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Frengangsmide til fremstilling af polymere ved photo-polymerisa=-
tion, iser ved UV-bestraling af umettede, olefiniske monomere i
vandig oplesning med polyhydroxylerede tilsmtningsmidler med mindst
2 sekundsre alkoholgrupper, f.eks. sukkerarter eller gluconsyre el-
ler gluconater, i nerverelse af photoinitiatorer. Photo-polymerisa~
tionen foreghr ved bestrdling af oplesningen pi et endelost bind i
op til 3 trin.

Demne fremgangsmade i forbindelse med valget af tilsztningsmidler-
ne muligger optimale egenskaber for de polymere i henseende til an-
vendelsen som flokkuleringsmidler, dvs. hurtig og fuldstezndig op-
loselighed i vand samtidig med hejt grenseviskositetstal, selv un-
der oparbejdning af udgangsmonomere med swdvanligvis uheldigt he-
je indhold af urcnheder, f.eks. ved acrylamid udtrykt ved hejt sy-
retal.
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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade til
fremstilling af vandopleselige organiske acrylpolymere
ved ultraviolet bestraling, hvilke polymere i serlig
grad er anvendelige som flokkuleringsmidler. Det er 7
velkendt at fremstille flokkuleringsmidler ved foto-po-
lymerisation af acrylmonomere, serligt af acrylamid,
methacrylamid, acrylsyre eller methacrylsyre evt. i
saltform og af kvaternazre ammoniumsalte af dialkylamino-

alkyl(meth)acrylater.

Man kraver sadvanligvis af disse organiske polymere flok-
kuleringsmidler savel som af de forskellige fremgangs-
mader til fremstilling af disse en hel serie karakteris-
tiske egenskaber, hvoraf visse ofte er modstridende:
flokkuleringsmidlerne ber vare opleselige i vand, de ber
have en sa hsj molekylvagt som muligt (hej grensevisko-
sitet); nar de opleses i vand, er det sa& vidt muligt ned-
vendigt, at de ikke efterlader noget uopleseligt bund-
fald; deres oplesningshastighed 1 vand bsr vere sa stor
som muligt; det er nedvendigt at fremstille dem ved po-
lymerisation af vandige oplesninger, der er sa koncentre-

rede som muligt med hensyn til monomer, for at fabrika-

'tionsanordningens produktivitet er god, men samtidigt er

det nedvendigt at fjerne de kalorier, der frigeres under

denne polymerisation for at holde foto-polymerisations-

. miljeet ved en sd lav temperatur som muligt for at undga

nedbrydning af molekylvegten og den eventuelle dannelse
af fraktioner, der er uopleselige 1 vand; det er yderli-

gere nsdvendigt, at polymerisationen foregadr indtil et

- g4 fremadskredet stadium som muligt, for at indholdet af

tilbageblevne monomere i flokkuleringsmidlet er sa lavt
som muligt; endelig ber, dersom man benytter sig af til-
setningssstoffer til foto-polymerisationen, disse vere
s& vidt muligt uden lugt og ikke-toxiske. Endelig er det
pnskverdigt, at pH-verdien af den oplesning, som under-
kastes foto-polymerisationen, ikke er for hsj, sarligt
nar den eller de anvendte monomere er-lesomme over for

forsabning.
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Det er allerede vanskeligt at gennemfere og kombinere
alle disse formal, nar de monomere er rene; men det bli-
ver endnu vanskeligere med monomere, der indeholder uren-

heder.

Det er sdledes, at acrylamid indeholder urenheder, i sar-
deleshed nar det drejer sig om acrylamid, der stammer

fra hydrolyse af acrylonitril og serligt fra hydrolyse

ved hjelp af svovlsyre. Disse urenheder, hvis art endnu

er ukendt, har normalt en sur karakter, hvilket tillader
at bedsmme graden af forurening af den monomere ved at
médle dens syretal. Det er dog ikke tilstrzkkeligt at neu-
tralisere den monomere, og derigennem at neutralisere u-
renhederne til fjernelse af disses ubehagelige virkninger,
saledes at verdien af syretallet ikke angiver en absolut

verdi for renheden af acrylamidet.

Man madler syretallet ved neutralisation med 0,1 N natri-
umhydroxid (omslag markeret ved hjzlp af phenclraedt) af
en oplesning indeholdende 90 cm3 rent vand og 10 g acryl-
amid, og man udtrykker dette syretal i mg KOH, som er

nedvendigt til at neutralisere 1. g acrylamid.

Stigningen i syretal af acrylamid (acrylamid stammende

fra svovlsur hydrolyse af acrylonitril, og som ikke har un-
dergaet nogen serlig neutralisationsbehandling) ledsages
af uheldige virkninger, som ggr sig mere og mere galdende.
Disse uheldige virkninger har en tilbsjelighed til at
vise sig ferst og fremmest ved en forlangelse af tiden
for oplesningen i vand, men de kan g8 helt op til dan-
nelse af uopleselige geler. Med et syretal p& 0,4 iagt-
tager man allerede betydelige uheldige virkninger; varig-
heden for oplesning af flokkuleringsmiddel i vand kan
foreges til 5 gange eller endog 10 gange simpelt hen ved

at forsge syretallet nogle tiendedele enheder.
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Disse uheldige virkninger iagttages ikke alene for de
ovennavnte urenheder af acrylamid, men lige sd vel for
enhver anden slags urenhed i andre monomere. Acrylsyre
indeholder saledes ofte acrolein, som har uheldige virk-
ninger ved meget lave indhold: indvirkningen deraf er
merkbar allerede ved 5 ppm (parts per million) acrolein
i acrylsyre. For monomere af Eypen kvaterneare ammonium-
forbindelser er der ogsd andre skadelige urenheder; man
har derfor foreslaet fremgangsmader til rensning af sé-

danne monomere (britisk patentskrift nr. 1 459 811).

Fremgangsmader til fremstilling af polymere ved foto-
polymerisation i tyndt lag pd et bevegeligt underlag

er omtalt i fransk patentskrift nr. 2 327 258 samt i-

ser i Norsk patentskrift nr. 148 850 (tilhsrende anso-
geren). 1 disse eksempler pd den kendte teknik omtales
ikke anvendelsen af polyhydroxylerede forbindelser i den
monomerblanding, der skal foto-polymeriseres, hvilken an-
vendelse ifelge den foreliggende opfindelse overrasken-
de har vist sig at muliggere en-gunstig optimering af
reaktionsbetingelserne med opnaelse af egnet, letoplaese-

ligt slutprodukt udvisende hgje grenseviskositetstal.

Den foreliggende opfindelse har séledes til formal at
tilvejebringe en forbedret fremgangsmade til fremstil-
ling af organiske polymere, der er anvendelige som flok-

kuleringsmidler.

Ved fremgangsmaden anvendes foto-polymerisation, og
der opnas flokkuleringsmidler af hej kvalitet ogsa i

de tilfezlde, hvor udgangsmonomerene ikke er meget rene.

Endvidere tilvejebringes en foto-polymerisations-fremgangs-
mdde for acrylholdige monomere, som ikke nedvendigger
anvendelsen af meget hsje pH-vardier i den vandige oples-
ning af disse monomere, der underkastes foto-polymerisa-

tion, og man opnar flokkuleringsmidler, der er tilstrakke-
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ligt hurtigt opleselige i vand, og som ikke indeholder

bestanddele, der er uopleselige i vand.

Endelig tilvejebringes tilsetningsmidler til polymerisa-
tion, som letter solubiliseringen af flokkuleringsmidler-
ne uden at man i vesentlig grad formindsker disse flokku-
leringsmidlers molekylvagt, og dette selv nadr man anven-
der varierende og/eller betydelige mengder tilsetnings-

stoffer og monomere af meget varierende kvalitet.

Man har nu fundet, at man kan opna dette formal ved
hjelp af en hidtil ukendt fremgangmade, som udger den

foreliggende opfindelse.

Opfindelsen angadr en fremgangsmade af den i krav 1l's
indledning navnte art, og opfindelsen er ejendommelig

ved det i krav 1's kendtegnende del anfarte.

Som polyhydroxyleret forbindelse til foto-polymerisa-

tion af denne type anvender man sddanne, som yderlige-

re indeﬁolder i det samme molekyle en eller to carboxyl-

syregrupper (p3 syreform eller i form af et salt,

dve. et carboxylat) og ganske serligt sddanne, som til-

herer sukkerarterne (eller oserne), serligt sédanne,

som indeholder 5 eller 6 carbonatomer; nar det drejer

sig om salte, foretrazkker man alkaliske salte (inklusive

NH, ™)
4

i det medium, der underkastes foto-polymerisationen.

s idet saltdannelsen for evrigt kan udferes in situ

Blandt sarligt anvendelige tilsetningsstoffer kan man
sédledes navne sorbitol; saccharinsyre og gluconsyre
og deres salte med natrium eller kalium eller ammoniumj

carboxymethylcellulose og diacid-stivelse.

Den ifelge opfindelsen anvendte mangde polyhydroxyleret
tilsetningsstof er i almindelighed pé& mellem 0,1 og 20
o

vegt-%, fortrinsvis mellem 0,5 og 10 vegt-% i forhold

til den samlede mengde af den eller de anvendte monomere.
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Bestralingens balgelengde er fortrinsvis mellem 300
og 400 nm (UV-stréling).

Den fra begyndelsen ibrugtagne oplesning af monomer
indeholder et middel til fremme af foto-polymerisation
og eventuelt andre tilsetningsmidler til foto-polymeri-

sation.

Som monomere, der er ganske sarligt anvendelige til
opfindelsens formal, kan man sarligt navne acrylamid,
methacrylamid; acrylsyre, methacrylsyre, og disses salte
eller estere, serligt alkalisaltene; og acrylater og
methacrylater af aminoalkyler, idet disse forbindelser
fortrinsvis er kvaterniserede og i pakommende tilfazlde
fortrinsvis indeholder 4-16 carbonatomer i den kvater-
niserede aminocalkyldel; anvendelsen af disse'monomere
for sig selv eller i blénding forer til homopolymere
eller copolymere flokkuleringsmidler, idet arten og

de indbyrdes mangeforhold af disse monomere selvfeglge-
lig velges saledes, at man opnar vandopleselige polymere;
man kan saledes ogsd anvende acrylonitril og methacrylo-
nitril som monomere, men man foretrakker at begranse
deres indhold i forhold til de andre monomere til mindre

end 3 vegt-%.

De foretrukne monomere er acrylamid, acrylsyre og disses
alkaliske salte samt de kvaterniserede methylacrylater

af dialkylaminoalkyl (i form af chlorid eller sulfat).

Koncentrationen af den vandige monomeroplesning, der ud-
settes for foto-polymerisation, er i almindelighed pa

mellem 30 og 90 vagt-%.

Med acrylamid og acrylaterne er koncentrationen i almin-
delighed p& mellem 30 og 70 %, fortrinsvis mellem 40 og
60 %.
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Med saltene af kvaternare ammoniumforbindelser, serligt
sddanne, der er afledt af methacrylater af aminocalkyler,
er koncentrationen i almindelighed p& mellem 40 og 90

vegt-%, fortrinsvis mellem 70 og 88 vegt-%.

Med acrylamid i forbindelse med kvaternezre salte af me-
thacrylater af aminoalkyler er koncentrationen af den
vandige monomeroplesning i almindelighed pa mellem 40

og 70 vegt-%, fortrinsvis mellem 45 0og 65 %.

Forbindelserne, der fremmer foto-polymerisation, som li-
geledes kaldes fotoinitiatorer, er af i sig selv velkendt
type. Man kan serligt navne diacetyl, dibenzoyl, benzo-
phenon, benzoin og disses alkylethere, serligt disses
ethere med methyl, ethyl, propyl og isopropyl. Indhol-
det af fotoinitiator i den oprindelige oplesning af mo-
nomer, der underkastes foto-polymerisation, er i almin-
delighed pa mellem 0,005 og 1 vegt-% i forhold til den
eller de anvendte monomere, fortrinsvis mellem 0,01 og
0,5 %. Man kan ogs& anvende antraquinonholdige tilsat-
ningsstbffer til foto-polymerisation som omtalt i fransk
patentskrift nr. 2 327 258.

Det bevagelige baremateriale, pa hvilket man anbringer
den vandige oplesning af monomer, der skal foto-polyme-
riseres, bestar i almindelighed af et endelsst band el-
ler i visse tilfaelde af flere pa hinanden felgende ende-
lese band (idet bé&nd nr. 2 kun trader i funktion, efter
at det foto-polymeriserede miljs er overgdet til fast
form). Tykkelsen af det lag vandig oplesning, der skal
undergd foto-polymerisation, er i almindelighed p& mel-
lem 2 og 20 mm, fortrinsvis mellem 3 og 8 mm. Det bevage-
lige baremateriale er fortrinsvis et vandskyende bzrema-
teriale; blandt materialer, der er egnede som barestof,
kan nzvnes polyperfluorolefiner (homo- eller copolymere),
metaller, som kan vare dekkede eller ikke af en vand-

skyende plastfilm, som f.eks. en polyesterfilm.
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Med det formdl at borttage den varme, der er dannet ved
foto-polymerisationen, er det sadvanligt at ksle det be-
vegelige beremateriale til foto-polymerisationen. Denne
keling sker mest bekvemt pa den nedre overflade af det
bevegelige bazremateriale fortrinsvis ved pasprejtning

af koldt vand. Man holder temperaturen i polymerisations-
miljéet lavere end ca. 70 °C, fortrinsvis lavere end

60 °C. Det er dog under tiden muligt at undlade

at foretage en keling, serligt nar en betydelig del af
de monomere allerede er polymeriseret, f.eks. nar ind-
holdet af resterende monomer €er mindre end 10%, fortrins-
vis mindre end 2% (efter veagt i forhold til den samlede
masse, der underkastes foto-polymerisation). pH-vardien
af de vandige monomeroplesninger, der underkastes foto-
polymerisation, er i almindelighed p& mellem 4 og 13.
Den helt bestemte verdi af pH afhanger af f&rskellige
faktorer, serligt af de bestemte monomere, der arbejdes
med, og af den molekylvegt, som man tilsigter, savel som
af de til de monomere knyttede urenheder. Ved at forheje
pH-verdien opndr man i almindelighed at undgad tverbin-
ding med de hejeste molekylvegte (idet tverbindingen
medferer uopleselige fraktioner). En positiv side ved
tilsetningsmidlerne ifelge den fereliggende opfindelse
er, at de tillader anvendelsen af lavere pH-verdi-

er end ved de hidtil kendte fremgangsméder (for monomere
af fastlagt art og koncentration, og nar man forsgger
mest effektivt at opnd polymere med de hejest mulige mo-
lekylvegte; dette finder sted.fzrst og fremmest med de
sakaldt anionaktive monomere, dvs. med kationbyttergrup-
per, idet den praktiske zone for pH-vardien senkes fra
12-13 indtil 9-11,5). '

Ifelge det, som er anfert i det ovenstdende, bestar den
foreliggende opfindelse i, at man underkaster en vandig
oplesning af monomere acrylforbindelser foto-po-
lymerisaiton under de betingelser, som er blevet fast-

lagt. Det md dog forstés, og det er ganske klart, at
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det er udelukkende i begyndelsen, at det milje, der skal
foto-polymeriseres, er i en tilstand af vandig oplasning
og af den art og de koncentrationer, som er fastlagt
ovenfor; efterhdnden som foto-polymerisationen skrider
frem, bliver foto-polyﬁerisationsmediet derimod mere og

mere viskest, indtil det overgdr i fast tilstand.

Selve foto-polymerisationen kan udfgres i én eller flere
faser; den atmosfere, der ligger over (dvs. som er pla-
ceret oven pa) Foto-polymerisationsmiljaet, er i almin-
delighed og fra begyndelsen befriet for oxygen, hvilket
mest bekvemt opnés ved gennemskylning med en inert gas-
art. Man kan dog ogséa arbejde i narver af oxygen, sar-
ligt ndr kan inkorporerer passende tilsatningsmidler i
den oplesning, der skal foto-polymeriseres, eller nar
indholdet af ikke-polymeriseret monomer i foto-polyme-
risationsmiljset er blevet ringe, f.eks. lavere end 10%,
fortrinsvis lavere end 5% (efter vegt i forhold til den

masse, der underkastes foto-polyemrisation).

Man kan saledes ga videre med UV-bestradlingen, indtil
foto-polymerisationen har ladet hovedmengden af de mono-

mere forsvinde.

Ifelge en fordeYagtig udferelsesform kan man belyse i
flere faser. Man kan sdledes i en faorste fase (1-20 mi-
nutter, fortrinsvis 3-7 minutter) belyse med UV-lys med
belgelangde pé mellem 300 og 450 nm, idet middelstyrken
af den aktive bestrdling er pd mellem 20 og 300 watt/mz,
og indholdet af oxygen i atmosferen (som befinder sig
oven over foto-polymerisationsmiljeet) er mindre end 5
volumenprocent, fortrinsvis mindre end 0,5%, og derpé

i en anden fase (1-20 minutter, fortrinsvis 3-10 minut-
ter) belyse med UV-lys med bolgelengde ligeledes pa mel-
lem 300 og 450 nm, hvis middelstyrke af aktiv stréling
er pd mellem 300 og 2000 watt/mz, 0g hvor oxygenindhol-
det ligeledes er mindre end 5%, fortrinsvis mindre end
0,5%.



10

15

20

25

30

DK 156136 B

I pakommende tilfalde kan disse to faser kompletteres
med en tredie fase (sadvanligvis 20 minutter til 3 timer,
fortrinsvis 25 til 90 minutter) med bestraling af det
dannede, ikke-flydende lag (hyppigst som en gummi), idet
bestralingen finder sted i luft uden kgling af baremate-

rialet, medens de to farste faser finder sted med keling

‘af berematerialet), og idet: m1ddelstyrken af den aktive

strdling er pd mellem 20 og 500 watt/m .

Ved en sadan fremgangsmade, hvor man arbejder i tre
trin, foretrekker man at befugte atmosfaren i alle trine-
ne, savel ndr det drejer sig om en atmosfere uden oxygen-

indhold, som ndr det drejer sig om luft.

De efterfslgende eksempler belyser opfindelsen.

EKSEMPEL 1

I et oplesningskar fremstiller man en oplesning ved ef-

ter hinanden feolgende tilsetning under omraring af:

65,25 kg ionbyttet vand
. 47,5 kg acrylamid med syretal 0,6 (stammende
fra svovlsyre-hydrolyse af acrylonitril)
19,5 kg af en vandig oplesning af natriumhydroxid
50 vegt-%
0,45 kg natriumgluconat.

Denne oplesning sazttes til toppen af en blandingssejle;

i den samme ssjle tilsetter man i sejlens top en fortyn-
det oplegsning af natriumhydroxid indeholdende 30%, hvil-
ket tillader regulering af pH- v&rdlen til 10,5, i midten
af sejlen med en hastighed pa 137 cm /tlme en oplesning
af benzoinisopropylether i acrylsyre, i sejlens bund en
tilstrakkelig mengde nitrogen til at holde indholdet af
oxygen, der er oplest i den veske, der kommer fra sejlens
bund, lavere end eller lig med 0,15 mg oxygen pr. liter

oplesning.
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Den afluftede, vandige oplesning af monomer udstremmer
kontinuert med en hastighed pad 31 1/time p& et rustfrit
stdlband, der er 48 cm bredt, og som barer to ens side-
kanter for at undgd udstremning til siderne. Derudover
er bandet let haldet i bevagelsesretningen for at undga
udstremning af oplesningen mod bagenden. Den gasformige
atmosfare oven over bandet er afgranset af glasplader,
og den er befriet for oxygen ved hjelp af en fugtig ni-
trogenstrem. Metalbandet bevager sig med en hastighed

pd ca. 24 cm pr. minut. Ved denne hastighed er tykkel-
sen af laget af monomer oplesning ca. 4,5 mm. Bandet,
der pa sin underside afksles af 15 °C koldt vand, under-
kastes i en lengde af 3,6 m en ferste fase af bestréling,
der er sdledes sammensat: pd 165 cm anbringer man vin-
kelret pd bandets bevagelsesretning og i en afstand pa
10 cm derfra 23 lavtryks-kviksslvsdamplamper, der hver
har en elektrisk kraft pa 40 watt (marke Philips TLAK

40 w/05), hvilket svarer til i UV en middel modtaget ef-
fekt pa ca. 80 watt/mz, under hensyntagen til de forskel-
lige svind; derpa fslger en anden belysningsfase efter
den forste, som er sdledes sammensat: pd de resterende
195 cm anbringes 4 hejtryks-kvikselvsdamplamper hver med
en elektrisk effekt pa 2000 watt (merke Philips HTQ 7).
Disse 4 lamper er anbragt i bandets bevagelsesretning,
hvilket svarer til i UV en effekt péa ca. 400 watt/mz.
Varigheden af bestralingsfaserne b og c er pa ca. 15 mi-

nutter.

Man har felgende tabellariske fremstilling af kerslen:

Bestralings- Overflade- :
langde temperatur Produktets art
30 cm : 18 °C Tréaddannende produkt
60 cm 42 ©°C Viskost produkt
90 cm 47 °C Plastisk produkt
120 cm 45 °C Plastisk produkt
150 cm 32 °C Plastisk produkt
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Udtrykket "traddannende produkt" betyder, at oplesningen
har opnaet en viskositet, der er tilstrakkelig hsj til,
at den leber langsomt som en olie uden at opdeles i dréa-
ber. Ved viskost produkt forstar man en veske, der er i
stand til at flyde, men i hvilken der ikke dannes luft-
bobler, dersom man rerer den kraftigt med héanden. Ved
plastisk produkt forstar man en gel, der har en gummiag-

tig konsistens.

Efter 15 minutters bestraling opn&r man plastisk film,
der kan fjernes fra bdndet ved simpel aftrekning. Man

gennemforer derpd en tredie bestrdlingsfase i luft i-
gennem 1 time, idet man anbringer den dannede film under

en bestrdling, der er identisk og af samme intensitet
som den, der blev brugt pa de ferste 165 cm af det rust-

fri band.

Filmen snittes derpd i stykker ved hjelp af en skarema-
skine, terres i 30 minutter ved ca. 85 °C og formales

derpa til pulverform.

Dette pulver opleses fuldstendig i vand af stuetempera-
tur i lebet af 16 timer med en koncentration pa 5 g/l

polymer, og det udviser en granseviskositet pa 19 dl/g.

EKSEMPEL 2

Man gentager eksempel 1, idet man dog anvender et acryl-

amid med et syretal pd 0,04 (i stedet for 0,6).

Man opnar efter formaling et pulver, der opleser sig i
vand pa tre timer (koncentration 5 g/l), og som har en

grenseviskositet pa 19 dl/g.

EKSEMPEL 3

I et oplesningskar fremstiller man en oplesning ud fra

felgende bestanddele:
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. 78 kg ionbyttet vand
. 72 kg acrylamid med syretal lig med 0,6 (acrylamid
stammende fra svbvlsyrehydrolyse af acryloni--
tril).
1,8 kg natriumgluconat.

Man gennemforer foto-polymerisation analogt med eksempel
1, med undtagelse af, at oplasningen af benzoinisopropyl-
ether tilssttes med en hastighed pa 91 cm3/time (i ste-
det for 137), og at pH fastlagges P4 10 (i stedet for
10,5).

Man opnar efter formaling et pulver, der opleser sig
fuldstendigt p& 24 timer (koncentration 5 g/l), og som
udviser en grenseviskositet pa 15 dl/g.

EKSEMPEL 4
Man gentager eksempel 3, men med felgende modifikation: .

Acrylamid med et syretal pd 0,04 (i stedet for 0,6).
- Man anvender kun 1,1 kg gluconat i stedet for 1,8 kg.
.-Tilsetningshastigheden af benzoinisopropyletheren er

135 cm3/time (i stedet for 91).

pH reguleres til 9 (i stedet for 10).

Man opnédr efter formaling et pulver, der opleser sig

fuldstendigt i vand p& 4 timer (koncentration 5 g/l);
dets grenseviskositet er 15 dl/g.

EKSEMPEL 5

I et oplesningskar fremstiller man en oplesning baseret

pa felgende bestanddele:
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65,25 kg ionbyttet vand
. 47,5 kg acrylamid (syretal: 0,2; dette acrylamid stam-
mer fra syrehydrolyse af acrylonitril).
17,55 kg uren acrylsyre (244 ppm hydroquinonmomomethyl-
5 ester; 3% dimer; 25 ppm acrolein; 9,2 ppm fur-
fural; 15 ppm acetaldehyd; 0,1% myresyre;
0,6% eddikesyre; 0,5% propionsyre; svovlhol-
‘dige forbindelser, hvis mengde udtrykt som
svovl er 2,2 ppm).
10 . 19,5 kg vandig natriumhydroxidoplesning 50%
. 0,45 kg natriumgluconat.
Man anvender den foto-polymerisationsfremgangsméde, der
er beskrevet i eksémpel 1. '
Man opnar et fuldstendigt vandopleseligt pulver (koncen-
15 tration: 5 g/l) p& 48 timer, og som har en grensevisko-
sitet pa 18,5 dl/g.
EKSEMPEL 6
I et oplesningskar fremstiller man en oplesning ud fra
folgende bestanddele:
20 . 65,7 kg ionbyttet vand
. 72,5 kg acrylamid med syretal lig med 0,2
9,9 kg af handelsvaren ethyltrimethylammonium-metha-
crylatchlorid (koncentration af rent produkt:
85%, idet resten op til 100% hovedsageligt be-
25 star af vand; dette handelsprodukt renses far
anvendelsen i overensstemmelse med fremgangs-
maden beskrevet i britisk patentskrift nr.
1 459 811)
1,9 kg natriumgluconat.
30 Man gar frem med foto-polymerisationen analogt med den

i eksempel

1 beskrevnerfremgangsméde, idet man dog an-

vender folgende modifikationer:
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. Benzoinisopropyletheren opleses med koncentrationen 34
g/1 i methanol, og denne oplesning szttes til den
blandlng, der skal polymeriseres, med en hastlghed
pa 103 cm /tlme

pH-verdien reguleres til 8 ved hjelp af en ammoniak-

vandsoplesning indeholdende 10 vegt-% NH40H.

Efter 15 minutters foto-polymerisation analogt med
eksempel 1 hakkes det dannede tynde lag i stykker og
terres derpad i 45 minutter ved 75 °C, hvorpa det for-

males.

Det dannede pulver opleses P& 1 time og 45 minutter i
vand af stuetempratur (koncentration: 5 g/1). Den poly-
meres grenseviskositet er ca. 10 dl/g, indholdet af res-
terende monomer er 0,15%. '



10

15

20

25

30

DK 156136 B

15

Patentkrawv:

1. Fremgangsmade til fremstilling af vandoplegselige
polymere ved bestréling ved hjelp af bslger med bslgelang-
de mellem 150 og 500 nm af et tyndt lag af en vandig
oplesning af vandopleselige acrylmonomere indeholdende

et middel til fremme af foto-polymerisering, hvilket

tynde lag kontinuert aflejres pd et bevageligt underlag,
kendetegnet ved, at den vandige oplesning

af de monomere yderligere indeholder en polyhydroxyleret
forbindelse indeholdende mindst to sekundzre alkoholgrup-
per og en eller to carboxylsyregrupper, enten i form

af en syre eller i form af et salt.

2. Fremgangsmdde ifelge krav 1, k e n detegnet
ved, at den anvendte polyhydroxylerede forbindelse er

en sukkerart, fortrinsvis indeholdende 5-6 carbonatomer.

3. Fremgangsmade ifelge krav 2, k e nde tegne t

ved, at den anvendte polyhydroxylerede forbindelse er
valgt blandt gluconsyre og natrium-, kalium- eller ammo-

niumsalte deraf.

4. Fremgangsmade ifslge ethvert af kravene 1-3, k e n -
detegnet ved, at den anvendte mengde polyhydroxy-
leret forbindelse udger mellem 0,1 og 20 %, fortrinsvis
0,5-10 %, i forhodl til den samlede anvendte mangde

monomer(e).

5. Fremgangsmade ifelge ethvert af kravene 1-4, k en -
detegnet ved, at den oprindelige vandige oples-
ning, der underkastes foto-polymerisation, har en monomer-
koncentration pa mellem 30 og 90 vegt-%, og ved, at

de anvendte monomere er valgt blandt acrylamid, acrylsyre
og dennes alkalisalte og kvaterniseret aminoalkylmethacry-

lat indeholdende 4-16 carbonatomer i den kvaternare amino-

alkyldel.
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