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Wynalazek dotyczy sposobu zatapiania prepara-
téw, zwlaszcza Dbotanicznych i biologicznych
w przezroczystych tworzywach sztucznych. Znane
dotychczas sposoby zatapiania preparatéw w prze-
sroczystych tworzywach sztucznych maja te wa-
de, ze zwykle wok6l preparatu i w samym two-
rzywie powstaja pecherzyki znieksztalcajgce obraz
i praktycznie uniemozliwiajace korzystanie z pre-
paratu.

Wiadomo, ze wysuszone preparaty biologiczne
i botaniczne, a takze niektére mineraly posiadaja
duze ilo$ci por i mikrokapilar wypetnionych po-
wietrzem.

Powietrze to wydzielajgc sie podczas ogrzewa-
nia i twardnienia zywicy, w ktérej zatapia sie
preparat powoduje powstawanie pecherzy. Wia-
domo takze, ze proces twardnienia Zywic polega-
jacy na polimeryzacji, kondensacji, badz polikon-
densacji przebiega pod wplywem inicjatoréw, pod-
wyzszonej temperatury, promieniowania badZ przy
udziale tych wszystkich czynnik6w. Aby proces
ten moégl przebiegaé w czasie mozliwie krétkim
nalezy go prowadzi¢ zazwyczaj w podwyzZszone]j
temperaturze.

Wiadomo za$, ze polimeryzacja i kondensacja sa
procesami egzotermicznymi, a w zwigzku z tym
zdarza sie czesto, zwlaszeza przy zatapianiu wigk-
szych preparatéw, iz nastepujg miejscowe prze-
grzania, siegajgce powyzej temperatury wrzenia
‘manometru. W efekcie tego zjawiska w zywicy
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powstaja pecherze podobnie jak w przypadku wy-
dzielania powietrza. Pecherze te powstajg zazwy-
czaj wokoé! preparatu, ktéry jest punktem zaszcze-
pienia wrzenia cieczy przegrzanej.

Stwierdzono poza tym, iz podczas ogrzewania
niektérych preparatéw zwlaszcza Dbiologicznych
i botanicznych w temperaturach nawet niezbyt
wysokich nastepuje czeSciowy rozklad preparatu,
zwlaszcza jego delikatnych cze$ci, w wyniku czego
powstaja pecherze. Zjawisko takie wystepuje nie-
kiedy juz podczas polimeryzacji w temperaturze
okolo 40—50°C, a z reguly wystepuje podczas
przegrzania. Zjawisko takie stwierdzono podczas
zatapiania jajeczek stonki ziemniaczanej, gdzie
nastepuje najprawdopodobniej rozklad aminokwa-
s6w, badZz bardziej zloZonych bialek.

Opisane zjawisko podobnie jak dwa poprzedme,
powoduje powstawanie pecherzy w zywicy. Wy-
bitnie niekorzystny dla prowadzenia polimeryzacji
jest takze fakt wystepowania w wielu prepara-
tach zwtlaszcza botanicznych, substancji hamu-
jacych proces polimeryzacji, tak zwanych inhibi-
toré6w. Wystepuja one na przyklad w galaséwkach,
korze debu i wielu liSciach. Substancje te nie
usuniete z preparatu badZ usuniete nie calkowicie
uniemozliwiajg prowadzenie polimeryzacji wzgled- .
nie hamujg ja, zmuszajagc do prowadzenia procesu
w wyzszej temperaturze, co prowadzi tatwo do
powstawania przegrzan. Substancje inhibitujace,
zawarte w preparatach powodujg ponadto nie-
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kiedy barwienie Zywicy w masie bgdz wok6t pre-
paratu. '

Znane metody zatapiania preparatéow w two-
rzywach sztucznych nie usuwajg opisanych po-
wyzej trudnoSci badZz usuwajg je w sposéb nie-
dostateczny i trudny w wykonaniu.

Zrntana metoda usuwania powietrza z preparatéw
‘polegajaca na wstrzykiwaniu do ich wnetrza przy
pomocy strzykawki lekarskiej, roztworu zywicy
badZz niskospolimeryzowanego cieklego polimeru
jest., bardzo pracochlonna, a w wiekszo$ci przy-
. padk6éw - praktycznie niewykonalng. Zapobieganie
powstawaniu pecherzy w zywicy na skutek prze-
grzan w znanych metodach uzyskuje sie przez
prowadzenie polimeryzacji w stosunkowo niskiej
temperaturze oraz przez chlodzenie w przypadku
przegrzan.

Metoda pierwsza jest diugotrwala, w niektérych
przypadkach moze trwaé nawet do kilkuset go-
dzin, zwlaszcza przy stosowaniu zywic polimeryza-
cyjnych. Metoda druga jest trudna do zastosowa-
nia i w wiekszoSci przypadkéw nie prowadzgca do
celu.

Przegrzania z zasady wystepuja w érodku poli-
meryzujgcej masy. Schiodzenie oérodk6w prze-
grzan jest bardzo trudne zwazywszy, ze Zywice sg
zlymi przewodnikami ciepla. Poza tym metoda ta
wymaga ustawicznej kontroli.

Znane metody zatapiania preparatéw nie
uwzgledniajg zupelnie stwierdzonego faktu termicz-
nego rozkladu cze$ci preparatéw. Powstaly na sku-
tek rozkladu gaz nie da sie usungé z twardnieja-
cej zywicy przez ochlodzenie. Znane metody nie
uwzgledniajg takze obecnoSci inhibitoréw w pre-
paratach. Stosowany spos6éb usuwania barwnik6éw
zabarwiajacych Zywice, przez moczenie preparatéw
w zwyklych rozpuszczalnikach, zwlaszcza w meta-
nolu i etanolu, przy réinego rodzaju preparatach,
nie daje rezultatu. Nie zawsze bowiem barwniki
rozpuszczalne w alkoholach sg rozpuszczalne w mo-
nomerze zywicy 1 w tym przypadku nie potrzebne
jest odbarwianie preparatu. Z kolei nie zawsze
barwniki i inhibitory rozpuszczalne w monomerze
sywicy rozpuszczaja sie w alkoholach i wéwezas
moczenie w alkoholu nie prowadzi do zadnego celu.

Wszystkie opisane niedogodno$ci i wady usuwa
spos6b .wedlug wynalazku, polegajacy na tym, zZe
preparat moczy sie w monomerze zywicy, w ktérej
prowadzi sie zatapianie, w celu calkowitego roz-
puszczenia substancji w nim rozpuszczalnych, co
zapobiega zAbarwianiu zywicy wzglednie hamowa-
‘niu polimeryzacji przez inhibitory zawarte w pre-
paracie. Po oczyszczeniu preparatu przez ekstrakcje
monomerém zanurza sie go w niskospolimeryzowa-
nym cieklym polimerze badZz roztworze zywicy
w. monomerze z dodatkiem odpowiedniej ilo§ci ini-
cjatora i usuwa zawarte w preparacie powietrze
przez dzialanie prézni, po zwolnieniu ktérej na
miejsce powietrza zostaJe wessana otaczajgca pre-
parat ciecz.

Wiasciwy proces polimeryzacji badZ koncowy etap
kondensacji prowadzacy do catkowitego utwardze-
nia zywicy, metoda wedlug wynalazku prowadzi
sie pod zwiekszonym ci$nieniem w autoklawie
badZz suszarce ciSnieniowej. Prowadzenie procesu
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4
utwardzania zywicy, pod zwiekszonym ci$nieniem,
zwlaszcza w jej koﬁcowym stadium, przeciw-
dziala wydzielaniu si¢ w postaci pecherzy zawar-
tych w preparacie niewielkich ilo§ci powietrza,
przeciwdziala wydzielaniu si¢ gazéw powstajg-
cych ewentualnie na skutek termicznego rozkladu
czeSci preparatéw. ‘

Zwiegkszone ciénienie podwyzsza jak wiadomo
temperature wrzenia cieczy, prowadzenie wiec
procesu pod zwiekszonym ci$nieniem przeciw-
dziala takze powstawaniu pecherzy na skutek
wrzenia monomeru, w miejscach przegrzai spo-
wodowanych reakcja egzotermiczna.

W zaleznoSci od zastosowanego nadci$nienia
mozna proporcjonalnie zwiekszaé¢ température pro-
wadzenia procesu polimeryzacji badz ‘kondensacji
lub tez ilo§ci stosowanego inicjatora; w wyniku
czego uzyskuje sie wydatne skrécenie czasu poli-
meryzacji badZz kondensacji przy réwnoczesnym
uzyskiwaniu produktéw bez zadnych pecherzy
i wad. Zatapianie preparatéw sposobem wedlug
wynalazku Kkorzystnie jest prowadzi¢é w dwu
etapach.

Etap pierwszy 'polega na prowadzeniu polime-
ryzacji badZz kondensacji pod ciénieniem atmo-
sferycznym do momentu uzyskania lepko$ci
twardniejgcej masy okoto 800—1000 centipoiséw.
W tym czasie cze$¢ ewentualnie zawartego w pre-
paracie powietrza oraz innych gazéw moze ucho-
dzié z gestniejgcej masy.

Etap drugi prowadzacy do calkowitego stwar-
dniecia zywicy przed momentem jej zzelowania
moze byé prowadzony szybko w wyiZszej tempe-
raturze pod zwiekszonym ci$nieniem.

Do zatapiania preparatéw i przedmiotéw spo-
sobem wedlug wynalazku nadajg sie wszelkie
monomery dajgce w wyniku polimeryzacji, kopoli-
meryzacji, kondensacji bgdz polikondensacji prze-
Zroczyste tworzywa sztuczne, szczeg6élnie za$§ na-
daje sie metakrylan metylu, styren, octan winylu
oraz ciekle poliestry. IloSci inicjatoréw stosowa-
ne do utwardzania, a takze temperatura prowa-
dzenia procesu zalezne sg jak juz wspomniano,
od zastosowanego ci$nienia. Ci$nienie za§ mozna
regulowaé poczawszy od niewielkich nadciénien,
az teoretycznie do ciénienia krytycznego dla da-
nego monomeru. '

Temperatura prowadzenia procesu, po uwzgled-
‘nieniu jej przyrostu na skutek reakcji egzoter-
micznej, nie moze przekroczyé temperatury wrze~
nia monomeru przy stosowanym ci§niéniu,
a w przypadku kraricowym nie moze przekroczyé
temperatury krytycznej badz temperatury roz-
kladu polimeru czy monomeru. Praktycznie
w wiekszo§ci przypadkéw procesu nie nalezy
prowadzi¢é w temperaturze przekraczajacej 150°C.

Przyktad I. Wysuszony preparat w postaci
na przyklad klosa moczy sie przez okolo 10 go-
dzin w metakrylanie metylu, przenoszac go kilka-
krotnie do $wiezego monomeru. Ekstrakcje pro-
wadzi sie tak dilugo, az pobrana prébka mono-
meru z nad preparatu jest zupelnie bezbarwna
i nie pozostawia po przesgczeniu i odpal'owaniu
na szkielku zegarkowym, §ladéw substancji obcych.
Tak przygbtowany preparat umieszcza sie i za-
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mocowuje w formie zalewajgc go niskospolime-
ryzowanym metakrylanem metylu o zawartoSci
0,1%/0 nadtlenku benzoilu i prowadzi odpowietrza-
nie przy pomocy prézni. Nastepnie forme wraz
z preparatem zamyka sie w autoklawie i ogrzewa
w temperaturze 60°Ct2°C w czasie 12 godzin pod
ciSnieniem 4 atmosfery. W tym czasie nastepuje
calkowite stwardnienie zZywicy.

Przyktad II. Preparat przygotowany jak
w przykladzie I, zalany w formie niskospolime-
ryzowanym metakrylanem -metylu o zawartoS§ci
0,2%/0 nadtlenku benzoilu ogrzewa sie¢ w autokla-
wie w temperaturze 60°C+2°C w czasie 8 godzin
pod ciSnieniem 8 atmosfer. '

Przyklad III. Preparat przygotowany jak
w przykladzie I, zalany w formie nisko spolimery-
zowanym metakrylanem metylu o zawartosci
0,20/0 nadtlenku benzoilu ogrzewa sie w autokla-
wie w temperaturze 120°C w czasie 3,5 godziny
pod ci$nieniem 40 atmosfer.

Przykltad IV. Preparat przygotowany jak
w przykladzie I, zalany w.formie nisko spolimery-
zowanym metakrylanem metylu o zawartoSci
0,05°/0 nadtlenku benzoilu ogrzewa sie w czasie
15 godzin w temperaturze 45°C+2°C pod ciénie-
niem atmosferycznym, nastepnie ogrzewanie pro-
wadzi sie w temperaturze 70°C w czasie 5 godzin
pod ci$nieniem 6 atmosfer.

Przyktlad V. Preparat wyekstrahowany
w metakrylanie metylu jak w przykladzie I,
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umieszcza sie w naczyniu z metakrylanem metylu
o zawartosci 0,2 nadtlenku benzoilu i poddaje
kilkakrotnemu dzialaniu zmniejszonego ciénienia
w celu usuniecia powietrza. Tak odpowietrzony
preparat umieszcza si¢ w formie i zalewa nisko
spolimeryzowanym metakrylanem metylu o za-
warto§ci  0,1% nadtlenku benzoilu' i prowadzi
proces dalej jak w przykladzie I.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b zatapiania w tworzywach sztucznych
preparatéw zwlaszcza biologicznych i botanicz-
nych przez zanurzenie preparatu w monomerze
lub nisko spolimeryzowanym cieklym polimerze
i nastepnie utwardzanie przez polimeryzacje, badz
kondensacje, znamienny tym, ze preparat wstep-
nie ekstrahuje si¢ monomerem zywicy, a nastepnie
zanurza w monomerze bgdZ nisko spolimeryzowa-
nym cieklym polimerze z dodatkiem inicjatora
polimeryzacji lub kondensacji i odpowietrza pod
zmniejszonym . ci§nieniem, a po odpowietrzeniu
ogrzewa najpierw przy zastosowaniu ci$nienia
atmosferycznego do momentu uzyskania lepkoS$ci
twardniejgcej masy okolo 800—1000 centipoiséw,
a nastepnie pod zwigkszonym ci$nieniem do cal-
kowitego stwardniecia Zywicy, przy czym proces
prowadzi si¢ w temperaturze nie przekraczajacej
temperatury krytycznej monomeru stosowanej zy-
wicy, a takze temperatury jej rozkladu.
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