze organickych materidlov
spolivaji v nizkej tepelnej odolnosti (oby-
¢ajne len do 100 aZ 150°C) a v malej me-
chanickej stabilite, hlavne u napué&iavaji-
cich sorbentov. U anorganickych materidlov
je limitujacim faktorom menSia chemickd
odolnost, podla typu sorbenta, bud v kys-
lom, alebo v alkalickom prostredi.

Sorbenty na bédze uhlika moZno zaradit
uprostred medzi uvedené dve skupiny sor-
bentov. Maji vysokd termickid i chemickid
odolnost a velmi zaujimavé sorpéné vlast-
nosti. Dosial pripravené sorbenty na béze
uhlika predstavovali aglomerdty submikro-
metrovych mikroporovitych €astic s pomer-
ne malou mechanickou odolnostou a vel-
kym, vodou nezmédéatelnym povrchom.

Podstata spdsobu pripravy porovitych sor-
bentov na bdze uhlika podla vynélezu spo-
¢iva v tom, Ze primdrna matrica anorganic-
kého porovitého materidlu, s vyhodou na
béaze silikagélu, kysli€énika hlinitého, alumo-
silikdtu alebo pérovitého skla sa vyplini ma-
teridlom zo skupiny prirodnych l4tok obsa-
hujicich uhlik, s vyhodou mono- a polysa-
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charidmi alebo syntetickymi polymérmi s v§~
hodou polyvinylchloridom, polyvinylidén-
chloridom, polyakrylonitrilom, polyfenylén-
oxidom, polyestermi, fenolformaldehydo-
vymi, mocovinoformaldehydovymi a epoxi-
dovymi Zivicami a potom pyrolyzou bez pri-
stupu kyslika sa vytvori uhlikova replika,
z ktorej sa primdrna anorganickd matrica
vylihuje v roztokoch Kkyselin alebo alka-
lickych hydroxidov, s vyhodou Kkyseliny
fluorovodikovej alebo hydrozide sodnom ale-
bo draselnom.

Porovité sorbenty na bdze uhlika, predo-
vietkym pre chromatografické tifely, majd
oproti zndmym uhlikovym sorbentom zvySe-
ni mechanickd odolnost pri vyraznej che-
mickej stdlosti prakticky vo&i v3etkym che-
mickym €inididm a s rezistentné tak v sil-
ne kyslom ako aj v silne alkalickom prostre-
di. Materidl navySe odolava teplotdm v oxi-
dafnej atmosfére aZ do 400°C, v redukénej
alebo inertnej atmosfére je stdly aZ do
700 °C.

Sorbent obsahuje makropéry pristupné
molekuldm nizkomolekulovych latok i po-
lymérov a jeho povrch modZe modifikovat
tak, Ze je lahko zmaé€atelny polarnymi crga-
nickymi rozpaStadlami i vodou.

SpOsob pripravy podla vyndlezu spofiva
vo vypliiovani objemu pérov primérneho p3-
rovitého anorganického nosi¢a uhlikom, kto-
ry tak vytvdra sekundérny skelet, nafo po
odstraneni primérneho nosifa ostédva repli-
kovany uhlikovy skelet s pérami, ktoré pb-
vodne zapifiala hmota matrice primarneho
nosica.

Ako primédrnu matricu moZno pouZit péro-
vité materidly zo skupiny aluminosilikitov,
kysliénik kremicity, silikagél a pérovité sklo,
kysli¢nik hlinity a pod., ktoré moZno vyli-
hovat roztokmi alkalickych hydrox1dov ale-
bo kyselinou fluorovodikovou.

Ako materidl na vytvorenie pevného se-
kund4arneho skeletu uhlika moZno s vyhodou
pouZit také vychodiskové uhlik obsahujice
latky, ktoré sa fyzikdlno chemicky premie-
faja na Cisty uhlik. NajvyhodnejSie je jed-
noduché tepelné spracovanie bez pristupu
alebo s obmedzenym pristoupom vzduchu —
pyrolyza, pri ktorej sa uhlik obsahujice 14t-
ky v pdroch primdrneho nosi€a postupne
rozkladaji a karbonizujd, vytvdrajic pevny
uhlikovy film. K takymto materidlom patria

napr. mono- a polysacharidy, ako st napr.

sacharéza, glukoza, fruktéza, dextrdn, skrob,
pripadne ich zmesi, ktoré sa vpravuji do
primarnej matrice obyfajne vo forme vod-
nych roztokov, nafo po odstraneni vodnej
fdzy odparenim sa zvy$i teplota tak, aby
prebehol proces karbonizacie. Dalej ako vy-
chodiskovy, uhlik obsahujici materidl moZ-
no pouZit 1atky zo skupiny syntetickych po-
lymérov, ako napr. polyvinylidénchlorid, po-
lyvinylchlorid, polyakrylonitril, polyfeny-
lénoxid, polyestery, fenolformaldehydové,
mocovinoformaldehydové, epoxidové Zivice
apod. Tieto sa vpravia do primédrnej matrice

»s



221187

5

bud v podobe svojich roztokov v organic-
kych rozpustadlach, alebo v podobe mono-
mérov predpolymérov, ktoré potom spolu-
merizuja v priméarnej matrici. Po karboniza-
cii sa nakoniec primarna matrica odstrani,
najvyhodnei$ie vyhltihovanim.

Navrhovany postup dovoluje kontrolovat
nielen S$truktaru poérov vznikajiceho sor-
bentu — tieto su replikou Struktiry poérov
primédrnej matrice — ale tieZ vonkaisiu
Strukturu Castic sorbenta a umoZiiuje poho-
dine pripravu striktne gulovitych ¢astic so
zvolenymi rozmermi vyZadovanymi napri-
klad vo vysokoudinovej kvapalinovej a ply-
novej chromatografii.

Dalej uvedené priklady bliZ8ie ozrejmuja
postupy v zmysle tohto vynédlezu bez toho,
aby tym bo! akokolvek obmedzeny jeho roz-
sah.

Priklad 1

200 g halloyzitu s nepravidelnymi Casti-
cemi o zrneni 0,1 aZ 0,2 mm sa vyZihalo na
700 °C, na¢o sa k nemu pridalo 45 ml vodné-
ho roztoku, obsahujticeho 65 g sacharozy.
Po promieSani a vsiaknuti roztoku sa ma-
terial vysusil, nao sa karbonizoval pri tep-
lote 700°C v prude dusika po dobu 1 hod.
Po ochladnuti sa zrnity materidl vyldhoval
v 500 m! 40 % kyseliny fluorovodikoveij, pri-
d4vanej postupne tak, aby teplota zmesi ne-
prevy3ovala 50°C. Po zreagovani sa mate-
ridl zbavil mateénych vyluhov filtrdciou a
premytim, nato sa vylihovanie dokondilo v
300 ml 10% hydroxidu sodného. Po dokona-
lom premyti a filtrécii sa materidl vysuSil a
vyZihal pri 250 °C. Sypnd hmotnost tohto ma-
teridlu s Casticami nepravidelného tvaru a
zrnenim 50 a¥ 150 wm bola 0,136 g.cm3;
merny povrch bol 790 m2. gL

Priklad 2

Ku 100 g silikagélu pre tenkovrstvovi
chromatografiu s velkostou gulovitych Zas-
tic priemerne pod 30 pm, sa pridavalo za
mie$ania postupne 25 ml horidceho roztoku,
obsahujtceho 50 g glukdzy. Po vysuSeni ma-
teridlu sa tento Zihal bez pristupu vzduchu
na 660 °C po dobu 3 hodin, naCo sa po ochia-
deni vsypal do 250 ml 20% roztoku hydro-
xidu sodného, kde sa za obdasného mie3a-
nia ponechal 2 hodiny. Po sfiltrovani a do-
konalom premyti sa material vysusil pri 150°
Celsia. Sypnd hmotnost tohto materidlu s
gulovitymi Casticami s priemermi menSimi
ak0125 um bola 0,46; merny povrch 1100 m2.
.g L :

Priklad 3

Postupovalo sa ako v priklade 2 s tym
rozdielom, Ze namiesto glukézy sa pouZila
fruktoza.

Sypnd hmotnost materialu bola 0,38 g.
.cm~3; merny povrch bol 1250 m?.g™2

Priklad 4

K 100 g poérovitého silikagéin s objemom
pérov 0,6 ml/g a strednou zrnitostou 30 um
sa pridalo 125 ml vodného roztoku obsahu-
jaceho 50 g mocovinoformaldehydovej Zivi-
ce a 5 g katalyzatora, ktory sa za mie3ania
ponechal vsiaknut do silikagélu. Zmes sa
suila pri vdkuu vodnej pumpy pri 50°C, 6
hodin. Polymerizdcia moc&ovinoformaldehy-
dovej Zivice sa dokon&ila pocas 24 hodin pri
izbovej teplote. Takto upraveny materidl sa
potom podrobil Zihaniu pri 650°C po dobu
2 hodin bez pristupu vzduchu. Vylihovanie
primédrnej matrice silikagélu sa vykonalo v
400 ml 10% vodného roztoku hydroxidu sod-
ného po dobu 2 hodin. Po odfiltrovani sa
material dokonale premyl vodou, potom al-
koholom a vysus$il sa pri 150 °C. Sypnda hmot-
nost h = 0,265 g.cm™3; merny povrch bol
114 m?2.g~L

Priklad 5

K 100 g silikagélu so strednou zrnitostou
30 ym a objemu poérov 0,6 ml/g sa pridalo
a 10 g katalyzatora zriedené 25 ml aceténu
v dvoch stupiioch tak, Ze prvd davka obsa-
hovala 35 g Zivice a 7 g katalyzdtora. Roztok
Zivice a tuZidla v aceténe sa ponechal za
mie$ania vsiaknut do pérov silikagélu. Ma-
teridl sa zbavil aceténu vo vékuu pri 40°C a
Zivica spolymerovala pri 60°C poCas 2 ho-
din. Potom sa pridal zvySok Zivice akataly-
zatora rozpusteny v acetbéne, acetén sa od-
paril a Zivica sa spolymerizovala pri tych
istych podmienkach ako pri prvom stupni na-
sycovania. Materidl sa potom Zihal 2 hodiny
pri 650°C bez pristupu vzduchu. Primarna
matrica silikagélu sa vylihovala v 350 ml
10% roztoku hydroxidu draselného a ma-
teridl sa po sfiltrovani, premyti vysusil pri
200 °C. Sypnd hmotnost bola 0,32 g.cm™3;
merny povrch bol 398 m?. g~1.

Priklad 6

K 20 g sirokopo.rovitého silikagélu 2,5 um
sa pridalo za mie$ania 12 ml polyvinylchlo-
ridovej emulzie, na¢o po vsiaknuti sa navlh-
nuta masa vysusila vo vakuu pri 80 °C pocas
2 hoin. Material sa Zihal pri 400°C po dobu
1 hodiny na vzduchu, nato sa premiestnil
do retorty, kde bez pristupu vzduchu sa tep-
lota udrZiavala na 650°C po dobu 2 hodin.
VylGhovanie sa konalo v 300 ml 10% hydro-
xidu sodného. Sypna hmotnost takto pripra-
veného materidlu bola 0,54 g.cm™3; merny
povrch bol 560 m2. g=2.

Priklad 7

Ku 10 g porovitého skla s objemem porov
1 ml/g, priemernymi rozmermi pérov 140
nm a s nepravidelnymi €asticami 40 aZ 71
um zahriateho na 50 °C sa prida 5 ml 1% ho-
riaceho roztoku polyvinylidénchloridu s M.
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hmot. 5 x 10¢ v tetrahydrofurdne. Po pre-
mieSani sa rozputstadlo odpari vo vdkuu vod-
nej vyvevy pri 60 °C. Priddvanie roztoku po-
lyvinylidénchloridu a odparovanie rozpus-
tadla sa opakuje spolu 10x, pri¢om sa ob-
jem priddvaného roztoku zniZuje v kaZdom
stupni o 5 %. Nakoniec sa pérovité sklo na-
sytené polyvinylidénchloridom zahreje bez
pristupu vzduchu na 650 °C, pri¢om prebeh-
ne pyrolyza polyvinylidénchloridu. Matrica
porovitého skla sa rozpusti v 500 ml 40 %
kyseliny fluorovodikovej a po dokonalom
vymyti vodou a vysuSeni sa replikovany ma-
teridl vyZiha v dusikovej atmosfére pri 500°
Celsia. Vzniknuty materidl méd nepravidelné
¢éastice, sypnt hmotnost 0,35 g.cm~3 a mer-
ny povrch 850 m?. g1

Priklad 8

Ku 100 g porovitého kysli¢nika hlinitého

so zrnitostou 0,2 aZ 0,4 mm sa pridal roztok
obsahujici 40 g epoxidovej Zivice, 80 kva-
piek tuZidla Pl na bdze aminov v 16 ml chlo-
roformu. Po vsiaknuti roztoku do kysliénika
hlinitého za stdleho mieSania sa chloroform
odparil vo vakuu vodnej vyvevy pri 30 °C,
pofas 1 hodny a postup sa opakoval tak, Ze
sa pridalo poloviéné mnoZstvo toho istého
roztoku. Po odpareni chloroformu sa teplo-
ta materidlu zvyS$ila na 60 °C polas 6 hodin.
Ziskany materidl sa zahrieval bez pristupu
vzduchu 3 hodiny pri 660 °C.Priméirna matri-
ca kysliénika hlinitého sa rozpustila v 10%
hydroxidu sodného 2 hodiny, replikovy uhli-
kovy materidl sa premyl a vysusil pri 110 °C.
Jeho sypnd hmotnost bola 0,54 g.ml"1 a
merny povrch 884 m?, g1,

PREDMET VYNALEZU

SpOsob pripravy porovitych sorbentov na
bdze uhlika vyznaleny tym, Ze primdérna
matrica anorganického pérovitého materia-
lu, s vyhodou na béze silikagélu, kysliénika
hlinitého, alumosilikdtu alebo pdrovitého
skla sa vyplni materidlem zo skupiny pri-
rodnych latok obsahujicich uhlik, s vyho-
dou mono- a polysacharidmi alebo syntetic-
kymi polymérmi s vyhodou polyvinylchlori-
dom, polyvinylidénchloridom, polyakrylonit-

Severografia, n. p., zdavod 7, Most

rilom, polyfenylénoxidom, polyestermi, fe-
nolformaldehydovymi, mo&ovinoformaldehy-
dovymi a epoxidovymi Zivicami a potom py-
rolyzou bez pristupu kyslika alebo s obme-
dzenym pristupom kyslika sa vytvorf uhli-
kova replika, z ktorej sa primédrna anorga-
nickd matrica vyldhuje v roztokoch kyselin
alebo alkalickych hydroxidov, s vfhodou ky-
seliny fluorovodikovej alebo hydroxide sod-
nom alebo draselnom.

Cena 2,40 Kdés
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