VLIV PARAMETRU LYOFILIZACE NA VLASTNOSTI RESORCINOL-
FORMALDEHYDOVYCH KRYOGELU

Bandevska Veronika
Ostravska univerzita v Ostrave, Prirodovedecka fakulta, Katedra chemie,
R11382@student.osu.cz

Abstrakt

Resorcinol-formaldehydové kryogely jsou porézni materialy s velkym povrchem [1]. Dulezitym
krokem pfi jejich pfiprave je suSeni organickych geld, které se provadi pomoci lyofilizace. Lyofilizace je
proces zalozeny na sublimaci zmrzlého rozpoustédla ze vzorku za nizké teploty a tlaku. Tato metoda je
vhodna pro zachovani struktury materidlu [2]. Cilem této prace bylo sledovat obsah rozpoustédla
v kryogelu v zavislosti na typu zmrazeni, a zda se vlhkost v kryogelu méni pii pouZiti riznych parametrti
lyofilizace jako je tlak a doba lyofilizace.

Organické gely byly pfipraveny syntézou resorcinolu a formaldehydu katalyzovanou 3,6 %
kyselinou chlorovodikovou. Po zgelovaténi byly gely zmrazeny a nasledné podrobeny lyofilizaci.
Zbytkova vlhkost v kryogelech byla stanovena termogravimetricky v proudu dusiku (100 ml/min),
pri¢emz chyba méfeni se pohybovala okolo 0,43%.

Prvnim sledovanym faktorem byl zplisob zmraZeni vzorki pied lyofilizaci. Pouzity byly 2 druhy
mrazicich regala s teplotami -20 °C a -80 °C. Tietim druhem piedupravy bylo zmrazeni kapalnym
dusikem na teplotu blizkou -196 °C. Vzorky byly nésledné lyofilizovany pii 52 Pa po dobu 24 hodin.
Zbytkova vlhkost ve vSech 3 typech kryogelu se pohybovala mezi 6 a 7 %.

Sledovana byla také kinetika lyofilizace. Pro pfiblizeni pribéhu sublimace rozpoustédla z materialu
byly vytvofeny ¢asové fady v rozmezi 1, 2, 3,4, 9, 24 a 48 h.
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Obrazek 1. Vliv zpusobu zmrazeni (A) a vliv tlaku (B) na kinetiku lyofilizace

Z grafu lze vidét, Zze obsah vody ve vzorkach s ¢asem klesa. Rychlost sublimace zavisi na velikosti
povrchu. Z kryogelti zmrazenych na -80 °C sublimuje rozpous$tédlo rychleji, protoze ¢im je pouzita nizsi
teplota pfi zmrazeni, tim vznikaji v materialu mensi krystaly vody a povrch je tudiz vétsi, nez u vzorki
zmrazenych na -20 °C (Obrazek 1. A). Po 24 hodinach lyofilizace je obsah rozpoustédla pti obou typech
zmrazeni pod 10 % a jiz se dale vyrazné neméni.



V ramci Casovych fad byl také porovnan vliv zmény tlaku pii lyofilizaci na zbytkovou vlhkost
(Obrazek 1. B). Zvoleny byly 3 hodnoty tlaku, 2,1 Pa, 52 Pa a 165 Pa. Pii téchto podminkach byly vzorky
op¢t lyofilizovany po dobu 1, 2, 3,4, 9,24 a 48 h.

Pfi porovnani téchto tii kiivek 1ze usoudit, Ze zména tlaku nema na obsah rozpoustédla v kryogelu
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sublimace v¢tsi. Tato uvaha byla potvrzena na zakladé porovnani smérnic piimek sestavenych z prvnich
peti boda kazdého typu kryogelu. Absolutni hodnota smérnice piimky nalezici kryogelim lyofilizovanym
pii 2,1 Pa byla nejvyssi, tudiz sublimace za tohoto tlaku probihala nejrychleji. Po 24 hodinach lyofilizace
za libovolného tlaku je ovSem zbytkova vlhkost v rozmezi 5 — 7 % a je dale téméf konstantni.

Na zaklad¢ provedenych experimentti lze usoudit, Ze riizné zvolena preduprava nema vyrazny vliv
na zbytkovou vilhkost v kryogelech a po 24 hodinach pti rizném tlaku lyofilizace obsahuji kryogely
priblizné stejny obsah rozpoustédla. Proto delsi doba lyofilizace neni potfebna. V prvnich deviti hodinach
muze byt ale rychlost sublimace pozitivné¢ ovlivnéna bud’ zmrazenim vzorku na -80 °C, nebo pouzitim
tlaku pfi lyofilizaci 2,1 Pa.

[3] vyplyva, ze ¢im nizsi je tlak pfi lyofilizaci, tim je rychlost
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