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Ulelom spdsobu pripravy mikroéastic ce-
lulézy gulovitého tvaru je zlep3enie vlast-
nosti celulézovych materidlov pre vyuZitie
v separatnych procesoch. Ufel sa dosiahne
tym, Ze sa vodny roztok xantogendtu celu-
l6zy disperguje v ropnom oleji s kinematic-
kou viskozitou 4,5 aZ 45 mm?.s~! meranou
pri teplote 98 °C a za mieSania pri teplote
B aZ 30 °C sa celuléza regeneruje. MoZno
pouZit aj ropny olej s primesami 0,2 % obj.
ipolymetylsilcxdnu a/alebo 0,1 a% 2 % obj.
sukcinimidov a/alebo 0,05 az 1 % obj. ten-
zidu. SpOsob pripravy mikrocastic celulézy
lgulovitého tvaru moZe nédjst pouZitie v or-
iganickej chémii.
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Vynélez sa tyka slpos-o-bu p;1prav3§ m}km—_z

astic celulozy gul’ov1tel;0’“tvaru 8

Je znédmych niekolko sposbbov prlpravy
isférickej celuldzy z. vodnych roztokov xan-
‘torendtu celulézy. Podstatou vHESiny spdso-
hov bripravy je rozdispergovanie vodného
roztoku xantogenatu celulézy v kvapalindch,
kioré sa nemie8aji s vodou, ako napr. mi-
inerdlne oleje alebo organické rozpustadla.
V pripade vyuZitia minerdlnych olejov ako
dispergatného média sa celuléza najskor
regeneruje tepelnou koaguldciou vodného
roztoku xantogenédtu celulézy pri teplotach
30 a¥ 100 °C a dokondi sa kyselinou (CS AO
8. 172 640), alebo sa regeneruje priamo ky-
selinou (US pat. &. 3597 350).

Pri tepelnej koagulédcii vodnych roztokov
xantogendtu celulézy sa pouZivaji oleje s
kinematickou viskozitou 100 aZ 300 mm? .

s~1. Rozmery dispergovanych Gastic sa re-
guluja predovietkym viskozitou dispergat-
mého média. Intenzita mie$ania a pritomnost
povrchovo aktivnej 14tky majd len druhotny
wplyv. Proces tepelnej koaguldcie vodnych
roztokov xantogendtu celuldzy je energetlc-
ky naro&ny.

Dalej je znamy spdsob pripravy partikulo-
vej celulézy dispergdciou roztcku xantoge-
méatu celulézy v kvapaline, ktord sa s vodou
memies$a, o hustote 1 2% 1,2 g.cm~3 a celu-
16za sa reeeneruje tepelnou koagulaciou
'(CS AO &. 210 703).

Nev¢hodou tohto spdsobu pripravy si o-
pdt vysS§ie ndroky na energiu. Regenerécia
celulézy sa déd uskutofnit aj vymyvanim
xantogendanovych skupin nadbytkom vody o
teplote 5 aZ 100 °C, s vyhodou 70 aZ 100 °C
I(CS AO &. 210 701).

Nevyhodou tohto postupu pripravy je pro-
blém s likvidaciou vymytjch xantogendno-
vych skupin.

Pri inych spdsoboch pripravy sférickej
celulézy sa vodny roztok xantogenédtu celu-
16zy pretld¢a velkou rychlostou do roztoku
kyseliny (JP pat. & 7321718, JP pat. &islo
7 360 753).

Nevyhodou tohto spdsobu je. Ze rozmer
tastic je tieZ vH&Si ako 80 um, Ze vyZaduje
znafné ndroky na technické zariadenie.

Uvedené nevyhedy v podstatnej miere od-
strajiuje spsob pripravy mikro€astic celulo-
zy gulovitého tvaru, ktorého podstata spo-
¢iva v tom, Ze sa vodny roztok xantogendtu
celulézy disperguje v ropnom oleii s kine-
matickou viskozitou 4,5 a¥ 45 mm?.s~! me-
ranou pri teplote 98 °C a za st4dleho mieSa-
nia pri teplote 5 a¥ 30 °C sa celuléza reee-
neruje. MoZno pouZit aj ropny olej s prime-
sami 0,2 % obj. polymetylsiloxdnu a/alebo
0.1 aZ 2 % obj. sukcinimidov a/alebo 0,05
aZ 1 % obj. tenzidu.

Rozpustnost org. kyselin a dokonca i roz-
pustnost minerdlnych kyselin v olejoch po-
staduie na to, aby sa vykonala regenerécia
celulézy v kvapdtkach vodného roztoku
xantogendtu celulézy. Molekuly kyseliny
rozpustené v oleji difundujd do kvapd&iek
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vodného roztoku xantogen'a'tu celulézy. Tym
sa porusi poé1ato'cné rovnovéha, v oleji sa
rozpusti .daldia- kyselina a cely proces sa
opakuje pokial neprebehne dplnd regene-
rdcia celuldzy.

Vyhodou pouZitého dispergatného systé-
mu je uéinné dispergovanie vodnéhc rozto-
ku xantogendtu celul6zy nendro¢né na pri-
strojové vybavenie. Priama regenerécia ce-
lulézy kyselinami pri teplote v rozmedzi 5
az 30 °C tiez zniZuje naroky na energiu v
procese pripravy. Tymto spdsobom moZno
ziskat mikrosférické Castice celuldzy s roz-
mermi mensimi ako 50 um.

Priklad 1

Do dispergatného média zloZeného zo 600
mililitrov repného motorového oleja s kine-
matickou viskozitou 9,6 mm?.s~! meranou
pri teplote 98 °C, pridame 200 ml vodného
roztoku xantogendtu celulézy, ktory obsa-
huje 8 % hmot. celulézy a 6 % hmot. hyd-
roxidu sodného. MieSanim pri 60 otd&kach
za minatu pri teplote 15 °C sa vytvori dis-
perzia, z ktorej sa celuldza regeneruje pri-
kvapkavanim 99 % hmot. roztoku kyseliny
octovej. Kyselina sa priddva dovtedy, kym
sa povodne fervenohneda disperzia roztoku
xantogendtu celuiézy zafarbi d~ bledohneda
a zatnd vypaddvat mikrotastice celuldzy
gulovitého tvaru, resp. dovtedy, kym pH
zmesi klesne pod 8. Vzniknuté mikrogul6g-
ky sa premyji 520 ml chloridu uhli¢itého,
210 ml 96 % hmot. etanolu a 180 ml vody.
Ziska sa 150 g vlhkej celuldzy gulovitého
tvaru s obsahom su$iny 10,2 % hmot. s roz-
mermi pod 50 um.

Priklad 2 ' o

Do 600 ml ropného oleja s kinematickou
viskozitou 4,5 mm? . s~1 meranou pri teplote
98 °C s obsahom 0,1 % obj. sukcinimidu,
0,05 % obj. dodecylbenzénsulfonanu sodné-
ho sa pridd 100 ml vodného roztoku xanto-
'zendtu celuldzy, ktory obsahuje 7,5 % hmot.
celulézy a 6 % hmot. hydroxidu sodného.
MieSanim pri 60 otadkach za mintitu pri tep-
lote 5 °C sa vytvori disperzia a za stdleho
mieSania sa pridd po kvapkdch 25 % hmot.
vodny roztok kyseliny sirovej. Vzniknuté
mikrogulotky premyjeme 520 ml chloridu
uhli¢itého, 210 ml 96 % hmot. etanolu a 140
mililitrami vody a ziska sa 75 g vlhkej celu-
16zy gulovitého tvaru s obsahom su$iny 9,8

percenta hmot. s rozmermi menej ako 50 pm.

Priklad 3 B

Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, Ye ako dispergatné médium sa po-
uZije 1200 ml ropného oleja s kinematickou
viskozitou 11 mm?. s~1 meranou pri teplote
98 °C. Prid4 sa 300 m! vodného roztoku xan-
togendtu celuldzy, ktory obsahuje 7 % hmot.
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celulézy a 5,5 % hmot. hydroxidu sodného.
MieSanim pri teplote 21 °C sa vytvori dis-
perzia a celuléza sa regeneruje 30 % hmot.
kyselinou mravCou. Ziska sa 225 g vlhkej
celulézy gulovitého tvaru s obsahom suSiny
9 % hmot. s rozmermi pod 50 um.

Priklad 4

Postupuje sa ako v priklade 2 s tym roz-
dielom, Ze ako dispergatné médium sa po-
uZije 600 ml ropného oleja s kinematickou
viskozitou 14 mm?.s~! meranou pri teplote
98 °C. Pri 60 otadtkach za minitu sa pridd
200 ml vodného roztoku xantogendtu celu-
16zy, ktory obsahuje 6 % hmot. celulozy a
4 0% hmot. hydroxidu sodného. Zo vzniknu-
tej disperzie sa celuléza regeneruje za sté-
leho mieSania pri teplote 25 °C priddvanim
po kvapkdch 35 % hmot. kyseliny trihydro-
génfosforetnej. Ziska sa 150 g vlhkej celu-
16zy gulovitého tvaru s obsahom suSiny 7,8
percenta hmot. s rozmermi menej ako 50
mikrometrov.

Priklad 5

i Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
dielom, Ze 600 ml disperganého média je
zloZenych z ropného oleja s obsahom 0,2 %
‘obj. polymetylsiloxdnov, 2 9% obj. sukcin-
imidov a 1 % obj. tenzidu. Dispergatné mé-
dium ma kinematickd viskozitu 45 mm?.s~!
pri teplote 98 °C. Pofas mieSania pri 60 o-
tatkach za mindtu sa pridd 200 ml vodného
roztoku xantogendtu celuibzy, ktory obsa-
huje 6,8 % hmot. celulézy a 5 % hmot. hyd-
roxidu sodného. Zo ziskanej disperzie sa
celuldza regeneruje pri teplote 30 °C vod-
nym roztokom kyseliny chlorovodikovej s

koncentraciou 2 mélov . 171, ktoré sa pridava
po kvapkédch za stdleho mieSania. Ziska sa
150 g vlhkej celulézy gulovitého tvaru s ob-
sahom susiny 7,5 % hmot. s rozmermi pod
50 ym.

Pre porovnanie doteraz zndmych sposo-
bov pripravy mikrodastic celulozy gulovité-
ho tvaru z vodnych roztokov xantogenédtu
celulézy s nami navrhovanym spdsobom
pripravy uvadzame nasledovny priklad (CS
AO ¢. 172 640):

Priklad 6

100 g vodného roztoku xantogenatu celu-
l16zy, ktory obsahuje 8,2 % hmot. celulozy
a 6 % hmot. hydroxidu sodného sa suspen-
duje v 400 ml transfcrmadného oleja v litro-
vej sulfonalnej banke pri 460 otackach za
mindtu pri teplote 20 °C. Suspenzia sa za
stdleho mieSania zahrieva 1,5 hodiny na
teplotu 90 °C, odsaje sa a ihned sa premyje
96 % hmot. etanolom. Rozklad xantogendtu
celulozy sa dokonéi jednohodinovym mieSa-
nim v roztoku 20 ml 99 % hmot. kyseliny
octovej a v 80 ml 96 % hmot. etanolu. Po do-
Kladnom premyti benzénom, etanolom, vo-
dou sa suSi pri tlaku 5 kPa a ziska sa 32,8
mililitra (sypny objem) makropdrovitych
gulédok. Frakcia s rozmermi 0,35 aZ 0,15
milimetra predstavuje 85 % obj.

Spoésob pripravy mikrocastic celulozy gu-
lovitého tvaru méZe néjst pouZitie v orga-
nickej chémii pri priprave néplni kolén
kvapalinovej chromatografie pre analytické
i preparativne separdcie. Mikrotastice sa
moZu pouZit priamo alebo po fyzikdlnej a
chemickej tdprave ako nosi¢ i6novymennych,
cheldtotvornych a pod. funkénych skupin.

PREDMET VYNALEZU

1. SpoOsob pripravy mikrotastic celuldzy
gulovitého tvaru dispergédciou vodného roz-
toku xantogendtu celulézy v minerdlnom
oleji a nédslednou kyslou regeneréaciou celu-
16zy, vyznatujici sa tym, Ze sa vodny roz-
tok xantogendtu celuldézy disperguje v rop-
nom oleji s kinematickou viskozitou 4,5 aZ
45 mm?.s~!, meranou pri teplote 98 °C za

mieSania pri teplote 5 aZ 30 °C sa celul6za
regeneruje.

2. Spbsob podla bodu 1, vyznaéujici sa
tym, Ze sa prida k ropnému oleju 0,2 % obj.
polymetylsiloxdnu a/alebo sukcinimidu v
mnoZstve 0,1 aZ 2 % obj. a/alebo tenzidu v
mnoZstve od 0,05 aZ 1 % obj.
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