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{(564) Spésob pripravy polyetyléniminového ionexu na rigidnom pérovitom nosici

1

Vyndlez se t¥ka sp8sobu pripravy polyetylénimfnového ionexu zakotveného na rigidnom
pérovitom anorganickom nosi&i.

Je dostato¥ne zndme, %e niektoré ionexy popri vynikajicich fyzikdlno-chemickych psra-
metroch majd aj nefiaduce vlastnosti, ktoré sui hlavnou prekdZkou ich ¥irXieho najma priemy-
slového vyufitia.

K tymto negativnym vlestnostiem okrem nedostatodnej chemickej stability patr{ predo-
vetkym ich nevyhovujica mechanické pevnost. Pri préci na dlhZej koldne sa ¥astice ionexu
nésledkom tiaZe ndplne deformujd, &o pochopitelne vedie 'k podstatnému poklesu priepustnosti
kolény pre eluent pretekajuci koldnou. V priemyslovej prevédzke to znamend podstatné zni-
%enie vykonu ionexovej koldény t. j. i zhorZenie efektfivnosti procesu.

K jonexom tohto typu patr{ polyetyléniminovy ionex, ktory sa pripravuje sietovanim
polyetyléniminu epichlérhydrinom {W. Hegge a spol.: Belgisn Patent 622,716 (1953), F. Wolf
a M. Morgner NSR pst. 1.056825 (1959)].

Takto pripravené polyetyléniminové ionexy su vhodné len na vyskumné anelytické udely
pri préei v koldnach s melymi rozmermi, nie s visk vhodné pre priemyslovd aplikéeiu v kold-
nach va&%{ich rozmerov.

Uvddzany hlevny nedostatok polyetyléniminového ionexu rie¥i tento vyndlez, podYa kto-

rého sa vysokd elasticita polyetylénimfnového ionexu eliminuje tym, Ze tento sa zakotvi
pred sietovenim ne rigf{dnom enorganickom nosi¥i,

229426



229426 2

Podstata vyndlezu spo¥iva v tom, %e vodny roztok polyetyléniminu s koncentrdciou
15 a% 50 % hmot. sa nanesie na suchy porovity nosi® silikegélu s velkostou Zastfc 30 a%
350 mikrometrov, vysokym objemom pérov va&sim ako 0,5 em3.g”' s vghodou 1,5 af 3 em3.g”!
8 mernym povrchom 300 a% 500 m .g", pri%om pomer hmotnosti kvapalnej fézy roztoku polyety-
1éniminu k hmotnosti pevného nosi¥a silikegelu je v rozsshu od 0,7 do 1,5, na%o po dokona-
lom premie3ani oboch féz sa pridd 30 aZ 40 % hmot. epichlérhydrinu ne hmotnost suchého
polyetylénimfnu, ktorym sa za miedania polyetylénimin zosietuje pri teplote 20 az 50 °C
po dobu 1 a% 4 hodin.

Vyhodou postupu jJe predovietkym to, %e sa zfskava polyetyléniminovy ionex, ktory
md dobré mechenické vlastnosti pofadované pri prdci vo velkokapacitnych kolénach, nede-
formuje a nestld&a sa pri zvjlenych tlakoch a vdaka tomu sa nepozoruje pokles vykonu
kolény pri trvalej prevédzke. Této vyhoda predurduje polyetyléniminovy ionex zakotveny
na silikegélovem rigfdnom nosi#i hlavne na priemyslové aplikdcie pri prédci s velkokapacit~
nymi koldénsmi. DalSou vyhodou postupu je, Ze vysledny ionex mé pri izoldeii vysokomoleku-
lovych biologicky aktivnych ldtok vys¥iu efektivnu vymenni kapacitu, pretofe polyetylénimi-
novy ionex Je zakotveny na velkom povrchu, &fm sa zni¥uje podet nepristupnych funk&nych
skupin, ktoré sa nachédzaji v materidli.

Priklad 1

200 ml vodného roztoku kremi¥itanu sodného (vodné sklo) s obsshom 9,2 % hmot. oxidu
kremiditého sa zmieda so 100 ml kyseliny dusi¥nej s koncentréciou 3 % hmot. a dobre zho-
mogenizuje. Vzniknuté zatuhnuté masa hydrogélu kyseliny kremiZite] sa mechanicky rozrud{f
a rozmie¥a v 250 ml 65 % hmot. kyseline dusil¥nej alebo 180 ml konc. kyseline sirovej,
alebo 300 ml 55 % hmot. kyseliny fosfore¥nej alebo 200 g kyseline trichléroctovej a pone-
chd sa za obZasného zamie¥Xsnia do druhého dﬁa, potom sa zmes zriedi destilovanou vodou,
sfiltruje a dokonale premyje destilovanou vodou do neutrédlnej reakcie, na¥o sa dalej
premyva postupne etylalkoholom a nakoniec acetdénom.

Produkt sa zbavi zvysku organickych rozpiitadiel vysufenim a stabilizuje sa pri teplo-
téeh 200 a% 900 °C s vyhodou pri 700 a% 750 °C.

Zi{skany silikagél (10 g) s mernym povrchom 500 m2.5'1 a velkym objemom pérov 2 a%
3 c1n3.g"1 a priemernymi rozmereami p6rov 20 nm sa temperuje po dobu 10 hodin pri teplote
550 °C.

Na 10 g takto zfskaného silikagélu sa neraz pridé 10 ml vodného roztoku polyetylénimi-
nu s koncentrédciou 25 % hmot., dobre sa zemieZa a po zhomogenizoveni sa pridd 0,7 ml epichldr-
hydrinu (1-chlér-2,3-epoxypropsnu) opat sa dobre zamie¥a & neché sa sietovat pri zaXiato¥ne]
teplote 20 % a konednej teplote 30 a% 50 % (teplota poZas reakcie samovolme stupa v d0-
sledku reskZného tepla sietovacich reskcif) po dobu 3 hodin.

Hotovy produkt je sietovany polyetylénimin zakotveny v péroch silikegélu, mé vymennd
kapacitu okolo 0,7 a% 1,0 mekv/g pri velmi dobrych mechanickych vlastnostiach ionexového
gélu pri préel na velkorozmerovych koldnach.

Priklad 2

Postup podle prfkladu ! s tym rozdielom, %e na pripraveny silikagél (10 g) sa nanesie
7 ml polyetylénimfnu s koncentrdciou 50 % hmot. a 1,5 ml epichlérhydpinu.

Ziskany produkt mé vymenni kapacitu 1 a% 1,6 mekv/g.
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Priklad 3

Postup podYa prikladu 1 s tym rozdielom, %e na pripraveny silikagél (10 g) sa nanesie’
15 ml polyetyléniminu s koncentréciou 15 % hmot. a 0,5 ml epichlérhydrinu. :

Vysledny produkt md vymennd kapacitu 0,4 a¥ 0,7 mekv/g.

Vyndlez m& vyuZitie v3ade kde je potrebné aplikovat polyetyléniminovy :idonex s vynika-
jicimi mechanickymi vlastnostami pre précu vo velkokapacitnych kolénach, hlavne pri
izoldeii vzdenych biologicky aktivnych létok.

PREDMET VYNAKALEZU

Sp8sob pripravy polyetyléniminového ionexu na rigidnom porovitom nosi¥i vyznadeny
tym, %e vodny roztok polyetyléniminu s koncentrdciou 15 aZ 50 % sa nenesie na suchy po-
rovity nosi¥ silikagélu s velkostou &astic 30 a% 150 mikrometrov a mernym povrchom 300
az 500 mz.g’1 a objemom porov vy3Zim sko 0,5 cmB.g“1 s vyhodou 1,5 a% 3 cm3.g_1, pridom
hmotnostny pomer kvepalnej fézy roztoku polyetylénimfnu k pevnému nosiu silikegélu Je
v rozsahu 0,7 af 1,5, nao po dokonalom premieXan{ oboch féz sa pridd 20 s% 40 % hmot.
epichlérhydrinu na hmotnost suchého polyetyléniminu, ktorym ss za mieSania polyetylén-
imin zosietuje pri teplote 20 a% 50 N po dobu 1 ai 3»hodin.
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