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Cel ¢wiczenia:

Celem ¢wiczenia jest otrzymanie dwoch rodzajow materiatéw  polimerowych.
Pierwszym z nich bedg mikroczastki chitozanowe, ktére moga mie¢ potencjalne zastosowanie
jako systemy uwalniania lekéw. Drugim rodzajem struktur polimerowych beda membrany
ultrafiltracyjne.

Wstep:

Chitozan jest otrzymywany w wyniku chemicznej lub enzymatycznej deacetylacji chityny.
W czasie tego procesu usuwa si¢ czes¢ lub wszystkie grupy acetylowi z acetyloaminowych
grup chityny [1]. Chityne najczgsciej pozyskuje si¢ ze skorup réznych skorupiakow (krabow,
kryli, krewetek itd.). Wiasciwosci chityny maja wptyw na wlasciwosci otrzymywanego
chitozanu. Chityna o stopniu deacetylacji powyzej 50% jest rozpuszczalna w stabych kwasach
organicznych i nosi wtasnie nazwe¢ chitozanu [1].

Ze wzgledu na swoje wlasciwosci, m.in. biozgodno$¢, biokompatybilno$é, nietoksycznose,
chitozan jest stosowany w wielu dziedzinach nauki czy tez gospodarki. Znajduje szerokie
zastosowanie w kosmetologii, medycynie, farmakologii [1]. W farmakologii ze wzgledu na
wiele zalet (np. zdolno$¢ do kontrolowanego uwalniania lekow, mozliwo§¢ wytwarzania
czastek bez udzialu agresywnych rozpuszczalnikéw, zdolno$¢ do mukoadhezji etc.)
stosowany jest jako no$nik réznego rodzaju medykamentéw [1]. Nosniki te, moga
wystepowaé w roznych postaciach, np. hydrozeli na bazie chitozanu, tabletek chitozanowych,
mikrokapsutek, czy mikrokulek chitozanowych, lub tez membran chitozanowych [1].

Podczas naszych ¢wiczen beda otrzymywane mikroczastki chitozanowe metoda
emulsyfikacji wraz z sieciowaniem [1,2,3]. W metodzie tej wykorzystuje si¢ grupy funkcyjne
chitozanu do reagowania z grupami aldehydowymi $rodka sieciujacego, tworzac W wyniku
tego procesu mostki pomigdzy tancuchami polimerowymi [1]. Podczas metody nastepuje
wytworzenie emulsjei typu woda w oleju, poprzez emulgowanie kwasowego wodnego
roztwoéru chitozanu w fazie olejowej. Powstate krople wodnego roztworu chitozanu stabilizuje
si¢ surfaktantem [1].

Membrany polimerowe moga mie¢ rozng strukture w zalezno$ci od zastosowanego
polimeru, z ktérego jest ona wytwarzana, jak rowniez od samej metody wytwarzania.
Otrzymywane podczas ¢wiczenia membrany otrzymywane beda z homogenicznych
roztworow polisulfony UDEL 1700, metoda inwersji faz, a konkretnie jej tzw. Wariantem
mokrym. Polega to na doborze mieszalnych ze sobg rozpuszczalnika i nierozpuszczalnika
wybranego polimeru. Z roztworu polimeru (o duzej lepkosci) formuje si¢ na plytce szklanej
film polimerowy, a nastepnie plytke zanurza si¢ do tazni z nierozpuszczalnikiem. W wyniku
wypierania rozpuszczalnika przez nierozpuszczalnik zachodzi wytracanie polimeru, a miejsca
w polimerze wypetnione nierozpuszczalnikiem stanowig pory. Wielko$¢ poréow zalezy od
szybko$ci wytracania polimeru (regulacja stezeniem roztworu polimeru, czasem wstepnego



odparowania rozpuszczalnika na powietrzu lub dodatkiem czynnikéw zmieniajacych
szybkos$¢ wytracania).
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Wykonanie ¢wiczenia
Grupa zostanie podzielona na podgrupy. W czasie tego ¢wiczenia studenci otrzymywac beda jednoczesnie te
dwa rodzaje materiatdw, ktore beda charakteryzowali podczas ¢wiczenia nr 2 (membrany UF) oraz ¢wiczenia nr
3 (mikroczastki chitozanowe).
Czes¢ A
Otrzymywanie mikroczastek chitozanowych
Odczynniki i surowce

Odczynnik/surowiec llos¢

2 wag.% roztwor chitozanu (Low mocelular weigth, Sigma Aldrich) rozpuszczony | 60 cm?®
w roztworze wodnym zawierajacym 5 wag. % kwasu octowego i 0,4 wag.% NaCl

Izooktan 90 cm®
Span 20 29
Span 80 29
50% wodny roztwor aldehydu glutarowego 3,8cm®

Metanol techniczny -

Aparatura i szklo
Reaktor szklany o pojemnosci 250 cm® zaopatrzony w mieszadto szklane
Mieszadlo mechaniczne
Lapy, muty
Lejek sitowy Buchnera
Kolba ssawkowa
Szalka Petriego

Przebieg syntezy

Do reaktora o pojemnosci 250 cm® wprowadza sie 90cm® izooktanu, do ktorego
dodaje si¢ 2 g Span20 i 2 g Span 80. Reaktor, po zamknigciu pokrywa z mieszadlem, zamyka
si¢ korkami, a zawarto$§¢ miesza do uzyskania jednorodnej mieszaniny wszystkich substancji.
Nastepnie wprowadza si¢ do mieszaniny, nie zatrzymujac mieszania, 60 cm?® roztworu
chitozanu i doktadnie miesza, w celu uzyskania emulsji typu woda w oleju. Po dokladnym
zdyspergowaniu chitozanu w fazie olejowej wprowadza sie (przy ciggtym mieszaniu) 3,8 cm?®
50 wag.% roztworu aldehydu glutarowego, jako $rodka sieciujacego dla chitozanu. Proces
prowadzi si¢ od momentu dodania aldehydu jeszcze ok. 2,5 do 3 h. Po skonczonej reakcji
otrzymang zawiesing filtruje si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem i przemywa metanolem w celu
usuni¢cia izooktanu z powierzchni mikrosfer chitozanu. Po czym przenosi si¢ na szalke 1
pozostawia do wyschnigcia do kolejnych zaje¢. Na kolejnych zajeciach otrzymany polimer
wazy si¢ 1 okresla wydajnos¢ procesu, wzgledem wydajnosci teoretycznie obliczone;.




Sprawozdanie z tej czeSci ¢wiczenia Studenci beda wykonywaé lacznie ze
sprawozdaniem z ¢wiczenia nr 3. Sprawozdanie z tej czeSci powinno zawiera¢ wydajnos¢
procesu otrzymywania nosnikéw chitozanowych.

Zalecana literatura do czesci A
Maria Mucha, ”Chitozan wszechstronny polimer ze zrodet odnawialnych”, WNT, Warszawa
2010.
Joanna Wolska, “Chitosan microspheres prepared by membrane emulsification for chromium
removal from aqueous solutions”, Progress on Chemistry and Application of Chitin and its
Derivatives, Volume XXI, 2016 pp. 203-216.
Joanna Wolska, ‘“Chitosan and chitosan-polyethylenimine microspheres prepared by
membrane emulsification and their application for drug delivery systems”, Progress on
Chemistry and Application of Chitin and its Derivatives, Volume XXII, 2017 pp. 220-235.
Inne artykuty i monografie dotyczace chitozanu, jego zastosowan oraz systemow dostarczania
lekow.

Czes¢ B
Otrzymywanie ultrafiltracyjnych membran z polisulfony UDEL 1700

Odczynniki i surowce
Przygotowany wczesniej roztwor Polisulfonu UDEL 1700 o znanym stgZzeniu wagowym w
N,N-dimetyloformamidzie
Woda destylowana
Metanol techn. do oczyszczania powierzchni szyb

Aparatura i szklo
No6z do formowania membran
Kuwety plastikowe
Szyba szklana
Zlewki szklane
Gabka
Sciereczki bezpytowe
Przebieg otrzymywania membran

Szybe, na ktorej beda formowane poszczegodlne arkusze membran, nalezy dokladnie
umy¢ woda, a nastgpnie odttusci¢ metanolem po czym wytrze¢ ja do sucha $ciereczka
bezpylowa. Szybe umieszcza si¢ na specjalnym podktadzie z ggbki. N6z do formowania
membran stawia si¢ na brzegu szyby. W otwér noza wylewa si¢ roztwor polisulfonu i
nastepnie rozprowadza si¢ rOwnomiernie po szybie szklanej z uzyciem tego noza. Nastepnie
wylany film wraz z szyba przenosi si¢ do kuwety plastikowej wypetnionej wodna, w celu
wytracenia si¢ filmu polimeru, ktory po oderwaniu si¢ od szyby przenosi do swiezej porcji
wody. Tak otrzymane membrany pozostawia si¢ w wodzie do nastgpnego ¢wiczenia
(¢wiczenie 2), podczas ktorego beda okreslane ich wiasciwosci fizykochemiczne oraz
filtracyjne.

Sprawozdanie z tej czeSci ¢wiczenia Studenci beda wykonywaé lacznie ze
sprawozdaniem z ¢wiczenia nr 2.

Zalecana literatura
Praca zbiorowa pod red. Z. Florjanczyk, S. Penczek, Chemia polimerow T. I, OWPW,
Warszawa, 1998



J. Pielichowski, A. Puszynski, Chemia polimerow, Wydawnictwa AGH, Krakow, 1998 i
nowsze wydania,
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Inne artykuty oraz monografie dotyczace Chemii i fizykochemii polimerow

Zagadnienia do czesci Ai B
e Definicja polimeru, podzial polimerow,
e Polimeryzacja podstawowe informacje o procesie polimeryzacji,
e Chitozan podstawowe informacje o tym polimerze (np. do jakiej grupy
polimerow nalezy, wzor ogélny, zastosowanie chitozanu),
e Metody otrzymywania sferycznych materialow polimerowych,
e Definicja membrany, podzial membran ze wzgledu na roézne czynniki,
e Metody otrzymywania membran polimerowych,




