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Inventia se referd la un procedeu de obtinere a fibrelor
de acetat de celuloza cu enzime imobilizate covalent,
cu utilizaéri in bioreactoare de depolimerizare a unor
polizaharide. Procedeul conform inventiei consta in
aceea cd, initial, fibrele se trateaza cu o solutie de
peroxid de benzoil in toluen, pentru crearea, pe fibre, a
radicalilor liberi, urmata de addugarea unei solutii
apoase de acrilamida si dodecilsulfat de sodiu, pentru
grefarea acrilamidei pe fibre, dupd care gruparile
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amidice de pe fibre sunt activate prin tratare cu o solutie
de glutaraldehida si apoi cu o solutie de xilanaza in
tampon acetat de sodiu 0,2 M, cu obtinerea de fibre de
diacetat de celuloza, care contin enzima imobilizata
covalent, fibre care se pastreaza, pana la utilizare, Tn
tampon de acetat de sodiu 0,2 M, la temperatura de
circa 4°C.
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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unor fibre de acetat de celuloza cu
enzime imobilizate covalent, cu utilizari in bioreactoare de depolimerizare a unor polizaharide.

Unul din procedeele cunoscute de imobilizare covalenta a enzimelor consta in
tratarea membranelor de acetat de celuloza pentru a hidroliza grupele OCOCHj, la grupe OH
(Cameiro-da-Cunha M.G., Rocha J.M.S., Garcia F.A.P., Gil M.H. Lipase immobilisation on
to polymeric membranes. Biotechnology Techniques, 1999, 13, 403-409), apoi membranele
sunt activate cu bromcian, dupa care are loc imobilizarea covalenta. Procedeul prezinta
dezavantajul ca imobilizarea covalenta are loc prea aproape de suprafata hidrofoba a poli-
merului, ceea ce creeaza o microvecinatate neprietenoasa pentru enzima, care astfel nu-si
poate expune complet centrul activ pentru catalizarea reactiilor care au loc in mediu apos.
in plus, pentru activare se foloseste bromcian, un produs foarte toxic si cu risc de explozie.

Un alt procedeu cunoscut (Gil M.H., Piedade A.P., Alegret S., Alonso J., Martinez-
Fabregas E., Orellana A. Covalent binding of urease on ammonium/selective potentiometric
membranes. Biosens. Bioelectron., 1992, 7(9), 645-652) consta in oxidarea membranelor
de acetat de celuloza cu acid periodic, pentru a crea grupe COOH, care sunt activate cu o
carbodiimida in vederea imobilizarii covalente a enzimei. Procedeul prezintd dezavantajul
ca, si in acest caz, enzima este imobilizatd prea aproape de suprafata hidrofoba a poli-
merului, cu efecte asupra activitatii centrului activ al enzimei. in plus, ambele procedee pre-
zentate se realizeazd pe membrane ceea ce nu asigura suprafata maxima de contact cu
mediul in care trebuie sa actioneze enzima.

Un alt procedeu cunoscut consta in adsorbtia enzimei pe membrana de acetat de
celuloza, urmata de reticularea acesteia de membrana cu glutardialdehida (Wilson etal. US
Patent 5,165,407, 24 noiembrie 1992). Procedeul prezintd, pe de o parte, dezavantajul
imobiliz&rii enzimei prea aproape de suprafata hidrofob& a membranei si, pe de alta parte,
al unui grad redus de imobilizare a enzimei, din cauza ca acetatul de celuloza contine putine
grupari OH libere si acestea sunt in marea majoritate legate la carbon secundar, deci putin
reactive. In plus, imobilizarea facutd pe membrana nu asigura suprafata maxima de contact
a enzimei imobilizate cu mediul de reactie apos.

Un alt procedeu cunoscut consta in tratarea unor materiale polimerice hidrofobe de
diverse forme, printre care si fibre, cu o compozitie hidrofoba fotopolimerizabila, in prezenta
unui initiator de fotopolimerizare, in timp ce materialul este tinut in contact cu o compozitie
fotopolimerizabila hidrofila (Zhang et al. US Patent 5,889,073, 30 martie 1999). Se obtine
asfel un suport pe care ulterior se pot imobiliza covalent enzime. Procedeul prezinta
dezavantajul ca necesita aparatura speciala (cum ar fi aparatul de fotoiradiere) si ca micso-
reaza suprafata de contact intre enzima imobilizata si mediul apos de reactie, deoarece in
cursul acoperirii fibrele se pot lipi intre ele.

Un alt procedeu cunoscut consta in utilizarea fibrelor de polifosfazena, care sunt
tratate pentru inlocuirea catenelor laterale ale suprafetei cu grupari aminice primare, care la
randul lor reactioneaza ulterior cu o dialdehida, dupa care are loc imobilizarea covalenta a
enzimei (Matsukietal. US Patent 5,380,658, 10ianuarie 1995). Procedeul prezinta dezavan-
tajul ca necesita utilizarea unui polimer special, de mic tonaj, cu pret de cost ridicat i inves-
titii mari pentru sinteza si filare.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in utilizarea ca suport pentru
imobilizarea enzimelor a fibrelor de acetat de celuloza si in alegerea operatiilor si conditiilor
de lucru, astfel incét sa se mentina in mare parte caracteristicile fizico-mecanice ale fibrelor
si care sa conduca, in final, la fibre cu enzime imobilizate covalent cu actiune enzimatica in
depolimerizarea polizaharidelor.
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Procedeul coNform inventiei inlatura dezavantajele procedeelor mentionate anterior
prin aceea ca fibrele se trateaza mai intai cu o solutie de peroxid de benzoil in toluen, apoi
cu o solutie apoasa de acrilamida si dodecilsulfat de sodiu, dupa care, gruparile amidice
formate pe fibre sunt activate prin tratarea cu o solutie de glutardialdehida si, in final, fibrele
se trateaza cu o solutie de eNzima dizolvata in tampon de acetat de sodiu 0,2 M, dupa care,
se spald cu tampon de acetat de sodiu 0,2 M, pana la completa indepartare a enzimei
necuplate, iar tratarea cu solutie de peroxid de benzoil in toluen are loc timp de 60-120 min,
sub agitare lenta, la temperatura de 70-90°C, la un raport masic toluen:diacetat de celuloza
de 10:1-15:1 si la un raport masic peroxid de benzoil:diacetat de celuloza de 0,5:1-0,7:1 si
apoi tratarea cu solutie apoasa de acrilamida si dodecil sulfat de sodiu are loc timp de
120-180 min, sub agitare energica, la temperatura de 70-80°C, la un raport masic flota
apoasa:diacetat de celuloza de 100:1-200:1 si la un raportul masic acrilamida:diacetat de
celuloza de 5:1-10:1, cu concentratia de dodecilsulfat de sodiu fata de acrilamida de 1-2%
gravimetric, si este urmata de spalari intense cu apa demineralizata, la temperatura de
40-50°C, la un raport de flota: diacetat de celuloza 100:1-150:1, iar conform inventiei,
activarea gruparilor amidice se face prin tratarea cu o solutie apoasa 4-6% (masa/volum) de
glutardialdehida, avand pH= 9,5-10,5, la un raport de flota:diacetat de celuloza de
80:1-120:1, timp de 60-120 min la temperatura de 20°C, sub agitare lent3, fiind urmata de
spalari intense cu apa demineralizatd, la temperatura de 20°C, si la un raport de
flota:diacetat de celuloza de 80:1-100:1 si, tot conform inventiei, tratarea fibrelor cu solutia
de enzima se face cu o solutie 0,6-0,8% (masa/volum) xilanaza in tampon de acetat de sodiu
0,2 M, laun pH= 5, la un raport de flota:diacetat de celuloza de 100:1-150:1, la temperatura
de 3-5°C, timp de 120-150 min, sub o usoara agitare, fibrele de diacetat de celuloza cu
enzima astfel imobilizata covalent fiind apoi spalate la 3-5°C cu tampon de acetat de sodiu
0,2 M, la un raport de flota:diacetat de celuloza de 80:1-100:1, sub agitare energica.

Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

- se asigura o suprafaté de contact cu mediul de reactie mult mai mare decéat in cazul
imobilizarii pe membrane, intrucat, datorita raportului foarte mare intre lungime si diametru,
fibrele prezintd cea mai mare suprafatd specificd dintre toate formele de materiale
polimerice. Aceasta are o mare importanta in cazul reactiilor ce au loc in cataliza eterogena,
cum este cazul reactiilor de depolimerizare a unor polizaharide;

- in cursul procesului de imobilizare a enzimei, suprafata specifica a fibrelor nu este
afectata de procese de lipire a fibrelor;

- activitatea catalitica a enzimei este superioara, intrucat imobilizarea are loc la 0
distantd mai mare de suprafata hidrofoba a suportului polimeric, acest lucru fiind posibil
datorita faptului ca prin grefare se obtin lanturi polimerice laterale;

- se utilizeazd ca suport polimeric un produs comercial mult mai ieftin decéat
membranele celulozice si fibrele din polimeri speciali;

- nu necesita aparaturé complicata si prin urmare costurile de investitie sunt mici.

Se dau in continuare trei exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. intr-un vas de reactie, cu manta de incalzire si agitator cu palete cu
turatie reglabild, cu capacitatea de 30 |, se introduc 0,1 kg fibre de diacetat de celuloza, cu
finetea 1,51 den si lungimea de taiere 12 mm, 1,5 kg toluen (circa 1,7 1) si 0,07 kg peroxid
de benzoil (continand 25% apa). Se porneste o usoara agitare si incalzirea in manta.
Amestecul este mentinut la temperatura de 70°C timp de 120 min, sub o usoara agitare.
Apoi, in acelagi vas, se adauga 20 | solutie apoasa, preparatéd din 1 kg acrilamida, 20 g
dodecil sulfat de sodiu si restul apa. Amestecul este mentinut la temperatura de 80°C timp
de 120 min, sub o agitare energica. Dupa scurgerea timpului de grefare, amestecul de
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reactie este filtrat, pentru retinerea fibrelor grefate, care se reintroduc in acelasi vas de
reactie (spalat in prealabil), unde sunt spalate sub agitare energica cu 10 | apa deminera-
lizata, timp de 20 min, la temperatura de 50°C, operatia fiind apoi repetata de inca 2 ori. Se
obtin asfel fibre de acetat de celuloza grefate, continand 5,16 % acrilamida, gradul de grefare
fiind calculat dupa continutul de azot al fibrelor, determinat prin metoda Kjeldal. Fibrele
spalate sunt reintroduse in vasul de reactie si se adauga 12 | solutie apoasa preparata din
0,96 | solutie 50% de glutardialdehida in apa si restul apa demineralizatd adusa la pH 9,5 cu
solutie de NaOH 10%. Fibrele grefate sunt [asate sa reactioneze cu glutaraldehida la tem-
peratura camerei (20°C) timp de 60 min, sub agitare lentd. Dupa aceea fibrele sunt retinute
prin filtrare si reintroduse in vasul de reactie (spalat in prealabil), unde se introduc 10 | apa
demineralizata pentru spalare. Spalarea se face timp de 10 min, latemperatura camerei, sub
agitare energica. Apoi operatia de spalare se repeta in aceleasi conditii. Fibrele sunt apoi
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas de reactie similar cu primul, dar racit cu sola. in
vasul de reactie se adauga 15 | solutie preparatéd prin dizolvarea a 90 g xilanaza
(PULPZYME) in 15 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M (avand pH 5). Fibrele sunt lasate
sa reactioneze cu enzima la temperatura de 3°C timp de 150 min, sub agitare lenta. Fibrele
obtinute sunt retinute prin filtrare si apoi sunt reintroduse in vasul racit cu sola (spalat in
prealabil cu multd apa). in vas se adaugéa 10 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M pentru
spalare. Spalarea se face la temperatura de 3°C timp de 20 min. Operatia de spalare se
repeté in aceleasi conditii. Dupa cele doua spalari, fibrele contindnd enzima imobilizata sunt
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas in care se adauga 10 | tampon acetat de sodiu
0,2 M, iar vasul, bine inchis, se pastreaza intr-o camera frigorifica la temperaturade 4 £ 1°C.
Fibrele de acetat de celulozd modificate obtinute au prezentat un continut de xilanaza de
9,28%, calculat din cresterea continutului de azot fatd de fibrele grefate cu acrilamida.
Determinarea continutului de azot al fibrelor finale s-a facut tot prin metoda Kjeldal. Fibrele
au prezentat urmatoarele caracteristici fizico-mecanice: Titlul: 1,67 den, Rezistenta: 2,89 df,
Tenacitatea: 1,73 gf/den, Alungirea la rupere: 18,2%. Fibrele obtinute s-au utilizat in reactia
de depolimerizare a xilanului. Pentru aceasta s-a introdus o cantitate cunoscuta de fibra,
intr-o solutie cu concentratia de 1% xilan de mesteacan in tampon acetat de sodiu 0,2 M.
Proba a fost lasatéd sa reactioneze la 50°C, timp de o ora, dupa care s-a determinat
cantitatea de zaharuri reducatoare obtinuta. in paralel s-a efectuat o reactie in aceleasi
conditii, dar in loc de fibra s-a introdus cantitatea de enzima libera corespunzatoare celei
imobilizate pe fibra. S-a constatat cd enzima imobilizatd pe fibre prezintd 32,6% din
activitatea enzimei libere. Dupa reactie, fibra a fost refolosita in alte doua reactii succesive
de depolimerizare a xilanului de mesteacan, efectuate in aceleasi conditii, constatandu-se
ca activitatea enzimaticé scade dupa 3 reactii la 79,8% din activitatea enzimatica initiala a
fibrei, ceea ce dovedeste imobilizarea covalenta a enzimei pe fibrele de acetat de celuloza.

Exemplul 2. intr-un vas de reactie, cu manta de incalzire si agitator cu palete cu
turatie reglabild, cu capacitatea de 30|, se introduc 0,1 kg fibre de diacetat de celuloza, cu
finetea 5,98 den si lungimea de taiere 10 mm, 1 kg toluen (circa 1,15 1) si 0,05 kg peroxid de
benzoil (contindnd 25% gravimetric apa). Se porneste o usoara agitare si incalzirea in
manta. Amestecul este mentinut la temperatura de 90°C timp de 60 min, sub o usoara
agitare. Apoi, in acelasi vas, se adauga 10| solutie apoasa, preparata din 0,5 kg acrilamida,
10 g dodecil sulfat de sodiu si restul apa. Amestecul este mentinut la temperatura de 70°C
timp de 180 min, sub o agitare energica. Dupa scurgerea timpului de grefare, amestecul de
reactie este filtrat, pentru retinerea fibrelor grefate, care se reintroduc in acelasi vas de
reactie (spalat in prealabil), unde sunt spélate sub agitare energica cu 15 | apa
demineralizata timp de 15 min, la temperatura de 40°C, operatia fiind apoi repetata de inca
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2 ori. Se obtin asfel fibre de acetat de celuloza grefate, continand 4,23% acrilamida, gradul
de grefare fiind calculat dupa continutul de azot al fibrelor determinat prin metoda Kjeldal.
Fibrele spalate sunt reintroduse in vasul de reactie si se adauga 8 | solutie apoasa preparata
din 0,96 | solutie 50% de glutaraldehida in apa si restul apa demineralizatd adusala pH 10,5
cu solutie de NaOH 10%. Fibrele grefate sunt |asate sareactioneze cu glutaraldehida la tem-
peratura camerei (20 °C) timp de 120 min, sub agitare lentd. Dupa aceea fibrele sunt retinute
prin filtrare si reintroduse in vasul de reactie (spalat in prealabil), unde se introduc 8 | apa
demineralizata pentru spalare. Spalarea se face timp de 15 min, latemperatura camerei, sub
agitare energica. Apoi operatia de spalare se repeta in aceleasi conditii. Fibrele sunt apoi
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas de reactie similar cu primul, dar racit cu sola. in
vasul de reactie, se adaugd 10 | solutie, preparata prin dizolvarea a 80 g xilanaza
(PULPZYME) in 10 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M (avand pH 5). Fibrele sunt lasate
sa reactioneze cu enzima la temperatura de 5°C timp de 120 min, sub agitare lenta. Fibrele
obtinute sunt retinute prin filtrare si apoi sunt reintroduse in vasul racit cu sola (spalat in
prealabil cu multd apa). in vas se adaugé 8 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M pentru
spalare. Spalarea se face la temperatura de 5°C timp de 30 min. Operatia de spalare se
repeté in aceleasi conditii. Dupa cele doua spalari, fibrele continand enzima imobilizata sunt
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas in care se adauga 8 | tampon acetat de sodiu
0,2 M, iar vasul, bine inchis, se pastreaza intr-o camera frigorifica la temperatura de 4 £ 1°C.
Fibrele de acetat de celulozd modificate obtinute au prezentat un continut de xilanaza de
5,40%, calculat din cresterea continutului de azot fatd de fibrele grefate cu acrilamida.
Determinarea continutului de azot al fibrelor finale s-a facut tot prin metoda Kjeldal. Fibrele
au prezentat urmatoarele caracteristici fizico-mecanice: Titlul: 6,34 den, Rezistenta: 9,64 df,
Tenacitatea: 1,52 gf/den. Alungirea la rupere: 19,5%. Fibrele obtinute s-au utilizat in reactia
de depolimerizare a xilanului. Pentru aceasta s-a introdus o cantitate cunoscuta de fibra
intr-o solutie cu concentratia de 1% xilan de mesteacan in tampon acetat de sodiu 0,2 M.
Proba a fost Iasata sa reactioneze la 50°C, timp de o ora, dupa care s-a determinat canti-
tatea de zaharuri reducatoare obtinuta. In paralel s-a efectuat o reactie in aceleasi conditii,
darin loc de fibra s-aintrodus cantitatea de enzima libera corespunzatoare celei imobilizate
pe fibra. S-a constatat ca enzima imobilizata pe fibre prezinta 47,8% din activitatea enzimei
libere. Dupa reactie, fibra a fost refolosita in alte doua reactii succesive de depolimerizare
a xilanului de mesteacan, efectuate in aceleasi conditii, constatandu-se ca activitatea
enzimatica scade dupa 3 reactii la 82,3% din activitatea enzimatica initiala a fibrei, ceea ce
dovedeste imobilizarea covalenta a enzimei pe fibrele de acetat de celuloza.

Exemplul 3. intr-un vas de reactie, cu manta de incalzire si agitator cu palete cu
turatie reglabild, cu capacitatea de 30|, se introduc 0,1 kg fibre de diacetat de celuloza, cu
finetea 3,23 den si lungimea de taiere 12 mm, 1,2 kg toluen (circa 1,4 1) si 0,06 kg peroxid
de benzoil (continand 25% gravimetric apad). Se porneste o usoara agitare si incalzirea in
manta. Amestecul este mentinut la temperatura de 80°C timp de 90 min, sub o usoara
agitare. Apoi, in acelasi vas, se adauga 12 | solutie apoasa, preparata din 0,8 kg acrilamida,
14 g dodecil sulfat de sodiu si restul apa. Amestecul este mentinut la temperatura de 80°C
timp de 140 min, sub o agitare energica. Dupa scurgerea timpului de grefare, amestecul de
reactie este filtrat, pentru retinerea fibrelor grefate, care se reintroduc in acelasi vas de
reactie (spalat in prealabil), unde sunt spalate sub agitare energica cu 15 | apa deminerali-
zata timp de 15 min, la temperatura de 40°C, operatia fiind apoi repetata de inca 2 ori. Se
obtin asfel fibre de acetat de celuloza grefate, continand 4,66% acrilamida, gradul de grefare
fiind calculat dupa continutul de azot al fibrelor determinat prin metoda Kjeldal. Fibrele
spalate sunt reintroduse in vasul de reactie si se adaugéa 10 | solutie apoasa preparata din

5

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47



11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

RO 123280 B1

1 | solutie 50% de glutaraldehida in apa si restul apa demineralizata adusa la pH 10,5 cu
solutie de NaOH 10%. Fibrele grefate sunt |asate sa reactioneze cu glutaraldehida la tempe-
ratura camerei (20°C) timp de 100 min, sub agitare lentd. Dupa aceea fibrele sunt retinute
prin filtrare si reintroduse in vasul de reactie (spalat in prealbil), unde se introduc 8 | apa
demineralizata pentru spalare. Spalarea se face timp de 15 min, la temperatura camerei, sub
agitare energica. Apoi operatia de spalare se repeta in aceleasi conditii. Fibrele sunt apoi
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas de reactie similar cu primul, dar racit cu sola. in
vasul de reactie, se adauga 12 | solutie, preparatd prin dizolvarea a 85 g xilanaza
(PULPZYME) in 12 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M (avand pH 5). Fibrele sunt lasate
sa reactioneze cu enzima la temperatura de 4°C timp de 120 min, sub agitare lenta. Fibrele
obtinute sunt retinute prin filtrare si apoi sunt reintroduse in vasul racit cu sola (spalat in
prealabil cu multd apa). in vas se adauga 8 | solutie tampon acetat de sodiu 0,2 M pentru
spalare. Spalarea se face la temperatura de 4°C timp de 30 min. Operatia de spalare se
repeté in aceleasi conditii. Dupa cele doua spalari, fibrele contindnd enzima imobilizata sunt
retinute prin filtrare si introduse intr-un vas in care se adauga 8 | tampon acetat de sodiu
0,2 M, iar vasul, bine inchis, se pastreaza intr-o camera frigorifica la temperaturade 4 £ 1°C.
Fibrele de acetat de celulozd modificate obtinute au prezentat un continut de xilanaza de
6,74 %, calculat din cresterea continutului de azot fata de fibrele grefate cu acrilamida.
Determinarea continutului de azot al fibrelor finale s-a facut tot prin metoda Kjeldal. Fibrele
au prezentat urmatoarele caracteristici fizico-mecanice: Titlul: 3,42 den, Rezistenta: 5,54 df,
Tenacitatea: 1,62 gf/den, Alungirea la rupere: 18,7%. Fibrele obtinute s-au utilizat in reactia
de depolimerizare a xilanului. Pentru aceasta s-a introdus o cantitate cunoscuta de fibra,
intr-o suspensie cu concentratia de 1% celuloz& defibraté (cu gradul mediu de polimerizare
890) in tampon acetat de sodiu 0,2 M. Proba a fost lasata sa reactioneze la 50°C, timp de
o ora, dupa care, suspensia de celuloza s-a filtrat si s-a determinat gradul mediu de polime-
rizare al celulozei obtinute. in paralel s-a efectuat o reactie in aceleasi conditii, dar in loc de
fibra s-aintrodus cantitatea de enzima libera corespunzatoare celei imobilizate pe fibra. Prin
raportul intre gradul mediu de polimerizare al celulozei initiale si finale, s-a determinat
activitatea enzimei imobilizate si respectiv a celei libere. S-a constatat ca enzimaimobilizata
pe fibre prezintd 21,9% din activitatea enzimei libere. Dupa reactie, fibra, spalata in tampon
de acetat de sodiu 0,2 M a fost refolosita in alte doua reactii succesive de depolimerizare a
celulozei, efectuate in aceleasi conditii, constatandu-se ca activitatea enzimatica scade dupa
3 reactii la 62,5% din activitatea enzimatica initiala a fibrei, ceea ce dovedeste imobilizarea
covalenta a enzimei pe fibrele de acetat de celuloza.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a fibrelor de acetat de celulozd cu enzime imobilizate
covalent, caracterizat prin aceea ca fibrele se trateaza mai intai cu o solutie de peroxid de
benzoil in toluen, apoi cu o solutie apoasa de acrilamida si dodecilsulfat de sodiu, dupa care,
gruparile amidice formate pe fibre se activeaza prin tratarea cu o solutie apoasa de
glutardialdehida si, in final, fibrele se trateaza cu o solutie de enzima dizolvata in tampon de
acetat de sodiu 0,2 M, dupa care, se spald cu tampon de acetat de sodiu 0,2 M pana la
completa indepartare a enzimei necuplate.

2. Procedeu de obtinere a fibrelor de acetat de celuloz& cu enzime imobilizate
covalent, conform revendicéarii 1, caracterizat prin aceea ca tratarea cu solutie de peroxid
de benzoil in toluen are loc timp de 60-120 min, sub agitare lentd, la temperatura de
70-90°C, la un raport masic toluen:diacetat de celuloza de 10:1-15:1 si la un raport masic
peroxid de benzoil:diacetat de celuloza de 0,5:1-0,7:1.

3. Procedeu conform revendicéarii 1, caracterizat prin aceea ca tratarea cu solutie
apoasa de acrilamida si dodecil sulfat de sodiu are loc timp de 120-180 min, sub agitare
energica, la temperatura de 70-80°C, la un raport masic flotad apoasa:diacetat de celuloza
de 100:1-200:1 si la un raport masic acrilamida:diacetat de celuloza de 5:1-10:1, cu
concentratia de dodecil sulfat de sodiu faté de acrilamida de 1-2% gravimetric, si este urmata
de spalari intense cu apa demineralizata, la temperatura de 40-50°C, la un raport de
flota:diacetat de celuloza 100:1-150:1.

4. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca activarea gruparilor
amidice se face prin tratarea cu o solutie apoasé 4-6%, in procente de masa/volum, de
glutardialdehida, avand pH = 9,5-10,5, la un raport de flota:diacetat de celuloza de 80:1-
120:1, timp de 60-120 min, la temperatura de 20°C, sub agitare lentd, fiind urmata de doua
spalari intense cu apa demineralizatd, la temperatura de 20°C, si la un raport de
flota:diacetat de celuloza de 80:1-100:1.

5. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca tratarea fibrelor cu
solutia de enzima se face cu o solutie 0,6-0,8%, in procente de maséa/volum, xilanaza in
tampon de acetat de sodiu 0,2 M, la un pH = 5, la un raport de flota:diacetat de celuloza de
100:1-150:1, la temperatura de 3-5°C, timp de 120-150 min, sub o usoara agitare, fibrele de
diacetat de celuloza cu enzima astfel imobilizatd covalent fiind apoi spalate la 3-5°C cu
tampon de acetat de sodiu 0,2 M, la un raport de flota:diacetat de celuloza de 80:1-100:1,
sub agitare energica.
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