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1

Prihlé48ka vyndlezu sa tyka spbsobu vyroby silne bdzického anexu za poufitia polysa-

charidu, trimetyl 2-hydroxy 3-chlor propylamonium chloridu v alkalickom prostredf.

Pri doteraz zndmych postupoch pripravy polysacharidov s kvartérnou emoniovou skupinou
sa vyufivala reakcia dialdehydov polysacharidov s hydrazidmi, ktoré obsshovali kvartérmu
emoniovy skupinu [c. L. Mehltretter, T. E. Yeates, G. E. Hemerstrand, B, T. Hoffreiter and
C. E. Rist, Tappi 45, 750 (1962[]. Uvedeny spésob pripravy je pomerne komplikovany, preto-
%e sa jednd o dvojstuphovi syntézu, pri ktorej je v prvom stupni nutné pripravit jodistano~
vou oxidédciou dialdehyd polysacharidu. Okrem tohto spésobu pripravy>je moZné derivdty poly-
sacharidov s kvartérnou emoniovou skupinou pripravit reakciou polysacharidu so zmesou epi-
chlérhydrin-trietylamin, resp.itrietanolamin v moldrnom pomere 3:1 v alkalickom prostred{
[Berni, Ralph J.; Benerito, Ruth R.; Mc Kelvey, John B. United States Dept. of Agriculture
U.S. 3, 464,781 C1l, 8-116. 2; D 06 m, C 08 b, 02 Sep 1969, Appl. 02 May 1967; 3 pp.d. Pri
tomto postupe epichlorhydrin, ktory je v reek¥nej zmesi v nadbytku vychodiskovy polysacha-
rid sietuje. U silne zosieteného polysacharidu je pristupnost kvartérnych am6niovych sku~
pin obmedzend hlavne pre vysokomolekulédrne sﬁbstréty, &im sa zniZujd d%itkové vlastnosti
pripraveného iontomenida. Velmi zau¥fvenym postupom je nédslednd N-alkyldcia derivdtov po-
lysacharidov s tercidrnou eminoskupinou (najznémej8ia je DEAE-celuloza & DEAE-Sephadex)
pomocou alkylhalogenidov, resp. epoxiderivdtov. Tymto sp8sobom boli pripravené reakciéﬁ

DEAE-celulozy s epichlorhydrinom pri 95 % kvartérne amoniové derivdty [Soignet, Donald M.;
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Benerito, Ruth R.; Berni Ralph H. United States Dept. of Agriculture U.S. 3,494,719 Cl.

8-116; D 06m, 10 Feb 1970, Apple. 16 jun 1967 3 pp.). V priebehu reakcie dochddza k sietova-
niu a k vzniku dikvartérnych améniovych derivdtov. Mono a dikvartérne amdniové derivdty ce~
lulézy boli pripravené reskciou DEAE—celulézy s Cl-C18 alkylhalogénmi, alebo Cs-Clo alkyl-
dihalogénmi v nevodnom prostredi. Pri tychto reakeidch sa dosiahol stupen konverzie 35 %.
Pri pou¥it{ alkyldihalogenidov dochddza k sietoveniu DEAE-celulozy. (Perrier, Dorothy M.;
Benerito, Ruth R. South. Res. Cent. ARS, New Orleens La. J. Appl. Polym. Sci. 1975 19(12)

3211-20],

Uvedené nedostatky moZno odstrédnit novym postupom, ktory umo¥nuje pripravu kvartérnych
amoniovych derivdtov polysacharidov & velmi dobrymi peremetreami, prifom mo%no ako zdkladny
nosi& pouZit nesietovany, alebo sietoveny polysacharid. Podstata vynéiezu spoéiva v tom,

%e v prvom stupni nerozpustny polysacharid aktivuje so 17,5 % a% 25 % vodnym roztokom NaOH,
v pripade vodo resp. elkalirozpustnfch polysacharidov pevnym Na2CO3 alebo nasytenym vodnym
roztokom Na2003 po dobu 30 &% 60 min. pri 15 a% 25 °¢ v molérnom pomere polysacharid/skti-
vujica bdza 1/0,2 a% 3, pridom v druhom stupni sa éterifikuje s 0,1 a% 2 molom trimetyl-
-2-hydroxy-3-chloropropylamonium chloridu pri teplote 30 a% 80 % s vyhodou 40 aZ 60 °C,

2 aZ 6 h. |

Ako polysacharid mo%no pouZit 8krob alebo celulézu, resp. ich sietovené anelogy. Podla
zlo%enia reekdnej zmesi moZno pripravit prepardty v rozsshu vymennej kapacity 0,18 a% 0,68
mekv/g. Vzhledom k tomu, Ze DEXTROSIL je 50 %-vodny roztck trimetyl-2-hydroxy-3-chloropro-
pylamonium chloridu je moZné v pripade alkeli, resp. vodorozpustnych polysacharidov aktivé-
cie prevddzat pevnym Na2003, pretofe po pridani éterifikadného &inidla sa aktivujica bédza
v reakdnom prostredf rozpusti. Reakciu mbZeme previest v heterogénnej fdze, &o je z techno-
logického hlediska vyhodné. Vyhodou navrhoveného spdsobu pripravy derivdtov polysacharidov

8 kvartérnou emoniovou skupinou je, Ze:

- vietky potrebné zdkladné suroviny sa vyrdbaji v CSSR,

- reekcia prebieha v heterogénnej féze, ¢im sa zabezpedf dokonalé premieSenie zmesi v re-
éktore a jednoduché premyvanie po skonleni reakcie,

- umoXfuje pripravit vodorozpustné, alebo vodonerozpustné silne bdzické anexy so 3irokou

Sk4lou vymennych kapacit a moZnosti pouZitia.

Priklad 1

K 162 g prédskovej celulozy priddme 243 ml 17,5 % Naoﬁ. Zmes nechdme premie3avat 0,5
hod. pri 20 %z, Potom prid4me k zmesi 405 ml DEXTROSILU & nechéme reagovat za stdleho mie-
Sania 4 h. pri 60 °C. Po skondenf reakcie premyjeme vodou do neutrdlnej reakcie a cykluje-
me 1 % NaOH 1 h. pri lab. teplote. Po cyklovani premyjeme vodou do neutrdlnej reakcie aceto-
nom a vysudime do kon3tantnej védhy. Vymennd kapacitu vzniklého iontomenila atan;vime poten=

ciometrickou titrdciou s 0,1 M HCl. Vymenné kapacita produktu je 0,68 mekv/g.

Prikled 2

K 162 g préskovej celulozy priddme 162 ml 25 % NaOH. Zmes nechdme premiedavat 0,5 h.
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pri 20 %. Potom k zmesi priddme 324 ml DEXTROSILU a nechdme reagovat za stdleho mieSania

2 h. pri 50 °C. Premyvenie, cyklovanie a titrdcia je ako v priklade 1. Vymennd kapacita

produktu je 0,37 mekv/g.

Priklad 3

K 162 g sietovane] celul&zy WHATMAN priddme 583 ml 17,5 % NaOH. Zmes premie3aveme
0,5 h. pri 20 °C. Potom k zmesi priddme 243 ml Dextrosilu a nechdme za stdleho mieZania
reagovat 4 h pri 60 °C. Premjvenie, cyklovenie a titrdcia je ako v priklade 1. Vymennd

kapacita produktu je 0,34 mekv/g.

Priklad 4

K 162 g vodorozpustnej hydroxyetylcelulézy priddme 12 g bezvodého Na2003 a 40 ml
DEXTROSILU. Reak&nu zmes nechdme reagovat za stdleho mieSania 2 h. pri 40 °C, Po skon&eni
reakcie premyjeme 1 % etanolickou HC1, acetonom a vysudime. Produkt obsahuje 0,25 % N, &o

zodpovedd vymennej kapacite 0,18 mekv/g.

Priklad 5

K 162 g 3krobu rozpustného za studena vo vode priddme 12 g bezvodého Na2CO3 a 40 ml
DEXTROSILU. Reakdnud zmes nechdme reagovat za stdleho mie3ania 2 h. pri 40 %. Po skonZenf
reakcie premyjeme 1 % etenolickou HCl, acetonom a vysu¥ime. Produkt obsahuje 0,69 % N, &o

zodpovedd vymennej kapacite 0,49 mekv/g.

Priklad 6

K 162 g 8krobu rozpustného za studena vo vode pridéme 243 ml nasytenéhb vodného roztoku
Na2003. Zmes premieSaveme 0,5 h pri 20 %Cc. Potom k zmesi priddme 162 ml DEXTROSILU a nechd-
me reagovat za stdleho mied3ania 2 h pri 50 °Cc. Po skon&eni reakcie premyjeme 1 % etanolic-~
kou HC1, acetonom a vysu$ime. Produkt obsahuje 0,84 % N, éo‘zodpovedé vymennej kapacite

0,60 mekv/g.

Vodorozpustné derivéty moino‘vyuZif ako flokulant pri flokuldcii polymérneho materidlu
celulozového typu, napr. pri flokuldeii odpadnych véd celulozo-papiernického priemyslu.
Vodonérozpustné derivdty mo%no vyuZit pri idnove j édsorbcii4enZYmov a indho biologicky aktive

neho materidlu a tie% ako silne bézicky enex v icnexovej chromatografii.

PREDMET VYINALEZU

Spbsob pripravy derivdtov polysacharidov obsahujdcich kvartérne amoniové skupiny, vy-
znadujici sa tym, Ze v prvom stupni sa nerozpustny polysacharid ektivuje so 17,5 % a% 25 %
vodnym roztokom hydroxidu sodného, v pripade vodo, resp. alkalirozpustnych polysacharidov
pevnym uhli&itanom sodnym alebo nasytenym vodnym roztokom uhliditanu sodného po dobu 30 a%
60 min. pri 15 a% 25 % & moldrnom pomere polysacharid/aktivujuica baza 1/0,2 a% 3, prifom
v druhom stupni sa éterifikuje s 0,1 aZ 2 molom trimetyl-2-hydroxy-3-ch16ropropylam6nium

chloridu pri teplote 30 aZ 80 % s vyhodou 40 a%Z 60 % po dobu 2 a% 6 h.
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