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A taldlmany targya polimerekben vagy kopoli-
merekben 1évo, olefin jellegld telitetlenség hidrogénezése-
ben alkalmazhatd katalizdtor prekurzor.

A taldlmény lényege, hogy egy olyan pallé-
dium(II)-sé6t tartalmaz, amely organofoszfdat, dialkilidén-
-aceton és trialkil-amménium-hidroxid komplexdld dgensek
valamelyikével komplexdlva van, és egy szerves cianid,
éter, poliéter, organofoszfin vagy organoarzin szerves

stabiliz4dld dgenssel stabilizdlva van.
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A taldlmény tdrgya dién polimerek és kopolimerek
olefin jellegl telitetlenségének szelektiv hidrogénezé-
sében haszndlhatd homogén katalizdtor-rendszerek szamara
alkalmas katalizdtor prekurzorok. Kozelebbrdl a taldlmdny
kolloiddlis pallddium/0/ katalizdtorok alkalmazdsdra
vonatkozik polimerek és kopolimerek olefines telitetlen—
ségdnek szelektiv hidrogénezése soran.

Egy ilyen kopolimer, a nitrilgumi /acetonitril-
-butadién kopolimer/ hidrogénezése olyan terméket ered-
ményez, ami olajokkal, ézonnal és savgdzokkal szemben
ellendlld, ugyanakkor megdrzi a magas, 150-175 °c nagy-
sdgl alkalmazhatdsdgi hémérsékletet. Ennek eredményeképp
az ilyen készitmények killondsen jél felhaszndlhatdk az
olyan alkalmazdsok sordn, amelyekben a kész gumi termékek
kedvezdbtlen koriilményeknek és hosszan tartdan 150 °c vagy
afolotti homérsékletnek vannak kitéve. Ezek a nitrilgumik
az ilyen alkalmazdsokban eldénySsebbek az EPDM szdrmazékok-
ndl, amelyek alkalmazhatésdgi hémérséklete hasonld, azon-
ban olajjal szembeni ellendlld képességik gyenge. A fluoro-
elasztomerek, amelyek elegendden magas alkalmazhatdsdgi
hémérséklettel rendelkeznek, és olajokkal, valamint sav-
gdzokkal szemben megfeleld ellendlld képességet mutatnak,
jelentdsen drdgdbbak, mint a nitrilgumi, ugyanakkor rugal-—
massdguk csekélyebb.

Szikségessé vdlt egy olyan, hidrogénezett nitril-

gumi készitmény elddllitdsa, amely rendelkezik a fentiekben
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leirt eldnyds mechanikai és ellendlld tulajdonsdgokkal. ,

A szakirodalombdl ismert, hogy bizonyos nemesfém-
—katalizatorok alkalmazhatdk a nitrilgumiban, valamint
mds dién polimerekben és kopolimerekben jelenlévd olefin
Jellegl telitetlenség szelektiv hidrogénezésére, s ily
médon a kivdnt jellemzdkkel rendelkezé gumi eld411litédsdra.
Az alkalmazott platina~, ruténium-, iridium- és pallddium-
sé katalizdtorok kiilénféleképpen alkalmazhatdk heterogén
és homogén fdzisban.

A szakirodalomban szdmos javasolt katalizdtor-
—rendszert irtak mdr le, beleértve a fentieket és mds
fémeket is. Ezek a heterogén rendszerek jellemzden maguk-
ban foglaljdk a fémnek a megkdtését egy szervetlen vagy
szerves hordozdén, példdul szilikagélen, szénen, titdn-
—dioxidon vagy diatémafoldon. Mds megoldds szerint e fémek
séinak vagy oxidjainak oldatait a hordozdé részecskéibe
impregndl jék, majd ezt kdovetden fémmé redukdl jdk.

A homogén rendszereknek szdmos eldnyiik van a
hasonld heterogén rendszerekkel szemben. A homogén rend-
szerek kozé sorolhatdk az olyan kolloiddlis rendszerek,
amelyekben a szuszpenddlt szildrd részecskék kelldképpen
kis méretiiek ahhoz, hogy egyfdzisu rendszerként visel-~
kedjenek. Altaldban a homogén katalizdtorok nagyobb
szelektivitdsra nyujtanak lehetdséget, mint a heterogén
rendszerek, azonos katalizdtorkoncentrdcidnil a reakcid-

sebességek nagyobbak, mivel a tomegdtalakulds nem vdlik
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sebességkorldtozdévd. A hidrogénezési reakcidkban ez
alacsonyabb hémérsékleteket és nyomdsokat tesz lehetdvé.

A heterogén rendszerekhez viszonyitva az ilyen

homogén katalizdtorok alacsonyabb koncentrdacidban is haté-

konyan alkalmazhatdk, anélkill, hogy a reakcidsebességeket
hdtranyosan befolydsolnik. Ez csdkkenti az elhaszndlt
katalizdtor visszanyerésének szlikségességét. Még haté-
konyabb lehet, ha a katalizdtor a polimer vagy kopolimer
médtrixba van belefoglalva. A homogén rendszerekben 1évd
katalizator részecskék kis mérete miatt a hidrogénezett
polimer vagy kopolimer mechanikai tulajdonsdgait a kata-
lizdtor beéplilése dltaldban nem befolydsolja hatrdnyo-
san.

A 4 816 525. és a 4 812 528. szdmi amerikai egye-~
slilt dllamokbeli szabadalmi leirds szdmos ruténium-karbo-
nil-komplexet ismertet, amelyek homcgén szerves oldat-
ban alkalmazhatdk konjugdlt diéneket tartalmazd kopoli-
merek szelektiv hidrogénezésére. A 4 746 T707. szamu
amerikai egyesiilt d1lamokbeli szabadalmi leirds kilon-
boz8 ruténiumkomplex katalizdtorokat mutat be, amelyek
specifikusan a szén-szén kotések hidrogénezését céloz-
zdk, anélkiil, hogy a nem olefin jellegi telitetlenséget
tartalmazdé csoportokat, példdul a nitrilcsoportokat
megvaltoztatnik.

Ruténiumot, rédiumot és egyéb fémeket alkalmazd

mds homogén katalizdtor-rendszerek leirdsa taldlhaté



még az aldbbi szdmi amerikai egyesiilt g1lamokbeli szaba-
dalmi leirdsokban: 3 898 208., 4 464 515., 4 581 417.,

4 795 788., 4 816 525., 4 746 707 és 4 812 528. Az ezek-
ben a szabadalmi leirdsokban ismertetett rendszerek
mindegyike a fém egy oldhatd komplexére vonatkozik, ame-
lyet a dién polimerek és kopolimerek olefin jellegl
telitetlenségének hidrogénezésére alkalmaznak.

Figyelembe véve a nyersanyagdrakat, a katalizdtor
visszanyerésének kdltségeit, a katalizdtor elddllitdsdnak
drdt és a reakcidkorilményeket, az ismerteknél lényegesen
eldnySsebbek a pallddiumon vagy pallddiumsdékon alapuld
katalizdtor-rendszerek.

Egy karbonsav pallddiumsé jdnak, példdul a palld-
dium-acetdtnak egy homogén katalizdtor-rendszerét ismer-
teti a 4 510 293. szdmi amerikai egyesiilt d1llamokbeli
szabadalmi leirds. A katalizdtort és a polimert egy alkal-
mas olddszerben feloldjdk nyomds alatti hidrogénatmoszfé-
rédban, igy a nitrilgumiban /NBR/ 1év8 olefines telitet-
lenséget szelektiven hidrogénezik anélkiil, hogy a szén-
—nitrogén kotések redukdlddndnak.

A 4 452 950. szdmi amerikail egyesilt dllamokbeli
szabadalmi leirds latex formdju telitetlen gumi homogén
katalizdlt hidrogénezését irja le kilonféle fémionok vagy
fémsdék alkalmazdsdval, amelyek a reakcidelegyben jelen-
1év6 hidrazinnal redukdlhatdk.

A jelen taldlmdny pallddium/II/ komplexek reduk-



cidjaval eldédllitott "homogén" kolloiddlis palld-

dium/0/ katalizdtor-rendszerekre vonatkozik, amelyek dién
polimerekben és kopolimerekben, killonSsen nitrilgumiban
jelenlévé olefin jellegl telitetlenség hidrogénezésére
alkalmasak. A pallddium/II/ komplexek pallddium-klorid-
bél vagy hidratdlt pallddium-oxidbdél 41lithatdk eld.
Kozelebbrdl a taldlmdny az ilyen katalizdtorok prekur-
zoraira, a pallddium/II/ komplexekre vonatkozik.

A jelen taldlmdny értelmében a katalizdtor pre-
kurzor alkalmazhatd polimerekben és kopolimerekben
jelenlévd olefin jellegii telitetlenség hidrogénezésében.
A prekurzor egy komplexdld dgenssel komplexdlt palld-
diumsdébdl 411. A komplexdld dgens a kdvetkezbk valamelyi-
ke lehet: szerves foszfdtok, dialkilidén-acetonok és tet-
raalkil-amménium-hidroxidok. A fém agglomerdcidjdnak
elkeriilésére a komplexet stabilizdljuk. Stabilizdld-
szerként szerves cianidok, éterek, poliéterek, organo-
foszfinek és organcarzinsk alkalmazhatdk. Ezt kovetden
a komplexet oldatban Osszekeverjik egy olefinesen teli-
tetlen polimerrel vagy kopolimerrel, hidrogénatmoszféra
alatt, megfeleld hdémérsékleten 4s nyomdson. A polimer
vagy kopolimesr hidrogénezését a kivdnt mértékig végez-
zik.

Ily mddon a taldlmdny tdrgydt képezik a "homo-
gén" kolloiddlis pallddiun/0O/ katalizdtorok is, amelyek

in situ képzddnsk, amikor a dién polimerek és kopoli-



merek hidrogénezésének ideje alatt a hidrogén a pre-
kurzor komplexet kiredukdlja. Ugyancsak a taldlminy
részét képezi a javitott jellemzdkkel rendelkezd
kolloiddlis pallddium/0/ katalizdtorok és a homogén
katalizis egyuttese.

A taldlminy egy tovdbbi tdrgydt képezi az ilyen
katalizdtor prekurzor komplexek elddllitdsi eljdrdsa.

A t2ldlmény része egy folyamat_os eljdrds ole-
finesen telitetlen polimerek vagy kopolimerek hidro-—
génezésére a katalizdtor alkalmazdsdval.

Ugyancsak a taldlmdny részét alkotja hidrogéne-
zett polimer vagy kopolimer elddllitdsa a fentiekben
emlitett katalizdtor komplexek alkalmazdsdaval.

A taldlmdny egyes részeit és eldnyt az aldbbi-

akban ismertetjik részletesen.

A taldlmdny szerinti katalizdtorok pallddium-
sékbdl, példdul pallddium-kloridbdl és hidratdlt palld-
dium-oxidb31l nyerhetd pallddium/II/ komplexekbdl eld-
411itott kolloiddlis pallddium/0O/. A katalizdtorok
oldott 4llapotban 1évS dién polimerek vagy kopolimerek
olefin jellegi telitetlenségének szelektiv hidrogéne-
zésére alkalmazhatdk, anélkiil, hogy a nemolefines teli-
tetlenséget tartalmazd csoportok, példdul a szén-nitro-
gén kotések pdrhuzamosan redukdlddndnak. A taldlmdny

szerinti katalizdtorok egy lényegéhen homogén rend-



szerben a kivdntnak megfelelden hatnak az oldott dlla-
potban 1évS polimerre vagy kopolimerre.

A taldlmdny szerinti katalizdtorok kiilondsen
j61l alkalmazhatdk az NBR hidrogénezésében. Az NBR az
akrilnitril és butadién kopolimerje. A taldlmdny szerinti
katalizdétorok alkalmazdsdval Stven-kilencven szdzalékos
és még nagyobb foku hidregénezéds volt elérhetd, s ez
olyan olajjal, savgdzzal és dzonnal szembeni ellendlld
képességet eredményezett, amely a nemhidrogénezett
gumiban nem volt megtaldlhatd. Ezeknek a katalizdtoroknak
a végtermék gumi mdtrixdba torténd beédplildse nem muta-—
tott hdtrdnyos hatdst az NBR mechanikai tulajdonsdgaira.

A nitrilgumin kivil a taldlmdny szerinti kata-
lizdtort megfeleldnek tartjuk a polibutadién, poliizo-
prén, sztirol-butadién gumi, butadién-izoprén kopoli-
mer, butadién-izobutilén kopolimer és a természetes
gumi. hidrogénezése sordn torténdé alkalmazdsra is. A ta-
lélmdny szerint ugyancsak hidrogénezhetdk az aldbbi
dltaldnos képletil szerkezettel jellemezhetd kopolimerek
is,

A—B—-C

amelyekben
A jelentése butadién,
B jelentése akrilnitril vagy metakrilnitril, és

C jelentése itakonsav, fumdrsav, maleinsav,



metakrilsav, akrilsav, krotonsav,
metil-akrildt, etil-akrildt, etil-
~hexil-akrildt, metil-metakrildt,
vinil-piridin vagy vinil-acetdt.

A jelen taldlmdny szrinti katalizdtorok alkalma-
zdsdval hidrogénezhetd kopolimerek harmadik csoportjat
a DE, DED vagy DEFED dltaldnos képletil szerkezettel
rendelkezd vegyliletek alkotjdk, amelyekben

D jelentése butadién,

E Jjelentése sztirol vagy alfa-metil-sztirol, és

F jelentése egy kapcsold csoport.

A pallddium/0/ aktiv formdi a pallddium/TII/sékbdl
nyerhetd pallddium/II/ komplexekbdl £11ithatdk eld. Ezek
a katalizdtor prekurzorok kiillonféle komplexdldszerek
szdrmazékal. A komplexdldészerek magukban foglaljdk az
organofoszfdtokat, dialkilidén-acetonokat vagy a tetra-
alkil-amménium~hidroxidokat.

Ezeknek a katalizdtor prekurzor komplexeknek agz
elsé képvisellje egy szerves foszforsavbdl nyerhetd
pallddium-organofoszidt. Ezek az organofoszfitok mono-
vagy diszubsztitudltak lehetnek. Szerkezetilket az aldbbi
(I), illetve & (II) 4ltaldnos képlet mutatja be. A
komplexek lehetnek kiilonféle monoszubsztitudlt organo-
foszfatok keverékei, killonféle diszubsztitudlt organo-

foszfatok keverédkei vagy mono- és diszubsztitudlt organo-
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foszfdtok keverékei.
A jelen taldlmdnyban alkalmazhatd monoszubszti-
tudlt organofoszfdtok szerkezete a kidvetkezd (I) dlta-

ldnos képlettel jellemezhetd,

(R)0)PO,H, (1)
amelyben

Ry jelentése alkilcsoport, arilcsoport, aralkil-

csoport, cikloalkilcsoport,

vagy az ilyen tipusu foszforsavak bdrmely fizikai keve-
réke. Az alkalmas alkilcsoportok magukban foglaljdk a
metilcsoportot, etilcsoportot, n-propil-csoportot, izo-
propilcsoportot, n-butil-csoportot, izobutilcsoportot,
szek-butil-csoportot és a hasonld csoportokat. Az aril-
csoport lehet fenilcsoport, benzocsoport, naftilcsoport,
indenilcsoport és hasonld csoportok. A megfeleld aralkil-
csoportok kozé tartozik a benzilcsoport, tolilcsoport,
xililcsoport és a hasonlé CSOpdrtok, mig a cikloalkil-
csoportok ciklopentilcsoport, ciklohexilcsoport, ciklo-
heptilcsoport és hasonldék lehetnek.

A megfeleld diszubsztitudlt foszforsavszdrmazékok
szerkezetét az aldbbi (II) d1ltaldnos képlet mutatja be,

(RlO)(RQO)PO H (11)

2
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amelyben
Ry és R2 jelentése alkilcsoport, arilcsoport,
aralkilcsoport, cikloalkilcsoport
vagy az ilyen tipusu csoportok bdrmely
kombindcid ja,
vagy az ilyen foszforsavszdrmazékok bdrmely fizikai ke-
veréke. Az alkilcsoport magdban foglalja a metilcsopor—
tot, etilcsoportot, n~propil-csoportot, izopropilcsopor-
tot, n-butil-csoportot, izobutilcsoportot, szek-butil-
~csoportot és a hasonld csoportokat. Az arilcsoportba
tartoznak a fenilcsoport, benzocsoport, naftilcsoport,
indenilcsoport és a hasonld csoportok. Megfeleld aralkil-
csoport a benzilcsoport, tolilcsoport, xililcsoport és a
hasonlé csoportok, mig a cikloalkilcsoport magdban fog-
lalja a ciklopentilcsoportot, ciklohexilcsoportot, cik-

loheptilcsoportot, stb. Az R, és R2 jelentése a (II)

1
dltaldnos képletben azonos vagy kiilonbszd lehet.

Az ilyen vegylletek egyik példdja a biszaceto-
nitril-pallddium-fenil-foszfdt. Ez a komplex pallddium-—
~klorid sésavas oldatdbdl 411lithatd eld. Vizes ndtrium—
~hidroxidot hozzdadva a hidratdlt pallddium-oxid zsela-
tinszeru vordsbarna csapadékdt kapjuk, amelyet sziirdssel
kinyerink, vizzel és acetonitrillel /MeCN} mossuk. A
szildrd csapadékot fenil-foszforsavat tartalmazd aceto-

nitril oldattal ismételten extrahdljuk, annyi szildrd

anyagot oldva,amennyit lehetséges. Végiil az acetonitril
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feleslegét cstkkentett nyomdson eltdvolitjuk. Az igy
nyert katalizator prekurzor narancssdrgs olaj, amelyet
a dién polimert wvagy kopolimert tartalmazd oldathoz
lehet adni.

Ennek a tipusnak egy mdsodik, hasonldé katalizdtor
prekurzora egy alkil-foszfdttal, példdul mono- és di-
izopropil-foszfdt keverékével vagy mono- vagy di/n-butil/-
~foszfattal komplexdlt biszacetonitril. A prékurzort
ndtrium-kloridot tartalmazdé pallddium-klorid vizes olda-—
tdbél d11litjuk eld, ndtrium-tetrakldr-pallddium/II/
oldatdt nyerve. Ehhez az oldathoz ndtrium-karbondtot
adva a hidratdlt pallddium-oxid vordsbarna csapadékdt
kapjuk. A mosott szildrd anyagot acetonitrillel kever-
Juk Ossze, majd az igy nyert szuszpenzidhoz hozzdadjuk
a foszfdatot, példdul mono- és diizopropil-foszforsav vagy
di/n-butil/-foszforsav keverékét, s igy a katalizdtor
prekurzor kicsapddik. A karerdket ultrahanggal kezelve a
kapott hidratdlt pallddium-oxidot feloldjuk, és az aceto-
nitril feleslegét eltdvolitva narancssdrga olaj marad
vissza. Ezt az olaﬁat hozzd lehet adni a dién polimert
vagy kopolimert tartalmazdé oldathoz.

Egy mdsodik katakizdtor prekurzor tipust a palld-
diumnak egy (III) dltaldnos képletili dialkilidén-aceton-
-szdrmazékkal, azaz egy 1l,4-pentadién-3-on-szdrmazékkal

végzett komplexdldsdval 411itunk eld.
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(111)

N

A (III) 4ltaldnos képletben

Rl, RZ’ R3, R4, R5 és R6 jelentése lehet azonos
vagy kiilonbozd, hidrogénatom, alkil-
csoport, arilcsoport, aralkilcsoport

vagy cikloalkilcsoport.

Megfeleld alkilcsoport a metilcsoport, etilcsoprt,
n-propil-csoport, izopropilcsoport, n-butil-cscport, izo-
butilcsoport, szek-butil-csoport és a hasonld csoportok.
Az arilcsoporthoz tarozik a fenilcsoport, benzocsoport,
naftilcsoport, indenilcsoport és a hasonld csoportok.
Alkalmas aralkilcsoport a benzilcsoport, béta-fenetil-
—csoport, stb., mig a cikloalkilcsoport magdban foglalja
a ciklopentilcsoportot, ciklohexilcsoportot, cikloheptil-
csoportot és a hasonldkat.

Pentadién-3-on szerkezetet tartalmazé egyéb ligan-
dumok lehetnek a (IV) dltaldnos képletil 4-metilén-2,5-
—ciklohexadién-l-on-szdrmazékok és az (V) altaldnos kép-

letil ciklopentadienon-szdrmazékok.
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Rs/\Ra,

A (IV) 41taldnos képletben
R,y Ry Ry, Rg, Ry és Ro,
valamint az (V) dltaldnos képletben
R2, R3, R4 és R5 jelentése azonos vagy kiilonbczd
lehet, hidrogénatom, alkilcsoport,
arilcsoport, aralkilcsoport vagy

cikloalkilcsoport.

Alkalmas alkilcsoport a metilcsoport, etilcsoport,
izopropilcsoport, n-butil-csoport, izobutilcsoport, szek-
-butil-csoport és a hasonld csoportok. Az arilcsoport
magdban foglalja a fenilcsoportot, naftilcsoportot, in-
denilcsoportot és a hasonldkat. Megfeleld aralkilcsoport
a benzilcsoport, béta-fenetil-csoport, stb., és a hasonlé
csoportok.

Egy ilyen katalizdtor komplex példdul a kovetkez6

dltaldnos képlettel jellemezhetd,

PdZDBA3 . CHCl3



- 15 -

amelyben

DBA jelentése dibenzilidén-aceton.

Ezt a komplexet Ugy 411itjuk eld, hogy ndtrium-
—acetdtot és dibenzilidén-acetont tartalmazd metanolos
oldathoz pallddium/II/-kloridot adunk. A reakcidelegyet
55 °C hdémérsékleten melegitjiik egy Srdn keresztiil. Csa-
padék képzddik. Megjegyzendd, hogy tulzott melegités a
komplexet fémpallddiummd bontja el. A csapadékot és a
katalizdtor prekurzort kiszirjik a metanolbdl, majd
kloroformban Ujra feloldjuk. Igy sotétbibor szinu ol-
datot kapunk, amelyet csdkkentett nyomdson bepdrolva
a sotét, biborfekete szildrd PdZDBA3-CHC13 komplexet
nyerjik. A szildrd anyagot ismét feloldjuk, majd a
dién polimer vagy kopolimer oldatdhoz adjuk.

A taldlmény szerinti katalizdtor prekurzor komplex
harmadik tipusa egy tetraalkil-amménium-hidroxiddal
komplexdlt pallddiumsé. ElénySsen a komplex a tetra-
butil-amuénium-hidroxid/biszacetonitril-pallddium/II/-
—klorid. Ezt a katalizdtort eld lehet d1litani kétféle
reakcidit valamelyikével. Tetrabutil-ammdénium-hidroxid
metanolos oldatdt 41litjuk eld, majd a metanolt csok-
kentett nyomdson eltdvolitjuk. A kapott tiszta olajhosz
acetonitrilt adunk, és az olddszert ismét lepdrol juk.
Pallddium-klorid acetonitrillel késziilt oldatat adva a

tetrabutil-amménivm-hidroxid oldatéhoz mélyvordss oldatot

\
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kapunk, amelybdl az acetonitrilt lehajtjuk. A kapott
olajat feloldjuk acetonban, s ezt az oldatot Ossze-
keverjik a dién polimer vagy kopolimer acetonos vagy
mids olddészeres oldataval.

A harmadik katalizdtor komplex alternativ elé-
dllitdsa a pallddium-klorid és tatrabutil-ammdénium-
-klorid egyideji felolddsdval torténik acetonitrilben.
Voros oldatot kapunk. Elporitott ndtrium-hidroxidot
adunk az oldathoz, és koriilbeliil 18 Jdrdn keresztil ke-
vertetjik. Ezt kbvetden az oldatot szirjik, és az 0ldé-
szert csOkkentett nyomdson lepdrol juk. A kapott vOrds
olajat acetonban feloldjuk, és az oldatot Osszekeverhet—
juk egy dién polimer vagy kopolimer acetonos vagy mds
olddészeres oldatdval.

Tetrabutil-amménium-hidroxidon kivil mds tetra-
alkil-amménium-hidroxidokat is eredményesen alkalmazha-
tunk. Az ilyen vegylletekben az alkilcsoport eldnySsen
1-6 szénatomos.

Ezekben a komplexekben a képzddott katalizdtor
stabilizdldsdra acetonitrilt és tetrahidrofurdnt alkal-
mazunk. Mds stabilizdldszerek, példdul poliéterek, orga-—
nofoszfinek vagy organoarzinek ugyancsak eredményesen
alkalmazhatdk a taldlmdny megvaldsitdsa sordn a kata-
lizdtor kristdlyosoddsdnak vagy kicsapdddsdnak megeld-—
zésére.

Az €18z6 kolloiddlis katalizdtor prekurzorok
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valamennyi képviseldje hatdsos a dién polimerekben és
kopolimerekben 1évé olefin jellegl telitetlenség hid-

rogénezése sordn. Ezt az aldbbi példdk mutatjdk be.

I. Példa

Pallddium-kloridot /0.49 g/ feloldottunk 9 g
desztilldlt vizben, amely 0.31 g hidrogén-kloridot tar-
talmazott. A kapott oldatot 60 °C és 80 °C kdzotti hé-
mérsékletre melegitettik, majd hagytuk lehiilni szobahl-
mérsékletre. Ndtrium-hidroxidot /0.66 g/ oldottunk fel
9 g desztilldlt vizben, és az oldatot a palladium-
-klorid-oldathoz adtuk. Zselatinszeri csapadékot kaptunk.
A csapadékot zsugoritott lUvegsziirén kisziirtik, 50-80 ml
meleg vizzel, majd acetonitrillel mostuk. A hidratdlt
pallddium-oxid szildrd maradékdt nyertilk. A maradékot
négyszer extrahdltuk 50 ml, 1.12 g fenil-foszforsavat
tartalmazd acetonitrillel. / Tovdbbi foszforsav /0.45 g/
alkalmazdsa eredménytelen volt a visszamaradd anyag fel-
oldéséra._7 Csokkentett nyomdson ledesztilldalva az aceto-
nitrilt, 2.43 g narancssdrga olajat kaptunk. Az olajat
feloldottuk 100 ml tetrahidrofurdnban /THF/, majd a kata-
lizdtoroldatot bemértik egy nyomdsdlld reaktortartdlyba,
amely 1.1-1.3 liter tetrahidrofurdnban 140 g 29-31 tomegh
akrilnitril-tartalmi NBR-t tartalmazott. Hidrogénatmoszfé-

réban 75-85 °C hémérsékleten és 2.41 MPa nyomdson végezve
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a reakcidt 22 dra elteltével a reakcidelegy infravdrds
spektruma /film/ azt jelezte, hogy az olefines NBR

telitetlenség 70 szdzaléka mdr hidrogénezddstt.

II. Példa

1.05 g pallddium-kloridot adtunk 100 ml metanolos
oldathoz, amely 3.9 g natrium-acetdtot és 4.6 g dibenzi-
lidén-acetont tartalmazott. A reakcidelegyet 55 %C-ra
melegitettilkk és egy drdn keresztill ezen a hémérsékleten
tarbttuk. Csapadék képzddott, amit kisziirtiink a metanol-
bél, kloroformba visszaoldva sdtét biborvirds oldathoz
jutottunk. CsOkkentett nyomdson 25-30 °C hémérsékleten
bepdroltuk az oldatot, igy sotét biborvordos vagy fekete
szildrd anyag formdjdban nyertik a PdZDBA3-CHCl3 komplexet.
A szildrd anyag 1.5 g-jat 100 ml tetrahidrofurdnban fel-
oldottuk, és hozzdadtuk 1l.1-1.2 liter tetrahidrofurdnban
oldott 30-5 NBR 140-150 g-jdnak oldatdhoz. Hidrogén-
atmoszférdban 75-90 °C hémérsékleten és 2.41 MPa nyoms—
son végzett 22 drds reakcid utdn az infravoros analizis
azt jelezte, hogy az olefines NBR telitetlenség 63 %-a

hidrogénezddctt.

ITI. Példa

Tetrabutil—-amménium-hidroxid 1 M metanolos oldatdnak
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4 ml-ét lombikba mértik, majd cstkkentett nyomdson a
metanolt ledesztilldltuk. A maradék tiszta olajhoz 30 ml
acetonitrilt adtunk, és az oldatot ismét bepdroltuk.
0.50 g pallddium~kloridot feloldottunk 100 ml aceto-
nitrilben, és az oldatot hozzdadtuk a tetrabutil-ammé-
nium-hidroxid maradékhoz, igy egy s6tétvoros oldatot nyer—
tink. A reakcidelegybdl az acetonitrilt kidesztilldltuk,
s a mélyvorss olajos terméket 100 ml acetonban felol-
dottuk. Ezt a pallddiumoldatot hozzdadtuk 1.1-1.2 liter
acetonban 1év4 30-5 NBR 140-150 g-jdnak oldatdhoz. Hid-
rogénatmoszférdban 66-T8 °C némérsékleten és 2.59-2.69
MPa nyomdson végezve a reakcidt, 21.5 dra elteltével a
reakcidelegy infravoros elemzése az olefines NBR teli-

tetlenség 66 %-dnak hidrogénezettségét jelezte.

IV. Példa

1.11 g tetrabutil-amménium-kloridot tartalmazd
100 ml acetonitrilben feloldottunk 0.5 g pallddium-klo-
ridot, igy egy vords oldatot kaptunk. Az oldathoz O.16-
-0.2 g elporitott ndtrium-hidroxidot adtunk, és a reakcid-
elegyet koriilbeliil 18 drdn keresztil kevertettik. Az ol-
datot szlirtik, majd az olddszert csokkentett nyomdson
eltdvolitva voros olajhoz jutottunk. A vOrds olaj 1.7 g-
jat acetonba visszaoldottuk, és hozzdadtuk 1.1-1.2 liter

acetonban feloldott 30-5 NBR 140-150 g-jdnak oldatahoz.
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Hidrogénatmoszférdban 66-81 °C hémérsékleten és
2.45-2.48 MPa nyomdson végezve a reakcidt, 22.5 éra
elteltével a reakcidelegy infravorss analizise azt
mutatta, hogy az olefines NBR telitetlenség 41 szdzaléka

hidrogénezddstt.

Altaldban azt taldltuk, hogy 0.5 g pallddium-
-kloridbdl elddllitott katalizdtor komplexek és 1-1.2
liter oldészerben 1évé 140 g NBR esetén 20-24 dra alatt,
50-120 °C hémérséklet és 1.4-2.4 MPa nyomds alkalmazdsa
mellett 60-70 %—os hidrogénezéds érhetd el. A hdémérséklet,
a nyomds, az olddszer és az alkalmazott katalizdtor
mennyiségének optimalizdldsdval a hidrogénezett polimer
vagy kopolimer hozamdnak még magasabb értéke érhetd el.

A hidrogénezés kivant mértékédnek elérése esetén
a hidrogén kifuvathatd, illetve a nyomds csokkenthetd,
igy a hidrogénezési reakcid ledllithatd. Ugyanez oly
médon is elérhetd, hogy a polimer/katalizdtor oldat
elegendfen magas hémérsékletre torténd melegitédsével a
pallddiumkatalizdtor koaguldlhatd, ami a pallddium/0/
részecskéinek nagyobb részekké torténd agglomerizdcid-—
jat okozza, vagy nagyobb méretil részekké precipitdlja,
lecsokkentve ezaltal a katalizdtor aktivitdsdt.

A jelen taldlmdny gyakorlatban torténé megvaldsi-
tdsa sordn szimos katalizdtor és polimer olddszer alkal-

mazhatd; a legmefelellbbek azok, amelyekben a hidrogéne-
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zendd polimer vagy kopolimer, mind a katalizdtor oldhatd.
Az ilyen olddészerek jellegzetes képviseldi az alacsony
molekulatomegu ketonok, klilondsen az aceton és a metil-
-etil-keton /MEK/. Az egyéb alkalmas olddészerek maguk-
ban foglaljdk a benzolt, toluolt, xilolt, hexdnt, ciklo-
hexdnt, tetrahidrofurdnt és az etil-acetdtot. A szakember
szdmdra nyilvdanvald, hogy szdmos tovdbbi olddszer is
alkalmazhaté a taldlmdny szerinti megoldds sordn, anélkiil,
hogy a fentiekben ismertetett katalizdtorok hatdsdt
hdtranyosan befolydsolnd.

A polimerek és kopolimerek hidrogénezése sordn
a fentiekben ismertetett katalizdtorok alkalmazdsa mellett
a2 reakcidkorilmények széles hatdsok kGz0tt vdltoztatha-

ték. Az egyedli reakcidkorilméryek megvilasztdse flgg a

I

alkalmazott konkrét katalizdtortdl, a hidrogénemend?
polimerektdl vagy kopolimerektdl, a reakcid kivdnt
sebességétdl, valamint a szakember szdmfra ismert egyédb
valtozdktél. A katalizdtorok 1-7 MPa nyomdsintervallum-
ban mikodéképesek. 2.8 MPa-ndl megasatb nyomds esetén a
katalizdtor teljesitménye és a hidrogénezés hozama
megné. A reakcid-hémérséklet 20-120 °C tartoményban
slkalmezhaté, elénydsen 60-90 °C kozotti értékil. A meg-
feleld reakcididé 4-20 érds intervallumban vdltozik,
fliggben az egyéb, vdltoztathatd paraméterek megvilasz-—
tdsdtdél, valamint a hidrogénezés kivdnt mértékétdl.

A taldlmdny szerinti katalizdtorok alkalmazdsdval
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60-90 %-os kitermelési érték érhetd el a telitetler
polimerek vagy kopolimerek olefines telitetlenségének
hidrogérezése sordn. Eseterként a hozam még megasablb

is lehet. Mivel az emlitett 60-90 %-os hidrogénezési
kitermelés a nitrilgumikban is megvaldsithatd anélkiil,
hogy a szén-nitrogér kotések észrevehetden hidrogéne-—
z6dnének, a kopolimer kdrnyezettel szembeni ellendlld
képességének fokozdsdval egyidejiileg ndvelhetd az =2lkal-
mazdsi hémérséklet is.

Mivel a taldlmdny szerinti katalizdtorok lénye-
géken azoros fdzisbar vannak jelen, mint az oldott poli-
mer vagy kopolimer, a katalizdtor eltdvolitdsdnak 1épése
a rendszerbll eldnyosen elkeriilhetd. Ez jelentds koltség-
megtakaritdst eredményez a heterogén katalizdtor-rend-
szerek alkalmazdsdhoz viszonyitva. Ugyanakkor a homogén
katalizis lehetdévé teszi a polimer vagy kopolimer folya-
maztos rendszerben végzett hidrogénezését, mivel a nem-—
kivant katalizdtorvesztesdg elkeriilhetd.

Ugyancsak azt taldltuk, hogy a katalizdtor 14pé-
senkénti vagy folyamatos adagoldsa a kivdnt hidrogénezé-
si fok eléréséhez sziikséges idé cstkkendsét eredményezi.
Ennek megfelelden Ugy taldltuk, hogy az oldott polimer-
hez vagy kopolimerhez legaldbb két 1lépésben kivdnatos
hozzdadni a katalizdtort. Ugyancsak hatdsosnak mutatko-
zott a folyamatos adagoldsi eljdrds. Ennek az a magya-—

razata, hogy a folyamatos adagoldsi eljdrds lehetdévé teszi
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a diér kopolimer nagy mennyiségben t3rténd folyamatos
dtalakitdsdt, ugyarakkor elkeriilve a szakaszos el jars—
sok ismert nehézségeit.

A 1épésenkénti és a folyamatos adagoldsi el jdrsg—

sokat az V. és VI. Példa mutatja be.

V. Példa

C.61l g ndtrium-kloridot tartalmazdé 15 g desztil-
181t vizben feloldottunk 0.8 g pallddium-kloridot. A
keveréket a pallddium-klorid teljes felolddéddsdig
60-80 °C hémérsékletre melegitettik /hozzdvetdleg fé1
éra iddtartamig/, igy a ndtrium-tetrakldr-pallddium/II/
oldatdt kaptuk. 15 g desztilldlt vizben feloldottunk
1.18 g ndtrium-karbondtot. A ndtrium-tetraklér-pallsd-
dium/II/ oldatdt fél érdn keresztil jeges vizfiirddben
hiito ttik, majd hozzdadtuk az eldbbi ndtrium-karbonsdt-
—oldatot. Vordsbarna, zselatinszeri csapadék képzddstt,
amelyet centrifugdldssal elvdlasztottunk, és a vizes
réteget dekantdltuk. A szildrd anyagot desztilldlt vizzel
mostuk, majd a nedves anyagot 100 ml acetonitrillel egy
Erlenmeyer-lombikba mostuk dt. Szuszpenzidt nyertiink.
42.4 tomegh mono- és 53.6 tomegh diizopropil-foszfor-
savbél 4116 keverédk 1.73 g-jdt adtuk az acetonitriles
szuszpenzidhoz, majd a kapott keveréket egy Srdn &t

ultrahanggal kezeltilk, az igy nyert komplex felolddsa
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céljsdbdl. Az acetonitrilt csdkkentett nyomds alatt ki-
desztilldlva 2.8l g narancssdrga olaj maradt vissza,
amelyet 90 g metil-etil-ketonban /MEK/ oldottunk fel.
206 g 33-NBR-t /33 tomegh akrilnitril, 67 tomegh buta-
dién/ 1.1-1.3 liter metil-etil-ketonban feloldottunk

egy nyomasdllsd edényben, majd hozzdadtuk az eldbbi
metil-etil-ketonos oldat /komplexoldat/ 45 g-jdt.

60-62 °C hémérsékleten és 1.4 MPa nyomgson, 145-160 ml/perc
hidrogéndram alkalmazdsa mellett 115 perc elteltével a
reakcidkeverék infravords spektruma /film/ azt jelezte,
hogy az olefines NBR telitetlenség 46.6 szdzalédka hid-
rogénezdéddtt. A maradék katalizdtoroldatot hozzdadva,

és azonos reakcidkorilmények kozott folytatva a hidrogé-
nezést tovdbbi hdrom dérdn keresztill, a teljes hidrogéne-

zési hozam 88 %-os volt.

VI. Példa

0.55 g ndtrium-kloridot tartalmazd 17 g desztilldlt
vizben feloldottunk 0.8 g pallddium-kloridot. A keveréket
a pallddium-klorid teljes felolddddsdig 60-80 °C hémér-
sékletre melegitettiik /hozzdvetdleg fé1 éra iddétartamig/,
igy a ndtrium-tetrakldér-pallddium/II/ oldatdt kaptuk.

12 g desztilldalt vigben feloldottunk 1.03 g ndtrium-kar-
bondtot. A ndtrium-tetrakldér-pallddium/IT/ oldatdt fél

dréan keresztil jeges vizfiurddben hiitottik, majd hozzd-
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adtuk az eldébbi ndtrium-karbondt-oldatot. Vordsbarna,
zselatinszerii csapadék képzddstt, amelyet centrifugd-
ldssal elvdlasztottunk, és a vizes réteget dekantaltuk.
A szildrd anyagot desztilldlt vizzel mostuk, majd a
nedves anyagot 100 ml acetonitrillel egy Erlenmeyer-—
~lombikba mostuk 4t. Szuszpenzidét nyertink. 42.4 tomegh
mono— és 53.6 tomegh diizopropil-foszforsavbdl 4116 keve-—
rék 1.57 g—jdt adtuk az acetonitriles szuszpenzidhoz, majd
a kapott keverédket egy dSrdn &t ultrahanggal kezeltik a
hidratdlt pallddium-oxid felolddsa céljdbél. Az aceto-
nitrilt cstkkentett nyomds alatt kidesztilldlva 2.5 g
narancssdrga olaj maradt vissza, amelyet 250 ml metil-
—etil-ketonban oldottunk fel. Egy 1250 g metil-etil-
—ketonban feloldott 200 g 33-NBR-t tartalmazd nyomdsdllé
edénybe egy kisméretii pumpa segitségével 1.1 ml/perc
sebességgel adagoltuk az eldbbi metil-etil-ketonos olda-
tot. A reakcidedénybe 1.31-1.38 MPa nyomdson és 150-160
ml/perc sebességgel hidrogént vezettink be, 43-53 °¢ né-
mérsékleten. 120 perc elteltével a katalizdtor beadago-
14s4t ledllitottuk, és a reakcidelegy infravords anali-
zise /film/ azt jelezte, hogy az olefines telitetlenség
30-32 %~-a hidrogénezdddott. Hdrom dra elteltével a hidro-
génezett mennyiségben semmilyen vdltozds nem tortént. A
katalizdtoroldat adagoldsdt ismét megkezdve, hat dra el-
teltével a teljes hidrogénezési hozam 84 %, hat és fél

$ra utdn 86.5 % volt.
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A folyamatosan adagolt katalizdtor tovdbbi pédlddit

az L. Tabldazat foglalja Ossze.
I. Tavldzat

A 30-NBR hidrogénezésének kisérleti korilményei
pallddium-foszfdt katalizdtor prekurzorok alkalmazdsa

esetén /adagoldsi sebesség = 1 ml/perc/

Tomeg H2

Tomeg  Témeg PdACl,/ Hém. Nyomds Hy dram 1d6  Hozam
NBR /g/ MEK /g/ sav /g/ /°C/ /wpa/ /ml/min/ /Sra/ /%/

250 1391 0.8/ 43-53 1.34~ 130-170 5 89
1.3203 1.45

250 1389 0.8/ 46-53 1.34~ 143-158 6.25 89
1.58%73 1.38

235 1365 0.8/ 41-53 1.38-~ 135-160 6.33 91.3
1.57273 1.41

255 1379 0.8/ 48-52 2.48- 150-170 6 89.1
1.58°% 2.52

1/ A sav 42.4 tomeg®h mono— és 53.6 tomeg® diizopropil-
-foszforsav keveréke volt.
2/ A sav 38.4 tomeg® mono- és 61.7 tomegh di/n-butil/-

—foszforsav keveréke volt.
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3/ & katalizdtoroldat térfogata /25 térfogatd/ NMeCN/NEK-
-ben 250 ml wvolt.

4/ A katalizdtoroldat térfogata MeCN-ben 250 ml volt.

A kordbbiakban ismertetett pallddium-foszfdt
katelizdtor prekurzorok esetén a katalizitor prekurzor
elddllitdsdra eldényss a hidratdlt pallddium-oxidnak di-~
/n-butil/~foszforsavval végzett komplexdldsa. A II. Tb-
ldzat a prekurzor alkalmazdsdra vonatkozd adatokat mutat-
Ja be egy folyamatos adagoldsid rendszerben, s az adatok
azt jelzik, hogy a hozamot alapvetden a rendszerben 1év4
aktiv katalizdtor mennyisége hatdrozza meg, szemben a
kevésbé jelentds hidrogérnnyomdssal és egyéb, vdltoztat-

haté paraméterek hatdsdval.
IT. Tavbldzat

A 30-NBR hidrogénezése di/n-butil/~foszforsavbdl
el6dllitott pallddium—foszfdt katalizdtor prekurzorral

/a katalizdtor adagoldsdnak sebessége = 1 ml/perc/

Magyardzat a IL. Tdbldzathoz:

l/ A sav di/n-butil/-foszforsav volt.

°/ A katalizdtoroldat térfogata MeCN-ben 250 ml volt.
3/ A katalizdtoroldat térfogata MeCN-ben 127 ml volt.
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Tomeg H2

Tomeg  Tomeg PdClz/ Hém. Nyomds H, dram Id8  Hogzam

2
NBR /g/ MEK /g/ sav /g/ /°C/ /uPa/ /ml/miv/ /éra/ /%/

255 1385 0.8/ 41-53 1.38- 145-160 6 93.2
1.921:°2 1.41

260 1350 0.8/ 47-58 1.34~ 150-160 6.25 92.4
1.88%72 1.38

255 1393 0.4/ 42-50 1.38~ 147-160 5.1  47.6
0.955%3 1.45

255 1411 0.4/ 42-50 2.48- 150-180 5.9 50.2
0.955%73 2.52

/II. Tébldzat/

A jelen taldlmdny fenti leirdsa meghatdrozott
megvaldsitdsi esetekre és koriilményekre vonatkozdan
kerUlt kifejtésre, amelyek azonban nem jelentik a taldl-
mény korldtait, s nem is magyrdzhatdk a taldlminy korld-—
taiként.

A szakember szdmdra nyilvdnvald, hogy szdmos
valtoztatds végezhetd mind a taldlmdny megvaldsitdsa
soran, mind a fentiekben leirt kdriilményekben, andlkiil,
hogy a taldlmany lényegétdl, illetve a mellékelt szaba—
dalmi igénypontsorozatban megfogalmazottaktdl eltér-

nénk.
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SZABADAIMI IGENYPONTOK

1. Polimerekben vagy kopolimerekben 1év8, olefin
jellegl telitetlenség hidrogénezésdédben alkalmazhatd
katalizdtor prekurzor, a z z a 1 jellemezve,
hogy egy olyan pallddium/II/-sdét tartalmaz, amely
organofoszfdt, dialkilidén-aceton és trialkil-amménium-—
~hidroxid komplexdldé dgensek valamelyikével komplexglva
van, és egy szerves cianid, éter, poliéter. organofoszfin
vagy organoarzin szerves stabilizdldé dgenssel stabilizdlva

Van.

2. Az 1. igénypont szerinti katalizdtor prekurszor,
az zal jellemez v e, hogy az organofoszfdt
legaldbb egy (I) dltaldnos képletl monoszubsztitudlt

foszfat,

(RlO)PO3H2 (1)

vagy legaldbb egy (II) dltaldnos képletii diszubsztitudlt

foszfat,

(RlO)(RZO)POZH (11)

amelyekben

Ry és R, azonos vagy killonbozd, és jelentésiik
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alkilcsoport, arilcsoport, aralkil-

¢soport vagy cikloalkilcsoport,
vagy legaldbb egy monoszubsztitudlt organofoszfdt és
legaldbb egy diszubsztitudlt organofoszfdt fizikai

keveréke.

3. A 2. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
azzal jellemeaz ve, hogy az organofoszfit
monoizopropil-foszfdt, diizopropil-foszfdt vagy ezek

keveréke.

4. A 2. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
azzal Jellemez ve, hogy az organofoszfdt

fenil-foszfdt.

5. A 2. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
azzal Jellemez ve, hogy az organofoszfdt
mono/n~butil/~foszfdt, di/n-butil/-foszfdt vagy ezek

keveréke,

6. Az 1. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
azzal Jellemez ve, hogy a dialkilidén-aceton

egy (III) 41ltaldnos képletii vegyiilet,
0

(111)
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amelynek dltaldnos képletében
Rl’ R2, RB’ R4, R5 €s R6 jelentése azonosan vagy
kiilonbozben hidrogénatom, alkilcsoport,
arilcsoport, aralkilcsoport vagy ciklo-

alkilcsoport.

7. A 6. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
azzal Jjellemez ve, hogy a dialkilidén~

~aceton a dibenzilidén—-aceton.

8. Az 1. igénypont szerinti katalizdtor prekurzor,
az zal jJellemez ve, hogy a tetraalkil-

—amméniuvm-hidroxid a tetrabutil-ammdénium-hidroxid.

9. Az 1-8. igénypontok bdrmelyike szerinti katali-
zétor prekurzor, a z z a 1 jellemeszve, hogy
a stabilizald dgens acetonitril és tetrahidrofurdn vala-

melyike.

10. Homogén kolloiddlis pallddium/0/ katalizdtor,
polimerekben vagy kopolimerekben 1évd olefin jellegii
telitetlenség szelektiv hidrogénezésére, a z z a 1
jellemez ve, hogy az 1-9. igénypontok bdrmelyike
szerinti katalizdtor prekurzor hidrogénnel végzett in

situ redukcidjdval 411itjuk eld.
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11. Eljdrds olefinesen telitetlen polimer vagy
kopolimer hidrogénezésére, a z z a 1 jellemez -
v e, hogy kivdlasztunk legaldbb egy, az 1-9. igénypontok
bdrmelyike szerinti katalizdtor prekurzort, majd a pre-
kurzort egy olddszerben feloldva egy katalizdtor prekurzor
oldatot dllitunk eld, amelyet hozzdadunk a polimer vagy
kopolimer olddszeres oldatdhoz, az igy nyert reakcidelegybe
hidrogént vezetiink be, s igy a reakcidelegyben hidrogén
jelenlétében homogén kolloiddlis pallddium/O/ katalizdtort
dllitunk eld, majd a reakcidelegyet 20 °C és 120 °C kdzstti
hémérsékleten, 1~7 MPa nyomdsu hidrogénatmoszférdban
4-20 ¢éra iddtartamig tartjuk, és a reakcidét a hidrogén el-
tdvolitdsdval vagy a katalizdtor aktivitdsdnak csdkkentdsé-—

vel legllitjuk.

12. A 11. igénypont szerinti eljdrds, a z z a 1
ijellemez ve, hogy a reakciét 60 °C és 90 °¢

k6zotti hémérsékleten hajtjuk végre.

13. A 11. vagy 12. igénypont szerinti eljdréds,
azzal jelleme g ve, hogy a reakcid ledlli-
tdsdt a reakcidelegy olyan magas hémérsékletre torténd
felmelegitésével végezzilk, ami a pallddium kristdlyosodd-
sat okozza, vagy a hidrogén nyomdsdnak 1 MPa-ndl kisebb

értékiire csokkentésével hajtjuk végre.
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14. A 11-13. igénypontok barmelyike szerinti el jdrds,
a2z 2z a l jellemeaz ve, hogy kopolimerként nitril-

gumlt alkalmazunk.

15. A 11-13. igénypontok bdrmelyike szerinti eljdrds,
az zal jellemez ve, hogy a polimert a poli-

butadién és a poliizoprén kozil vdlasztjuk.

16. A 11-15. igénypontok bdrmelyike szerinti eljdrds,
az 2z al jellemez ve, hogy a polimert vagy
kopolimert tartalmazdé oldathoz a katalizdtor prekurzor

oldatdt legaldbb két, elkiilonitett 1épdésben adjuk hozzd.

17. A 11-16. igénypontok bdrmelyike szerinti eljdrds,
a zzal jellemez ve, hogy a polimert vagy
kopolimert tartalmazdé oldathoz a katalizdtor prekurzor
oldatdt egy eldére meghatdrozott, 411landdé sebességgel

adagoljuk az eljdras befejezéséig.
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