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(57) KIVONAT

A taldlmany pordzus, térhaléds vinil-(ko)polimer eldallitasi
eljarasara vonatkozik, mely abban all, hogy viz-az-olajban
tipusti emulzi6t készitenek (i) legalabb egy vinilmonomer-
bo! és kétfunkcids telitetlen térhaldsité monomerbd), (it) az
emulzidra szamitott, legalabb 90 tomeg% vizbdl, mint bel-
s fazisbol, és a polimerizalhaté monomerekre szamitott

2-40 témeg% nedvesitoszerbol, valamint egy polimeri-
zaci6s katalizatorbol, és az emulzidt polimerizaljak és térha-
16sitjék, és nedvesitdszerként egy legalabb 6 szénatomos
zsirsavrészt tartalmazd szorbitdn-monoészterbdl és egy et-
t6l kiilénboz6 6 szénatomos zsirsavrészt tartalmazo masik
szorbitanészterbol alio keveréket hasznalnak.
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A talalmany targya eljaras kissiiriség{i, pordzus, térhalods
vinil-(ko)polimer anyagok nagy belsé fazisa, viz-olaj-
ban tipust inverz emulzids polimerizacidval torténd el6-
allitasara.

A polimer habok zartporusi és nyiltpérusa habok
osztalyaba sorolhatok. A nyilt porusi habok kiil6nb6z6
folyadékok ¢és gazok tarolasdra szolgalé matrixként
hasznalhatok. Ezek kiilonboz6 ipari alkalmazasi célra,
példaul torlokenddk és pelenkdk, hordozdanyagok és
ioncserélé gyantdk céljara felelnek meg. Egyes ilyen
alkalmazasok esetében kivanatos, hogy a pordzus, tér-
haloés polimer blokkoknak nagyon kicsi legyen a siirii-
sége és nagy legyen a folyadékabszorbealo és tarloké-
pessége. Az ilyen nagy abszorpcidképességii, kisstirii-
ségli, porézus polimer blokkok egy speciélis viz az
olajban tipusu emulzids polimerizacidval allithatok eld,
amely nagy belsd fazisi emulgealas (HIPE) néven is-
meretes, amelyben viszonylag kis mennyiségii folyto-
nos olajos fazis és viszonylag nagyobb mennyiségii
belsé vagy diszperz vizes fazis van jelen. Abszorbens-
ként torténd felhasznalasra ezenkiviil egyéb tulajdonsa-
gok is kivanatosak, mint a kis szdraz allapota vastagsag
(a polimer termék vizeltavolitas utani vastagsaga) és a
kis kompresszids alakvaltozas (vagyis a kompresszios
alakvaltozassal szembeni ellenallas) (DE-A 3 641 700,
DE-A 2 926 103).

Ezeket a nagy abszorpcidképességi, kisslirtiségii ha-
bokat jellegzetes modon gy allitjak eld, hogy egy felii-
letaktiv-anyag (nedvesitdszer) jelenlétében egy nagy
belsé fazisu viz az olajban emulzidt (a viz : olaj témeg-
arany tipikusan 9 : 1-nél nagyobb) allitanak eld és az
emulzié olajos fazisaban 1évé monomereket polimeriza-
cids iniciator jelenlétében 60 °C koriili hémérsékleten
koriilbeliil 8 6ran 4t polimerizaljak. Azt talaltuk azonban,
hogy nagyobb, példaul 30 : 1 viz : olaj témegarany esetén
az emulzidénak rossz a stabilitdsa, ami néha az emulzid
megtorését idézi eld.

A jelen taldlmany célja olyan kisstirliségii, porozus,
térhalds polimer habok eldallitasa, melyeknek javitott
abszorpcidképessége és habtulajdonsdgai vannak. Ezt
ugy érjiik el, hogy olyan nagy bels6 fazisu viz az olajban
emulziét hasznalunk, amelynek nagy viz : olaj tomeg-
arany mellett javitott stabilitdsa van.

A talalmany eljaras pordzus, térhalds vinil-(ko)poli-
mer eloallitasara inverz emulzids polimerizalassal

a) (i) egy, legalabb egy vinil-monomert és a keverékre
szamitott 2—-50 tomeg% kétfunkcids, telitetlen térhaldsi-
t6 monomert tartalmazo keverékbdl, (ii) az emulzidra
szamitott, legalabb 90 tdmeg% vizbdol, mint belsd fazis-
bdl, (iii) a polimerizdlhatd monomerekre szamitott
2-40 tomeg% nedvesitészerbdl, valamint (iv) egy poli-
merizacids katalizatorb6l all6 viz-az-olajban tipusa
emulzid létrehozasaval, és

b) a viz-az-olajban tipusti emulzié melegitésével a
polimerizalhaté monomerek polimerizalasara és térhalo-
sitasara, oly médon, hogy nedvesitoszerként (A) leg-
alabb 6 szénatomos zsirsavrészt tartalmazo szorbitan-
-monoé¢sztert és (B) legalabb egy, az (A) komponenstdl
kiilonboz0, legalabb 6 szénatomos zsirsavrészt tartalma-
z6 masik szorbitanésztert hasznalunk.
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Az eljaras kissiirliségli, nyilt pérust habokat eredmé-
nyez, amelyeknek nagy az abszorpcidképessége és jok a
habtulajdonsagai.

A taldlmany szerint egy kissiirliségi, pordzus, térha-
l6sitott polimer anyag (a tovabbiakban ,,hab”), amelynek
nagy az abszorpcioképessége és j6 a kompresszios alak-
valtozassal szembeni ellenallasa igy llithaté el6, hogy
monomereket viz-az-olajban tipusu, nagy belsd fazisa
emulzioban, bizonyos szorbitdnészter-keverék nedvesi-
toszer felhaszndlasaval polimerizaljuk. Ezeknek a ha-
boknak a szdraz allapotu siir(isége altalaban kisebb, mint
0,1 g/em?.

A pordzus polimer anyag eldallitasahoz kiilénb6zo
vinil- és difunkcionalis telitetlen monomerek hasznalha-
tok, feltéve, hogy ezek a viz-az-olajban, nagy belsd
fazisu emulzid olajos fazisdban diszpergalhatok vagy
ilyen fézist tudnak képezni. Alkalmas vinilmonomerek
k6zé tartoznak példaul a monoalkenil-arén monomerek,
mint a sztirol, a-metilsztirol, klor-metil-sztirol, vinil-etil-
benzol és vinil-toluol; akrilat- vagy metakrilat-észterek,
mint a 2-etil-hexil-akrilat, n-butil-akrilat, izobutil-akri-
lat, terc-butil-akrilat, hexil-akrilat, n-butil-metakrilat;
lauril-metakrilat és izodecil-metakrilat; és ezek keveré-
kei.

Alkalmas difunkcionalis, telitetlen térhaldsité mono-
mer lehet barmilyen monomer, amely a vinilmonome-
rekkel reagalni képes. Difunkciondlis telitetlen térhalo-
sité monomerek koz¢é tartoznak példaul a divinil-benzol,
dietilén-glikol-dimetakrilat, 3-butilén-dimetakrilat és al-
lil-metakrilat. A térhalésitd monomerek tipikusan 6ssz-
monomer elegyre szamitott 2-50 témeg% el6nydsen
5-40 tomeg% mennyiségben vannak jelen.

Az alkalmas polimerizacids katalizatorok lehetnek
vizoldhatdk vagy olajban oldhatdk. Vizoldhato katali-
zatorok kozé tartoznak példaul a kalium- és natrium-
-perszulfat és kilonboz6 redox rendszerek, mint az
ammonium-perszulfat, natrium-metabiszulfittal egyiitt.
Olajban oldhaté (monomerben oldhat) katalizatorok
kozé tartozik példaul az azo-di-bisz-izobutironitril
(AIBN), benzoil-peroxid és a di-2-etil-hexil-peroxi-
-dikarbonat. A katalizdtormennyiség tipikusan a mo-
nomerekre szamitott 0,005-15 tdmeg%. A polimeri-
z4cios katalizator lehet a vizes fazisban, amikor is a
polimerizacid azutan torténik, miutan a katalizator az
olajfazisba keriil at vagy egy aktivalt monomer/kata-
lizator reakcidtermék adhaté az olajos fazishoz. Alter-
nativ esetben a polimerizdld katalizatort kézvetleniil
az olajfazishoz kell hozzéadni. A katalizatort elonyo-
sen a vizes fazishoz adjuk és annak az olajos fazisba
torténo atvitele utan a kénnyii kezelhetség érdekében
polimerizaljuk.

A nagy belsé fazisi emulzié képzéséhez hasznalt és
olajos fazisok relativ mennyisége egy olyan tényezd,
amely szerepet jatszik a kapott polimer habok szerkezeti,
mechanikai és hatdsossagi tulajdonsadgainak meghatéro-
zasaban. A viz és olaj viszonya az emulzidban befolya-
solhatja a habtermékek slirliségét, sejtméretét és fajlagos
feliletét. Alkalmas stiriségii és nagy abszorpcioképes-
ségll polimer hab kialakitasdhoz a viz-az-olajban nagy
belsd fazist emulzidnak az emulzidra szamitott legalabb
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90 tomeg% vizet kell tartalmaznia, ami legaldbb 9 : 1 t6-
megaranynak, eldnygsebben legalabb 95 témeg%% viz-
nek felel meg.

A belso vizes fazis elényosen egy vizoldhaté elektro-
litot is tartalmaz a HIPE stabilizalasara €s annak érdeké-
ben, hogy a habot vizzel jobban nedvesithetévé tegyiik.
Alkalmas elektrolitok kozé tartoznak a szervetlen (egy-
értéku, kétértéki, haromértékil) sok (vagy ezek keveré-
ke), példaul alkalifémsok és nehézfémsok, mint halidok,
szulfatok, karbonatok, foszfatok €s ezek keverékei. Ilyen
elektrolitok kozé tartoznak példaul a natrium-klorid, nat-
rium-szulfat, kalium-klorid, kalium-szulfat, litium-klo-
rid, magnézium-klorid, kalcium-klorid, magnézium-
-szulfét, aluminium-klorid és ezek koziil kettdnek vagy
tobbnek a keveréke. Az egyértékii anionokat tartalmazo
egy- vagy kétértékii fémsok, mint a halidok az elényo-
sek.

A viz-az-olajban tipusii, nagy belsé fazisi emulzi-
ok képzbdése egy sor tényez6tol fiigg, ilyenek a hasz-
nalt monomerek, a viznek az olajhoz viszonyitott ara-
nya, a keverés koriilményei, a hasznalt nedvesitdszer
tipusa €s mennyisége, a vizoldhat6 elektrolit mennyi-
sége. Hacsak e tényezok mindegyike nem olyan, hogy
viz-az-olajban tipusu emulzid keletkezése kedvezmé-
nyezett, akkor az emulzié inkabb olaj-a-vizben tipust
lesz, semmint nagy bels6 fazisu, viz-az-olajban tipusu
emulzid. Egy viz-az-olajban tipust emulzi6 kialakita-
sat a 4 522 953 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli
szabadalmi leirds irja le. Altaldban a viz-az-olajban
tipusi emulzié elGallitdsanal egészen koriilbeliil
13 : 1 viz : olaj tdmegaranyig, elényosen koriilbeliil
10 : 1 tomegaranyig a viz barmilyen médon keverhe-
t0. Olaj-a-vizben tipust emulzié akkor valik eldnyds-
sé, ha koriilbeliil 13 : 1 viz : olaj tdmegaranyon tal az
egész vizet egyszerre adjuk a rendszerhez. A vizet
tipikus modon, mérsékelt nyirderéhatas mellett foko-
zatosan kell hozzaadni. A viz-az-olajban tipust emul-
zi6 keverésére kis teljesitményii keverGberendezés,
mint egy legalabb 5 sec™!, elénydsen legalabb 10 sec™!
nyirésebességii festékkeverd gép hasznalhatd. Egy
legalabb 50 sec™!, elénydsen legaldbb 100 sec™! nyiré-
sebességl, ti-réses (,,pin gap”) keverd haszndlata el6-
nyds. Ha a nyirdsebesség tul kicsi, akkor a viz-az-olaj-
ban tipusi emulzié olaj-a-vizben tipusu emuiziova fog
atalakulni. Nagy abszorpcidképességii habokhoz leg-
alabb 9 : 1, elénydsen legalabb 19 : 1, még elonydseb-
ben legalabb 29 : 1 viz : olaj toémegaranyra van sziik-
ség. A nagy belsé fazisi emulzié (HIPE) stabilitdsa
fontos, hogy az emulzid ne degradaldédjon a polimeri-
zacios és térhalositasi folyamat alatt. Azt talaltuk,
hogy 30:1-nél nagyobb viz:olaj témegaranyok
hasznalata mellett nehéz kielégité HIPE-kat és/vagy
habokat kialakitani, ha egyetlen nedvesitdszert, mint
szorbitan-monolauratot,  szorbitan-monopalmitatot
vagy szorbitan-monosztearatot hasznalunk.

A taldlmany szerinti eljarasban szorbitanészter keve-
rékeket hasznalunk. A szorbitan anhidroszorbitolok, f6-
ként 1,4-szorbitan és izoszorbitok keveréke. A szorbitan-
észterek kereskedelmileg szorbitolok zsirsavakkal,
225-250 °C homérsékleten, savas vagy bazisos kataliza-
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tor jelenlétében végzett direkt észterezésével allithatok
eld.

Annak érdekében, hogy nagyobb viz : olaj tomegara-
nyoknal jd, stabil emulziot és kielégit6 habokat hozzunk
létre, a szorbitanészter nedvesitdszerek kombinacidjat
kell alkalmaznunk. Az alkalmazott nedvesitdszer
mennyiségének olyannak kell lennie, hogy nagy belsé
fazish, viz-az-olajban tipusi emulzié képzddjon. A je-
lenlévd nedvesitdszer mennyisége a monomerekre sza-
mitott 2—4 tomeg%, eldnyodsen 5-25 tomeg.

Jo, stabil talalmany szerinti emulzio el6allitasa célja-
bol killonbdzo zsirsavésztereket tartalmazé szorbitan-
észterek keverékét kell hasznalni. A zsirsavésztereket
RCOO™-val definialjuk, ahol R jelentése szénhidrogén.
Olyan nedvesitdszernek kell jelen lennie, amely (A)
komponensként legalabb 6 szénatomos, elényssen ko-
riilbeliil 6-30 szénatomos zsirsavésztert tartalmazo szor-
bitan-monoészterbol, és (B) komponensként legalabb
egy masik, az (A) komponens zsirsav részét6l kiilonb6zo
(elonyosebben attol kiilonbozd lanchosszisaga) leg-
alabb egy zsirsavrészt tartalmazd szorbitanészterbdl all.
El6nyosebben olyan szorbitanészter-keveréknek kell je-
len lennie, amely (A) komponensként a nedvesitdszer
5-95 tomeg%-at képezo, 12, 16 vagy 18 szénatomos
zsirsavcsoport-részt tartalmazé szorbitin-monoészter-
bdl és (B) komponensként legalabb egy, legalabb 6 szén-
atomos, elénydsebben 630 szénatomos zsirsavésztert
tartalmazo, masik szorbitin-monoészterbdl all. A nedve-
sitdszer harom vagy tobb szorbitanészter keveréke lehet,
vagyis a (B) komponens két vagy t6bb észterbdl allhat,
ha 5-95 témeg% 12, 16 vagy 18 szénatomos zsirsav-mo-
noészter van jelen. Az (A) komponens szorbitan mo-
noésztere elénydsebben, jo emulzio elérése érdekében a
nedvesitOszerre szamitott 10-90 témeg%-ban legeld-
nyOsebben 25-75 tomeg%-ban van jelen.

Az (A) komponens elonyds szorbitdn monoészterei a
szorbitan-monolaurat, szorbitdn-monopalmitat, szorbi-
tdn-monosztearat és szorbitan-monooleit. Az (A) kom-
ponens kereskedelemben beszerezhetd szorbitan mono-
észtere kozé tartoznak tébbek kézott a SPAN 20, 40, 60
¢s 80 emulgeald szerek, valamint az ALKAMULS SML
¢s SMO szorbitanészterek. (A ,,SPAN” és ,,ALKAL-
MUS” védjegyzett termékek).

A (B) komponens szorbitanészterei barmilyen
szorbitanészterek lehetnek, amennyiben azok legalabb
egyik zsirsavésztere kiilonbozik az (A) komponens zsir-
savészterét6l. A (B) komponens szorbitanésztere lehet
egy mono-, di- vagy triszorbitanészter. A (B) komponens
elonyos szorbitanészterei kozé tartoznak példaul a mo-
no-, di- vagy triszorbitdn-kaproat, szorbitan-kaprilat,
szorbitan-kaprilat, szorbitan-laurat, szorbitan-mirisztat,
szorbitan-palmitat, szorbitin-sztearat, szorbitin-oleat,
szorbitan-linoat és szorbitan-linolenat. A (B) komponens
kereskedelemben beszerezhetd szorbitanészterei kozé
tartoznak tobbek kozott a SPAN 20, 40, 60, 65, 80 és 85
(a Fluka Chemical Corp. termékei) és az ALKALMUS
SML, SMO, SMAS ES STO szorbitanészterek (az Alka-
ril Chemicals Ltd. terméker).

Az (A) és (B) komponensek elénydsebb keverékei
ko6zé tartoznak a fentiekben ismertetett, kiilonb6z6 lanc-
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hosszisaga zsirsavésztert tartalmazé szorbitinészterek
barmely keveréke, példaul szorbitdn-monolaurat és szor-
bitan monopalmitat; szorbitdn-monolaurét €s szorbitan-
-monooleat; szorbitAin-monolaurat és szorbitdn-mo-
nosztearat; szorbitan-monolaurat €s szorbitan-trioleat;
szorbitdn-monopalmitat és szorbitdn-monooleat; szor-
bitan-monopalmitat és szorbitdn-monosztearat; szor-
bitan-monooleat, szorbitan-trioleat és szorbitdn-mono-
laurat; és szorbitin-monosztearat, szorbitan-trisztearat
és szorbitan-monopalmitat keverék.

Kiilondsen eldnyds az olyan nedvesitdszer-keverék,
amely legalabb két kiilonbozd kovetkezd szorbitanész-
tert tartalmaz: szorbitan-monolaurat, szorbitin-mono-
palmitat, szorbitan-monosztearat és szorbitan-monoole-
at. A nevesitdszer-kombinaci6 kisebb viz : olaj tomeg-
ardnynal is stabilabb emulziét és jobb habtulajdonsago-
kat eredményez, mint egyetlen nedvesitdszer hasznalata.
Nagy abszorpcidképességli és jo habtulajdonsagokkal,
mint kompresszi6s alakvéltozassal szembeni ellenallas-
sal rendelkezd habok eldéllitasara legelonydsebb a szor-
bitAn-monolauratot és szorbitan-monoplamitatot vagy
szorbitan-monolaurdtot és szorbitdn-monosztearatot tar-
talmazd nedvesitoszer-keverék. Azt taldltuk, hogy a
szorbitan-monolauratot és szorbitdn-monopalmitatot
tartalmazo keverék képezi a legnagyobb abszorpcioké-
pességli habokat.

A jo, nagy bels6 fazisi viz-az-olajban tipusu emulzié
az, amelyben a kivant nagy viz : olaj aranyt az emulzié
lényeges mértékii bomlasa nélkiil érjik el. A hab bom-
lasa vagy elvaltozasa abbdl lathato, hogy az emulzié
elballitasa utan szabad, nem abszorbedlt viz (vagy vizto-
csa) all az emulzi6 feliiletén. Igy, ha egy j6 emulziot
térhalositunk, akkor altalaban nem lathatd szabad, nem
abszorbealt viz térhalositas utan vagy csak kevés ilyen
viz van, Az emulzié akkor tekinthetd lényegében bom-
lottnak, ha az emulzi6 az eldallitisara hasznalt Gsszes
vizmennyiségre szamitott tobb, mint 5 tdmeg% szabad,
nem abszorbealt vizet mutat. Az emulzidnak elényds
modon a térhalésodas alatt az eldallitasara hasznalt
dsszes vizmennyiség kevesebb, mint 10 témeg%-at, el6-
nydsen kevesebb, mint 5 tomeg%-at szabad nem abszor-
bedlt formaban tartalmaznia.

A j6 emulzié nem képez olyan nagy, lathat6 lyukakat
vagy hibdkat tartalmaz6 habot, amelynek megjelenése a
svéjci sajthoz hasonlit. Az ilyen hibak jelenléte instabilis
emulzibra utal, amelyben a nedvesitszerek megenged-
ték, hogy az emulzi6 vizcseppjei egyesiiljenek. Az emul-
ziostabilitds azon is lathatd, hogy a térhalositott habok-
ban a lyukak egyenletes méretiick, ami annak a kévet-
kezménye, hogy a vizcseppek egyenletesen vannak az
emulzidban diszpergalva. A jo emulzionak krémszert,
opaleszcens megjelenése a felkevert joghurthoz hasonl6
konzisztenciaju. A rossz emulzié hig, mint a viz és
megjelenésében a leveshez hasonlit.

A HIPE-ben 1év6 monomerek altaldban szobahdmeér-
séklet feletti, koriilbeliil 25-90 °C hémérsékleten tér-
hélosithatok. A HIPE monomereit elényosen ugy térha-
16sitjuk, hogy azokat 30-70 °C-on melegitjiik annyi ide-
ig, hogy j6 tulajdonsdgokat érjiink el az emulzio szamot-
tevé romlasa nélkiil. Ahhoz, hogy jo tulajdonsagokat
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érjiink el, altalaban a monomerek legaldbb 85%-4nak,
elénydsen legaldbb 90%-anak, legelénydsebben leg-
alabb 95%-anak le kell reagalnia a térhaldsitasndl. Ah-
hoz, hogy a kivant mértéki reakciét elérjiik, a monome-
reket legalabb egy 6ran at 60 °C-on kell térhalositani.

A talalmany szerinti eljarassal eldallitott habok mos-
hatok és szarithatdk annak érdekében, hogy olyan ab-
szorbens blokkhoz jussunk, amely folyadékok abszorbe-
alasara kiilénosen alkalmas. Ezeket a habokat jellegzetes
modon valamely oldészerrel mossuk, hogy csokkentsiik
elektrolit-tartalmukat. Alkalmas olddszerek kozé tartoz-
nak példaul az alkoholok, a kis (a vizes fazisnal kisebb)
koncentracioju elektrolitoldatok, mint az 1 tdmeg%-os
kalcium-klorid oldat vagy ionmentes viz. A mosott ha-
bok éaltalaban igy szarithatok, hogy a vizet és/vagy oldo-
szert a habokbol kicsavarjuk és/vagy azokat levegdvel,
hokezeléssel vagy vakuumban szaritjuk. A taldlmany
szerinti eljarassal eldallitott habok szaraz vastagsagérté-
ke kicsi, abszorpcidképessége nagy, és azok kiilondsen
alkalmasak folyadékabszorbealé cikkekben, mint példa-
ul torldkenddkben, pelenkikban és szennyezOdési ter-
mékekben torténd hasznalatra.

Az alabbi példak a taldlmany szerinti eljaras szemlél-
tetését célozzak.

Mosadsi és szdritdsi modszer

Valamennyi alabbiak szerint el6allitott habot a ko-
vetkez6 médon mostunk és szaritottunk: A habtombok
térhaldsitasa utdn azokat 0,89 cm vastag szeletekre
vagtuk. Ezutdn mindegyik ilyen szeletet egy 0,1 cm
Iyukméretii szitara helyeztiik és azt egy 22,9%x17,1 cm
méret(i rozsdamentes acéllemezzel 1,14 cm vastagsa-
gura nyomtuk Ossze. A kisajtolt szeleteket egy, az
Arbor cég altal gyartott ANVIL présbe helyeztiink €s
a kalcium-klorid oldatot kisajtoltuk. A szeleteket azu-
tan kétszer 7,6 liter 1 témeg%-os kalcinm-klorid ol-
datban aztatva mostuk, kétszer kinyomtuk és az AN-
VIL présbe helyeztiik. A szeletek kisajtolasa utan azok
mindkét oldalara papirtériilkdzot helyeztiink €s ismét
kisajtoltuk 6ket a foldsleges viz eltavolitasa céljabol.
Ezutdn a szeleteket szaritészekrénybe helyeztiik
60 °C-on 4 oréra szaritas céljabol. A mosott és széri-
tott habszeletek fizikai tulajdonséagait az alabbiak sze-
rint vizsgaltuk.

Vizsgdlati modszerek

Szabad duzzadas/szaraz allapoti vastagsag/duzzadt
allapoti vastagsag/habsiriiség/nyulas %-ban/komp-
resszios alakvaltozassal szembeni ellenallas/duzzadasi
arany.

Egy habszeletbdl 5x5 cm-es mintat vagunk ki. A hab-
minta vastagsagat szaraz allapotban Ggy mérjik meg,
hogy egy, az Ono Sokki cég altal gyartott EG-225 tipusu
digitalis linearis miiszert, ami egy 4,1 cm atmérdji,
100 g tomegi tarcsaval 50 g-nal kisebb erét fejt ki —
hasznélunk erre a célra. A vastagsagot itt , kaliber”-nek
nevezziik. A habmintat 31 °C hdmérsékletii, a Jayco cég
altal gyartott Syn-Urine oldatban aztatjuk 17 percig. Az
5x5 cm-es mintdbol egy 2,868 cm atmérdji tarcsat va-
gurk ki. Ezt a tarcsat 5 percre ismét Syn-Urine oldatban
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aztatjuk (Gjra kiegyensilyozas céljabol). A nedves tr-
csat azutan lemérjiik (,kezdeti tomeg” nedvesen).

A nedves minta vastagsagat ugyanazzal a miiszerrel
lemérjiik (,,kezdeti kaliber nedvesen”). Ezutan a tarcsat
5,1 kPa terhelés ala helyezziik, ahol terhelés alatt a mii-
szerre gyakorolt dsszes terhelést értjik elosztva a ke-
resztmetszeti teriilettel. A tércsa kaliberét azutdn mérjik
le, miutan 15 percig ezalatt a terhelés alatt allt (,,kaliber
nedvesen™). 15 perc mulva a mintatarcsat lemérjitkk a
benne 1év§ visszatartott folyadékmennyiség meghataro-
zasa céljabol.

A vizeletfolosleget kinyomjuk a tarcsabdl és a négy-
zet alak(l mintanak abbol a részébol, ami a tarcsa kiva-
ghsa utdn visszamaradt. A habot 15 percre forré vizbe
helyezziik, azutan kivessziik, szdrazra toroljiikk és
60-70 °C-on vakuumszekrényben addig szaritjuk, mig a
hab teljesen felfiivodott. A szaraz minta sulyat azutin
megmérjiik (,,végso szaraz tomeg”).

A fenti mérésekbdl a kovetkezo értékeket szamitjuk
ki: szabad duzzadas = kezdeti tomeg nedvesen/végsd
szaraz tdmeg, kompresszios alakvéltozassal szembeni
ellenallas (RTCD) = 15 perces terhelés utani tomeg ned-
vesen/végsd szaraz tomeg, duzzadasi ardny =
RTCD/szabad duzzadas x 100,

kezdeti kaliber nedvesen — nedveskaliber

nytlas (%)=1x —
kezdeti kaliber nedvesen

habtérfogat= (étmér6/2)2 x 3,142 x kezdeti kaliber nedve-
sen.

A térfogatot a 2,868 cm atmérdjli kor alaki mintéra
szamitjuk ki.

A habsiirliség (mg/cn’) =
% 1000 / térfogat.
Fuggobleges felszivasi sebesség:

0,91 cm vastagra vagott habszeletbol egy 1-2 cm szé-
les, 5 cm-nél hosszabb csikot vagunk ki. A csikot egy
fémvonalzéhoz csiptetjiik vagy ragasztjuk (szalaggal)
oly médon, hogy a habesik alja a vonalzé 0-pontjanal
legyen. A vonalzét és habesikot egy, koriilbeliil 100 ml
Jayco gyartmanyd Syn-Urin folyadékot tartalmazo
edénybe helyezziik egy 37 °C homérsékletl inkubétor-
ban ugy, hogy a csik alja éppen csak érintse (1 mm-nél
kevésbé meriiljén) a Syn-Urin folyadékot. A Syn-Urint
megszinezzik élelmiszer-szinezékkel, hogy kénnyeb-
ben figyelhessiik meg abszorpcidjat és felszivodasat a
habban. Stopperéraval megmérjiik azt az id6t, ami ahhoz
szilkséges, hogy a folyadékszint a habmintaban 5 cm-es
fiiggtleges magassagot érjen el.

végsd szaraz tomeg X

1. példa

Ez a példa egy, a talalmany szerinti kisstiriiség,
térhalos polimer anyag eldallitdsat demonstralja. Az I
tablazat tartalmazza az eljarasnal alkalmazott nedvesitd-
szert.

Szokasos vizes fazis (1000 ml)

100 g kalcium-klorid
1,5g kalium-perszulfat
ionmentes viz 1000 ml oldat készitéséhez
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Szokasos olajos fazis (10 ml)

2ml sztirol
2ml divinil-benzol
6 ml 2-etil-hexil-akrilat
1,2 ml I. tablazatban feltiintetett nedvesitdszer dssze-
sen.
A fazisok eléallitasa

A vizes fazist ugy készitettiik, hogy a vizes fazis
reagenseit 1000 ml-es Erlenmeyer lombikba méagne-
ses keveréruddal sszekevertilk, és az elegyet addig
kevertilk, mig a s6 feloldodott. A vizes fazist egy
polietilén flakonba toltottiik €s 62 °C-on tartottuk. Az
olajos fazist ugy éllitottuk elo, hogy a sztirolt, divinil-
-benzolt és akrilatot egy polietilén csészébe toltottiik,
azutan hozzaadtuk az I. tablazatban felsorolt nedvesi-
tdszereket (szorbitan-monolauratot, szorbitan-mono-
palmitatot, szorbitan-monosztearatot, szorbitan-tri-
sztearatot, szorbitin-monooleatot és szorbitan-triolea-
tot SPAR 20, 40, 60, 65, 80 és 85 emulgedloszer
alakjaban (a SPAN-¢k a Fluka Chemical Corp. termé-
kei). Az olajos keveréket koriilbeliil 5 percig 65 °C
hémeérsékleten melegitettiik, hogy a nedvesitdszereket
feloldjuk a monomerekben.

Emulzio

A fenti médon eléallitott olajos fazist olyan polieti-
1én edénybe toltottiik, amely 250 ml-es adagold télcsér-
rel és egy poli(tetrafluor-etilénnel) (PTFE) bevont fes-
tékkeverdvel (a SHUR-LINER Inc. cég 06200 PM-70
tipusu kever6je) volt felszerelve. Az adagolotolcsérbe
100 ml meleg vizes fazist tltottiink. A festékkeverot
ugy allitottuk be, hogy a PTFE-vel bevont propeller az
edény aljan foglalt helyet, ezutan a télcsérben 1évo vizes
fazis 10 ml-ét az olajos fazishoz adtuk, és azt a
200 ford./perc sebességre beallitott, levegdvel meghaj-
tott keverémotor segitségével kevertiik emulzié-eldalli-
tas céljabol. A maradék 90 ml vizes fazist koriilbeliil
2 csepp/masodperc sebességgel adtuk az olajos fazis-
hoz. Az emulzi6 keverése kézben egy masodik 100 ml
vizes fazist adtunk az emulziéhoz alland6é dramban az
adagolo tolesérbol. Végiil egy utolsé 100 ml vizes fazist
adtunk az adagolétdlesérbol hozza gyorsan. Amikor a
vizes fazis (6sszesen 300 ml) hozzaadasat befejeztiik, az
edényt kivettiik a keverdbol. A kapott emulzié joghurt
konzisztenciaji volt, altaldban fehér szinii, némileg 4t-
tetsz6 megjelenésii. Az emulzidt egy kb. 500 ml térfo-
gatd polietilén csészébe ontottik €s arra fedot helyez-
tiink. Az emulziéban 1évé monomereket 60-62 °C ho-
mérsékleten 18 dran at térhaldsitottuk.

Ezeknek a polimer termékeknek a tulajdonsagait az
alabbi I. tablazatban tiintetjiik fel.

A) dsszehasonlité példa

Ebben a példdban a HIPE-ket az 1. példaban leirtak-
hoz hasonlé modon készitettiik el azzal a kiilonbséggel,
hogy csak egy nedvesitdszert hasznaltunk. Ezeknek a
polimer termékeknek a tulajdonsagait az alabbi I. tabla-
zat tartalmazza.
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B) dsszehasonlité példa
Ebben a példdban nedvesitdszerként olyan szorbitdn-
észterek keverékét hasznaltuk, amelyek ugyanabbdl a

zsirsav-részbdl 4ll6 lancot tartalmaztak. Az eldallitas az
1. példaban leirtak szerint tortént. A polimer termékek
tulajdonsagait az 1. tablazatban tuntetjiik fel.

I. TABLAZAT
Pél- . | Vastagsag L
da | Nedver | o | Nyalas | RTcp | Szebad | Hab- o Vestagsig | 007 | Duggaasi | | FUBBS
] sitd . A duzzadas | sirtisé szarazon | . leges felszivési
281 szer(ek) arany & (e/e) (g/e) (mg/cm%) (mm) llapotban | arany sebesség (mp)
ma (mm)
1. | L+P 2:1 338 222 28,8 35,0 2,72 10,16 77,0 >600
2. | L+S 2:1 33,1 23,1 26,5 36,7 2,62 10,51 82,7 465
3. | L+S 2:1 29,5 204 26,0 39,4 3,68 10,67 78,3 427
4. | L+O 2:1 59,5 15,3 30,1 32,3 3,76 15,24 50,9 213
5. | L+#O 1:2 30,6 18,0 27,3 31,6 9,24 9,37 66,1 45
6. | L+tO+O | 1:1:1 18,4 19,1 22,0 41,3 483 9,78 86,7 104
7. | L+S+S 4:1:1 40,5 19,8 28,34 335 3,68 12,32 70,1 420
8 | L+tP+0O | 2:1:1 64.6 11,8 28,7 33.2 4,62 13,99 41,0 385
9. | L+P+O 1:1:1 29.5 13,0 19,2 34,0 12,45 9,25 67,5 >600
10. | L+P+O 2:1:1 68,5 13,9 29,5 352 3,02 9,67 47,0 360
11. | L+P+tS 2:1:1 38,1 16,2 24.5 31,0 8,00 7,92 65,9 >600
12. | L+P+S 2:1:1 50,1 223 31,0 29,2 6,68 8,71 72,0 461
13. | P+HO 1:1 56,0 16,4 32,8 283 8,69 8,89 50,1 >600
14. | P+O 1:2 62,7 13,9 36,2 27,6 9,50 9,47 38,5 >600
Al | L 49,1 16,9 28,4 36,0 3,45 8,74 59,7 87
38,9 15,6 23,7 34,9 9,70 9,98 65,7 324
A2 | P 37,1 18,7 22,1 29,6 10,97 9,93 84,6 >600 (NaCl)
B | O+tO* 3:1 70,0 243 36,0 26,7 1,04 6,53 67,5 336

* 20 % Ossz-nedvesitoszer koncentraciot hasznaltunk.
L = szorbitan-monolaurat

P = szorbit4n-monopalmitat

S = szorbitan-monosztearat

tS = szorbitan-trisztearat

tO = szorbitan-trioleat.

Mint az 1. tablazatbol tathato, a habtulajdonsagok a
hasznaltnedvesitdszerektdl fliggden elénydsen médosit-
haték. Igy példaul merevebb, jobb szaraz vastagsag ér-
tékkel (vékony), RTCD-értékkel és duzzadasi arannyal
rendelkezé hab kaphatd szorbitan-monolaurat és szor-
bitan-monopalmitat eleggyel, mint az a hab, amely csak
szorbitan-monolaurat vagy csak szorbitan-monopalmi-
tat nedvesitdszerrel késziil.

2. példa

Ez a kisérletsorozat a talalmany szerinti eljarassal, a
nagy bels6 fazisi emulzidk viz : olaj ardnyénak maxima-
lizalasaval elodllitott emulzié javitott stabilitdsat de-
monstralja.

Az emulzidkat az 1. példaban leirtakkal hasonlé mo-
don 10 ml monomer és 12 tomeg% 0Ossz-nedvesitdszer
(szorbitan-monolaurat, szorbitdn-monopalmitét, szorbi-
tan-monosztearat, szorbitan-trisztearat, szorbitdn-mono-
oleat és szorbitan trioleat) felhasznalasaval allitottuk elé
SPANR 20, 40, 60, 65, 80 és 85, Fluka Chemical Corp.
gyartmanyu emulgeédloszerek alakjaban a monomerekre
szamitott, alabb zardjelben megadott aranyokban, azzal
a kiilonbséggel, hogy addig adagoltunk vizet, mig az
emulzié tobbet mar nem tudott befogadni. Amikor az
emulzié t6bb vizet mar nem képes magaban tartani,
akkor a f516s viz az emulzio felilletén marad meg. Ami-
kor az emulzidt a polietilén csészébe toltjitk térhalositas
céljabol, akkor ez a viz az emulzi6 felilletén 4ll és a
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csésze sarkaiban (nem abszorbealt, szabad viz alakjaban)
tocsat képez.

Térhaldsitas utan a f610s (szabad) vizet a csészében
kapott polimer habrédl dekantaltuk. Ezt a vizet a szabad
vizmennyiség meghatarozasa céljabol megmértikk. A
szabad viz és az emulzio készitésére felhasznalt maxima-
lis 6sszes vizmennyiség kiilonbsége a beépilt viz (vagyis
az a vizmennyiség, amit a polimert tart magaban).

Mindegyik ilyen hab esetében meghataroztuk a viz : olaj
aranyt. A talalmany szerinti eljaras szolgaltatta elonyok az
aldbb G sorozatbél tiinnek ki. Igy példéul annak a talAlméany
szerinti emulziénak, amelyet SPANR 20 és SAPR 40 emul-
gedloszerek 2 : 1 tomegaranyu keverékével készitettiink
76 : 1 volt a viz : olaj témegaranya, ami a térhaldsitas utan
nem abszorbealddott vizmennyiség levonasa utdn 71 : 1
viz : olaj tdmegaranyra valtozott. Ezzel szemben a 12 t%
SPANR 20 emulgeator, mint nedvesitdszer felhasznalasa-
val 70 : 1 témegarany1 viz-az-olajban emulzi6 olyan habot
eredményezett, melyben a viz : olaj tdmegarany 62 : 1 volt.

A-sorozat

SPANR 60+65 [1 : 1]

dsszes viz= 633 ml

szabad viz = 65 ml

beépiilt viz = 568 ml

a habtermék kiilalakja: lyukas feliilet

SPANR 60+65+20 1 :1: 1]



Osszes viz = 650 ml

szabad viz =38 ml

beépiilt viz= 612 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 60+65+40 [1:1: 1]
osszes viz = 700 ml

szabad viz =52 ml

beépiilt viz = 648 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 60+65+80 [1:1: 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz = 52 ml

beépiilt viz = 648 ml

a habtermék kiilalakja: kis lyukas feliilet

B-sorozat

SPANR 80+85[1: 1]
Osszes viz = 600 ml

szabad viz = 60 ml

beépiilt viz = 540 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 80+85+20[1:1: 1]
Osszes viz =700 ml]

szabad viz = 45 ml

beépiilt viz =655 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 80+85+40 [1:1:1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz =38 ml

beépiilt viz = 662 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 80+85+60 [1: 1: 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz =45 ml

beépiilt viz = 655 ml

a habtermék kiilalakja: sima

C-sorozat

SPANR 60

Osszes viz= 550 ml
szabad viz =32 ml
beépiilt viz=518 ml

a habtermék kiilalakja: lyukas feliilet

SPANR 60420 [1 : 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz =45 ml

beépiilt viz =655 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 60+40+65 [1 : 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz =47 ml

beépiilt viz = 653 ml

a habtermék kiilalakja: sima
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SPANR 60+80 [1 : 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz = 44 ml

beépiilt viz =656 ml

a habtermék kiilalakja: sima

D-sorozat

SPANR 80

Osszes viz = 600 ml

szabad viz =47 ml

beépiilt viz = 553 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 80420 [1 : 1]
Osszes viz =700 ml

szabad viz =48 ml

beépiilt viz =652 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 80+40[1 : 1]
Osszes viz= 700 ml

szabad viz =39 ml

beépiilt viz =661 ml

a habtermék kiilalakja: sima

E-sorozat

SPANR 85 nincs emulzié
SPAN 85+40 [1: 1]

osszes viz = 400 ml

szabad viz= 17 ml

beépiilt viz =383 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPANR 85+40[1: 1]
Osszes viz =500 ml

szabad viz = 34 ml

beépiilt viz = 466 ml

a habtermék kiilalakja: sima

F-sorozat

SPAN 65 nincs emulzid
SPAN 65+20[1: 1]

osszes viz =400 ml

szabad viz= 5 ml

beépiilt viz=395 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPAN 65+40 [1: 1]

Gsszes viz = 400 ml

szabad viz =5 ml

beépiilt viz=2395 ml

a habtermék kiilalakja: sima

SPAN 65480 [1 : 1]

Osszes viz = 500 ml

szabad viz = 23 ml

beépiilt viz =477 mi

a habtermék kiilalakja: sima
SPAN 65+85 [1 :] nincs emulzio.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras porozus, térhalos vinil-(ko)polimer el6alli-
tAsdra inverz emulzids polimerizalassal

a) (i) egy, legalabb egy vinil-monomert és akeverékre
szamitott 2-50 tdmeg% kétfunkcids, telitetlen térhalosi-
t6 monomert tartalmazé keverékbél, (ii) az emulziora
szamitott, legalabb 90 témeg% vizbol, mint belso fazis-
bol, (iii) a polimerizalhaté monomerekre szamitott
2-40 t6meg% nedvesitdszerbol, valamint (iv) egy poli-
merizacids katalizatorbol allo viz-az-olajban tipust
emulzi6 1étrehozasaval, és

b) a viz-az-olajban tipusit emulzié melegitésével a
polimerizalhatd monomerek polimerizalaséara és térhalo-
sitasara,

azzal jellemezve, hogy nedvesitdszerként (A) leg-
alabb 6 szénatomos zsirsavrészt tartalmaz6 szorbitan-
-monoésztert és (B) legalabb egy, az (A) komponenstol
kiilénbozo, legalébb 6 szénatomos zsirsavrészt tartalma-
z6 masik szorbitdnésztert hasznalunk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az (iil) nedvesitoszer (A) komponenseként
6-30 szénatomos zsirsavrészt tartalmazd szorbitdn-
monoésztert hasznalunk.

3. A 2. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy az (iii) nedvesitészer (A) komponenseként 12, 16
vagy 18 szénatomos zsirsavrészt tartalmazo szorbitan-
észtert és az (iil) nedvesitoszer (B) komponenseként
legaldbb egy, az (A) komponenstdl eltérd, és legaldbb
6 szénatomos zsirsavrészt tartalmazo szorbitan-észtert
hasznalunk.

4. A 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az (iii) nedvesitdszer (A) komponenseként szorbi-
tan-monolauratot, szorbitdn-monopalmitatot, szorbitan-
-monosztearatot vagy szorbitdn-monooleatot haszna-
lunk.

5. A 4. igénypont szerinti eljaréas, azzal jellemezve,
hogy az (iii) nedvesitdszer (A) komponenseként szorbi-
tan-monolauratot és (B) komponensként szorbitan-mo-
nopalmitatot hasznalunk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy olyan (iii) komponenst
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hasznalunk, amely legalabb még egy szorbitdnésztert
tartalmaz.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a nedvesitdszerre szamitva
5-95 tomeg% (iii) nedvesitészer (A) komponenst hasz-
nalunk.

8. A 7. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a nedvesitészerre szamitva 10-90 témeg% (iii)
nedvesitdszer (A) komponenst hasznalunk.

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy az emulziot addig térhalositjuk,
amig a monomerek legalabb 85%-a reagalt.

10. A 9. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az emulziét addig térhalositjuk, amig a monomerek
legalabb 90%-a reagalt.

11. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy olyan vinil-monomert haszna-
lunk, amely legalabb egy monoalkenil-arént vagy akri-
latot vagy metakrilat-észtert tartalmaz.

12. Az 1-12. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy difunkcionalis telitetlen térhalo-
sité monomerként divinil-benzolt, dietilénglikol-dimet-
akrilatot, 4-butilén-dimetakrilatot vagy allil-metakrilatot
vagy ezek koziil tébbet hasznalunk.

13. Az 1-12. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy olyan viz-az-olajban tipust emul-
zi6t hasznalunk, amely az emulziéra szamitva legalabb
95 tomeg% vizet tartalmaz.

14. Az 1-13. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy olyan viz-az-olajban tipusi
emulziot haszndlunk, amely egy elektrolitot is tartal-
maz.

15. Az 1-14. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a polimerizalandé monomerekre
szamitott 0,005-15 témeg% polimerizacios katalizatort
hasznalunk.

16. A 15. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a viz-az-olajban tipust emulziot 25-90 °C hémér-
sékleten melegitjik.

17. A 16. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a viz-az-olajban tipust emulzi6t 30-70 °C hémér-
sékleten legalabb egy Ora hosszat melegitjiik.

Kiadja a Magyar Szabadalmi Hivatal, Budapest
A kiadasért felel: Gyurcsekné Philipp Clarisse osztalyvezetd
Allami Nyomda Rt. @ 260-0451
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