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Zpiisob tipravy povrchu nanoéastic vodnych disperznich systémi pro nanaseni organickych
hydrofobnich vrstev s pouzitim azeotropické destilace

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplsobu upravy povrchu nanocastic anorganického oxidu vodnych disperznich
systémi zahrnujiciho proces vymeény vodného rozpoustédla nanoc¢astic anorganického oxidu za
organické rozpoustédlo, ktery se provede azeotropickou destilaci. Takto upraveny systém
umoziuje fizenou modifikaci povrchu hydrofobni vrstvou.

Dosavadni stav techniky

Vyroba senzorQ, selektivnich membran, specialnich filtrli, nosi¢t katalyzatorl na bazi oxidu
ktemicitého, hlinit¢ho nebo zirkoni¢itého v prvnim kroku vyZzaduje pfipravu ¢asové a teplotné
stabilnich a chemicky odolnych substratli s relativné velkym povrchem a uzkym rozdélenim
velikosti porl a s moZnostmi nanaSeni dalSich latek, které jsou dileZité z hlediska technické
aplikace. V dal§im kroku se provadi vlastni nanaSeni aktivnich latek, jejichz charakter casto
vyZaduje, aby nanaseni probihalo v reZimu normalnich nebo alespon ne pfili§ vysokych teplot.

Zatimco prvni krok si €asto vyzaduje rezim vysSich teplot, ve druhém kroku je potfebné se
naopak zvySené teploté vyhnout. Z ekonomickych i technickych divodi a také z hlediska
homogenity pii zachovani relativné velkého povrchu je vyhodné, aby proces formovani substratu
probihal za relativné nizkych teplot, kdy miiZze byt nanesena vrstva aktivnich latek dfive, nez
dojde k uzavfeni otevienych poril substratu. Takové podminky je mozné€ dosahnout nanaSenim
latky na povrch zpevnénych koloidnich ¢€astic, ktery je oSetfen tak, Ze je schopen pfijmout
funkéni skupiny této latky anebo je mozné tyto latky, nanést pfimo na povrch oddélenych
koloidnich ¢astic a nasledné provést zpevnéni systému pii teplotach, které nevedou k degradaci
nanasené latky.

V soucasné dob¢ se pouzivaji jako substraty €isté pfirodni nebo syntetické materialy, které vzdy
nespliuji vSechny poZadavky na Cistotu, povrch a podobné, nebo jejich cena je piili§ vysoka.
VyuZiva se také moznost nahrady téchto kompaktnich substratii usporadanou soustavou vlaken,
nebo se vyuZivaji rizné typy vat, textilii apod.

V mnoha piipadech je substrat spolu s aplikovanou vrstvou vystaven nejen tepelnému, ale také
mechanickému namahani. Je tedy nutné pouzit kompaktni systém. Pro ziskani takovych
materialll se proto vychazi z amorfnich soustav, které se pfipravi napiiklad metodou sol-gel. Sol-
gel metoda nalezla rozsédhlé¢ uplatnéni v mnoha oblastech vyzkumu a vyvoje novych typi
materialdl. Technika umozZiuje pfipravu zcela novych struktur, které nemohou byt syntetizovany s
pouzitim jinych metod. Byva také Casto hodnocena jako idedlni cesta pro pfipravu hybridnich
organicko—anorganickych kompozitu, v nichz je organicky material ukotven do anorganické
matrice. Piiprava kompozitu sol-gel metodou je vyhodna zejména proto, Ze se v jejim pribéhu
nedosahuje teploty rozkladu organickych molekul, jak uvadi publikace [i], pojednavajici o
ptipravé hydrofobniho filmu na povrchu Ge substratu s pouZitim sol-gel metody, pfi které vSak
nebyla pouZita ani navrZzena metoda fizeni sloZeni rozpoustédla azeotropickou destilaci. Dalsi
vyhoda spoc¢iva v tom, Ze nedochazi k pyrolyze organické (polymerni) sit€¢ v pribéhu suseni a
slinovani, jak je zminéno v publikaci [ii]. Tato publikace se tyka ptipravy organicko—
anorganickych kompozitu metodou sol-gel za pouZiti riznych typl alkoxidovych prekurzort (I.—
IV. typ). Jedna se tak o jednu z moZnych oblasti pouZziti azeotropni esterifikace k fizeni prib¢hu
hydrolyzy a povrchové pravy, které je podstatou vynalezu.

Slozeni sloucenin, které jsou v piipravé téchto materialli bézn€ pouzivany, lze napiiklad pro
alkoxidové prekurzory prvniho typu vystihnout obecnym vzorcem
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R’(H)Si(OR)X, kde R = CH;, C-Hs, CsHs; R = CHs, C>Hs, CsHs a x nabyva hodnot od 1 do 3.
Nezanedbatelnou vyhodou tohoto postupu je mozZnost syntézy homogenniho produktu s
minimalnim obsahem piimési (obsah necistot < 10~ % [iii]). Publikace [iii] v kapitole II (strana
96) uvadi vysokou ¢istotu jako vyhodu materialli ptipravenych rozkladem organickych slouc¢enin
kiemiku. Pouziti azeotropni esterifikace podle vynalezu k fizeni priibéhu hydrolyzy a povrchové
Upravy, vyhodu vysoké €istoty negativné neovliviuje.

Zastoupeni piimési je tak limitovano pouze cCistotou pouZitych prekurzorl, jak je ziejmé z
publikace [iv], popisujici viskozitu skel pifipravenych sol-gel metodou, kde je zdiiraznéna
moznost pfipravy velmi Cistych systémil s pouZitim sol-gel metody. PouZiti azeotropni
esterifikace k fizeni pribéhu hydrolyzy a povrchové Upravy, vyhodu vysoké Cistoty negativné
neovlivigje.

Podstata vynalezu

Vyse uvedeny pozadavek teSi zplsob pfipravy disperznich systémi stabilnich v nevodném
prostiedi podle vynalezu.

Vynalez se tyka zplsobu upravy povrchu nanocastic anorganického oxidu vodnych disperznich
systéml pro nanaSeni organickych vrstev zahmujiciho proces vymény vodného rozpoustédla
nanocastic anorganického oxidu za organické rozpoustédlo, ktery se provede azeotropickou
destilaci vychozi smési obsahujici vodné rozpoustédlo disperzniho systému nanocastic a
organické rozpoustédlo schopné tvofit s vodnym rozpoustédlem azeotropni smés s minimem
teploty varu, pfiCemz mnozstvi organického rozpoustédla vychozi smési je vE€tSi neZ mnoZstvi
organického rozpoustédla v azeotropni smési.

Azeotropni smés mizZe podle vyhodného provedeni obsahovat dalsi organicka rozpoustédla.

Disperzni systém se zplisobem podle vynalezu odvodni a je-li to tieba, také se zbavi ptidavku
pomocnych latek azeotropickou destilaci. V takto upraveném systému lze vodné rozpoustédlo
bud kompletné nahradit organickym, nebo vyznamn¢ sniZit jeho mnoZstvi a v pribéhu povrchové
Upravy udrzovat koncentraci vody na Urovni, kterd umozZni fizenou modifikaci povrchu castic
disperzniho systému hydro—solu nebo suspenze hydrofobni anebo jinou funkéni vrstvou.

Reference

[i] T.Nakagawa, M. Soga, Journal of Non—Cristalline Solids 260 (1999), 167 — 174,
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(2004) 341 - 346.

Objasnéni vvkresu

Obrazek 1: SloZeni ternarnich a binarnich azeotropnich smési véetné udajii o teploté¢ varu v
pribéhu azeotropni destilace podle piikladu 1.

Podstata vynalezu je dale vysvétlena pomoci piikladu provedeni, ktery v§ak Zadnym zplsobem
neomezuje jind mozna provedeni v rozsahu patentovych narokd.
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Piiklady uskuteénéni vynalezu

Piiklad 1
Vyména vodného disperzniho prostfedi v hydrosolu oxidu kiemicitého za isopropanol

Pro vyménu vodného prostiedi za organické byla pouzita ternarni azeotropni smés v soustavé
voda — isopropanol — benzen (miiZe se pouzit pfipadné cyklohexan).

Azeotropni destilace se provedla u disperzni soustavy isopropanol, benzen, voda a SiO; v
molarnim poméru 1:0,36:0,30:0,04 v bézné destilacni koloné upravené pro azeotropni destilaci.
Azeotropniho chovani této soustavy bylo vyuZito k eliminaci vody z reakéni smési a naslednému
¢isSténi disperzniho prostfedi od zbytkdl benzenu pifipadné cyklohexanu. SloZeni ternarnich a
binarnich azeotropnich smési v priibéhu procesu je vyznacené v ternarnim diagramu na obrazku 1
spole¢né s Udaji o teploté varu. SloZeni kapalné faze je zakresleno v ternarnim diagramu bodem
A. Vzhledem k poloze bodu A byla koncentrace benzenu v parni fazi vyssi neZ v rovnovazné
kapalin€. Postupem destilace se ve varaku hromadil isopropanol a voda, zatimco na vrcholu
destila¢ni kolony ternarni azeotrop.

Pravidlo o miSeni dvou ternarnich syst¢éml vyZzaduje, aby vysledné slozeni lezelo na pfimce
prochazejici body A a T. Tato pfimka protina hranici diagramu bliZze vrcholu pro isopropanol.
Koncentracni profil v koloné¢ se ménil ve sméru Sipek z bodu A do T a na jejim vrcholu se
destiloval ternarni heterogenni azeotrop, tj. smes o sloZzeni bodu T. Bez refluxu organické faze
zpét do kolony zlistala na konci prvniho kroku azeotropni destilace ve zbytku smés o slozeni
bodu Z,;. Podle pakového pravidla soustava obsahovala ternarni azeotrop a zbytek v poméru
1:1,6.

Slozeni destilacniho zbytku Z; se nalézalo na strané isopropanolu vzhledem k poloze
azeotropniho bodu bindrni smési voda — isopropanol. V pribéhu pokracujici destilace, resp. v
jejim druhém kroku, byla koncentrace vody v parni fazi vyssi nez v kapalné. Na konci syntézy
povrchového esteru SiO» s isopropanolem zlstal v destilacnim zbytku C3;HsO. Uvazime-li, ze
smés o sloZeni bodu Z, je tvofena azeotropem o sloZeni B a ¢istym C3HgO, z pakového pravidla
vyplyva, Ze se na tyto faze destilacni zbytek rozdélil v poméru 1:1,19.

Ztrata organické slozky v pribéhu suseni disperzniho prostiedi byla omezena odebirdanim na
vodu bohatsi faze, ktera se oddélila po ochlazeni destilatu pod teplotu varu. Konjugovany roztok
s vySSim obsahem organické slozky se ze separatoru refluxoval zpét do kolony. SloZeni
destilacniho zbytku odpovidalo v tomto piipadé bodu Z. roztok byl tedy oproti sloZeni
azeotropniho bodu bohat$i na isopropanol. Azeotropni destilace této smési pak vedla k
isopranosolu — disperzi SiO. v isopronalu. Na vrcholu kolony se ziskala azeotropni smés
soustavy izopropanol — benzen.

Primyslova vyuzitelnost

Zplsob podle vynalezu pifina§i vyhodnou metodu pfipravy disperznich systémi stabilnich v
nevodném prostiedi primyslovymi postupy ve velkém méfitku s pouZitim dostupnych surovin,
nizkymi vyrobnimi naklady a moZnosti recyklace pouzitych latek. Upravené nanocastice
disperznich systéml zplisobem podle vynalezu maji Siroké vyuZziti s moZnosti nanaSeni
povrchovych organickych vrstev poZzadovanych vlastnosti. Zplisob podle vynalezu je tak mozné
vyuzit pro pfipravu reaktivnich praskd s definovanymi vlastnostmi, pro syntézu pokrocilé
keramiky, plniv s upravenym povrchem, aerogeld, selektivnich absorbent( a podobné.
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PATENTOVE NAROKY

1.  Zpisob upravy povrchu nanocastic anorganického oxidu vodnych disperznich systémi pro
nanaSeni organickych vrstev, zahrnujici proces vymény vodného rozpoustédla nanocastic
anorganického oxidu za organické rozpoustédlo, vyznacujici se tim, Ze vyména vodného
rozpoustédla disperzniho systému nanocastic za organické rozpoustédlo se provede
azeotropickou destilaci vychozi smési obsahujici vodné rozpoustédlo a organické rozpoustédlo
schopné tvofit s vodnym rozpoustédlem azeotropni smés s teplotou varu niZ§i, nez je teplota varu
jednotlivych sloZek smési, pfi¢emZ mnoZstvi organického rozpoustédla vychozi smési je vétsi
neZ mnozstvi organického rozpoustédla v azeotropni smési.

2. ZpuGsob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze azeotropni smés obsahuje dalsi organicka
rozpoustédla, jako naptiklad benzen, cyklohexan. isopropanol. butanol.

3. Pouziti nanocastic anorganického oxidu s upravenym povrchem zpilisobem podle narokti 1 a
2 profizenou modifikaci jejich povrchu hydrofobni vrstvou.

1 vykres
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