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Sposéb wytwarzania mikrocelulozy widknistej

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania witdkien mikrocelulozy z nieekologicznego

biatego papieru biurowego z recyklingu.

Celuloza to naturalny polimer linowy zbudowany z powtarzajgcych sie jednostek glukozy.
W ostatnich latach, celuloza zyskata ogromne zainteresowanie wsrdéd naukowcéw i w przemysle dzieki
swoim atrakcyjnym witasciwosciom, takim jak tatwa dostepno$é, duza powierzchnia, dobre wtasciwosci
mechaniczne, odnawialno$é i biokompatybilno$gé.

W celulozie, pojedyncze polimery sg uktadane w stosy tworzgc fibryle, a te ponownie uktadajg
sie w stosy, tworzac strukture witdkien celulozy, ktéra wystepuje w naturze. Catodciowo tworzy to
interesujgcy strukture supramolekularng, ktéra sktada sie zaréwno z obszaréw krystalicznych, jak
i amorficznych. Pod wzgledem chemicznym, celuloza ((CeH100s)n) jest diugotancuchowym
polisacharydem zawierajgcym jednostke D-glukozy z powtarzajacymi sie jednostkami Ci2H22011
(celobiozy), w ktérych potgczone sg dwie czgsteczki glukozy (CeHi1206), co prowadzi do utworzenia
wigzania B-1,4-glikozydowego. Aktywne grupy hydroksylowe (-OH) przylegajg do szkieletu celulozy
odpowiadajgc za wewnatrz- i miedzyczgsteczkowe wigzania wodorowe.

Mikroceluloza witdknista jest otrzymywana w procesie fibrylacji wiékien celulozowych. Obrébka
mechaniczna jest najczesciej stosowang metodg jej wytwarzania, tj. mechaniczna defibrylacja lub
dezintegracja spowodowana sitami mechanicznymi. Za pomocg mechanicznego $cinania witdkna
celulozowe sg rozdzielane na mikrofibryle. Uzyskane fibryle majg znacznie mniejszg Srednice
w poréwnaniu do oryginalnych widkien i tworzgc w ten sposéb tréjwymiarowg sie¢ mikrofibryli
celulozowych, ktéra ma znacznie wiekszg powierzchnie niz zwykie witbkna celulozowe Iub
sproszkowana celuloza. Ten rodzaj mikrocelulozy charakteryzuje sie takg samg iloScig obszaréw
amorficznych i krystalicznych. Uporzgdkowane domeny krystaliczne sg bardziej odporne na obrébke
chemiczng, mechaniczng i enzymatyczng, a tym samym majg wyzszg odpornos$¢ na degradacje
w poréwnaniu z domenami amorficznymi. Krystaliczne regiony sg utrzymywane razem przez wigzania
wodorowe, ktore sprawiajg, ze celuloza jest stabilna, ale zmniejszajg jej rozpuszczalno$é w wodzie
i innych rozpuszczalnikach. Mikrowtdkna celulozy majg $rednice w nanometrach i dtugosci
w mikrometrach, co czyni je dtugimi i cienkimi. Wysoki wspétczynnik ksztattu (dtugo$é/szerokosc)
sprawia, ze materiat ten jest bardzo wytrzymaty i przydatny w zastosowaniach takich jak wzmocnienia
kompozytéw, folie i bariery. Prowadzi to do bardzo interesujgcych wtasciwosci, takich jak wysoka
zdolnos$¢ zatrzymywania wody i zdolno$¢ do tworzenia silnych zeli przy niskich stezeniach ze wzgledu
na duzg liczbe grup hydroksylowych, co jest przydatne w zastosowaniach takich jak kontrolowanie
czasu schniecia powtok i betonu, stabilizacja preparatéw na bazie wody lub utrzymywanie powierzchni
zwilzonej przez dluzszy czas. Ponadto, mikroceluloza widknista charakteryzuje sie wysokg
wytrzymato$cia mechaniczng i sztywnoscig, ktére czynig je alternatywg dla sztucznych wypetniaczy
stosowanych do wzmacniania kompozytéw z tworzyw sztucznych.

Co wiecej, tatwa funkcjonalizacja powierzchni celulozy pozwala na jej zastosowanie

w hydrofobowych matrycach, z ktérymi mikroceluloza widknista miataby niewielkie powinowactwo.
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Prowadzi to do lepszej stabilnosci, biokompatybilnosci i dziatania emulgujgcego oraz wielu zastosowan
w przemysle farmaceutycznym i spozywczym. Mikroceluloza, jako materiat niestrawny dla ludzi, ma
niska lub zerowg warto$¢ kaloryczng, dzieki czemu moze byé stosowana jako dodatek lub wypetniacz
do zywnosci i preparatéw farmaceutycznych. Znanych jest wiele metod produkciji mikrocelulozy, ktére
prowadzg do réznych ksztaltow czgstek. Jednakze, do wytwarzania mikrocelulozy wibknistej,
najczesciej stosuje sie metody mechaniczne i chemiczne, albo potgczenie obu tych metod.

Rozwigzanie prezentowane w opisie zgtoszenia patentowego CN102947344A dotyczy

sposobu wytwarzania mikrocelulozy obejmujgcego hydrolize wibknistego materiatu celulozowego
kwasem w podwyzszonej temperaturze lub zakwaszanie widknistego materiatu celulozowego,
a nastepnie przemywanie i hydrolize przemytego materialu celulozowego w podwyZzszonej
temperaturze w celu wytworzenia mieszaniny mikrocelulozy i hydrolizatu, a nastepnie oddzielenie
mikrocelulozy od hydrolizatu, przy czym mieszanina lub oddzielony hydrolizat lub mikroceluloza sg
opcjonalnie neutralizowane. Przy czym produkcja mikrocelulozy jest zintegrowana z produkcjg zaktadu
wytwarzajgcego papier w taki sposéb, ze co najmniej cze$¢ chemikalidéw stosowanych w zakwaszaniu,
hydrolizie kwasowej i/lub neutralizacji jest wytwarzana w zintegrowanym procesie odzysku
chemicznego papierni.

Metoda wedtug wynalazku WQO9732075A1 polega na obrébce celulozowej materii roslinnej

("surowce wsadowe") w celu selektywnego odzyskiwania ligniny (jesli jest obecna w surowcu
wsadowym), mikrocelulozy i hemiceluloz poprzez: zmniejszenie przetwarzanego materiatu do
odpowiedniego rozmiaru; dostosowanie zawarto$ci wilgoci w lignocelulozowym materiale wsadowym
od 15 % do 30 % wody; impregnowanie lignocelulozowego materiatu wsadowego tugiem ekstrakcyjnym
zawierajgcym glikol i kwas organiczny lub kwas Lewisa; szybkie ogrzewanie wspomnianego
impregnowanego materiatu wsadowego do temperatury od okoto 118 °C do okoto 145 °C; utrzymywanie
zadanej temperatury przez okoto 1 minute do okoto 6 minut w celu rozpuszczenia w niej ligniny
(preferowany jest okres od okoto 2 minut do okoto 5 minut); natychmiastowe zatrzymanie reakcji
poprzez obnizenie temperatury do < 100 °C w kgpieli gaszgcej ze $wiezego lub odzyskanego ptynu lub
innej odpowiedniej cieczy; usuniecie wzbogaconego w lignine ptynu ekstrakcyjnego z hartowane;
impregnowanej substancji i odzyskanie wyekstrahowanej ligniny. Je$li materiat wsadowy jest
nieligninowy (na przyktad linter bawetniany), etap hartowania (etap 6) mozna potagczyé z ptukaniem (na
przyktad alkoholem) w celu usuniecia ptynu do gotowania z gotowanego materiatu. Materiat celulozowy
mozna nastepnie odzyskaé z cieczy za pomocg technik separacyjnych takich jak filtracja, wirowanie lub
przesiewanie prézniowe. Ulepszony spos6b przeksztatcania frakcji celulozy w celuloze
mikrokrystaliczng wykorzystuje $rodki ultradzwickowe.

Z opisu zgtoszenia patentowego CN103122592A mozna odczytaé, ze wynalazek dotyczy

sposobu otrzymywania celulozy mikrokrystalicznej z odpaddéw bawetnianych. Sposéb obejmuje
nastepujgce etapy: etap 1) mieszanie i kontaktowanie odpadowej bawetny z roztworem kwasu w celu
otrzymania zakwaszonej odpadowej baweiny; oraz etap 2) przeprowadzanie reakcji kontaktowej na
zakwaszonej odpadowej bawetnie i utleniaczu w przy pH od 2 do 7 w obecno$ci wody. Zgodnie z metodg
przewidziang w wynalazku, odpadowa bawetna moze by¢ hydrolizowana i bielona w tym samym czasie

w jednym etapie w celu uzyskania celulozy mikrokrystalicznej, a procesy bielenia i hydrolizy nie muszg
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by¢ przeprowadzane niezaleznie. Dzieki temu proces produkciji celulozy mikrokrystalicznej mozna
uprosci¢; a metoda jest wolna od wysokotemperaturowego gotowania alkalicznego i procesow
odttuszczania, co ogranicza zuzycie materiatu i energii w catym procesie .

Z opisu patentowego WO02057540A1 celuloza mikrokrystaliczna - MCC jest wytwarzana

poprzez poddanie nigdy nie suszonej masy celulozowej hydrolizie kwasowej i zneutralizowanie
pozostatosci kwasu. Odzyskana celuloza jest nastepnie myta i suszona w celu utworzenia MCC.
Poniewaz uzycie nigdy nie suszonej masy celulozowej eliminuje etapy suszenia wtdkien, formowania
arkuszy, a nastepnie ponownego zwilzania arkuszy w celu utworzenia zawiesiny masy celulozowej,
metoda ta skraca czas i koszty tradycyjnych proceséw produkcji MCC. Ponadto, poniewaz suszenie
termiczne pulpy drzewnej powoduje rogowacenie witdkien, co moze prowadzié do stabej dostepnosci
kwasu podczas produkcji MCC, nigdy nie suszona pulpa ma wyzszg dostepnos¢ kwasu, co skutkuje
skréceniem czasu i kosztéw przetwarzania.

Metoda wedtug wynalazku PL244045B1 dotyczy spos6b przetwarzania odpadéw papieru
gazetowego w nanoczgstki celulozy. Proces rozpoczyna sie od rozdrobnienia papieru gazetowego
o $redniej zawartosci celulozy od 45 do 55%, ktdry nastepnie poddawany jest dziataniu wodnego
roztworu wodorotlenku sodu o stezeniu od 1 do 3%, przy stosunku wagowym od 1:25 do 1:35 co
prowadzi do pecznienia materiatu. Mieszanine ogrzewa sie w zlewce w temperaturze w zakresie od 50
do 70 °C, w czasie od 1 do 2 h. Nastepnie, pulpe poddaje sie dziataniu wodnego roztworu nadtlenku
wodoru o stezeniu od 1,5 do 3%, przy stosunku wagowym od 1:35 do 1:45 i ponownie ogrzewana
w temperaturze od 50 do 70 °C, w czasie od 1 do 2 h, co dalej rozktada strukture celulozy. Kolejnym
krokiem jest traktowanie pulpy wodnym roztworem kwasu siarkowego(VI) o stg¢zeniu od 40 do 50 %,
przy stosunku od 1 g:40 ml do 1 g:100 ml. Mieszanine ogrzewa sie w zlewce, mieszajgc, w temperaturze
od 50 do 60 °C, w czasie od 1 do 2 h co przyczynia sie do formowania nanoczgstek celulozy.

W literaturze naukowej réwniez mozna odnalezé wiele doniesien opisujgcych mozliwosé
otrzymywania mikrocelulozy, w tym mikrocelulozy z surowcéw odpadowych.

W pracy Y. Rizka, G. Rr. Srie, K. Cica, and D. S. Mochammad, Preparation of Microcrystalline
Cellulose from Cotton Yarn Spinning Mills Wastes: Effect of Pretreatment and Hydrolysis Reaction
Condition on the Product Characteristics, E3S Web of Conferences 2020, 148, 02004, znana jest
metoda wytwarzania celulozy mikrokrystalicznej (MCC) z odpadéw bawetnianych. Gtéwne prowadzone
procesy obejmowaty sortowanie odpadéw bawemianych, wstepng obrobke ktaczkéw bawetny
i hydrolize alfa-celulozy. Wtasciwosci otrzymanej MCC poréwnano z Avicel PH-101, komercyjnym
produktem MCC. Obrébke wstepng przeprowadzono przy uzyciu 17,5% alkaliéw (w/v) w temperaturze
80 °C przez 30 minut, a nastepnie proces bielenia przy 5-30% H20: (v/v). Reakcje hydrolizy
przeprowadzono przy uzyciu 1,25 M kwasu siarkowego w temperaturze 80 °C i 96 °C przez 2-4 godziny.
Wyniki wykazaty, ze proces wstepnej obrébki alkaliami przez 30 minut, a nastepnie proces bielenia 5 %
H20:2 (v/v) byt w stanie wyizolowac 87 % alfa celulozy o czysto$ci 99,98 %. Wydajnos$é proszkéw MCC
wytworzonych w wyniku hydrolizy kwasowej alfa-celulozy w temperaturze 96 °C przez 2, 3 i 4 godziny
wynosita odpowiednio 74,6 %, 70,2 % i 42,8 %. Zgodnie z wynikami SEM, widm w podczerwieni i XRD,
otrzymano MCC, ktéra fizycznie i chemicznie byta podobna do Avicel PH-101.
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Zgodnie z pracg T. Zhao, Z. Chen, X. Lin, Z. Ren, B. Li, Y. Zhang, Preparation and
characterization of microcrystalline cellulose (MCC) from tea waste, Carbohydrate Polymers 2018, 184,
164-170 znany jest sposéb otrzymania celulozy mikrokrystalicznej (MCC) z odpadéw herbaty Oolong
za pomocg hydrolizy kwasowej. Wyniki wykazaty, ze stopien polimeryzacji (DP) i wydajno$é MCC byty
silnie uzaleznione od czasu i temperatury hydrolizy, stezenia HCI i stosunku kwasu do materiatu.
W optymalnych warunkach (stosunek kwasu do materiatu 1:20, stezenie HCI 1,5 mol/L, 65 °C, 90 min),
wydajno$¢ i DP MCC z odpadéw herbacianych wynosity odpowiednio 86,7 % i 145. Analiza
spektroskopii FT-IR i dyfrakcji rentgenowskiej (XRD) wykazata, ze MCC z odpaddw herbacianych miat
strukture celulozowsg i byt typu celulozy I. Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) wykazata, ze
MCC miat krétsze widkna z kilkkoma otworami na chropowatej powierzchni. MCC przygotowana
z odpaddw herbacianych miata dobrg stabilno$¢ termiczna.

Z artykutu M. M. Ibrahim, W. K. El-Zawawy, Y. Jiittke, A. Koschella, T. Heinze, Cellulose and
microcrystalline cellulose from rice straw and banana plant waste: preparation and characterization,
Cellulose 2013, 20, 2403-2416 znany jest sposéb wytwarzania celulozy mikrokrystalicznej (MCC)
z odnawialnych zasobdw biomasy - stomy ryzowej i odpadéw z bananowcéw po obrébce chemiczne;j.
Stosowano gtéwnie roztwarzanie alkaliczno-kwasowe lub kwasowo-alkaliczne, a nastepnie metode
bielenia podchlorynem. Wyniki wskazaty na wyzszg zawarto$¢ a-celulozy, 66,2 %, w przypadku obrébki
kwasowo-zasadowej stomy ryzowej w poréwnaniu do 64,7 % w przypadku obrébki zasadowo-
kwasowej. Niski stopien polimeryzacji, 17, uzyskano dla celulozy powstatej w wyniku obrébki kwasowo-
zasadowej odpaddéw bananowych, co wskazuje na oligomer, a nie polimer, podczas gdy osiggnat on
178 w przypadku celulozy powstatej w wyniku obrébki kwasem alkalicznym stomy ryzowej. MCC
otrzymano nastepnie przez enzymatyczng obrdbke powstatej celulozy. Otrzymana MCC wykazuje
Srednig $rednice w zakresie od 7,6 do 3,6 ym w poréwnaniu do 25,8 ym dla Avicel PH101. Struktura
morfologiczna MCC zostata zbadana za pomocg skaningowej mikroskopii elektronowej ujawniajgc
gtadkg powierzchnie otrzymanej celulozy oraz przypominajgc widkna Avicel PH10, co sugeruje, ze
mozna uzyskac rézne ksztatty MCC. Na dlugosé i srednice widkien MCC miat wptyw czas trwania
obrobki enzymatycznej. Ponadto zastosowano spektroskopie FT-IR w celu wskazania
charakterystycznych pasm absorpcji sktadnikéw, a krystaliczno$¢ oceniono za pomocg pomiaréw
dyfrakcji rentgenowskiej i techniki absorpcji jodu. Podane warto$ci krystaliczno$ci wynosity od 34,8 do
82,4 % dla otrzymanej celulozy i MCC, a stopien krystaliczno$ci wahat sie od 88,8 do 96,3 %.

W pracy Y.J. Oyeniyi, O. A. ltiola, , The Physicochemical Characteristic Of Microcrystalline
Cellulose, Derived From Sawdust, Agricultural Waste Products, International Journal of Pharmacy and
Pharmaceutical Sciences 2012, 4, 197-200, przedstawiono sposob ekstrakcji i oczyszczaniu celulozy
mikrokrystalicznej (MCC) z trocin, odpadu rolniczego, fatwo dostepnego w wiekszosci krajow
rozwijajgcych. Zastosowano alkaliczng delignifikacje trocin, a nastepnie bielenie i depolimeryzacje
kwasowg. Otrzymana celuloza mikrokrystaliczna zostata nastepnie oceniona pod katem jej wtasciwosci
fizykochemicznych w poréwnaniu z dostepnym na rynku Avicel PH 101. Procentowy uzysk MCC z tego
produktu odpadowego wynosit 68 % W/w, co jest wystarczajgco wysokie, aby stymulowac
komercjalizacje ekstrakcji MCC na duzg skale.
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Inne rozwigzanie znane jest z pracy U. Harini, S. Harish, A. Harishankar, B. Malini, V. R. Sinij,
Extraction and characterization of microcrystalline cellulose from wine waste, Food and Bioproducts
Processing, 2024, 144, 92-101, w ktdrej autorzy zbadali potencjat wykorzystania odpadéw winiarskich
z burakéw (BW) i ananasow (PW) jako zrodta wytwarzania celulozy mikrokrystalicznej (MCC). Praca
miata na celu scharakteryzowanie MCC uzyskanego w wyniku obrébki hydrotermalnej (60°C przez 1 h,
HT) i impulsowego pola elektrycznego (60 s, wigczanie: wytgczanie - 100 ps: 50 ms, PEF). PW i BW
poddane dziataniu PEF wykazaly obiecujgce wyniki, z wysoka wydajnoscig odzysku wynoszgca
odpowiednio 33,63 % i 28,55 %. Wyniki wykazaty, ze obrébka PEF zwigekszyta zdolno$¢ zatrzymywania
wody (WHC), zmniejszyta gesto$é nasypowg i wykazata stabg ptynnosé MCC. MCC z BW wykazuje
kulisty i nieregularny ksztait, podczas gdy MCC z PW ma ksztaft od preta do owalu. Stwierdzono, ze
krystaliczno$¢é MCC byta wysoka w MCC uzyskanym z obrébki HT PW (34,76 %) i BW (32,45 %).
Analiza DSC wykazata, ze MCC z PW poddanego obrébce HT miat wyzszg temperature degradacii

termiczne;j.

Z aktualnego stanu wiedzy nie jest znany sposéb wytwarzania widkien mikrocelulozy

z nieekologicznego biatego papieru biurowego z recyklingu zaproponowany w owym wynalazku.

Celem wynalazku jest wytwarzanie witbkien mikrocelulozy z nieekologicznego papieru
biurowego z recyklingu o gramaturze od 80 do 120 g/m?, biato$ci od 70 do 90% zawierajgcego $rednio
od 55 do 85 % celulozy pochodzenia drzewnego.

Istotg sposobu wytwarzania wibkien mikrocelulozy z nieekologicznego biatego papieru
biurowego z recyklingu wedtug wynalazku jest to, ze wykonuje sie kolejno nastepujgce etapy:

— materiat w postaci odpaddéw nieekologicznego biatego papieru biurowego o $redniej zawartosci
celulozy Z1 od 55 do 85 % rozdrabnia sie,

— rozdrobniony materiat poddaje sie dziataniu wodnego roztworu wodorotlenku sodu o stezeniu
0 stezeniu P+ od 2 do 4 %, przy stosunku wagowym X1 od 1:20 do 1:30 i miesza si¢ do momentu
pecznienia,

— Mmieszanine ogrzewa sie w temperaturze w zakresie T+ od 60 do 80°C, w czasie powyzejt: 0,5 h,

— mieszanine przesacza sie, po czym przeptukuje sie woda destylowang do momentu uzyskania pH
réwnego od 5 do 6,

— mieszanine suszy do statej masy,

— do suchej masy dodaje sie wode uzyskujgc roztwér w stosunku masowym Xz od 1:4 do 1:5,

— roztwor z materiatem mieli sie miynie kulowym z wykorzystaniem nieniszczgcych sie kul w cyklach,
w ktérych temperatura mielonego materiatu nie przekracza 50°C, za$ miedzy cyklami mielenia
stosuje sie przerwe w czasie ktérej materiat sic ochtadza do temperatury nie nizszej niz 23°C
i dolewa sie wody w ilosci od 6,5 % do 25 % masowych,

— cykle mielenia powtarza sie do uzyskania wiékien mikrocelulozy.

Korzystnym skutkiem zastosowania wynalazku jest otrzymanie widkien mikrocelulozy

z nieekologicznego biatego papieru biurowego z recyklingu. Przyczynia sie to do powtdrnego uzycia

materiatu w postaci nieekologicznego odpadowego papieru biurowego, ktéry w swoim skfadzie zawiera

celuloze pochodzenia drzewnego, co pozwala unikng¢ koniecznosci jego przechowywania i zapobiega
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zanieczyszczaniu Srodowiska. Poza tym, papier o wysokim poziomie biato$ci zawiera w swoim skfadzie
weglan wapnia, ktérego duza ilo§é w papierze przeznaczonym do recyklingu i zamkniecie obiegow
wodnych podczas przetwarzania prowadzi do wysokiego stezenia jondw wapnia w wodzie procesowej
papiemi. Konsekwencjg moze byé niepozadane wytracanie i osadzanie weglanu wapnia w maszynach
i elementach instalacji papierniczych. Jak réwniez papiernie muszg walczy¢ z obnizeniem wtasciwosci
wytrzymato$ciowych, poniewaz czgstki nieorganiczne w strukturze arkusza uniemozliwiajg tgczenie
wibkien. Brakuje procesu selektywnego usuwania czgstek nieorganicznych z zawiesin makulatury.
Dlatego tez wynalazek moze rozwigzaé problem zagospodarowania odpadéw papierowych
zawierajgcych weglan wapnia.

Inng zaletg stosowania wynalazku jest réwniez mozliwos¢ wykorzystania widkien mikrocelulozy
z nieekologicznego biatego papieru biurowego z recyklingu jako dodatku lub domieszki podczas
produkcji materiatéw budowlanych.

Whyniki pomiaréw skaningowym mikroskopem elektronowym (SEM) oraz dyfraktometrem
rentgenowskim (XRD) witdkien mikrocelulozy z nieekologicznego papieru biurowego z recyklingu zostaty
przedstawione na poszczegoinych rysunkach, na ktérych poszczegéine figury przedstawiaja:

Fig. 1 - zdjecie SEM uzyskanej wg przyktadu 1 mikrocelulozy z nieekologicznego papieru
biurowego z recyklingu (skala 50 pmy;

Fig. 2 — zdjecie SEM uzyskanej wg przyktadu 2 mikrocelulozy z nieekologicznego papieru
biurowego z recyklingu (skala 50 pmy);

Fig.3 - zdjecie SEM uzyskanej wg przyktadu 3 mikrocelulozy z nieekologicznego papieru
biurowego z recyklingu (skala 50 pmy);

Fig.4 - zdjecie SEM uzyskanej wg przyktadu 4 mikrocelulozy z nieekologicznego papieru

biurowego z recyklingu (skala 50 um);

Fig. 5 — wyniki pomiaréw XRD mikrocelulozy z nieekologicznego papieru biurowego
z recyklingu.
Przykfad

Papier odpadowy w postaci nieekologicznego biatego papier biurowego z recyklingu o $redniej
zawartosci celulozy Z1 rozdrobniono za pomoca niszczarki do papieru — Kobra 245 HS TS ES, na $cinki
0 maksymalnej powierzchni 10 mm2 W szklanej zlewce o objetodci 400 ml zawierajgcej wode
destylowang rozpuszczono wodorotlenek sodu, otrzymujgc 200 ml wodnego roztworu wodorotlenku
sodu, o stezeniu réwnym Pi. W dalszej kolejnodci dodano rozdrobniony materiat w stosunku
wagowym Xi i mieszano do momentu pecznienia w catej objetosci zlewki. Cato$¢ ogrzewano,
w temperaturze Ti, w czasie ti. Wodny roztwér wodorotlenku sodu zdekantowano, a mieszanine
przeptukano wodg destylowang i wysuszono. Otrzymang wysuszong pulpe poddano mechaniczne;j
obrébce za pomocg miyna kulowego Pulverisette-5, (Fritsch, Germany). Mielenie prowadzono na
mokro, w wodzie. Parametry mielenia: Srednica kulek mielgcych 10 mm (wykonane z tlenku cyrkonu),
pojemno$¢ kubka 80 ml (wykonany z tlenek cyrkonu). Mielenie prowadzono na mokro w 5 cyklach

C1-Cs, w wodzie przy stosunku suchej masy do objetosci roztworu X2. Po cyklach Ci-Cs do kubka
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dolewano wode w ilosci Mi-Ms. W wyniku wykonanego procesu mielenia otrzymano materiat w postaci
mikrocelulozy wibknistej z domieszkg weglanu wapnia.

Tabela 1. Parametry wytwarzania mikrocelulozy widknistej.

Z1 P+ X1 T4 t1 Xz M Mz Ma Ma
(%] [%] | [wag] | [°C] (h] | [wag] | [%] (%] (%] (%]

Parametr

Przyktad 1 55 2 1:20 60 0,5 1:4 25 13 11,5 7,1

Przyktad 2 55 4 1:30 80 1,0 15 217 | 11,5 | 10,3 6,5

Przyktad 3 85 2 1:20 60 0,5 1:4 25 13 11,5 7,1

Przyktad 4 85 4 1:30 80 1,0 15 217 | 11,5 | 10,3 6,5

Kubek i kule mielace muszg by¢ wykonane z materiatu, ktéry nie pozostawia zanieczyszczen

na mielonej celulozie.

Tabela 2. Proces mielenia celulozy (C1-Cs).

Czas mielenia Przerwa w mieleniu Czas cyklu
Cykl 1 1h 20 min 1 h 20 min
Cykl 2 1h 20 min 2 h 40 min
Cykl 3 1h 20 min 4 h 00 min
Cykl 4 1h 20 min 5h 20 min
Cykl 5 1h koniec mielenia 6 h 20 min

Uzyskany materiat poddano analizie. Zdjecia skaningowym mikroskopem elektronowym - SEM
oraz dyfrakcje rentgenowskg - XRD wykonano na wytworzonym materiale, uzyskanym w sposob
przedstawiony w przyktadzie. Na Fig. 1 — 3 przedstawiono zdjecia SEM wykonane za pomocg NOVA
NANO SEM 450 firmy FEI. Na obrazach zaobserwowano typowy ksztat mikrocelulozy widknistej.
Analize XRD wykonano za pomocg urzgdzenia X'PERT PRO firmy PANalytical (Fig. 4), ktéra wykazata,
ze otrzymany materiat zawiera w swoim skfadzie celuloze i weglan wapnia.
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