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Anotace:

Postup béleni rostlinného materidlu ve formé mikro-
nizovaného prasku, pii kterém se (a) se mikronizo-
vany prasek, popfipadé zpracovany sulenim, uvede
na teplotu t; 20 az 100 °C, (b) tento prisek se
impregnuje, soutasné nebo postupneé, dvéma oddéle-
nymi roztoky A a B, kazdym v mnozZstvi vzhledem k
mnoZstvi impregnovaného prasku takovém, Ze jed-
nak se tyto dva roztoky zcela praskem absorbuji,
ptitemz tento zstava ve stavu pevného prasku, ma-
jiciho obsah vody 10 % aZ 50 % hmotnostnich vzta-
Zeno na jeho celkovou hmotnost, a jednak takovym
zplisobem, aby byl tento prasek pfi teploté tp 40 a2
100 °C, kde A tvoli vodny roztok peroxidu vodiku
obsahujici 50 az 500 gramti H202 na litr roztoku a B
tvoli bazicky vodny roztok, obsahujici alkalické &i-
nidlo, umoziujici dosdhnout hodnoty pH vétsi nez 7
u roztoku B; a (c) takto impregnovany pradek se
udrZuje na teploté t. v rozmezi od 40 do 100 °C po
¢asovy interval, pfi kterém se spotfebuje alesporl
75 % mnoZstvi uzitého peroxidu vodiku.
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Zpisob béleni rostlinného materialu ve formé mikronizovaného prasku

Oblast techniky

Vynalez se tykd zpusobu béleni rostlinného materidlu ve formé& mikronizovaného prasku
peroxidem vodiku za pfitomnosti bazické latky.

Dosavadni stav techniky

Patent EP 0433413B1 popisuje porézni amikronizovanou rostlinnou surovinu, ktera ma zbytkovy
obsah vlhkosti mensi nez 20 % hmotnostnich a vyhodn€ mensi nez 15 % hmotnostnich;

— dos velikost &astic men3i nez 200 mikrometrd (to znamend Zze alespoii 95 % hmotnostnich
¢astic uvedené rostlinné suroviny prochazi sitem se ¢tvercovymi oky s otvory 200 x 200
mikrometri),

~ fyzikalni mérmi povrch men3i nez 2 m%/g,

— vodou pokryvany mérny povrch mensi nez 2 m%/g,

— hustotu mensi ne 500 kg/m’ a vyhodné mensi neZ rovnou 300 kg/m’,

a navic charakterizovanou tim, Ze tato vsadka byla ziskana mletim/mikronizaci pfi teploté mensi
nez 150 °C a vyhodné pfi teploté mensi nebo rovné 100 °C.

Pro ziskani této mikronizované rostlinné vsadky jsou vhodné vSechny rostlinné zdroje, zejména
druhy mé&kkého dieva, jako je jedle, smrk nebo jedle smolnd, tvrdého dreva jako je hruska, habr
nebo kastan a jiné materialy. Z podstatnych ekonomickych divodi se jako rostlinny zdroj
pouziva zejména rostlinné odpady a zejména dfevné odpady. Drevné odpady mohou naptiklad
pochazet z otesavani klad, z primyslového opracovavani dfeva nebo meziproduktd konverze
dfeva, nebo z primyslového fezani, hoblovdni nebo dyhovani. Dfevné odpady mohou také
pochazet z odvétvi primyslu, ve kterych se dfevéné vyrobky pouzivaji nebo zpracovévaji,
zejména z lehkych nebo tézkych dfevénych obali. Dfevéné odpady mohou také pochazet
z tovaren na vyrobu chemickych buni¢in.

Témito rostlinnymi zdroji mohou také byt rostlinné odpady ziskané pii sklizni obilovin jako jsou
zejména kukuti¢né klasy.

Tato mikronizovana rostlinna surovina muze byt podrobena béznému zpracovani bélenim, které
je bézné v oblasti primyslu papiru, za icelem ziskani bélosti v oblasti mezi 60 a 90 stupni bélosti
(méfeno podle francouzské normy Q030339), kde uvedeny stupeit bélosti je vyjadien jako
procenta vzhledem ke kontrolnimu standardu majici hodnotu 100 %.

VySe uvedeny patent popisuje bélenou rostlinnou surovinu vyrobenou ze dfevnych odpadi
z pfimofského smrku z Landes, majici nasledujici charakteristiky:

dos < 150 mikrometri,

fyzikalni mémy povrch = 0,65 m%g

vodou pokryvany mérmy povrch = 0,52 m¥/g
bélost = 70 %.

Tato bélost se ziska bélenim pomoci peroxidu vodiku o koncentraci 4 % hmotnostni, hydroxidu
sodného o koncentraci 2 % hmotnostni, silikatu o koncentraci 3 % hmotnostni a DTPA
(diethylentriaminpentaacetat sodny) o koncentraci 0,25 % hmotnostniho. Toto béleni se provadi



10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 284990 B6

za pouziti jediného vodného roztoku, obsahujiciho zfedénou smés peroxidu vodiku, hydroxidu
sodného, silikatu a DTPA a zahrnuje promyti rostlinné suroviny vodou.

Tyto nebélené nebo bélené rostlinné vsadky mohou byt pouzity jak pro vyrobu buni€in, papir,
lepenek a netkanych textilii tak i pfi vyrobé plasti, kompoziti, barev, potahii a konstruk&nich
material.

Navic patent EP 0419385 B1 popisuje postup vyroby bélené a suSené rostlinné buniCiny, ve
kterém se béleni provadi pouzitim peroxidu vodiku a suSeni odpafenim vody z buniCiny za
pouziti suché plynné atmosféry cirkulujici v kontaktu s buni¢inou, béleni se provadi soucasné se
sudenim. Tento postup vyuziva jediny bélici roztok nebo kapalinu, obsahujici peroxid vodiku a
popiipadé produkty jako jsou alkalicka ¢inidla, komplexa¢ni ¢inidla a stabiliza¢ni produkty pro
peroxid vodiku. Tato kapalina se smisi s rostlinnou drti tak, ze pocateni konzistence takto
ziskané smési je rovna alespori 10 % hmotnostnim a vyhodné je mezi piiblizné 20 % a 35 %
hmotnostnimi, kde konzistence buniliny je vyjadfena jako obsah jeji suSiny vyjadreny jako
procenta hmotnostni k jejimu celkovému obsahu.

Rostlinné drté pouzité v tomto procesu se vyznacuji vysokym obsahem dietnich vldken. Mezi
tyto materily patfi drté fep, citrusovych plodi, ovoce, olejovych rostlin, obilnin nebo zeleniny,
pfi¢emz predtim z nich byl extrahovan nebo oddélen produkt, ktery normélné zvySuje jejich
hodnotu, jako je cukr, ovocna St'dva, pektin, olej, Skrob, mouka nebo v pfipadé potieby zro.
Vyroba drté cukrové fepy je popsana, napfiklad, v dokumentu ,,Sucrerie Francaise (Fresch Sugar
Refineryl)*, fijen 1985; 439—454. Susina z téchto drti neni v mikronizovaném stavu nékolika set
mikrometra.

Bézné béleni v papirenském prumyslu, jak je doporuovano ve vySe uvedeném patentu
EP 0433413 B1 pro vysoky vytézek papiroviny, je obtizné aplikovat na mikronizované rostlinné
materialy.

Ve skuteCnosti tento typ béleni, ktery se pouziva pro materidly o primémé konzistenci obvykle
vrozmezi od 10 do 20 % hmotnostnich a az 30 % hmotnostnich v extrémnich pfipadech, je
nasledovan neutralizaci kyselinou a promytim vodou. Tato zpracovani jsou minéna pro
odstranéni prebytku alkalického ¢inidla pred bélenim a tak pro vylouceni nevratné barevné
reverze anulyjici ptinos béleni.

Takovy typ konvenéniho béleni v papirenském primyslu je popsén v publikaci: W. G. Strunk
,»Pulp and Paper Manufacture, Peroxide Bleaching®, 3. vydani, dil 2, kapitola XX, str. 238-251.

Pfi provadéni téchto béznych postupil béleni je nezbytné nutné fedéni dievné drté¢ vodou béhem
béleni v bazickém médiu a pak béhem neutralizace a prani. Tyto neutralizaéni a promyvaci
operace, které vyuzivaji filtrace a/nebo stlatovani aplikované na mikronizovany materiél jsou
obtizné a nakladné kvili jemnosti mikronizovanych ¢&astic s velikosti Castic dos mensi nez
300 mikrometrti.

Kromé toho primyslové technické prostiedky pro filtraci a/nebo lisovani neumoziiuji pouZit
konzistenci vy33i nez 20 aZ 30 % hmotnostnich. MnoZzstvi vody, které je odstrafiovano susenim je
velmi velké a vede k vysoké spotiebé energie.

Navic maji vodné odpady velky objem a jsou velmi zatizené organickymi latkami. Tyto odpady
zpisobuji vysoké naklady na ¢isté€ni pfed vypusténim do odpadu.

Cilem piedloZzeného vynalezu je nalézt zpisob bé&leni mikronizovaného rostlinného materialu,
ktery nebude vykazovat nevyhody béznych postupt béleni popsanych vyse.
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Podstata vynalezu

Vynélez se tyka zptsobu béleni rostlinného materidlu ve form& mikronizovaného prasku,
peroxidem vodiku za pfitomnosti bazické latky, jehoz podstata spociva v tom, ze

(a) se mikronizovany prasek, popfipadé zpracovany suSenim tak, Ze jeho obsah vody je mensi
nez 30 % hmotnostnich, vztaZeno na jeho celkovou hmotnost, uvede na teplotu t, 20 az 100 °C,

(b) tento prasek se impregnuje, soucasné nebo postupné, dvéma oddélenymi roztoky A a B,
pfiCemz je mozno pouZzit roztok A pted roztokem B nebo opacné, kazdym v mnozstvi vzhledem
k mnozstvi impregnovaného prasku takovém, ze jednak se tyto dva roztoky zcela praskem
absorbuji a tento zlistdvd ve stavu pevného prasku, majiciho obsah vody 10% az 50 %
hmotnostnich vztaZzeno na jeho celkovou hmotnost, a jednak takovym zplisobem, aby byl tento
prasek pfi teploté t, 40 az 100 °C, kde A tvofi vodny roztok peroxidu vodiku obsahujici 50 az
500 gramd H,O, na litr roztoku a B tvoti bazicky vodny roztok, obsahujici alkalické ¢inidlo
vybrané ze skupiny zahrnujici hydroxid sodny, hydroxid draselny, uhliditan sodny, uhli¢itan
draselny, kfemiCitan sodny diethylentriaminpentaacetit sodny DTPA a libovolné latky
umoziiujici dosahnout hodnoty pH vétsi nez 7 u roztoku B;

(c) takto impregnovany prasek se udrzuje na teploté t. v rozmezi od 40 do 100 °C po &asovy
interval, pfi kterém se spotfebuje alesponi 75 % mnozstvi uZitého peroxidu vodiku.

Ve vyhodném provedeni tohoto postupu podle vynélezu ma mikronizovany prasek pied tim, nez
je uveden na teplotu t, ve stupni (a) obsah vody v rozmezi od 4 do 15 % hmotnostnich vztazeno
na jeho celkovou hmotnost.

Podle dals$iho vyhodného provedeni je objemovy pomér roztoki B/A v rozmezi od 0,5 do 2.

Roztok B obsahuje vyhodn¢ stabiliza¢ni ¢inidlo pro peroxid vodiku, pfi¢emz timto stabilizaénim
¢inidlem je vyhodné kfemicitan sodny. Vyhodné je tento kiemiditan sodny je pouzit v mnoZstvi
1 az 10 % hmotnostnich vztazeno na hmotnost impregnovaného prasku ve stupni (b), vyjadienou
v suchém stavu.

Podle dalSiho vyhodného provedeni obsahuje roztok B dile komplexadni nebo sekvestraéni
¢inidlo pro kovy soli kovit katalyzujici rozklad peroxidu vodiku.

PraSek ziskany na konci stupné (c) se ve vyhodném provedeni su3i na obsah vody 5 az 20 %
hmotnostnich vztazeno na jeho celkovou hmotnost.

Vyhodné je teplota t, ve stupni (a) v rozmezi od 20 do 40 °C, teplota t, ve stupni (b) je vyhodné v
rozmezi od 60 do 90 °C, a teplota t. ve stupni (c) je v rozmezi 60 do 90 °C.

Podle dalsiho vyhodného provedeni je prasek ve stupni (b) impregnovén postfikem roztokem B.
Rovnéz je vyhodné jestlize ve stupni (b) se mnozstvi peroxidu vodiku, poéitano v istém stavu,
pouzité pro impregnaci pohybuje v rozmezi od 1 do 10 % hmotnostnich vztaZzeno na hmotnost
prasku ziskaného ve stupni (a).

Roztok B vyhodné dale obsahuje fluorescenéni zjasiiovaci ¢inidlo.
Rostlinny materiadl ve stavu mikronizovaného prasku muize pochazet ze stejného zdroje jako

material v patentu EP 0433413 B1 uvedeny vyse. Navic miize byt také zdrojem mikronizovaného
prasku drt’ cukrové fepy po extrakci cukru.
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Mikronizovanym praskem se rozumi prasek, majici velikost ¢astic dgs mensi nez 300 pm (mikro-
metri) a vyhodné mens$i nez 200 um. Rostlinny material jes§té predtim, nez je mikronizovan,
miuzZe byt vyhodné podroben komplexaénimu oSetfeni kovll, o kterych je znamo, ze katalyzuji
rozklad peroxidu vodiku. Toto oSetfeni komplexa¢nim ¢inidlem s nasledujicim promytim vodou,
které je takové bé&zné znamé, se provadi za pouziti komplexa¢nich ¢inidel zvolenych ze skupiny
zahrnujici DTPA (diethylentriaminpentaacetat sodny), EDTA (ethylendiamintetraacetat sodny),
soli kyseliny poly(a—hydroxyakrylové) a soli fosfonovych kyselin.

Toto ptedbézné komplexacni osetfeni je mozno provadét s mikronizovanym praskem, ale toto
vede k nutnosti promyvani a lisovani, které je obtizné provadét v primyslovém méftitku.

Ve stupni a) je obsah vlhkosti mikronizovaného prasku vyhodné stejny, jako je u rostlinného
materialu vzniklého z mikroniza¢ni operace.

Mikronizace se provadi s rostlinnym materidlem, ktery je co mozna nejsussi, ovSem ma uréity
obsah vlhkosti za u¢elem snizeni nebezpedi zazehnuti béhem mikroniza¢nich operaci. Pocate¢ni
obsah vlhkosti mikronizovaného prasku predtim, nez se uvede na teplotu t, ve stupni a) je
vyhodné mezi 4 a 15 % hmotnosti vody vzhledem k jeho celkové hmotnosti.

Vyhodna je teplota t, ve stupni a) 20 do 40 °C, a sice z toho divodu, Ze tato teplota odpovida
teploté¢ mikronizovaného prasku ziskaného pfi jeho pfipravé pomoci mlecich a prosivacich
operaci. Teplota t, fadové 90 az 100 °C je vyhodna v piipadech, kdy mikronizovany rostlinny
materidl obsahuje katalazu. Tento enzym je vylucovan mikroorganismy, které mohou rist na
jemné rozmélnéném rostlinném materidlu. Tento enzym, ktery rozklada peroxid vodiku, miiZze
byt inaktivovan teplem.

Ve stupni b) je prasek impregnovan, jednak vodnym roztokem A, obsahujicim peroxid vodiku, a
Jjednak vodnym roztokem B, obsahujicim alkalické ¢inidlo a popfipadé stabilizagni &inidlo pro
peroxid vodiku a/nebo komplexaéni ¢inidlo pro kovy kovovych soli. Impregnace vodnym
roztokem A vyhodné prechazi impregnaci roztokem B, i kdyZ impregnace s roztokem B mize,
Jjako varianta, byt provedena pred impregnaci roztokem A.

Zvlasté vyhodné se roztoky A a B aplikuji na prasek souéasné.

Prasek se vyhodné impregnuje postfikem roztokem A a postiikem roztokem B. Takto se jemné
kapicky roztoku A a B se pouze stietavaji u zrn prasku nebo blizko nich. Na jedné strané to
umoziuji pouZiti roztoki A a B, které jsou vysoce koncentrované pokud se tyle peroxidu
vodiku, a na druhé stran¢ pokud se tyce alkalického ¢inidla a/nebo stabiliza¢niho &inidla a/nebo
komplexa&niho ¢inidla. Ve skute¢nosti by jediny roztok C, kde A a B by byly pfedem smiseny se
stejnymi obsahy aktivnich produktd, byl nestabilni, peroxid vodiku by se rozkladal a stabiliza¢ni
¢inidlo, zejména kiemiditan sodny, by se srazel za tvorby gelu.

Objemovy pomeér roztokli B/A je vyhodné v rozmezi od 0,5 do 2 a jesté Iépe je rovny pfiblizné 1.

Mnozstvi H,O, (pocitano v Cistém stavu a proto vyjadreno jako 100 %) pouzité pro impregnaci
jeod 1 do 10 % hmotnostnich, vztazeno na hmotnost prasku ziskaného na konci stupné a).

Toto mnozstvi zavisi na bélitelnosti rostlinného materialu. Obecné, pro mikronizované drevo, je
mnozstvi 2 az 6 % hmotnostnich dostacujici pro ziskani vysokého stupné béleni. Koncentrace
H,0, vroztoku A je zvolena tak, Ze roztoky A a B jsou celé absorbovany mikronizovanym
praskem, ktery si proto udrzuje vzhledem a charakteristiky prasku. Uziva se vyhodné roztok A,
obsahujici od 100 do 350 gramii H;O,, vyjadieno v Cistém stavu, na litr, tj. roztok A, majici
obsah 10 az 25 % hmotnostnich H,O, na objem.
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Roztoky A, majici koncentraci vétSi nez 35 % hmotnostnich jsou obtizngji pouzitelné vzhledem
k exotermni reakci, kterou vyvolavaji, a k nebezpe¢i zapéleni za normalni atmosféry. Toto
nebezpeli miZe byt ¢aste€né kontrolovano provedenim stupfii b) a ¢) a suSeni pod inertni
atmosférou, zejména pod atmosférou dusiku.

Teplota t, prasku béhem impregnaci ve stupni b) je vyhodné mezi 60 a 90 °C.

Tato teplota se ziskd4 zahfatim reaktoru, obsahujiciho prasek nebo je sama dusledkem
exotermického pribéhu reakce pfi uvedeni prasku, roztoku A a roztoku B do kontaktu. Doba
trvani stupné b) je vyhodné od 5 minut do 2 hodin a vyhodn& 10 az 30 minut. Alkalické &inidlo
obsaZené v roztoku B je vyhodné vybrano ze skupiny, zahrnujici NaOH, KOH, Na,CO;, K,COs,
kiemicitan sodny, DTPA (diethylentriaminpentaacetat sodny) nebo jakakoliv jina reakéni latka,
kterd umoziiuje dosahnout pH vétsi nez 7 u roztoku B. Hmotnostni mnoZstvi pouZitého
alkalického ¢&inidla, vztazené na hmotnost impregnovaného prasku, se méni podle mnoZstvi
pouzitého H,O, a charakteru rostlinného materialu. Toto mnoZstvi je zvoleno tak, Ze koneéné pH
prasku na konci stupné c) je od 6,5 do 8,5.

Jestlize se pouzije NaOH, je vyhodné mnozstvi od 0,5 do 5 % hmotnostnich NaOH vztazeno na
hmotnost impregnovaného rostlinného prasku.

Mnozstvi vody pouzité pro vytvoieni roztoku B je zvoleno tak, aby aktivni slozka(y) tohoto
roztoku byla (byly) zcela rozpusténa(y). Celkové mnozstvi dvou roztoki A a B je vyhodné
vypo¢teno jako funkce urovné vlhkosti prasku na konci stupné a) k dosaZeni obsahu vody, po
impregnaci provedené ve stupni b), v rozmezi 30 az 40 % hmotnostnich, vztazeno na celkovou
hmotnost prasku.

Stabiliza¢ni ¢inidlo pro peroxid vodiku je zvoleno ze skupiny zahrnujici kfemigitan sodny,
hore¢natych soli, fosfore¢nan dvojsodny, polyfosfaty sodné, difosforeénan sodny a fosfonaty.
Vyhodné je pouziti kiemicitanu sodného a jesté Iépe kiemicitanu sodného jako vodného roztoku
jehoz hustota ¢ini 1,33 g/em’. Mnozstvi stabilizatniho &inidla (nebo &inidel) je vyhodné
vrozmezi 1 az 10 % hmotnostnich vztazeno na hmotnost impregnovaného prasku ve stupni b),
vyjadrenou jako suSina. Vyhodné mnozstvi se pohybuje v rozmezi od 4 do 8 % hmotnostnich.
Komplexaéni ¢inidlo je vybrdno ze skupiny zahrnujici DTPA (diethylentriaminpentaacetat
sodny), EDTA (ethylendiamintetraacetat sodny), soli kyseliny poly(a~hydroxyakrylové) a soli
kyseliny fosfonovych.

Ve vyhodném provedeni se z diivodi pofizovacich nakladl a u¢innosti pouziva DTPA ve formé
roztoku o koncentraci 40 % hmotnostnich.

Pouzité mnozstvi je vyhodné od 0,1 do 1 % hmotnostniho roztoku DTPA o koncentraci 40 %
hmotnostnich, vzhledem ke v hmotnosti rostlinného materialu pfed impregnaci.

Vyhodné roztok B obsahuje dalsi fluorescenéni zjasiiovaci ¢inidlo pro zlep$eni odstinu kone¢né
bilé. Toto fluorescenéni zjasiovaci ¢inidlo mize byt zvoleno z latek obvykle pouZivanych pfi
vyrobé papiru.

Priddvané mnozstvi fluorescenéniho zjastiovaciho &inidla je vyhodné mezi 0,01 a 0,5%
hmotnostniho vztaZeno na hmotnost prasku jako suSiny a uvedeného do reakce ve stupni b).

Ve stupni c), oznacované jako latentni faze, ve béleni dokonéi. Béhem tohoto stupné se
impregnovany mikronizovany rostlinny praSek micha po dobu d. a pfi teploté t.. Vyhodna je
teplota t; od 60 do 90 °C.
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Doba d. zévisi na charakteru rostlinného materialu a na teplot t.. Obecné je tato doba od 5 do
120 minut a vyhodné mezi 15 a 60 minutami. -

Pfi urgitém druhu pouzZiti tohoto b&leného mikronizovaného prasku je nutno pouzit co nejsussiho
produktu. V tomto praSku se pak suSeni provadi po provedeni stupné c). Toto suseni se provadi
béZnymi technikami pouzivanymi v primyslu zpracovani dfeva a rostlinnych materiald,
s ohledem na nebezpeti vzplanuti a/nebo exploze v oxidaéni atmosféfe. Pro vyloudeni takového
nebezpeCi miize byt toto sueni provadéné pod inertni plynnou atmosférou nebo atmosférou
s velmi snizenym obsahem kysliku.

Kfemi¢itan sodny, je-li pfitomen v roztoku B, piisobi svoji pfitomnosti v koneéném prasku jako
latka zpomalujici hofeni, protoZe neni nutné Zadné promyvani produktu ze stupng a).

PraSek ziskany na konci stupné c¢) se vyhodn& susi na obsah vody 5 az 20 % hmotnostnich
vztazeno na jeho celkovou hmotnost.

Ptiklady provedeni vynéalezu

Postup podle vynalezu bude blize popsan s pomoci konkrétnich piikladd provedeni, které jsou
pouze ilustrativni a umoziiuji lepsi pochopeni pfedlozeného vynalezu, aniz by jej jakymkoliv
zplisobem omezovaly.

Postup podle vynalezu miize byt proveden vsazkovym nebo kontinualnim zpiisobem.
1) Vsazkovy zpusob bé&leni

Mikronizovany rostlinny pradek se umisti do pradkového mixéru predehiatého na piiblizné 40 °C
a pak se souCasné na prasek nastfikava jednak roztok H,O, o koncentraci 35 % hmotnostnich a
Jjednak roztok alkalického ¢inidla.

Objemovy pomér roztoku H,O; o koncentraci 35 % hmotnostnich a roztok alkalického &inidla je
pfiblizné 1.

Teplota t, praSku stoupne na 80 °C. V michani se pokraduje po ukonZeni ptidavani roztoki
dalSich 30 aZ 60 min, pfi teploté prasku 70 °C a pak se prasek vyjme, poptipadé susi a pak bali
do kontejnert.

Vy3e uvedenym mixérem muze byt:

— konicky mixér michany stiracim $nekem,
— spiralovy pasovy mixér,

— michacka na beton,

— mixér s lozem fluidizovanym proudem plynu nebo mechanickym michénim.

Materialy pouzité pro mixér musi byt kompatibilni a odolné k pouZitému H,0, a jsou zvoleny
napfiklad z materiald jako je nerezova ocel, smaltovana ocel, ocel potazeni odolnymi natéry
nebo plasty.

2) Kontinuélni zpisob béleni

Toto provedeni je vyhodné pro vysoce-vykonnou primyslovou vyrobu a umoZzfiuje lepsi
kontrolu exotermi¢nosti bélici reakce.
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Mikronizovany rostlinny material se kontinudlné zavadi podavacim Snekem do kontinualniho
mixéru, do kterého se soucasné vsttikuje jednak H,O, roztok a jednak roztok alkalického ¢inidla.

Doba zdrzeni v mixéru je v rozmezi od 1 do 5 sekund a mize byt v rozmezi od 1 do 3 minut.

Na vystupu zkontinuadlniho mixéru prochazi mikronizovany prasek kontinualné retenénim
tankem, ve kterém je doba zdrzeni dostacujici ke spotfebovani a tim odstranéni, alespori 75 %
hmotnostnich zavedeni H,0,.

Optimalni teplota t, béleni je od 70 do 80 °C. Tato teplota se vyhodné ziska diky exotermickému
prubehu oxidaéni reakce s H,O,.

Minimum dosaZené teploty t, zavisi na mnoZstvi zavadéného H,0,, na obsahu vlhkosti
rostlinného materialu po miseni reak&nich slozek, na po€ate€ni teplot& rostlinného materiilu a na
teploté kazdé z roztokid A a B vstfikovanych do mixéru.

Jestlize je exotermicky pribéh bélici reakce nedostadujici k dosazeni optimélni teploty béleni,
bud’ z diivodu pouziti malého mnozstvi H,O,, nebo proto, Ze béleny rostlinny materidl ma obsah
vody mensi nez ale blizky 20 % hmotnostnim, potom se rostlinny material zahfiva pfed nebo
béhem pfidavani reakénich slozek. V tomto pfipadé musi byt zahfivani homogenni a nesmi
pusobit mistni pfehfivani. Preferované topné prostiedky jsou ob&h horké vody v plasti
obklopujicim mixér a/nebo obklopujicim retenéni tank nebo i vstéikovéani pary do mixéru.

Zahtivani bazického roztoku B je rovnéz mozno provadét za pomoci b&Znych prostredki
pouZivanych pro zavedeni tepla do reakéni smési. Bazicky roztok B je vyhodné& zahfivan na
teplotu 40 az 90 °C.

Predehrati mikronizovaného rostlinného materialu pfed jeho zavedenim do kontinualniho mixéru
mize byt provedeno v podavacim 3neku nebo v zasobnim tanku tohoto podavaciho 3neku,
vstfikovanim pary nebo i cirkulaci horké vody v plasti uspotddaného kolem podavaciho $neku
a/nebo kolem zasobniho tanku pro podavaci $nek.

Zafizeni, kterd mohou byt pouzita pro dosazeni kontinuilni impregnace mikronizovaného
rostlinného prasku roztoky A a B, jsou nasledujici:

— spirdlovy pasovy mixér prasku,

— rotalni disperzni mixér rliznych typl: obsahujici horizontalni hfidel s noZovitymi michadly
nebo obsahujici rota¢ni disk typu rafinéru papiroviny,

— turbomixér,

— mixér s lozem fluidizovanym proudem plynu nebo mechanickym michanim,

— rotaéni vélec se vnitini spirdlovitym prstencem typu cementové susarny.

Zafizeni, ktera mohou byt pouzita pro ziskani mikronizovaného rostlinného materidlu impregno-
vaného roztoky A a B s uréitou dobou zdrZeni, jsou nasledujici:

— vysocevykonny spiralovy Archimedav Sroub,
— kuzelovy mixér,
— rotaéni vélec typu cementové suSarny.

Je tfeba uvést, Ze impregnaci (stupeii b) a aplikaci intervalu zdrZzeni (stupeii c) je moZno provadét
ve stejném zafizeni.
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V nasledujicich pfikladech byla pouzita nasledujici mikronizovana dreva:

I — Mikronizované dievo borovice/jedle smolna

bélost = 49 % ISO

pH=5,1

obsah vlhkosti = 5,6 % hmotnostnich (hmotnost vztaZené na celkovou hmotnost, w/w,).

II — Mikronizované dfevo borovice

bélost = 50 % ISO

pH=4,4

obsah vlhkosti = 10,7 % hmotnostnich (w/w,)

III — Mikronizované dfevo jedle smolné
bélost =51 % ISO

pH=6,2

obsah vlhkosti = 6,1 % hmotnostniho (w/w,)

IV — Mikronizované bukové dievo

bélost =41 % ISO

pH=15,7

obsah vihkosti = 7 % hmotnostnich (w/w,)

Tato mikronizovana dreva s velikosti €astic dys men3i nez 150 um byla ziskdna ze Societé
Parisienne des Sciues (Paris Sawdust Company).

Stuperi bélosti se méti pomoci Hunterlab spektrofotomeru podle ,,ISO Brightness“ normy
pouZivané v papirenském primyslu pfi vinové délce 457 nm pro méieni bélosti papiru.

Laboratorni postup

(a) Pouzité zafizeni

Sklenény reaktor opatfeny plastém s kapacitou 1 litr byl zahfivan cirkulujici horkou vodou v
plasti, pfi¢emzZ byl opatfen pro michani obsahu centralni rychlou vrtulkou a dvéma pomalu-
b&znymi stiracimi lopatkami.

Roztok A (o koncentraci 35 % hmotnostnich H,O,) byl rozstfikovan za soucasného &erpani
roztoku vysokotlakovym ¢erpadlem typu H.P.L.C., pFi€emZ rozstfikovani roztoku bylo
provedeno za pouziti trysky nad reaktorem.

Prostiedky pro postiik bazickym roztokem B byly stejné jako vyse uvedené prostiedky.

(b) Obecny priklad postupu:

50 gram mikronizovaného rostlinného materidlu vybraného z materialu I, II, IIl a IV se umisti
do reaktoru. Potom se roztok A a roztok B nastfikuji sou¢asné 15 minut. V michéni se pokrauje
po latentni interval 30 az 60 minut za icelem dokondeni béleni, naez se potom material vyjme
z reaktoru a susi v susarné s ventilaci pfi teploté 90 °C na obsah zbytkové vlhkosti pfiblizné 5 %

hmotnostnich vzhledem ke hmotnosti prasku vyjadiené v suchém stavu.

Potom se zjisti bélost, hodnota pH a spotfebovany podil H,O,.
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Riizné provedeni podle ptikladi 1 az 14 a jejich vysledky jsou uvedeny v nasledujicich tabulkach
Iall

MnoZstvi peroxidu vodiku a NaOH jsou vyjadfena v procentech hmotnosti istého produktu
vztazeno na hmotnost mikronizovaného rostlinného materidlu v suchém stavu.

MnozZstvi DTPA jsou vyjadfena v procentech hmotnosti komeréniho roztoku (o koncentraci
pfiblizné 40 % hmotnostnich) vztazeno na hmotnost mikronizovaného rostlinného materidlu
v suchém stavu.

Mnozstvi kfemicitanu sodného jsou vyjadfena v procentech hmotnosti vodného roztoku
kfemiditanu sodného s hustotou rovnou 1,33 g/cm3, vztazeno na hmotnost rostlinného materialu
v suchém stavu.

V nékterych testech bylo provadéno predbézné zpracovavani DTPA pomoci roztoku DTPA o
koncentraci 0,5 % hmotnostniho, pfi konzistenci 10 %, teploté 90 °C a po dobu 15 minut. Na
zaver tohoto zpracovani se mikronizovany rostlinny material zfiltroval, promyl se vodou a susil
aZ na pocate¢ni Groveni vlhkosti.

Tabulka 1

Ptiprava mikronizovaného prasku pied souasné impregnace stupeii b)
impregnaci stupefi a)
Pi. charakter ptedchozi pfehiati H,0, NAOH kiemi- DTPA t, obsah

mikroni-  zpracovani °C % % ¢itan % °C  vlhkosti

zovaného po mikr.
materialu %
1 ano 70 5 2,5 4 0 70 28
2 I ano 70 5 1,5 4 0 70 28
3 ne 70 8 1,5 8 0,5 70 38
4 ano 70 5 2 4 0 70 31
5 I ne 70 8 2,5 8 0,5 70 42
6 ne 70 8 2,5 8 0,5 70 42
7 ne 60 8 2,5 8 0,5 60 50
8 ne 90 8 2,5 8 0,5 60 50
9 11 ne 60 8 1,8 8 0,5 70 50
10 ne 70 8 1,8 8 0,5 70 50
11 ano 60 8 2,5 8 0 60 50
12 ne 60 8 1,8 8 0,5 60 50
13 v ano 70 5 1,5 4 0 70 27
14 ne 70 8 2,5 8 0,5 70 39
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Tabulka II
Pr. T, Klidova doba trvani H,0, vysledky bélost
°C stupné ¢) v min nebo h spotfeb. % kone&né pH % ISO
1 70 30 min 100 10,3 61
2 70 30 min 95,5 8 68
3 70 45 min 92,3 7 68
4 70 45 min 88 7,6 72
5 70 20 min 77,4 8,1 74
6 70 45 min 84,7 7,8 75
7 60 16 h 100 9,5 63
8 60 5h 98,6 9,8 67
9 60 18h 92,2 7,1 72
10 60 20 h 89 6,4 73
11 60 18h 99,5 9,8 67
12 60 6h 93 8 73
13 70 15 min 84,1 6 68
14 70 45 min 98,5 7 64,5

Priklad 15

Postup podle tohoto piikladu byl stejny jako v pfikladu 3 s jinym druhem mikronizovaného
dieva jedle smolné s pocate¢ni bélosti 44,7 % ISO s konzistenci 94 % a s poCatecni hodnotou

pH 5.

Soucasné byly na 50 grami tohoto dfeva predehiatého na 70 °C nasttikany nasledujici latky:

— 11,4 grami roztoku H,0, o koncentraci 35 % hmotnostnich (celkové 8 % hmotnostnich),

— 16,9 grami roztoku B, obsahujiciho 1,5 gramu NaOH, 8 % hmotnostnich kiemicitanu
sodného, 0,5 % hmotnostniho DTPA a 0,3 % hmotnostniho kapalného fluorescenéniho
zjastiovate ,,BLANCOPHOR P* vyrobeného firmou Bayer, vztaZzeno na hmotnost kazdého

komeréniho roztoku.

Po latentnim intervalu 45 minut pii teploté¢ 70 °C bylo dosazeno pH 6,9 a spotfeba H,O, byla

84,3 % hmotnostnich.

Bélost odpovida 62,5 % podle normy ISO.

Mgéfeni zabarveni spektrofotometrem hunterlab podle Cie standardu D 65/10 poskytlo nasledujici

hodnoty:

L* = 87,49 a*=-1,01

Priklad 16

Poloprovozni pokud €. 1

7 kilogrami mikronizovaného dfeva II bylo umisténo do nerezového cementového mixéru
predehiatého na 40 °C, s pracovnim objemem 40 litrd (objem, ktery miize byt michian ve

sklonéné poloze).

b* =8,77.

-10-
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Béhem 15 minut bylo dfevo soucasné€ postiikdno nasledujicimi latkami pomoci dvou davkova-
cich Eerpadel:

— jednak 1,6 kilogramy roztoku peroxidu vodiku o koncentraci 35 % hmotnostnich,

— jednak 2,37 kilogramy alkalického roztoku obsahujiciho 126 gramii NaOH, 560 gramu
vodného roztoku kiemigitanu sodného s hustotou rovnou 1,33 g/cm’, 35 grami roztoku DTPA
o koncentraci 40 % hmotnostnich a 1,65 kilogramu vody.

Béhem téchto postiikovych operaci stoupla teplota t. na 78 °C a koneény obsah vody
impregnovaného mikronizovaného dieva byl 40 % hmotnostnich.

Impregnovany prasek byl potom michan po dobu dalSich 45 minut pti teploté 70 °C.

Timto zpiisobem bylo ziskano 10,5 kilogramu béleného mikronizovaného dfeva, které mélo pH
9,1 a obsahovalo 0,7% hmotnostniho zbytkového obsahu H,O, (vyjadfeno jako procento
hmotnosti ¢istého H,0, vztazeno na hmotnost mikronizovaného dfeva v suchém stavu). Bélost
byla 62,7 % podle ISO (suseny vzorek).

Po uchovavani v latentni periodé po dobu 5 hodin pfi teploté 70 °C byla hodnota pH rovna 7 a
mnoZstvi zbytkového H,0O, bylo 0,18 % hmotnostniho, bé&lost byla 63 % podle ISO (suseny
vzorek).

Priklad 17

Poloprovozni pokus €. 2

Postup podle tohoto ptikladu byl shodny s postupem podle ptikladu 16 stim rozdilem, Ze
mnozstvi NaOH bylo nizsi: a sice 105 gramd misto 126 gramu (tj. 1,6 % hmotnostniho misto
1,8 % hmotnostniho, vztaZzeno na suché dfevo).

Maximalni teplota dosaZend béhem dvou soucasn& provadénych postiikovacich operaci byla
70 °C. Po 45 minutich michani pfi 70 °C byla hodnota pH 8,5, mnozstvi zbytkového H,0, bylo
1,25 % hmotnostniho a bé&lost byla 62,3 % podle ISO.

Po 5 hodinich latentniho zpracovavani pfi teplot¢ 70 °C byla hodnota pH 6,1, mnoZstvi
zbytkového H,0, bylo 0,5 % hmotnostniho a bélost byla 63 % podle ISO.

Ptiklad 18,19 a 20

Podle téchto piikladii byly provedeny poloprovozni pokusy €. 3, 4 a 5 s jinymi mikronizovanymi
rostlinnymi materialy.

Pti té€chto postupech byly pouzity nasledujici mikronizované materialy:

V — kukufi¢né otruby ve formé moucky
bélost =32 % ISO

pH=5

obsah vlhkosti = 8 % hmotnostnich,

VI - sluneénicové plevy ve formé moucky

bélost = 26 % ISO
pH =65

-11-
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obsah vlhkosti = 7,6 % hmotnostnich

VII - cukrovkova drt’ ve formé& mouéky
bélost = 30,5 % ISO

5 pH=6
obsah vlhkosti = 4 % hmotnostni.

Mikronizované prasky mély velikosti &astic dos 180 pm.
10 Mikronizovany rostlinny material V nebo VI nebo VII byl zaveden do 100 litrového S-
spirdlového mixéru—sudi¢ky z nerezové oceli (ochranna znamka GUEDU) s vytapénym plastém
s ob&hem horké vody, pfi¢emz vsizka byla pfedehfata.
Do mixéru byl nastfikovan souasné jednak roztok H,O, o koncentraci 35 % hmotnostnich a
15 jednak alkalicky roztok. Reakce byla ponechana probihat aZ do spotiebovani alespoii 75 %

hmotnostnich peroxidu vodiku a pak bylo provedeno suseni ziskaného materialu ve vakuu.

Priklady 18 az 20 a jejich vysledky jsou uvedeny v tabulkach Il a IV.

20
Tabulka III
Stupeii a) impregnace stuperi b)

Pf. Charakter hmotn. ptede- H,0, NaOH teplota  doba kon.
mikroniz. mat. pro hrati rozt. rozt. ty min.  vlhkost
materidlu  reakci °C kg kg °C %

18 \Y% 20 27 6,165 2,77 90 15 36

30% 10%
}b()z NaOH
10% 1,5%
vsadka vsadka
19 VI 16,2 80 3,0 3,0 91 32 32
35% 10%
H,0, NaOH
7% 2%
vsadka vsadka
20 VII 18,75 70 5,14 3,6 95 36 30
35% 10%
H,0, NaOH
10% 2%
vsadka vsadka
25 Tabulka IV
Klidova perioda stuperi c) vysledky
Prt. Teplota doba kone¢né zbytkovy ISO belost
°C min pH H;O, v % %o
18 90 15 6 0,18 46
19 90 65 5,6 0,1 54
20 70 60 5,4 1,5 50

-12-
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob béleni rostlinného materialu ve formé mikronizovaného prasku, peroxidem vodiku
za piitomnosti bazické latky, vyznacujici se tim, Zze

(a) se mikronizovany prasek, popfipadé zpracovany suSenim tak, Ze jeho obsah vody je mensi
nez 30 % hmotnostnich, vztaZzeno na jeho celkovou hmotnost, uvede na teplotu t, 20 az 100 °C,

(b) tento prasek se impregnuje, soucasné nebo postupné, dvéma oddélenymi roztoky A a B,
pfi¢emz je mozno pouzit roztok A pied roztokem B nebo opa¢né, kazdym v mnozstvi vzhledem
k mnozstvi impregnovaného prasku takovém, ze jednak se tyto dva roztoky zcela praskem
absorbuji a tento zistdva ve stavu pevného prasku, majiciho obsah vody 10% az 50 %
hmotnostnich vztazené na jeho celkovou hmotnost, a jednak takovym zpisobem, aby byl tento
prasek pti teploté t, 40 az 100 °C, kde A tvoti vodny roztok peroxidu vodiku obsahujici 50 az
500 gramtG H,0, na litr roztoku a B tvofi bazicky vodny roztok, obsahujici alkalické ¢inidlo
vybrané ze skupin zahrnujici hydroxid sodny, hydroxid draselny, uhli¢itan sodny, uhligitan
draselny, kfemiCitan sodny, diethylentriaminpentaacetat sodny DTPA a libovolné latky
umoziiujici dosahnout hodnoty pH vétsi nez 7 u roztoku B;

(c) takto impregnovany prasek se udrzuje na teploté t. v rozmezi od 40 do 100 °C po &asovy
interval, pti kterém se spotfebuje alespoil 75 % mnoZstvi uzitého peroxidu vodiku.

2. Zpisob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Zze mikronizovany prasek ma pted
tim, Ze je uveden na teplotu t, ve stupni (a) obsah vody v rozmezi od 4 do 15 % hmotnostnich
vztazeno na jeho celkovou hmotnost.

3. Zpusob podle nérokii 1 nebo 2, vyznacujici se tim, Zeobjemovy pomér roztokt
B/A je v rozmezi od 0,5 do 2.

4. Zptsob podle narokii 1 az 3, vyznafujici se tim, Ze roztok B obsahuje
stabiliza¢ni ¢inidlo pro peroxid vodiku.

5. Zplsob podle ndroku4, vyznadujici se tim, Ze stabilizatnim ¢inidlem je kiemi-
¢itan sodny.

6. Zpusob podle naroku 5, vyznacdujici se tim, Zze kiemicitan sodny je pfitomen
v mnozstvi 1 az 10 % hmotnostnich vztazeno na hmotnost impregnovaného prasku ve stupni (b),
vyjédienou v suchém stavu.

7. Zpisob podle nékterého z narokd 1 az 6, vyznadujici se tim, Zeroztok B dile
obsahuje komplexaéni nebo sekvestrani Cinidlo pro kovy soli kovi katalyzujici rozklad
peroxidu vodiku.

8. Zpusob podle ne¢kterého zndrokli 1 az7, vyznadujici se tim, Ze prasek ziskany
na konci stupné (c) se su$i na obsah vody 5 az 20 % hmotnostnich vztazeno na jeho celkovou

hmotnost.

9. Zpisob podle nékterého znarokli 1 az 8, vyznacdujici se tim, Ze teplotat, ve
stupni (a) je v rozmezi od 20 do 40 °C.

-13-
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10. Zphsob podle nékterého znarokli 1 az9, vyznadujici se tim, Zeteplotat, ve
stupni (b) je v rozmezi od 60 do 90 °C.

11. Zpusob podle nékterého z naroki 1 az 10, vyznadujici se tim, Ze teplotat. ve
stupni (c) je v rozmezi od 60 do 90 °C.

12. Zptsob podle nékterého z narokit 1 az 11, vyznadujici se tim, Ze ve stupni (b)
Jje prasek impregnovan postfikem roztokem B.

13. Zptsob podle nékterého z nérokli 1 az 12, vyznadujici se tim, Ze ve stupni(b)
mnoZstvi peroxidu vodiku, po¢itino v Cistém stavu, pouzité pro impregnaci se pohybuje
v rozmezi od 1 do 10 % hmotnostnich vztazeno na hmotnost pragku ziskaného ve stupni (a).

14. Zphsob podle nékterého zndroki 1 az 13, vyznadujici se tim, Zeroztok B dale
obsahuje fluorescenéni zjasiiovaci ¢inidlo.

Konec dokumentu
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