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1 Uvod

Voda tvori priblizne dve tretiny zemského povrchu a je neodmyslitel'nou sucastou zivota na tejto
planéte. K jednej z jej najdolezitejSich vlastnosti patri jej Cistota, resp. kvalita. Na kvalitu vody je v
dnesneJ dobe brany Coraz vac¢si doraz, o com svedCia aj leglslatlvne opatrenia vydané Europskou
tniou (EU). Zakony a smernice vydavané EU sa pravidelne upravuju a dopiiiaju o zistené a sledované
latky, ktoré predstavuju potencialne environmentalne riziko. Aj takymto spdsobom sa snazi I'udstvo
napredovat’ na ceste ku zachovaniu vody s vysokou Cistotou a kvalitou.

Vyvoj vedy, techniky a najmi technoldgii, ich napredovanie a implementacia do bezného Zivota so
sebou prinasaji aj d’alSie zneéistenia a kontaminanty, ktoré sa pomaly stdvaju beznou sucastou
zivotného prostredia. Tieto kontaminanty sa dostavaju nielen do vodného prostredia rozlicnymi
cestami a moZu mat’ nepriaznivé uc¢inky na rézne organizmy, ¢i uz rastlinného, zivo¢isneho druhu ale
aj na ludi. Medzi latky kontaminujuce vodné prostredie patria napriklad zbytky lieciv, drog,
priemyselnych chemikalii, hormoénov, produktov osobnej starostlivosti, sthrnne oznacovanych ako
mikropolutanty.

Kedze v stéasnosti po¢as konvencéného Cistenia odpadovych vod na Cistiarnach odpadovych vod
nedochadza k dostatoénému odstraneniu a degradovaniu tychto mikropolutantov, dochadza k ich
uniku do vodného prostredia. Aj ked’ sa spominané latky nachadzajii vo vodnom prostredi v nizkych
koncentraciach, o ich trvalom ucinku na zivé organizmy sa vedu nielen vo vedeckych kruhoch casto
burlivé diskusie a rozsiahle stidie.

K jednym z cielov Eurdpskej unie patri zavedenie jednotnej a prisnej vodnej politiky vo vsetkych
krajinach, ktora zabezpe¢i trvalo udrzatelné vyuZzivanie vod pre buducnost. Stratégia proti
znecistovaniu vod vyplyva zo Smernice Eurépskeho parlamentu a Rady 2013/39/EU, ktorou sa menia
(pokial’ ide o prioritné latky v oblasti vodnej politiky) smernice Eurdpskeho parlamentu a Rady
2000/60/ES a 2008/105/ES [1]. V smernici je identifikovanych 45 prioritnych latok, ktoré predstavuji
vysoké riziko pre vodné prostredie nielen na Slovensku ale tak isto v Eurdpskej anii.

Po zhromazdeni vsetkych udajov z monitorovania ¢i uz sledovanych latok podla prvého navrhu
zoznamu sledovanych latok ale i idajov sledovania d’al§ich potencidlne Skodlivych a toxickych latok
pre Zivotné prostredie Europska komisia vydala VYKONAVACIE ROZHODNUTIE KOMISIE (EU)
2015/495 z 20. marca 2015, ktorym sa zavadza zoznam sledovanych latok na monitorovanie v oblasti
vodnej politiky v celej Unii podla smernice Eurépskeho parlamentu a Rady 2008/105/ES [2].
V prilohe tohto rozhodnutia je uvedeny zoznam sledovanych latok, do ktorého patria aj latky
farmaceutického pdvodu, medzi ktorymi sa nachddzaju aj mikropolutanty. Tato smernica bola
implementovana do slovenskej legislativy cez Nariadenie Vlady ¢.167/2015Z.z. [3], ktora zavadza
monitoring a vypracovanie sprav o vysledkoch. Z uvedenych skutocnosti vyplyva, ze latky
farmaceutického povodu patriace do zoznamu sledovanych latok sa po zvazeni vsetkych moznych
aspektov tejto problematiky Europskou komisiou, mdézu Casom stat’ v ramci legislativy latkami
prioritnymi.

Existuje viacero procesov, ktoré je mozné pouzit na odstranenie a degradovanie spominanych
mikropolutantov s vysokou u¢innostou. Castym problémom pri ich zavadzani do realnych prevadzok
Cistiarni odpadovych vdd je ich financna nakladnost’. Taktiez vysoka variabilita druhu a koncentracii
mikropolutantov vo vodach neul’ahcuje jednoznacné urCenie procesu, ktory by bol univerzalny pre
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vSetky zlucCeniny. Preto je potrebné nadalej vyvijat’ a ale aj intenzifikovat’ mozné spdsoby
odstrafiovania mikropolutantov, ktoré by pomohli s odpoved’ami na tieto otazky.

Zelezany sa ponukaju ako odpoved’, i ked’ ich vyroba je stale velmi nakladna. Ich oxidaéné, ako aj
koagula¢né a dezinfekéné ucinky st vybornymi vlastnostami, ktorymi by mal hl'adany proces
disponovat. Pri ich aplikacii dochadza ku rozpadu na produkty, ktoré nie su nebezpecné pre zivotné
prostredie a Pahko sa odstrafiuju. Zelezany je potrebné spravne skladovat, ked’ze na vzduchu velmi
lahko oxiduji a degraduju. Preto sa hl'adaju spdsoby ako zamedzit’ pristupu vzduchu resp. vzdu$ne;j
vlhkosti k nim aZ po dobu ich aplikacie. Kapsulacia Zelezanov je slubnym spoésobom, ktory by mohol
udrzat’ stabilitu Zelezanov az po dobu ich pouZitia.

1 Mikropolutanty

1 . 1 Mikropolutanty vo vodnom prostredi

Pocas predoslych desatro¢i doslo ku zvySeniu vyskytu mikropolutantov vo vodnom prostredi, o moze
predstavovat’ vazny environmentalny problém kvoli ich akumulacii v zivotnom prostredi. Tieto latky
pozostavaju z rozsiahlych suborov antropogénnych, ako aj prirodnych latok. St to najmi lieky,
vyrobky osobnej starostlivosti, steroidné hormény, priemyselné chemikalie, pesticidy a mnohé d’alsie
vznikajuce zltéeniny, ktoré su tazko odburatel'né pocas konvenéného Cistenia odpadovych vod a teda
st vypustané d’alej do vodného prostredia. Mikropolutanty st bezne pritomné vo vodach v stopovych
koncentraciach v rozmedzi od niekol’kych ng.1™ az do niekolkych pg.l™. Tieto latky ostavaji aktivne
aj v nizkych koncentraciach a tak maji negativny vplyv na ekosystém. Rychle a spolahlivé stanovenie
tychto latok napriklad na realnych cistiarnach odpadovych vod je problematické prave kvoli ich
nizkym koncentraciam [4],[5].

Ekologicky dopad z hl'adiska dlhodobého vystavovania sa nizkym koncentraciam mikropolutantov
zatial’ nie je Uplne popisany, ked’Zze su v tejto problematike potrebné dlhodobé vyskumy. TaktieZ je
potrebné navrhnut’ a skiimat’ modely, ktoré by ¢o najlepsie priblizovali dopad mikropolutantov na
zivotné prostredie. Preto efektivne monitorovanie a najmi odstrafiovanie tychto latok hra kl'acova
ulohu pri zlepSeni kvality vody v obehu. V sucasnosti sa stav mikropolutantov monitoruje v réznych
typoch vod a to v odpadovych vodach, povrchovych vodach, podzemnych vodach a pitnych vodach.

[5].

1.2 Sposoby odstranovania mikropolutantov z odpadovych vod

121 cCov

COV st povazované za hlavné jednotky odstrafiovania a degradacie polutantov z vod. Cistiarne vod
vyuzivaju primarne, sekundarne a pripadne tercidlne procesy upravy vody. Primarne procesy
odstrafiujii suspenzné tuhé latky, ktoré vstupuju na COV a st pomerne neudinné v odstrafiovani
vacsiny mikropolutantov. Mikropolutanty st odstranované najmid sorpciou na primarnom Kkale,
distribticiou tychto zlt¢enin na organicku (lipofilnt) vrstvu, ¢o je prevladajuci sposob sorpcie [5][6].

1.2.2 Odstrafiovanie mikropolutatnov fyzikalnou adsorpciou

Adsorpcia je najbeznejsi fyzikalny proces, ktory sa pouziva na odstranenie stdp organického
zneCistenia aje hlavnym procesom na odstranenie mikropolutantov z prostredia. Na zvysenie
adsorp¢nej kapacity boli skimané a vyvijané rozne adsorbenty mikropolutantov z vodného prostredia.
No tento spdsob odstranenia nedegraduje mikropoluntanty iba ich zachytava. Prikladom tohto
adsorbetov, ktoré sa vyuZzivaji su napriklad aktivne uhlie, uhlikové nanotrubice alebo grafén a
grafénovy oxid [6],[7].
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1.2.3 Odstranovanie mikropolutatnov Fentonovou reakciou

Fentonova reakcia je najbeznejsie pouzivany pokrocily oxidaény proces. Principom fentonovej reakie
je vytvaranie OH radikalov (jedny z najsilnejSich oxida¢nych ¢inidiel). Vzniknuté OH radikaly maju
mald selektivitu a su schopné oxidovat’ Siroké spektrum zltc¢enin [8].

1.2.4 Odstranovanie mikropolutatnov ozonizaciou

Ozonizacia je najviac rozsirena oxidacna metdda v procese odstraiiovania mikropolutantov. Je zavisla
od silnej neselektivnej oxidacnej aktivity hydroxylovych radikdlov. Miera ozonizicie sa zmensuje
pohlcovanim radikalov v systéme. Ozonizacia dokaze odstranit’ va¢Sinu mikropolutantov s u€¢innost'ou
odstranovania dosahujucu 90% [6].

1.2.5 Odstranovanie mikropolutantov pouZzitim UV Ziarenia

V prirode je bezny jav, ze niektoré zluceniny podlichajii rozkladu pdsobenim slnecného Ziarenia.
Najbeznejsie pouzivana vlnova dizka je v oblasti 200-400 nm, teda oblast’ ultrafialového spektra.
Struktira molekuly uruje & je zla¢enina schopna absorbovat’ dany typ Ziarenia a dosiahnit
excitovany stav a tym aj degradaciu. Ak zli¢enina nie je degradovatel'na priamo fotolyzou, méze byt
nepriamo degradovana tvorbou radikalov [9].

1.2.6 Odstrafiovanie mikropolutantov ionizujicim Ziarenim

Ionizujuce Zziarenie efektivne odstrafiuje mikropolutanty z vodnych roztokov. V mnohych pripadoch
doslo k uplnému odstraneniu tychto latok. Na uplnu mineralizaciu spominanych latok su vSak
potrebné vysoké davky ionizujuceho Ziarenia, o zvySuje naklady Cistenia. Tato metoda je teda
Castokrat kombinovand s inymi technikami (pouzitie peroxidu vodika alebo ozénu pred nasledovnym
biologickym ¢istenim), aby sa zvysila Gi¢innost’ Cistenia a znizila celkova cena [10].

1.2.7 Odstranovanie mikropolutantov aplikaciou Zelezanov

Jednym z efektivnych sposobov ako odstraiiovat’ mikropolutanty z vod je aplikacia Zelezanov, na
ktorych spdsoby udrzania stability az po dobu ich aplikacie je zamerana aj tato praca. Vdaka ich
silnému oxida¢nému potencialu 'ahko degraduji mikropolutanty vo vodach. Taktiez maja schopnost’
dezinfekcie a koagulacie, teda ulahéuju Cistenie odpadovych vod, ¢im prispievaju k ich velkému
potencialu vyuzitia v buducnosti [11].

1.2.8 Odstranovanie mikropolutantov kombinaciou chemickych a biologickych metéd

Odstranovanie mikropolutantov jednou metdédou je teda velmi cCasovo, energeticky a finan¢ne
narocné. Kombinaciou chemickych a biologickych metéd sa d4d tymto problémom predist. Vo
vSeobecnosti sa chemické procesy pouzivaju v predodstraniovacich procesoch, kde vieme odolné
mikropolutanty premenit’ na biodegradovate'né medziprodukty. Nasledne biologické procesy tieto
intermediaty zdegraduja tplne [6].

Tabulka 1: Priklady ucinnosti odstranenia niektorych mikropolutantov danymi spésobmi odstrdnenia

Sposob odstranenia Zlucenina Utinnost’ odstranenia [%] Zdroj

) > 90 (granulované, praskové
Aktivne uhlie diklofenak ) [5]
aktivne uhlie)

> 43 (granulované aktivne uhlie)

17-Alpha-ethinylestradiol [5]

Grafén diklofenak 97 [5]

Fentonova reakcia diklofenak >85 [5]
Erytromycin

41 [5]
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Ozonizacia diklofenak >905 [5]
Erytromycin >70 [5]
Uv Ziarenie diklofenak 100 [5]
Erytromycin >60 [5]
Ionizujuce Ziarenie diklofenak 100 [10]
Zelezany diklofenak >99,3 [12]
17-Alpha-ethinylestradiol >99 [12]

2 Charakteristika pouzitych materialov

2 . 1 Zelezany

Zelezo sa za beznych podmienok v prostredi vyskytuje najmi v oxida¢nom stupni (IIT) a (IV). Soli
vyssich oxida¢nych stupnov (IV az VIII) je vS§ak mozné vysyntetizovat'.

Zelezany (IV) vo vodnych roztokoch davaju charakteristické erveno fialové sfarbenie [13]. I6n
FeO,* ma tetraédricku §trukturu podobnu geometrii v tuhom stave s kovalentnymi Fe-O vizbami.

2.1.1 Oxidacny potencial Zelezanov
Zelezany su velmi silné oxida¢né ¢inidlo. Pri kyslych podmienkach je ich redoxny potencial

v oxida¢nom stave (IV) vacsi ako oxidacny potencial ozonu. V Tabulke 2 mdzeme vidiet’, ze redoxny
potencial Zelezanov je najsilnejsi zo vsetkych oxidaénych a dezinfekénych ¢inidiel, ktoré su pouzivané
na apravu odpadovych vod. Pocas oxidacie a dezinfekcie sa Zelezanové iony Fe®* redukuji na iony

zelezité Fe*', ktoré sa zaroveti vo forme Fe(OH); vyzrazaju ako koagulant.

Tabulka 2: Redoxné potencialy oxidantov/ dezinfekcnych cinidiel’ pouzivanych pri isteni odpadovych
vod

Oxidant/dezinfek¢né ¢inidlo Reakcia E°[V]
Cly(g)+2e>2CT 1,358

Chlor
ClIO+H,0+2e«>CI'+20H" 0,841
Chlornan HCIO+H*+2e«~CI'+H,0 1,482
Oxid chlori¢ity ClO,(aq)+e<—ClOy 0,954
Chloristan CIO, +8H™+8e«>CI'+4H,0 1,389
Oz6n O3+4H™+2e0,+H,0 2,076
Peroxid vodika H,0,+2H*+2e2H,0 1,776
Rozpusteny kyslik O, +4H"+4e<>2H,0 1,229
_ MnO, +4H"+3e<>Mn0,+2H,0 1,679

Manganistan . o

MnQO,+8H"+5e<»>Mn“"+4H,0 1,507
Zelezany FeO,” +8H™+3e—Fe* +4H,0 2,20

2.1.2 Koagulaény a dezinfekény potencial Zelezanov

Koagulécia a dezinfekcia st dolezité procesy pri odstraniovani necistdt z vod. Pri koagulacii dochadza
k destabilizacii koloidnych necistot, pri¢om sa malé Castice neCistot menia na vel'ké agregaty a vel'ké
organické materidly sa adsorbuji na zrazeniny, ktoré sa potom moézu odstranit’ sedimentaciou
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a filtraciou. Dezinfekcia pri Cisteni vody spociva v nieni potencidlnych skodlivych organizmov
(baktérie, virusy) a odstrafiovani prekurzorov pachov. V sucastnosti je na trhu dostupna Siroka skala
koagulantov a dezinfekénych ¢inidiel na tpravu vody. NajbeznejSie pouzivané koagulanty su
napriklad siran zeleznaty, siran hlinity alebo chlorid Zelezity. Z dezinfekénych cinidiel su to chlor,
chléran sodny, oxid chloricity a 0zén. So zvySujicim sa znecistenim vody a stipajicimi Standardmi
pitnej vody stupaju aj naroky na Cistenie odpadovej vody. Tym sa zvySuju aj naroky na efektivnost’
spracovania odpadovych latok a dosiahnutie vysSej kvality spracovanej vody. Takéto Cinidla na
upravu by mali byt schopné dezinfikcie, Ciastocnej degradacie a oxidacie organickych
a anorganickych necistot, ako aj odstranenia koloidnych alebo dispergovanych ¢asticovych materialov
a tazkych kovov. Medzi chemické &inidlo, ktoré spiia vietky uvedené kritéria patria aj Zelezany [14].

2.1.3 Stabilita Zelezanov

Pri rozptist'ani soli zelezanov vo vode sa vyvija kyslik a vyzraza sa hydroxid Zelezity. Toto spdsobuje
znacnu nestalost’ zIucenim Zelezanov:

4K,FeO,+10H,0_4Fe(OH);+8KOH+30,1 1)

Rychlost’ rozkladu zelezanov zavisi od ich pociatocnej koncentracie, koexistujucich iénov, pH
a teploty roztoku. Aby doslo k efektivnemu ¢isteniu odpadovych vod pomocou Zelezanov, je potrebné
dostato¢ne porozumiet’ vplyvu tychto faktorov.

Zistilo sa, Ze zriedené roztoky zelezanov su viac stabilné ako koncentrované. Pri roztoku
s pociato¢nou koncentraciou zelezanovych ionov menej ako 0,025M sa ich koncentracia znizi na 89%
po dobe 60 min. Avsak, pri pociato¢nej koncentracii vicsej ako 0,03M boli takmer vSetky zelezanové
iony zdegradované po rovnakom uplynulom c¢ase [15]. 0,5M roztok K,FeO, obsahujuci KCI,
KNO;,NaCl a FeOOH bol pouzity na skiimanie efektu koexistujicich i6nov na stabilitu Zelezanov pri
stalej teplote 25°C. Z Obrazku 1 vidiet,, Ze Zelezanové i6ny sa rozlozili rychlejSie v pociatocnej faze
a boli relativne stalejsie pri nizkych koncentraciach KCl a KNOj pritomnych v roztoku [12].

0.04
Potiatotna koncentricia K,FeO,: 0.04 M
Koexistujiica ibnové koncentracia: 0.05 M
0.03 4 Ziadne koexistujiice
5 iony
= . —{1— KCl
5 0.02 1 —&— KNO,
oI —e— NaCl
0.01 —O— FeOOH
O T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Cas (min)

Obrdzok 1 : Vplyv koexistujiicich ionov na stabilitu Zelezanov [12]

Stabilita i6nov Zelezanov sa zvySuje s narastajicimi hodnotami pH. Pocas doby testovania (2h) sa
koncentracia K,FeO, jemne znizila ak boli vroztoku 6M KOH. Pri pouziti 3M KOH sa ich
koncentracia znizila ovela rychlejsie, ¢o mozeme sledovat na Obrazku 2. Zelezanovy roztok
pripraveny s tlmivym roztokom pri pH 8 bol viac stabilny ako pri pH 7 [15].
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Obrazok 2: Vplyv réznych koncentrdcii na stabilitu Zelezanov [12]

Jednym z faktorov ovplyviujlicich stabilitu Zelezanov je aj teplota. Dlhotrvajica stabilita bola
pozorovana pri nizkej teplote roztoku zelezanov (0,5°C). Pre roztok K,FeO, S pociatocnou
koncentraciou 0,01M sa koncentracia znizila o 10% pri konstantej teplote 25°C a takmer nezmenena
zostala pri konstantnej teplote 0,5°C pocas doby 2h [12].

2.2 PVA

Vzhl'adom na ciele tejto bakalarskej prace a kompletizaciu poznatkov o mikropolutantoch vo vodnom
prostredi aich moznych spdsoboch odstrafiovania z vod sa Cast’ tejto bakalarskej prace venuje
moznosti kapsulacie Zelezanov do PVA materidlu. Preto bude tito kapitola venovana
polyvinylalkoholu z hl'adiska pribliZzenia vedeckych poznatkov o tomto materiali.

Polyvinylalkohol (PVA) je Siroko pouzivany synteticky polymér, ktory je rozpustny vo vode. Jeho
vzorec je [CH,CH(OH)], ajeho $trukturu mozeme vidiet' na Obrazku 3. Rozpustnost’ PVA zavisi
hlavne od poétu zostavajucich acetatovych skupin po hydrolyze. Acetatové skupiny, ktoré zostant
Vv retazci pritomné po hydrolyze nazyvame ako stupen hydrolyzy. PVA je Gplne rozpustny vo vode uz
od 5% stupnia hydrolyzy. Je odolny voc¢i organickym kyselinam (napr. benzén, alkoholy), v ktorych je
nerozpustny. Pri styku s anorganickymi kyselinami nastava jeho rozrusenie [16].

|
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Obrazok 3: Struktiirny vzorec PVA [17]

Vyroba PVA
Primarny material pouzivany pri vyrobe PVA je monomér vinylacetatu rozpusteny v metanole. Tento

monomér je d’alej katalyzovany a hydrolyzovany vo vodnom roztoku hydroxidu sodného. Proces
hydrolyzy mé za vysledok Ciastocné nahradenie esterovej skupiny vo vinylacetate hydroxylovymi
skupinami. Vyzrazany produkt je d’alej premyvany a vysuseny. Cas, v ktorom sa proces zastavi uréuje
stupent hydrolyzy [18].

Vyuzitie PVA

PVA je v dnesnej dobe Sirokovyuzivany material. Tym, Zze sa ako material dokaze uplne zdegradovat
v prirode sa vyuziva napriklad ako nahrada plastovych produktov. Produkty PVA mézu sluzit’ ako
nakupné tasky, obliecky, Spongie, hygienické potreby, balenia potravinarskych produktov alebo aj ako
kapsule niektorych liekov a vyZivovych doplnkov [18].
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Toxicita PVA

Bezpecnost PVA je podlozend velkym mnozstvom §tadii. PVA sa pri ordlnom poziti vstrebava
minimalne a md velmi mali mieru akutnej toxicity. Pri 90-diiovom teste jeho ordlneho podania
potkanom sa nezaznamenali ziadne znamky toxicity. Najvyss§ia denna davka bola urc¢ena ako 5000
mg/kg bw/den. Vysledkom in vivo aj in vitro testov skiimanych na prokaryotickych aj cicavcich
jedincoch sa nepreukdzala geotoxicita ani mutagenita. Za beznych podmienok nedochidza ku
prekroceniu limitu dennej davky u l'udi a teda m6zeme PV A hodnotit’ ako bezpe¢nu latku [19].

Akumulicia PVA v Zivotnom prostredi

PVA sa v zivotnom prostedi neakumuluje. Za degradaciu v prirode je zodpovednd baktéria
Pseudomonas genus, ktora najprv enzymom dehydrogenazou zdegraduje PVA na polyvinyl keton,
ktory sa nasledne rozstiepi enzymom hydrolazou. Tym sa rozpadne latka na produkty, ktoré su bezne
pritomné v Zivotnom prostedi [20].

3 Experiment

3 1 Materialy pouZité na kapsulaciu Zelezanov

Pri experimentoch stability kapsulovanych zelezanov v r6znych obaloch boli testované 3 r6zne
materialy:

- komer¢éné kapsule typu 00 (materidl: hydroxypropylmetyl celul6za)

(dizka 23,5 mm; priemer 8,5 mm; objem 0,95 cm3)(Obréazok 4 a))

- komer¢né (vyrobca: Noventis s.r.o)

vodou rozpustné kapsule typu 00 (material: Zelatina; farba: transparentna)

(dizka 23,5 mm; priemer 8,5 mm; objem 0,84 — 0,93 cm3) (Obrazok 4 b))

- kapsule vyrabané 3D tlacouv naSich laboratériach (material:PVA (polyvinylalkohol))
komeréne dostupny, vo vode rozpustny material PVA (filament resp. tlacova struna (priemer 1,75mm)
pre 3D tla¢ dodavana firmou zaoberajticou sa 3D tlacou)

(dizka 9,0 mm; $irka 9,0 mm; vyska 9,0 mm; hribka steny 1,2 mm;

objem 0,30 — 0,38cm3) (Obrazok 4 c))

Obrizok 4: : Zelezany kapsulované v réznych materidloch: A)kapsule typu 00 z hydroxypropylmetylu
B)kapsule typu 00 zo zelatiny C)3D tlacou vyrobené kapsule z PVA

3 2 Priprava PVA kapsiil

PVA kapsule boli vyrobené na 3D tlaciarni typu: model Rebel 2 (Obrazok 5). Teplota tlace bola
220°C, teplota stoléeka 60°C, priemer trysky 1,75 mm, rychlost’ tla¢e bola 40 mm.s-1, priemer struny
po vyteCeni z extrudéra tlaciarne bol 350£50 um.
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Obrazok 5: 3D tlaciaren modelu Rebel 2

3 . 3 Kapsulacia Zelezanov

Kapsule z uvedenych 3 typov materialov boli plnené pomocou davkovaca Zelezanmi a nasledne boli v
pripade hydroxypropylmetyl celulozy a Zelatiny manudlne uzavreté. Kapsule vyrobené na 3D tlaciarni
boli po nadavkovani uzavreté tepelne — nahriatim vrsku kapsule a naslednym pritlaCenim na vrchné
hrany kapsule. Obsah zelezanov v jednotlivych kapsulach bol najviac 4/5 objemu kapsuly.

3 4 Stabilita kapsulovanych Zelezanov

Stabilita pripravenych kapsulovanych Zelezanov skladovanych v petriho miske pri teplote 25°C bola
sledovana a skiimana pocas 30 dni. V stanovenych ¢asovych intervaloch boli kapsule otvorené a
vzorky Zelezanov boli kvantitativne vybrané a okamzite rozpustené v 10 M NaOH. Rozpustené vzorky
boli d’alej filtrované cez 0,45 um PTFE striekackovy filter a bolo v nich stanovené mnozstvo
7elezanov pomocou UV-VIS Spektrofotometra pri vinovej dizke A=510 nm. Experiment bol vykonany
v troch paralelne pripravenych vzorkach kapsulovanych zelezanov pre kazdy druh obalového
materialu. Za referencny stav porovnania rozkladu resp. stability kapsulovanych zelezanov bola
zvolena vzorka nekapsulovanych Zelezanov.

Stabilita kapsulovanych a nekapsulovanych Zelezanov sa vypocitala podla nasledovného vzorca:
stabilita (%) = wt /w0 * 100

kde wt je mnoZstvo zelezanov v Case odobratia vzorky a w0 je pociato¢né mnozstvo zelezanov na
zaCiatku experimentu. Nasledne boli vypocitané aj Standardné odchylky jednotlivych paralelnych
merani v Case pre kazdy druh obalového materialu.

4 Zaver

4.1 Stabilita kapsulovanych Zelezanov

Stabilita nami pripravenych kapsulovanych Zelezanov bola sledovana poc¢as 30 dni. Ako je mozné na
Grafe 1 pozorovat, stabilita Zzelezanov kapsulovanych v komeréne dostupnych kapsliach z
hydroxypropylmetyl celulozy a Zelatiny klesla (tak isto referencnej vzorky zelezanov) pod 40% uz po
prvych 4 dnoch experimentu. Zatial ¢o referencna vzorka nekapsulovanych zelezanov podlahla
degradacii uz v 8. den, zelezany kapsulované v komerc¢ne dostupnych kapsliach mali Groven cCistoty
cca 10%. Této hodnota klesla na 0 v cca 15.deni. Na druhu stranu Zelezany obsiahnuté v nami na 3D
tlac¢iarni vyrobenych PVA kapsulach si pocas prvych 23 dni udrzali Cistotu cca 90% a tato hodnota
klesla v priebehu d’alich 6 dni len o 30%.
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Graf 1: Zavislost stability kapsulovanych a nekapsulovanych Zelezanov od casu
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Relativne vysoké hodnota Cistoty Zelezanov (~60%, 30deft) v nami vyrobenych PVA kapsulach stvisi
so vzajomnou inertnostou PVA materialu a zelezanov a dalej s vlastnostami PVA materialu, ktory
zelezany chrani pred vplyvom okolitych podmienok (najmi vlhkostou). Zelezany kapsulované
vV tomto materidle podliehajii degradacii nizSou rychlostou ako Zelezany kapsulované v komercne
dostupnych kapsliach ¢i nekapsulované zelezany. Komer¢ne dostupné kapsule z hydroxypropylmetyl
celulozy a Zelatiny pravdepodobne nezabranuju pristupu vzdusnej vlhkosti a taktiez moéze dochadzat’
K interakcii tychto materialov so Zelezanmi.

Metddami kapsuldciezelezanov a ich stabilitou sa zaoberd vel'mi malo vedeckych §tadii. V ramci
reSerSe tejto bakalarskej prace boli ndjdené iba 2 dostupné publikacie zaoberajice sa touto
problematikou. V publikovanej stadii Yuana z roku 2008 kapsulovali Zelezany do parafinu v r6znych
hmotnostnych pomeroch a stabilita takto upravenych zelezanov neklesla pod 90% ani po 30 diloch
[21].

V praci Wanga a jeho kolektivu z roku 2009 sa zaoberali kapsulaciou Zelezanov metodou fazovej
separdcie v organickom rozpustadle. Materidl stien pozostaval zo zmesi parafinu a etylceluldézy
rozpustenych v cyklohexane. Néasledne boli do tejto zmesi zavedené Zelezany v rozdielnych
hmotnostnych pomeroch. Dal§im krokom bola uprava ultrazvukom a refluxaciou. Po ochladeni bol
hotovy produkt premyvany, vysuseny a uskladneny vo vakuovom desikatore. Takto kapsulovanym
zelezanom pocas doby 30 dni stabilita neklesla pod 84% [22].

Napriek vynikajicim vysledkom vSak parafin nie je rozpustny vo vode preto sa takto kapsulovany
zelezan len tazko vyuzije v oblasti Cistenia odpadovych vod. Nami vyrobené PVA kapsule s vo vode
rozpustné, ¢o umoziuje ich vyuzitie v procesoch Cistenia odpadovych vod ale tak isto mézu najst
uplatnenie v SirSom zabere procesov rieSenia environmentalnych zat’azi — napr. pri ich aplikacii in situ.
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