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(54) Vodorozpustné adi¢ni polymery
z cyklohexenanhydridu

(57) Vodorozpustny polymer obsahuje jako polymerizované
jednotky: (a) 3 aZ 95 % hmoltnostaich alespoil jednoho
cyklohexenanhydridu nebo jeho soli s alkalickym kovem
nebo jeho amonné soli; (b) 5 aZ 97 % hmotnostnich alespoft
jedné: (i) slougeniny obecného vzorce 1, kde Rj a Rz zname-
né kaZdy nczdvisly vodik, methyl nebo ethyl; R je vodik,
methyl, ethyl, propyd, isopropyl, butyl, isobutyl ncbo
tere.butyl; a X je vodik, methyl, cthyl, propyl, hydroxy-
ethyl, hydrocypropyl, alkalicky kov ncbe amoniak; ncbo
(i) akrylamidu a/nebo substiluovaného akrylamidu; a po-
piipadé (c) az Y0 % hmotnostnich alespod jednoho meno-
ethylenicky nenasyceného monomeru, ktery je alespofl
Edsteéné vodorozpustny a polymerizovatelny s (a) a (b). Je
popsin zplisob polymerace ve vodném prostfedi pro vyro-
bu uvedenfch polymerd a pouZiti polymerd jako aditiv pro
Gipravu vody do vafiki a chladicich vEZi a jako aditiva de-
tergenth, phsobicich jako pinidla, &inidla pisobici proti
tvorbd filmu, dispergalni Cinidla, maskovaci tinidla a inhi-
bitory povl¢kéni kotelnim kamenemm.
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vVodorozpustné adiéni polymery z cykfohexenanhyd:idu

Oblast techniky

Vyndlez se tykd ve vod@ rozpustnych adiénich polymeril,
které jsou tvofeny cyklohexenanhydridy a alespon jednim mono-

ethylenicky nenasycenym monomerem.

Dosavadni stav techniky

Cyklohexenanhydridy jsou monoethylenicky nenasycené sSes-
tiélenné kruhy s anhydridovou funk&ni skupinou, pripojenou ke
kruhu. Napfiklad 1,2,3,6-cis-tetrahydroftalanhydrid je cyklo-

hexenanhydrid s nisledujicim strukturnim vzorcem:

70"\

C

Cyklohexenanhydridy se obecné pfipravuji Diels-Alderovy-
mi zplisoby. Napriklad 1,2,3,6-cis-tetrahydroftalanhydrid lze
pripravit Diels-Alderovou reakci mezi butadienem a maleinan-
hydridem. Anhydrid kyseliny 5-norbornen-2,3-dikarboxylové lze
pfipravit z maleinanhydridu a cyklopentadienu. Jiné cyklohe-
xenanhydridy lze pfipravit za pouziti substituovanych analog
bud dienu nebo anhydridu.

Cyklohexenanhydridy lze pouZit jako monomery pfi jednom
ze dvou zpusobu:

1. pfiprava kondenzaénich polymerd reagovanim karboxylovych
skupin cyklohexenanhydridl s reaktivnimi castmi molekul
jako jsou hydroxyly pro vznik polyesterid, nebo

2. ptiprava adiénich polymerd radikdlovou polymeraci v polo-
ze ethylenické nenasycené vazby.

Ve vodé rozpustné adiéni polymery a kopolymery jsou uzi=-
tedné jako aditiva pro dpravu vody do varkdkd a do chladicich
vé%{ a jako praci a &istici aditiva plsobici jako plnidla,
prostiedky pisobici proti tvorbé filmd, dispergaéni prostred-
ky, maskovaci &inidla a inhibitory povlékani kotelnim kamenem.
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Adicni kopoiymery se pripravuji reagovdnim ekvimoldrnich
mnozstvi maleinanhydridu a tetrahydroftalanhydridu zplGscben,
pfi némZz se pouzivaji roztavené rsaktanty jako reakéni prost-
redi, nzbo zpldsobem, pfi némz se vyuiZivaji organickd rozpous-
tédla jako je methylethylkaton, toluen a diethylbenzen. Adic-~
ni kopolymery maleinanhydridu a endo-cis-S5-necrbornen-2,3-di-
karboxylanhydridu se pripravuji zplsobem, vyuzivajicim inert-

ni organickd rozpoust3dla nebo vibec Zddnd rozpoustédla.

Podstata vynalezu

Tento vynédlez poskytuje nové vodorozoustné adicni poly-
mery z cyklohexenanhydridd a zpdsob pro jejich pfipravu.
Podle prvniho aspektu tedy tento vyndlez poskytuje vodo-
rozpustny polymerni prostredek, ktery obsahuje jako polymerni
jednotky:
(a) 3 az 95 % hmotnostnich alespon jednoho cyklohexenanhydri-
du nebo soli alkalického kovu nebo amonné soli;
{b) 5 az 97 % hmotnostnich alespon jedné

(i) slouceniny obecnéhc vzorce

3

10).4
0

kde R, a R, jsou kazdy nezdvisle vodik, methyl nebo
ethyl;

R3 je vodik, methyl, ethyl, propyl, isopropyl, butyl,
isobutyl nebo terc.butyl; a

X je vodik, methyl, ethyl, propyl, hydroxysthyl, ayd-
roxypropyl, alkalické Xovy nebo amoniak; nzbo

(11) akrylamidy a/nebo substituované akrylamidy; a popri-

pade
{c) aZ 90 % hmotnostnich alespon jednoho monoethylenicky nena-
syceného monomeru, ktery je alespon &dstedné rozpustny ve
vodé a polymerizovatelay s (a) a (b).

Podle druhého aspektu poskytuje tento vynalez zplscb pri-
pravy vodorozpustnych polymerl, ktery zahrnuje: polymeraci
smési monomerd za pritomnosti vody a alespon jednoho inicidto-
ru polymerace pfi teplotd alespon 25 °c, kde smés monomerf ob-

sanuje jednotky (a), (b) a (¢) jak Jsou vyse definoviny.
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Vodorozpustné polymery podle tohoto vyndlezu jsou uzi-
teéné jako aditiva pro Upravu vody pro vodu do vardkt a chla-
dicich v&%i, jako aditiva é&isticich prostfedkl, jako minerdl-
ni dispergadni prostfedky a jako aditiva detergentd pro auto-
matické mydky nadobi a pro detergenty pro prdadelny, kde naji
funkci plnidla, prostfedky proti tvorbe f£ilmd, maskovaci ci-
nidla a inhibitory povlékdni kotelnim kamenem.

Polymery podle tohoto vyndlezu obsahuji jako polymerni
jednotky od 3 do 95 % hmotnostnich alespon jednono cyklohe-
xenanhydridu nebo jeho soli alkalického kovu nebo jeho amon-
né soli. Cyklohexenanhydridy jsou monoethylenicky nenasycené
Jestidlennéd kruhy s anhydridovou funkéni skupinou, pfipojenou
ke kruhu. Nejjednodu$si cyklohexenanhydrid je 1,2,3,6-tetra-

hydroftalanhydrid, ktery m& ndsledujici strukturni vzorec:

A

0 O

Jiné vhodné cyklohexenanhydridy obsazené v tomto vynale-
zu maji alkylové substituenty s jednim az Ctyfmi atomy uhli-
Ku pripojené na uhlikové atomy cyklohexenového kruhu. Jesté
jiné cyklohexenanhydridy jsou takové, které maji cyklohexeno-
vy kruh jako <¢dst bicyxlické struktury.Ve strukture bicyklic-
kxého cyklohexenanhydridu mohou byt tvofeny jiné kruhy za pri-
tomnosti atomu kysliku, methylenové skupiny nebo ethylenové
skupiny, kterd je pfipojena ke dvéma odlisSnym atomim ahliku
cyklohexenového krunu. Takovymi cyklohexenanhydridy monou Nyt
napfikxlad 1,2,3,6-tetrahydroftalannydrid, 3,6-epoxy-1,2,3,6~
tetrahydroftalandydrid, 5-norbornen-2,3-dikarboxylanhydrid,
bicyklo|2.2.2|-5-okten-2,3-dikarboxylanhydrid, 3-methyl-1,Z,5-
-tetrahydroftalanaydrid a 2-methyl-1,3,6-tetrahydroftalanhyd-
rid. Vyhodny cyklohexenanhydrid je 1,2,3,6-cis-tetrahydroftal-
annydrid (fHPA) <terj, je-li hydrolyzovdn, je pokldddn za xy-
selinu cyklohexendikarboxylovou (cyclohexen dicarboxylic acid
= ¢DC). CDC a soli CDC a alkalickych kovl jsou nejvyhodnéjsi
cyklohexenanhydridy, pfidemz lze pouzit kombinaci cyklohexen-

anhydridd.
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Vyhodné mnoezstvi cyklohexenannydridu v polymeru sodle

tohoto vyndlezu kolisa a zdvisi na vlastnostach rovnovaay,
potfebné pro urlité aplikace. Vy3si mnoZstvi cyklohexenanhyd-
riéu se miZe pozadovat napfiklad pro zlepseni pripustné od-
chylky soli ve vysledném polymaru. Polymery obsahujici vySSi
mnozstvi cyxlohexenanhydricu jsou kompatibilni v solankovych
roztocich, zdsaditjych roztocich a roztocich obsahujicich vap-
nik. Niz3i mnoZstvi cyklohexenanhydridu se mizZe vyzadovat na-
pfiklad pro dosaZeni schopnosti daného polymeru maskovat vép-
nik a tim zlepSeni detergentnich viastnosti daného polymaru.
S vyhodou obsahuji polymery podle tohoto vynalszu jako poly-
merni jednotky alespon jeden cyklohexenanhydrid nebo jeho sil
alkalického kovu nebo jeho amonnou sul, priéemi jejich mnozst-
vi je od 5 do 90 % hmotnostnich, a nejvyhodnéjsi je od 10 do
85 % hmotnostnich, vztazeno na hmotnost polymeru.

Polymery podle tohoto vyndlezu mohou také obsahovat ales-

pon jeden monoethylenicky nenasyceny monomer, vybrany ze sku-

ninv. ktari ohecahn-ie:
I b S Lkt = e o=
(i) slouceniny majici obecny vzorec
R R
2 3
R X
1
0

kde Ry a R, jsou kazdy nezdvisle vybrdny ze skupiny, kte-
rou tvori vodik, methyl a ethyl; Ry je vybran ze skupiny
tvo¥ené vodikem, methylem, ethylem, propylem, isopropy-
lem, butylem, isobutylem a terc.butylem; a X je vybrén ze
skupiny sestdvajici z vodiku, methylu, ethylu, propylu,
hydroxyethylu , hydroxypropylu, alkalickych kovi a amo-
niaku, a
(ii) akrylamidd a substituovanych akrylamidd.
Vyhodné slouceniny obecného vzorce uvedencého pod boden
(i), které mohou byt pouzity jako alespon jeden monoethylenic-—
ky nenasyceny monomer jsou monoethylenicky nenasycené meono-
tarboxylové <ysa2liny obsahujici od tfi do sesti atomld uhliku
a jejich soli s alkalickymi kovy nebo jejich amonné soli.
Vyhodné slouéeniny obecného vzorce uvedeného pod bodem (i)

mohou byt napfiklad, niz by se tim jakkoli omezovaly jejich
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moznosti volby, kyselina akrylova, xysalina methakrylova, <y-
selina krotonovd, Xyselina vinyloctova a jejich seli s alxa-
lickymi kovy nebo jejich amonné soli. Nejvyhodnéjii je, Je-li
alespon jednim monoethylenicky nenasycenym monomeram kyselina
akrylovd, kyselina methakrylovd nabo jejich soli s alkalicky-
mi Kovy.

Jinymi vyhodnymi slouceninami obacného vzorce uvedeného pod

s - PR N 4 T
poaem V1) y Aocers moacu o

ouiity jako alespon jeden monost-

hylenicky nenasyceny moncmer, jsou monoethylanicky nenasycend

monomery necobsahujici karboxylovou skupinu, mezi a&z patri

c
1
lové jako je methylakrylat, ethylakrylat, butylakrylat, met-=

az C4 alkylestery kyseliny akrylové nebo xyseliny methakry-

nylmethakrylat, ethylmethakrylat, butylmethakrylat a isobutyl-
methakrylat; hydroxyalkylestery kyseliny akrylové nebo kyse-~
liny methakrylové jako jJe hydroxyethylakrylat, hydroxypropyl-
akrylat, hydroxyethylmethakrylat a hydroxypropylmethakrylat.

Vyhodné sloueniny obecného vzorce uvedeného pod bodem
(ii), které mohou byt pouzity jako alespon jeden monocethyle-
nicky nenasyceny monomer jsou akrylamidy a alkylem substituoc-
vané akrylamidy jako je napriklad akrylamid, methakrylamid,
N-terc.butylakrylamid, N-methylakrylamid, N,N-dimethylakryl-
amid a 2-akrylamhb2-methylpropansulfonové kyselina a jejich
soli s alkalickymi kovy a jejich amonné soli.

Polymery podle tohoto vyndlezu obsahuji jako polymerni
jednotku alespon jeden monoethylenicky nenasyceny monomer v
mnosstvi od 5 do 97 % hmotnostnich, s vyhodou od 15 do 95 %
hmotnostnich, nejvyhodnéji od 25 do 90 % hmotnostnicih.

Poptipadé mohou polymery nodle tohoto vyndlezu obsaho=
vat alespon jeden monoethylenicky nenasyceny moaomer, ktaery
je alespon cdstedne voderozpustny a polymerizovatelny s (a)

a (b). Mezi vyhodaé popfipacdse monoethylenicky nenasycené mo-
C, az &g nonoethylenicky nenasycz:2 dikarboxylo-

nomery patri 4
vé kyseliny a jejich soli s alkalickymi kovy a anhydridy cis-
-dikarboxylovych kyselin, véetnd kyseliny maleinové, malein-
anhydridu, xyseliny itakonové, kyseliny mesakonové, xyseliny
fumarové a kysaliny citrakonové. llezi vyhodné monoethylenic-
ky nenasycené monomery patri napriklad akrylonitril, metna-
krylonitril allylalkohol, kyselina allylsulfonova, kyselina

allylfosforitd , kyselina isopropenylfosforita, kyselina




vinylfosforitd, fesfoethylmethakryldt, U-vinyluyrcolidon,
N-vinylfermamid, N-vinylimidazcl, vinylacstat, styren, kyse-

‘a g
L

lina styrensulfovovd a fdelich scll a ddle xyselipa vinylsul-

1
-

v

fonovd a jeji soli. Nejvyhedncidim, popfipadi monoethylenic-
ky nenasycenym monomerew je maleinanhydrid, kyselina maleino-
vé nebo kyselipa itakonovd neho desich soli. Polymery podle

tohote vyndlezu obsahull dake polymernf jecnotky tytce popri-

-

padé moncethylenicky nenasycené monomery v mnczstvi do 906 %

L)

hmotncstnich, s vynodou do 70 % hmotnostnich a nejvyhodnedi

n

ao 6% % nmotnostnich.

-

Polymerace sz miZe providit dévkovyr zplsoben, polokon-

tinvélnim nebo kontinudlnim zpUscbem. Ddvkovani mize Lyt spe-
le¢né nebo oddélend. Provddi=-li se polymerace zpUsobem spo-
le¢ného ddvkovani, ije vyhodné, kdyZ je vétsina nebo vSechny z
jedné nebo vice karboxylovych kyselin pritomna v reaktorv a
alespon jeden monoethylenicky nenasyceny monomer je ddvkovan
do reaktoru. Obecné se cdavikovdni provadi po dobu od 5 minut

-

do 5 hodin, s vyhodou od 30 minut do 4 hodin a nejvyhcdnéji
od 1 do 3 hcdin.

KdyZz se zpUsob podle tchoto vyndlezu provéddi zplsobem
oddéleného davkovani, pak se inicidtor a alespon jeden mono-
ethylenicky nenasyceny monomer a alespon jeden popfipadé mo-
noethylenicky nenasyceny monomer, pokud se pouZije, davkuji
jako navzdjem oddélené proudy, do reakcéni smési, pficemZ se
davkovani téchto oddé&lenych proudl provadi linedrné (ti. pfi
konstantnich rychlostech). Jiné pripadné komponenty reakdni
smé&si, jako je neutralizacni roztok, reguldtory délky LFetdzce
a kovy, mohou byt ddvkovdny do reakéni smési jako oddélené
proudy nebo se mchou spoijovat s jednim nebo vice Zinymi prou-

“

dy. Vyhodné je, jsou-1li vripacdné slozky pfitomny ve spodni

faszti veaktoru., Pokud Je ko Zédouci, nroudy rohou byt uspold-
dédny stridavd, takife alespon jeden z proudl je kompletné ukon-
en pfed jinymi, tj. jeho davkovini je ukonlenc drive neiZ dav-

] v o

kovani jinych proudl. Pokud je to Zadouci, mlZe hyt Cdast ales-
ponl jedncho mono=thylenicky renasycondhe vonoroert a aloenrer
jednoho popripadé monoethylenicky nenasyceného monomeru, po-
vzije-1i se, a/nebo ¢&st inicidtoruv priddna do reaktoru pred

zaditkem davkovani vstupnich proudl. Uvedené monomery mohou byt
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diavkovany do reakini smési jako individuidlni oroudy nebo mo-
hou byt spojené do alespon jednoho proudu. Vyhodné je, obsa-
huje-1i1 proud mecnomeru alespon jedsn monoethylenicky nenasy-
ceny monomer a alespon jeden piipadny monoethylenicky nenasy-
ceny monomer, pokud je pouZit, se nespojuje s dsroudem monome-

ru, obsahujicim cyklohexenanhydrid.

Zpusoby, kterymi se pfipravuji uvedené polymery podle
tohoto vynadlezu jsou vodné zpdscby, v sedstatl bez corganic-

js
xych rozpoudtddel. Voda se miZe zavdddt do reakéni smési na
poZdtku, plvodnd, jako samostatny proud, jako rozpoustidlo
alespon jedné z jinych slozek reakéni smési nebo ve spojeni
s jinymi slozkami. Obecnd je pfi polymeraci lroven mnozstvi
vyslednjch pevnych podild v rozmezi od 20 do 80 % hmotnost-
nicn, vztaZeno na hmotnost reakéni smési, s vyhodou v rozme-
zi od 30 do 70 % nmotnostnich a nejvyhodnéji od 40 do 70 %
hmotnostnich, vzta’eno na hmotnost reakéni smési. KdyZ se pri-
pravuji polymery s maleinanhydridem nebo kyselinou maleinovou
jako alespon jednim popfipadé monoethylenicky nenasycenym mo-
nomerem, je vyhodné vést reakci pfi vy$Sich drovnich mnozstvi
pevnych podild.

Teplota dané polymeradni reakce zdvisi na volb& inicidto-
ru a relativni molekulové hmotnosti vzorku. Obecné je teplota
polymerace pod boden varu reakéniho systému, ackoli polymerace
mGie byt vedana za tlaku pouZije-li se vy33{ teplota. Vyhodna
je teplota polymerace od 25 do 110 °c a neivyhodnéjsi od 40 do
105 “c.

Vhodnymi inicidtory zplésobu podle tohoto vyndlezu jsou
jakékoli konvenéni ve vodé rozpustné inicidtory. Jedna trida
vhodnych inicidtort jsou radikdlové inicidtory Jako je peroxid
vodiku, urdité alkylhydroperoxidy, dilalkylperoxidy, persulla-
ty, perestery, perkarbonaty, Kketonp2roxidy a azoiniciatory.
dezi specifické vhodné radikdlové inlcidtory patli naprixlad
peroxid vodiku, terc.butylhydroperoxid, di-terc.butylperoxid,
persulfat amonny, persulfat draselny, persulfat sodny, terc.-
amylaydroperoxid a methylethylketonperoxid. Radikilové inici-
dtory se typicky pouzivaji v mnozstvi od 1 do 50 % hmotnostnich,
vztajeno na celkovou amotnost monomeru. MnoZstvi pouzitého ini-

cidtoru kolisd podle ?&dané relativni molekulové hmotnosti vys-




ledncho polymeru a relativaniho anoZstvi cyklonexenanaydri-
du. Pokud se zvysuije relativni mnozstvi cyklohexenanhydri-
du, nzbo klesé zdadand relativni molekulovd hnotnost candho
polymeru, de vyhcdné poulZit vétiihc mnoistvi inicidtoru.

Mohou byt také pouZity ve vodé rozpustné redoxni inici-
dtory. Tyto inicidtory mohcu byt naniiklad, anil by se tim
¢itan sodny, persulfaty, fosfornany, kyselina isoaskordova,
formaldenyd-sulfoxylat sodny a podobné, pficCemiz se pouZivaji
s vhodnymi oxidadénimi ¢&inidly, jako 3jsou termické iniciatory,
uvedené vyse. Redoxni inicidtory sec typicky pouZivaji v mnozst-
vich od 0,05 do 10 % hmotnostnich, vztaZeno na celkovou hmot-
nost mononeru. Vyhodné rozmezi je od 0,5 do 5 % hmotnostnich,
vztaleno na celkovou hmotnost monomeru. Lze také pouzit kom-
binace inici&torl. Vyhodné zplsoby pro pfipravu polymeru po-
dle tohoto vyndlezu pouzivaji jak radikélové inicidtory, jak
redoxni inicidtory. Zv1asté vyhodné je spejeni iniciatort per-

cul fatn 2 peroyidz

SR L U0 S . § =

-

3

Pri provedeni tohoto vyndlezu miZe byt pouiZito jako pro-
motor¢ polymerace a pro fizeni relativni molekulové hmotnos-
ti alespon jedné. ve vodé& rozpustné kovevé soli.Ve vodé roz-
pustné kovové soli jako jsou soli meédi, Zeleza, kobaltu a man-
ganu, s vyhodou se pouzivaji v mnoZstvich od 1 do 200 dild na
milion - parts per million (pom) - kovovych iontl, vztazZeno
na hmotnost polymerizovatelnych monomerd a vyhodnéji v mnoZst-
vi od 5 do 10C ppm. Vyhodné kovové soli jsou soli mé&di a Zele-
za,které zahrnuji vSechny organické a anorganické slouceniny
generujici ionty médi nebo Zeleza ve vodnych roztocich. Mezi
vhodné soli patri sirany, dusicnany, chloridy a acetaty a
glukonaty.

Cbecn& je Zdadané ridit a kontrolovat hodnotu pH poly-
merizujici smési mononert, zvl1&std pri pouZivani termickychn
inicidtord jako persulfédtovych soli, a to jak samotnych, tak
ve smési s peroxidy, jako napriklad s peroxidem vodiku. Hod-
nota »E smési ovolymeruiicich nonomert mtZe hyt rizena tlvmi-
vym systémem nebo priddvénim vhodné kyseliny nebo zdsadité
latky. Vyhodné je udrZovat nodnotu pH uvedeného systému mezi

3 az 8, nejvyhodnéji mezi 4 az 6,5. Hodnota pH uvedeného sys-



tému se muZe upravovat na vyhovujici nodnotu volbou vhedné-
ho oxidacné redukéniho pdru a to pricdvdnim vhodad yseliny
nebo zdsadité latxy.

Pri zpusobem, pfi kterych se vSechny nebo n2které mono-
mery pfiddvaji postupné do reaklini smési, se mile hodnota pH
také reguluje, pokud je to trfeba, postupaym vriddvanim neut-
ralizacn{ létkxy. Vhodnymi neutralizacnimi litkami mohou byt
napriklad sodné, draselné nebc amonné hydroxidy nebo aminy,
jako je napriklad triethanolamin, Tyto neutralizaéni létky
se pouzivaji jako vodné roztoky a mohiou byt postupné prida-
vany do reakéni sm@si jako oddéleny proud nebo jako ¢ast ales-
pon jednoho proudu. Typické mnoZstvi neutralizadnich ldtek je
od 20 do 95 % ekvivalentnich béaze, vyvhodnéiji od 20 do 80 % k-
vivalentnich bdze, vztaZeno na celkovou kyselou funkéni sku-
pinu nonomernich komponent.

ZplUsobem podle tohoto vyndlezu se obecné dosahuje dobré
konverze monomerd na polymerni produkt. Pokud jsou ale koncent-
race zbytkovych monomerl v polymerni smési nezddan& vysoké vzh-
ledem ke zvladstni dané aplikaci, lze jejich Uroven sniZit riz-
nymi zpisoby. Jeden z obvyklych zplsobld pro sniZeni urovné zbyt-
kovych monomerd v polymerni smési spolivé v tom, Ze se po poly-
meraci pridd alespon jeden inicidtor nebo redukéni &inidlo, jes
mize napomdhat k ¢isténi reakcni smési od nezreagovanéhc mono=
meru.

Je vyhodné, kdyz se jakékoliv pridavky inicidtord nebo
redukénich Cinidel po polymeraci privadéii pri polymeradni
teplotd nebo pri nizsi teploté, nez je teplota polymerace. Uve-
dené iniciadtory a redukéni c¢inidla pro snizeni obsahu zbytko-
vého monomery v polymernich smésich jsou dobre zndmé odborni-
kUm v dané oblasti techniky. Obecng plati, Ze 3jakékoli inicid-
tory vhodné pro polymeraci jsou také vhodné pro snizovani ob-
sahu zbytkového monomeru v polymerni smési.

Oroven mnozstvi iniciidtort nebo redukénich cinidel pfi-
davanych z cilem snizit obsah zbytkového monomeru v polymerni

Jax je to moZné, aby se wminiyalizovalco

smési mé byt tak nizikéd, i
znedisténi produktu. Obecnd se (roven mnoZstvi <oncentrace ini-
ciatoru nebo redukcnihoe ¢inidla pro sniZeni obashu zbytkového

monomeru v polymerni smeési pohybuje v rozmezi od 0,1 do 2,0 %
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molirnich, vztaZeno na celkové mnoZstvi polymerizovatelného
monomeru, s vvhodou pak v rozmezi od 0,5 do 1,0 % melarnich,
vztazeno na celkové mnorstvi polymerizovatelného monomeru.
Polymery podle tohoto vyndlezu jsou rozpustné ve vodé.
Rozpustnost ve vodé je ovlivnéna relativni molekulovou hmot-
nosti polymerd a také relativnim mnozstvim a hydrofilitou
monomernich sloZek, které jsou v&lenény do daného polymeru.
Pokud je to 2adouci, lze pouzit pro napomdhAni regulace re-
lativni molekulové hmotnosti daného polymeru reguldtory dél-
ky Fetdzce nebo &inidla pro pfenos fetézce. Lze pouZit jaké-
koli b&iné ve vod& rozpustné reguldtory délky fetézce nebo
¢inidla pro ptenos fetézce. Vhodnymi requldtory délky fetézce,
ani? by se tim jakkoli jejich vvbér omezoval, jJsou napriklad

merkaptanv. fosfornany, alkoholy a sificitany. Je vyhodné po-

.....

.....

ru relativni molekulové hmotnosti (Mw) polymeru od 500 do
50N N0, g v nd 750 dn 250 000 a neivvhodnéii od 1 000
do 100 000.

Didle bude tento vyndlez bliZe ilustrovdn na Prikladech.

které viak nijak neomezuji obsah a rozsah tohoto vyndlezu.

Priklady provedeni vyndlezu

Syntéza polymeru

Priklad 1

Do litrové &tyihrdlé banky, vybavené mechanickym michad-
lem, zpétnym chladiem, teplomérem a privody pro postupné
pfiddvani monomerd, ziravych roztokd a roztoki inicidtorq, se
vlosi 206 g deionizované vody. Obsah banky se zahfivé na tep-
lotu 70 °C. Linedrné a oddélenéd se do banky za stdlého michdni
v pribéhu dvou hodin priddvéd monomerni roztok 180 g ledové
kyseliny akrylové a 20 g cis-1,2,3,6-tetrahydroftalanhydridu
a roztok inicidtoru slofeny z 10 g persulfatu sodného v 50 g
deionizované vody. Kdyz je pfiddvani ukonceno, teplota systé-
mu se udrzuje na 70 °c po daldich 30 minut. Potom se systém
ochladi na 60 °C.




-

zi nex 1,0 a

L«

Jyysladny roztox polymeru mad hcdnotu pil ni
obsah pevnyca podild 46,5 %. Jda podxlad® gelové chromatogra-

fie (gel permeation chromatogranhy = GPC) se stanovi hmotnecst-
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,06 % a zbytkovy obsah cis-1,2,3,6-tetrahydroftalanhydricu
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Priklad 2

Do dvoulitrové &étybhrdlé banky, vybavené mechanicikyn mi-
chadlem, zpétnym chladilem,teplomérem a privody pro postupné
priddvani monomerl, Ziravého roztoku a roztoku inicidtoru, se
vlio#i 225 g deionizované vody a 3,3 g vodného roztoku penta-
hydrétu siranu médnatého (0,15 %)}. Obsah banky se vyhfeje na
teplotu 93 ©c. za stalého michdni se v pribdhu dvou hodin li-
nedrné a odddlené privadi prvni monomerni roztok 187,5 g ledo-
vé kyseliny akrylové, druhy monomerni roztok 48,3 g cis-1,2,3,6-
-tetrahydroftalanhydridu, 50,9 g 50%nihc (hmoktnostni %) vodné-
ho roztoku hydroxidu sodného a 97,3 g deionizované vody a roz-
tok inicidtoru slofeny z 41,6 g 30%niho (% hmotnostni) vodné-
ho roztoku peroxidu vodiku a 40 g deionizované vody, a dale ne-
utralizaéni roztok 104,1 g 50%niho (% hmotnostni) vodného roz-
toku hydroxidu sodného. XdyZ je pridavani ukonceno, teplota
systému se udrzuje na 33 °c po daldich 30 minut. Potom se sys-
tém ochladi na 60 °c.

vysledny roztok polymeru md hodnotu pH 4,7 a obsah pev-
nych podild 36,9 %. Ua podkladé GPC je i = 12 900 a u = 8 0l0.
Chsah zbytkové kyseliny akrylové je 0,54 % a zbytkovy obsah

cis-1,2,2,6-tetrahydroftalanhydridu 0,54 %.

Priklad 3

Do dvoulitrové &tyrhrdlé banky, vybavené mechanickym mi-
chadlen zpitnys caladiden, teplomérem a pfivody pro postupné
pfiddvani monomeru, ziravého roztoku, roztoku regulétoru del-
ky Fetézce a roztoku inicidtoru se vlozi 300 g deionizované

vody a 4,98 g vedného roztoku heptahydratu siranu zeleznatého
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Prixlad 4
Do litrové &tyihrclé banky, vybavend
lem, zpétnym chladicem, teplomdzem a wiivod

davani monomeru a roztoku inicidtoru, se vlci
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yoslocny roztoX polyteru wi hodnotu Dif 4,0 a ol sah pev-
AYCR pOodLil La, T Y. LA ziklac: C2C Je g, T SEivoa o= 2 et

Ghsoh zhytiovd kyseliny axryleve Je 61 ppro 2 oy tirov yas 11-

ay osaleinové 431 ppan
2rislac 5

sousch z Fifxlacu 4 se cpakuje s tou vyiimkou, ze se aa

codatiu do reaktoru vioni 60,0 4 Jdaisaizovand vogy, 10Z,0 ¢

- a7~ A= s R T b IR VO S P
naleinaribydridu, 22,2 ¢ f1a=i,d,000o0R rahydrsitalancyhriag

5,0 o 0,15%nins (% hmotnostnd

Vovoradhe rontoXu heptahydérdtu sira-

nu felezmatdho a 73,5 ¢ 5U%niho (% hmotnoscni) vedndhe hydeoe-

®idu scdnéhc. 320 reztoku menoneru 8o sliprevi o syolenin:
L L -t

%9}

100,0 g ledové kyseliny akrylové, 100,0 g 50¢nihe (§ hmetnosi-

ni) vodnéno hydroxidu scdnche a 120,00 ¢ deionizovand vody.
vysledny roztok polymeru m4 hednotv pE 4,6 a obsah pev-

nych wodile 45,8 %. Na zdéklade GPC je Ui = 4 776 a 1 =3 0350,

Chsah zbytkovéd kyseliny akrylové Je 4l ppm a zhvtkove syseli-
Y Y Y 2 PEL Y Y

s
47 ppm.

ay malesincvd 1487

zotsob z Prikladu 4 se opakuje s tou vyiimkou, Ze se na
poddtku do reaktoru vlozi £6,0 g deionizované vedy, 116,2 g
maleinannydridu, 22,4 ¢ cis-1,2,3,6-tetrahydroftalannydridu,
5,0 g 0,15%niho (% hmotnostni) vodného roztoku heptahydratu
siranu Zeleznaténo a £0,0 g 3G%nihc (% nmotnostni} vedného
aydroxidu sodného. Soudasné se ddavkuje inicidtor 6,25 g per-
sulfatu sodadho a 50,0 a 30%niho (% haotnostni) vodnéhe pe-
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roridu vedizu , J2hol se 6,0 3 »Iiiddvi pred zaditiken Cavikov .

v¢sladny roztok polymeru md »if 4,2 a obsah pevnych podi-

= 2 540, Cpsah
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z&kladd G2C Je [ = 0 a2 M
T N
zbytkové kyseliny akrylové je « 1 ppm a zbytkové kyseliny

naleinové 210 pom.

2-iclac 7

Zzptsob z Prikladu 5 se opaxuje s tou vyjimkou, Ze se na

politku do reaktoru vlezi 50,0 g deionizované vody, 167,56 @
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¢ C,15%%niho (% hocotnestnl) vododhe rortokue sicant pocnatihc a
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105,08 ¢ S03%niho (% hmotnostni) vednéhe hydroridu sedache; rou-

L

tox monomeru 32 33 g Xyseliny akrylové; a pridavek

B g 50%niho
(% hmotnestnl) seroxidu voediku se na polatiu viozi do raaktoru

vysladny roztox polymeru md pH 4,6 a cosan pevnych podild

54,3 %. Ha zaxladé GrC je i = 1 400 a Hq = 1 750. Obsah zhytc-
W H
xovs xyseliny axrylové je 32 pom a zbytkxového cis-1,2,3,6-tet-

rahydroftalanhydridu 3 %.

£

Do dvoulitrové &tyfhrdld banky, vybavené mechanickym mi-
chadlem, zpétnym chladicen, teplomdrem a piivedy Dro postup-
né priddvéani monomeru, Ziravého roztoku a roztoku inicidtoru
se da 155,7 g d=zionizované vody, 5,26 g 0,15%niho (% hmot-
ncstni) heptahydrdtu siranu Zeleznatdho ve vodd a 52,06 g
42,2%niho (% hmotnostni) roztoku sodné soli CDC. Obsah banky

- ] ~ G rd P # ” # - - .
se zahfeje na $5 C. Za stdlénc michdni se kihem dvou hodin

- - P

oGd3lend a linedrné priddvd do banky moncmerni roztok 200 g

Ay

ledové kyseliny akrylové, roztok inicidtoru tvorzany 6,0 g per-
sulfatu scdného ve 40,0 g deionizované vody a 13,3 g 30%niho
(3 hmotnostni) peroxidu vodixu a neutralizacni rcztok 110,8 g
50%nino (% hmotnostni) hydroxidu sodného. Systém se udriuje
pri teplote 95 °c po dalsich pét minut a poté se cochladi na
teplotu 50 °c.

Vysledny roztok polymeru mé obsah pevnych 2odill 45,8 %.
e = 16 600 a o= 6 570. Obsah zbytkové
xysaliny akrylové je 0,02 % a zbytwovéhc cis-1,2,2,6-tetra-

la zaklad¢é GPC je o
hydroftalannydcicdu 0,8 %.

Priklag ¢S

Do dvoulitrové &tyrhrdlé banky, vybavend mechanickym mi-
chadlen undtoyn caladilen, teplomirss a arivody oo nostuond
privadini monomeru, Ziravéhec roztodu a roztoku inicidteru, se
vleZzi 243,3 ¢ deicnizovanl vody. Obsah banky so zahfeje na

teplotu 7C Oc¢. Za stdlého michéni po dobu dvou hodin se do
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Gové xyseliny akrylovdé a 52,35 g 42,2%niho (% amotnestni)

coztoku sodné scli COC, roztoX inicidtoru tvolfeny 10,0 g per-

sulfatu sodalho rozpudtinénc ve 40,0 ¢ deionizovand vody a

neutralizadni roztok 110,d ¢ 50%niho (% hmotncstri) aydroxicu
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sodnéno. Teplota systdmu se udrzuje na 70 TC po dobu dalsich
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oétl minut a potd se systdm cenladi na 60 TC.

<

nolymeru md cbhsan sevnych podilt 26 %,

L

Vysledns

N e 1, o
ha zogladd GF

oo
()
2 0
V]
r
C
Pl

e
o

00. Obsan zbytove

¢ Je = 112 00C a1 o= 24 ar
%.

]
nY

iyseliny akvylové je <(,01 % a zbytikové CDC 1,
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Priklad 10

Postupuje se stejnym zpisobem jaky Jje popsdn v Frikladu
9, krowmd toho, Ze teplota je S$C °c.

Vysledny roztok polymeru md obsah pevnych podill 40,8 %.
Ma zdkladi GPC je By T 284 000 a Moo= g 400. Cbsah zbytkové

kyseliny akrylové je < 0,01 % a zbytkové CBC 0,98 3.

Priklac 11

Postupuje se steinym zplsobem, jaky je popsédn v Pfikladu
9, xromé toho, Ze se do banky vloZi 288,22 g deionizované vody
a roztok inicidtoru tvofi 20,0 ¢ persulfatu sodnéhc ve 40,0 g
deionizované vody.

Vysledny roztck polymeru md obsah pevnyca podild 38 %.
da zédkladd GPC je i = 76 600 a i = 15 £00. Obsan zbytkové
kyseliny akrylové je =< (,01 % a zbytkové CDC 0,81 %.

Prixlad 12

Sostunute 3¢ stodnvm zousoben jaky Je uownsén v frixkladu
c - o ¥ T Jd s I

\ . . - : an Q@
11, <rowd toho, Ze ceplota Zg S0 C.

Vysledny roztok polymeru m& obsah pevnych podild 40,5 %.
Ba zdklade GPC je n, =19 600 a = 7 160. Obsah zbytkové ky-

IS )

soliny axecylovd i - 6,02 % a zhytkevd 000 0,2 9.

Priklac 13

-

Do dvoulitrové &tyfhrdlé banky, vybavendé mechanickym mi=

chadlem, zodtnym chladiler, taplomérem a plivedy pro postupnd
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SEidavani monomeru, Ziravého roztoku, roztoku reguldtoru adl-

o

kxy Fetdzce a roztoku inicidtoru, se vloli 264,55 g delonizo-
vané vody a 6,7 ¢ U,15%nihc (% amotnostni) vodndéno roztoxu
aeptahydrdatu sivanu fz2lzznatdho, Chsab banky se zahDive na
tenlotu ¢0 Ve, va aeSii0ne nichani se bdnem dvou hodin linedr-
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roztoe 200 g ledovd hyseliny

ne oa ocdiland
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akrylovs o 5Z,¢6 g 42,2%ninc (5 hactnostni) rorbtoxu sednd so-

1i CbC, roztoku inicidteru tvefenéno 6,0 o persulfatu sodnéno
ve 20,0 ¢ ¢deionizovand vody, roztok reguldtoru Gélky fetdzc:

tvoleny 12,0 ¢ fosfornanu sodalhe ve 40,0 ¢ deiorizovand vady

N0, "

2 revtralizadni roztck 1066,4 ¢ SC%ntho (% hmotnestini) hydroai-
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du sodného. Systdéw se udrivie ne teplotd 0 70 2o dowu h
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&ti minut o wpotor s ocihladi na 60 C.
L
vysledny roztok polymeru md obsah pevnych podill 38,5 &.

Na zas<lade GPC je b, = 2780 a b= 2 64(G. Chsab zbytxovd ky-

seliny akrylové je 0,03 % a zbytkové CBC 1,4 %.
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Postupuje so steingm zplsobem jako v Pfizlacu 10, kromé
tohe, 72 se do banky vlezi z41,2 g dsicopizovand vody, monomer-
ni roztok tveri 180,0 g ledové kyseliny akrylevé a 106,06 g

42,2%niho (% hmotnostni) roztoku sodné soli CDC, roztek ini-

cidteru tvorl 18,9 g persulfatu scdndého rozpudtindhe v 36,0
g deionizovand vody 2 nepfidéivé se Zédny neutralizadni roz-

I ” - ) ERrd @]
tok. Potom se polymerni smés ochladi na teplotu 60 "C a poma-
b

lu se plidéva neutralizadni roztok tvefeny 100,0 ¢ S0%nihe (%

hmotnostni) hydroxidu scdnéhc, priCemi se teplota udriuje pod
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Fostupuie e strioay. wplschen Jaso v T
3 211,2 ¢ deionizovan( vody , nonoies-

ni roztok tvefi 157,5 o ledevé kyseliny akrylové a 161,1 a
o}

stni) roztoku sodné s0li CDC, roztok inici-
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¢ 50%niho (% amcincstn?) hydroxidu soéndéhe, pricZaml so tep-
. . . e o O
lota reakdini smdsl udrruie pod oC °C

Vyslednd restok polyrerce doousal weovnygeh oaillo £1,7 0%,

'a zdklacé GPC je P, = & "0 a B,o= 3 7L, Obsah zbytkové ky-

4

seliny akrylové Je ¢,001 % a zbytkové CDC 4,4 %.

Priklad 16

Do dvoulitrové &tyrhrdlé banky, vybavené mechanickym ini-
chadlen, zosétnym chladilem, teplondren a wllivody pro sostunnd
pfiddvani monomeru a roztoku inicid&toru se vlczi ¢
nizované vody, 62,5 g kyseliny maleincvé, 67,07 g cis-l,
~tetrahydroftalanhydridu, 5,0 g 0,15%niho (% hmotnostni) roz-
toku heptahydréatu siranu Zeleznatého ve vodé, 1,2 ¢ 0,)5%niho
(% hmetnostni) voéného roztoku siranu médnatého a 117,5 ¢ 50%-

. . : e .
nibce (% hwctnostond) vedn he hydrexidu scdrdhe. Chsah hanky se

. c © .. ¢ a2
zahreie na 55 “C. Pripravi se davka monomeru ze 112,5 u kyse-

-

liny akrylové, roztok inicidtoru ze 7,5 g persulfatu scdného,
41,6 g 30%niho (% hmotnostni) vodného peroxidu vodikuv a 50,0

g deionizované vody. Do banky se prida 12,5 g davky monomeru.
Po dvou minutdch se do banky pfidé 10,0 g roztoku inicidtoru.
Cbsah banky se zahfeie na 100 “c. Zbytek meonomeru a roztoku
inicidtoru se linedrné a oddé&lend divkuie do banky za stdlcho
michéni pc dobu dvé hodiny a patndct minut. Kdyz je dévkovéani
uxondeno, systém se udriuie na teploté 160 “c po dobu 30 minut.
Fotom se systdm ochladi na &C “c.

veviteh pedlld

[y

Visledny ceztek polyrern nd ol 4,6 a cbaab

53,6 %. lla zdklade CPC ide = 3 440 a ", = 2 8t0. Lebyla ziis-
v !
téna zadnd zbytkové kyselina akrylové neln 1,2,3,6-cis-tetra-

hydroftalanhydrid a zbytkové kyseliny maleinové bylo 272 ppm.

Priklad 17

Do litrové ctyfhrdlé banky, vybavené mechnickym michad-
lem, zpétnvm chladicem, teplomérem privody propostupné pridé-
van{ monomeru a roztoku inicidtoru se vlozi 50.0 g deionizova-

né vody, 40,0 g kvseliny maleinové, 44,7 g cis-1,2,3,6-tetra-




_18_

hydroftalanhydridu, 6,0 g 0,15%niho (% hmotnostni) vodného
roztoku heptahydrdtu siranu Zeleznatého, 1,3 g 0,15%niho (%
hmotnostni) vodného roztoku siranu nédnatého a 87,0 g 50%ni-
ho (% hmotnostni) vodného hydroxidu sodného. Obsah banky se
pak zahfeje na teplotu 91 c. Pripravi se roztok monomeru ze
145,0 g kyseliny akrylové a 100,0 g deionizované vody a roz-
tok iniciadtoru ze 7,5 g persulfatu sodného, 41,7 g 30%niho (%
hmotnostni) vodného peroxidu vodixu a 56,0 g deionizované vo-—
dy, Do bafky se pfidd 15,0 g ledové kyseliny akrylové. po dvou
minutdch se do banky prida 10,0 g roztoku inicidtoru. Obsah
banky se pak zahreje na 100 ©c. Poté se za stdlého michdni pri-
dava do bahky béhem dvou hodin a tficeti minut oddélené a li-
nedrné zbyly roztok monomeru a roztok inicidtoru. Kdyz je pfri-
divani ukonleno, pridéd se 1,0 g persulfdtu sodného, rozpusté-
ného v 5,0 g deionizované vody. Systém se udrzuje po dobu tri-
ceti minut na teploté 100 ©¢. pPotom se systém ochladi na tep-
téného ve 20,0 g deionizované vody. Systém se ochladi na 50 °¢
a pH se upravi ze 3,6 na 7,4 pomoci 164,0 g 50%niho (% hmotnost-
ni) vodného hydroxidu sodného.

V¢sledny roztok polymeru md obsah pevnych podild 45,1 %.
Na zdkladé GPC Jje M = 6 290 a M =4 070. Nebyla zjisténa zad-
ni zbytkovad kyselina akrylovd nebo 1,2,3,6-cis-tetrahydroftal-
anhydrid a zbytkové kyseliny maleinové bylo zjisténo 142 ppm.

Priklad 18

Postupuje se stejnym zpGsobem jako v Prikladu 17, kromé
toho, ze se na zaditku vlozi do banky 65,0 g deionizované vody,
dile se na zaditku do banky pfida 75,0 g maleinanhydridu, 44,8
g cis-1,2,3,6-tetrahydroftalanhydridu, 112,5 g 50%niho (% hmot-
nostni) vodnéh hydroxidu sodného; monomerni roztok obsahuje
110,0 g ledové kyseliny akrylové, do banky se pri teploté 97 °c
privddi 15 g ledové kyseliny akrylové. Pak se systém ochladi na
teplotu 80 °c a pridd se roztox 3,0 g disifi¢itanu sodného, roz-
pusténého v 10,0 g deionizované vody. Poté se systém ochladi na
teplotu 50 ©°C a hodnota pH se jii neupravuje.

V§sledny roztok polymeru md hodnotu pH 4,1 a obsah pevnych
podilli 55 %. Na zdkladé GPC je M, o= 4 830 a M = 3 350. Nebyla
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zjisténa 24adnd zbytkov4 kyselina akrylova nekto 1,2,3,6-cis-
-tetrahydroftalanhydridu a zbytkové kyseliny maleinové bylo
204 ppmn.

P¥iklad 19

Do pillitrové &tythrdlé banky, vybavené mechanickym mi-
chadlem, zpétnym chladilem, teplomérem a privody pro postupné
pfiddvani monomeru a roztoku inicidtoru, se vlozi 31,9 g de=
ionizované vody, 25,52 g kyseliny maleinové, 28,75 g S-norbor-
nen-2,3-dikarboxylanhydridu, 3,83 g 0.,15%niho (% hmotnostni)
vodného roztoku heptahydrdtu siranu zeleznatého, 0,83 g 0,15%-
niho vodného roztoku siranu médnatého a 55.51 g 50%niho (%
hmotnostni) vodného hydroxidu sodného. Obsah banky se zahriva
na teplotu 95 ®c. piipravi se roztok monomeru z 92.51 g kyse-
liny akrylové a 63,8 g deionizované vody, a roztok iniciétoru
z 4,78 g persulfdtu sodného, 26,60 g 30%niho (% hmotnostni)
vodného peroxidu vodiku a 31,90 g deionizované vody. Do banky
se pfidd 9,57 g ledové kyseliny akrylové. Po dvou minutdch se
do banky pfidéd 6,38 g roztoku iniciatoru. Obsah banky se za-

©c. zZa stdlého michdni se v pribéhu dvou

hfeje na teplotu 100
hodin a tficeti minut privddi do banky zbyly monomer a roztok
inicdtoru. Po ukondeni priddvéni se pfidd 1,0 g persulfatu
sodného, rozpusténého v 5,0 g deionizované vody. Teplota sys-
tému se udriuje po dobu 30 minut na 100 °c. Poté se systém
cchladi na 80 °c . PFidéd se roztok 5.0 g disifiditanu sodného,
rozpusténého ve 20,0 g deionizované vody. Systém se pak ochla-
di na 50 °c a pH se upravi z 3,9 na 7,9 pomoci 100,0 g 50%niho
(% hmotnostni) vodného hydroxidu sodného.

vysledny roztok polymeru mi obsah pevnych podilld 44,1 %.
Na zdkladé GPC je M, = 12 500 a M = 4 970. Nebyly zjistény

zadné zbytkové monomery.

Pfiklad 20

Postupuije se stejnym zplisobem jako v Pfikladu 17, krome
toho, e se na poddtku vlozi do banky 40,0 g deionizované vo-
dy, na poldtku se do reaktoru prida 50.0 g maleinanhvdridu,
22,3 g cis-1,2,3,6-tetrahydroftalanhydridu, 78,6 g 50%niho



on

{% hmotnostni) vodnéno hydroxidu sodného; monomerni roztok
tvori 160,0 g ledové kyseliny akrylové a 100,0 g deionizova-
né vody.

V§sledny roztok polymeru md pH 3,4 a obsah pevnych podi-
14 55,0 %. Na zdklade GPC Je M, = 4 830 am = 3 350. Nebyla
zjisténa Zadnd zbytkovd kyselina akrylovd nebo 1,2,3,6-cis-
-tetrahydroftalanhydrid a zbytkové kyseliny maleinové bylo
204 ppm.

Hodnota pH se upravuije z 3,4 na 7,5 pomoci 175,8 g 50%ni-
ho vodného (% hmotnostni) hydroxidu sodného. Vysledny polymer-
ni roztok mi obsah pevnych podill 45,3 %. Na zidkladé GPC Je
M, = 11 600 A M = 5 060. Nebyla zjiSténa z&dnd zbytkova kyse-
lina akrylova nebo 1,2,3,6-cis~tetrahydroftalanhydrid a zbyt-
kové kyseliny maleinové bylo 64 ppm.

Priklad 21

Do litrové &tyrhrdlé banky, vybavené mechanickym michad-
lem, zpétnym chladicem, teplomérem a pfivody pro postupné pri-
davani monomeru a roztoku inicidtoru se vloZi 90,5 g deionizo-
vané vody, 126,75 g maleinanhydridu, 11,2 g ¢is-1,2,3,6-tetra-
hydroftalanhydridu, 5,0 g 0,15%niho (% hmotnostni) vodného roz-
toku heptahydrdtu siranu Zeleznatého a 82,0 g 50%niho (% hmot-
nostni) vodného hydroxidu sodného. Obsah banky se zahfeje na
teplotu 95 %c. Pripravi se 280,0 g monomerniho roztoku spoje-
nim 87,5 g ledové kyseliny akrylové, 87,5 g 50%niho (% hmot-
nostni) vodného hydroxidu sodného a 105,0 g deionizované vody.
Pfipravi se roztok inicidtoru z 6,25 g persulfatu sodného a
66,7 g 30%niho (% hmotnostni) vodného peroxidu vodiku.Do banky
se pridd 28,0 g monomerniho roztoku. Po dvou minutdch se do ban-
ky pridd 7,5 g roztoku inicidtoru. Obsah banky se pak zahfeje
na teplotu 100 OCc.Za stalého michdni se béhem dvou hodin a pat-
nisti minut, resp. dvou hodin a dvaceti minut pridd zbyvajici
monomerni roztok a roztok inicidtoru. Po ukonéeni pridavani se
teplota systému udrzuje na 100 e po dobu 30 minut. Potom se
systém ochladi na teplotu 80 °c a pridd se 27,5 g 27,3%niho (%
hmotnostni) vodného disiric¢itanu sodného. Teplota se exotermic-
ky zvysi na 88 Cc. Poté se systém ochladi na 60 °c.

Vysledny roztok polymeru mi pH 4,8 a obsah pevnych podili
44,7 %. Na zakladé GPC je Mw = 13 230 a Mn = 2 540. Obsah zbyt-
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kové kyseliny akrylové je 61 ppm a zbytkové kyseliny maleino-
vé 431 ppm,

V niZe uvedené Tabulce 1 jsou uvedena hmotnostni procen-
ta celkového monomeru takto: cyklohexenanhydrid je uveden jako
"(a}", monoethylenicky nenasycené monomery jako "(b)" a popri-
padé amonoethylenicky nenasycené monomery jako "(c)". Hmotnost-
né prumérnd relativni molekulovd hmotnost (Mw) a po&etné pru-
mérnd relativni molekulova hmotnost (Mn) jsou urceny pomoci vod-

né gelové chromatografie za pouziti poly{akrylové kyseliny) jako

standardu.
Tabulka 1
Priklad| Sloucenina Sloudenina SloucCenina M M
(a) (b) (c) Y f
1 10 S0 21 200 8 950
2 20 80 12 900 8 010
3 10 90 6 020 4 850
4 5 35 60 3 230 2 540
5 10 40 50 4 770 3 060
6 10 35 45 3 380 2 540
7 75 25 0 1 900 1 750
8 10 90 0 16 600 6 570
9 10 90 0 112 000 4 000
10 10 90 0 284 000 9 400
11 10 90 0 76 600 5 800
12 10 90 it 19 900 7 160
13 10 90 0 3 780 2 640
14 20 80 0 7 440 3 890
15 30 70 0 6 600 3 520
16 30 45 25 3 440 2 880
17 20 64 16 6 290 4 070
18 20 50 30 4 830 3 350
19 20 64 16 12 500 4 970
20 10 70 20 11 600 5 060
21 20 80 0 5 270

Vyhodnoceni vlastnosti pro Upravu vody

Polymery podle tohoto vyndlezu jsou uZiteéné jako aditiva

pfi dpravé vody. Pro vyhodnoceni jejich Gcinnosti sd aﬂ&yzuje

jejich vzorek podle nds'.dujici zkousky
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Uhliditan vdpenaty (Caco3) zkouska na anti-srazeni

Nasledujicim zplisobem se pripravi tri zasobni roztoky:

1, zZdsadity roztok: 2,14 g NaHCO, a 1,35 g Na,CO; se ptida do
odmérné banky a zfedi se na celkovy objem 2,00 litru deio-
nizovanou vodou.

2. Tvrdy roztok {(tj. roztok s vysokou tvrdosti vody, tedy vyso-
kou koncentraci vdpenatych a hofeénatych iontl):Do odmcrné
banky se pfidd 3,74 g CaCl,.2H,0 a 1,53 g Mgso, a ztedi se
na celkovy objem 2,00 litru, X tomuto roztoku se pridd pét

kapek 2N-HCI.
3. Polymerni nebo fosforitanové roztoky: Vzorek polymeru (nebo

>-fosfonobutan-1,2,4-trikarboxalové kyseliny) se zFedi na
0,1 $ hmotnostni deionizovanou vodou a hodnota pil se upravi
na 5,0 az 6,0 l%nim (% hmotnostni) vodnym hydroxidem sod-

nym.

7 vyse uvedenych tfech zdsobnich roztokd se ptipravi:

1. Srovnavaci roztok z 50 ml zdsaditého roztoku a 50 ml tvrdé-
ho roztoku.

2. 100%ni inhibovany roztok z 50 ml tvrdého roztoku a 50 ml de-
ionizované vody.

3. Testovany roztok z 50 ml alkalického roztoku, 50 ml tvrdého

roztoku a 0,7 ml polymerniho roztoku.

Do oddélenych sklen&nych nidobek se da srovndvaci roztok,
1008n{ inhibovany roztok a testovany roztok. Nadobky se vloz{
do vodni l4dzné s konstantni teplotou 34 °c a nechaji se stét
po dobu 20 hodin. Nddobky se pak vyJjmou z ldzné a jejich ob-
sah se ihned filtruje pfes 0,22 mikronovy filtr do jiné Cisté
a suché nadobky. 40,0 g filtrovaného roztoku, 0,5 ml 0,05N-HCl
a 0,1 g Calgonova znackového certifikovaného kalciového indi-
kadniho prdsku (katalog # R-5293) se dd do Erlenmeyerovy ban-
ky a titruje se Calgor vym znalkovym certifikovanym tvrdym
titraénim roztokem (katalog # R-5011). Procenta CaCO, inhibice
se po¢itaji podle ddle uvedeného vzorce, Xde kazd4d hodnota je
podet mililitrd titraéniho roztoku, potfebného k dosazeni ko-

neéného bodu vidi jinym roztoklm:

(testovany roztok) - (srovndvaci roztok)

$ CaCoO. inhibice = 100 x

3 (100%ni inhibovany roztok) -(srovn. roztok)

CaCO; inhibice vlastnost daného polymeru se méfila timto
zpisobem a v Tabulce 2 je uveden primér dvou vysledki:
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Tabulka 2

Polymer z Prikladu $ CaCO3 inhibice Standardni odchylka

17 70,9 6,08

Data, uvedend v Tabulce 2 ukazuji, Ze polymery podle to-
hoto vyndlezu jsou uziteéna aditiva pro Upravu vody a jsou
ucinné pro inhibici tvorby uhliéitanu vidpenatého ve vodném

systému.

Vyhodnoceni rozpustnosti ziravin

Polymery podle tohoto vynidlezu jsou uzitecné pro cisti-
ci roztoky, obsahujici vysokd mnozstvi Ziravin. Mnoho isti-
cich prostredkd, jako detergenty pro myti prumyslovych lahvi,
detergenty pro Cisténi ruznych prostor, kapaliny pro cisténi
kovli, detergenty pro primyslové a instituciondlni prddelny a
cistirny, obsahuji vysokd mnozstvi Ziravin. Polymery jsou uZi-
tecné pro tyto prostfedky jako dispergalni &éinidla, maskovaci
¢inidla a ¢inidla pusobici proti srdZeni; nicméné mnohé poly-
mery nemohou byt pro tyto aplikace pouzZity, protoZe nejsou roz-
pustné. Polymery podle tohoto vyndlezu prokazuji rozpustnost
ve vysoce Ziravych roztocich. Rozpustnost v Ziravych roztocich
byla hodnocena nasledujicim zpisobem:

Do sklenéné nadobky o objemu 25 ml se pfidd 50%ni (% hmot-
nostni) vodného hydroxidu sodného. K tomuto hydroxidu sodnému
se pridd deionizovand voda a vzorzk polymeru a to tak, aby se
z{skala findlni koncentrace 10 % hmotnostnich pevnych podild
polymeru a 5, 10 nebo 30 % hmotnostnich hydroxidu sodného., Roz-
tok se michid a pak se nechd stdt presicim ,nez se provede pozo-
rovdni a vyhodnoceni. Vysledky shrnuje Tabulka 3, uvedend nize,
kde "nerozpustny" znamena, Ze se bud utvori sraZenina nebo se
ziskaji oddélené faze; “"Cdst. rozpustny" znameni, ze roztok je
zakaleny, ale nejsou pozorovany fdze; "rozpustny" znamend, Ze
se netvori zddné fdze a ze roztok je &iry. Prostredky, uvedené
v Tabulce 3, maji uvedend % hmotnostni celkového monomeru, coz
je: cyklohexenanhydrid, uvedeny jako "(a)", monoethylenicky ne-
nasycené monomery, uvedené jako "(b)" a popripadé monocethyle-

nicky nenasycené monomery, uvedené jako "(c)".
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Tabulka 3
Polymer Prostredek Mnoistvi Ziraviny (% hmotnostni)
z Prikladu (a) (b) (c) 5 10 30
16 30 45 2% rozpustny rozpustny rozpustny
18 20 50 30 rozpustny rozpustny rozpustny
19 20 64 16 rozpustny rozpustny rozpustny
Srovnavaci
| VZOLKRY e mm———m— e ammm———m—emmm———————————————

65 35 nerozpustny nerozpustny <&dst.roz-
pustny

70 30 nerozpustny rozpustny rozpustny

75 25 nerozpustny nerozpustny nerozpustny

0daje v Tabulce 3 ukazuji, ze polymery podle tohoto vy-

1Y

ndlezu jsou rozpustné pfi mnoZstvich od 10 % hmotnostnich pri
n

riznych koncentracich 2iraviny. U srovnavacich vzorkl byly ja-

1- & —

opolymery pouzZity a akrylovd {a) a kyselina malei-

Vyhodnoceni U&inku proti povlékdni kotelnim kamenem

Polymery podle tohoto vyndlezu byly vyhodnoceny 2z hledis~-
ka kvantitativniho posouzeni ddinku na usazovani anorganickych
usazenin na tkanindch. O¢inek viéi usazovani byl vyhodnocen
porovndnim idajd o nevypranych zpopelnénych tkanindch s ddaji
o nékolikanisobné& vypranych tkanindch a potom zpopelnénych.
Tkaniny z bavlny a ze smési bavlny a nefezaneho zebrovaného
aksamitu se nékolikrdt vyperou za typicky evropskych podminek
(viz Tabulka 4).

Typické evropské podminky se simuluji nasledujicim zpu-
sobem?

Kenwood znadka Mini-E pradky se naplni Sesti litry uZitkoveé
vody. K vodé se pridd chlorid vépenaty a chlorid hofecnaty

tak, aby vyslednd tvrdost vody byla 300 ppm a v takovém mnozZst-
vi, aby vysleadny pomér iontd védpenatych a horecnatych byl 3:1
po&itdno jako uhlicitan vipenaty. Pracky se naplni 500 g tka-
niny v&etné tkanin zcela z nefezané bavlny, bavlnénymi latka-

mi, tkaninami ze smési bavlny a polyesteru a z polyesteru. Do
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praiky se pfidd detergent a pracka projde celym cyklem. Ndpln
se pere v celych deseti cyklech, pridemZ se pred kazdym cyk-
lem diva pridavek detergentu. Dalsi podminky, které byly po-
uiity pfi prani pfi téchto experimentech, jsou uvedeny v Ta-
bulce 4 nize.Sloiky v detergentnim prostredku v Tabulce 4 jsou
uvedeny jako hmotnostni dily (parts by weight = pdw) pokud ne-
bude uvedeno jinak.

Gdaje v niZze uvedené Tabulce 3, znamenaji obsah popela
ve txaninach celobavlnénych a z bavlny/fezany aksamit po cyk-
lech za evropskych podminek. Vzorky tkanin se celou noc susi
pFi teploté® mistnosti. Potom se tkaniny zvdzi a vlozi se do
muflové pece znaéky Thermolyne (model &islo 30400) na dobu 6
az 7 hodin za teploty 800 Oc za pfitomnosti vzduchu. Po ochla-
zeni na teplotu mistnosti se zvaZi zbyly popel. Hodnoty uvede-=
né dile v Tabulce 5, udavaji procenta hmotnosti pivodniho
vzorku tkaniny, z niZ byl ziskdn zbyly popel po zpracovani v

peci (pruimérovénoc na tfi tkaniny podle experimentu}.

Tabulka 4 ~ Typické evropské podminky prani

Aparatura Kenwood Mini-E pracka
Teplota 90 °c

Tvrdost vody 300 ppm

Promichivéni Intenzivni

Mnozstvi vody 6 litru

Praci cyklus 30 minut

Davka detergentu 6,5 g na 1 litr vody

Typicky evropsky detergentni prostfedek pouzity pro vyhod-
noceni_polymeru na_u¢inek proti_povlékdni kotelnim kamenem

— e e p m was e - - - o S w— i W e A P S ——

Slozka detergentu_ _ _ _ _ _ . _ . . pby (hmotnostni dily)
Unhlicitan sodny 12,5
Zeolit A 16,7
Xyselina stearova 2,5
LAS 7,8
Tergitol 24-L-60 2,5
S$iran sodny 37,5
Kremiéitan sodny 2,2
Peroxoboritan sodny 16,7
Silikonovy odpénovac 1,7

Polymer 4,0 % hmotnostni
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Tabulka 5 - Obsah nopela

Pol Bavl Standardni Bavlna/ra- Standardni |

olymer avina odchylka zany aksa- odchylka
mit

Zédn9 2:62 0112 2,94 0105

6 2,18 0,08 2,33 0,05

13 ! 2,19 0,03 2,41 0,06

21 1,91 0,08 2,32 0,05

Odaje v Tabulce 5 ukazuji, Ze polymery podle tohoto vy-
ndlezu jsou G¢inné pro prevenci proti povlékani tkanin ko=

telnim kamenem.

Testovani na myckdach nddobi

Polymery podle tohoto vyndlezu se vyhodnocuji jako adi-
tiva pro detergenty pro automatické mycky nddobi ndsleduji-
cim zplsobem.

Zpusob testovani

Pri testech na myék&ch nddobi se pouzivd modifikovand
verze A.S.T.M. zpisobu D 3556-85, Standardni testovaci zpu-
sob pro usazovdni na sklenénych vyrobcich béhem mechanické-
ho myti nddobi. Tento testovaci zplhsob obsahuje pro méreni
icinnosti detergentd pro automatické myti nddobi v myckach,
pozivanych v domdcnosti, a to hodnocenim event. filmu nebo
skvrn na sklenénych vyrobcich. Do mycky se na tri cykly da-
ji sklenéné sklenice, pfiédem3 jsou znelisténé stopami jid-
la. Vizudlné se pak porovndvi, nakolik jsou na sklenicich
po pisobeni danych detergentG patrné skvrny a film na povr-
chu.

Pro provedeni testu myti se pouZila automaticka mycka
nadobi znaéky Kenmore. Na stojan v dolni Casti se nahodile
umisti 14 az 18 talifd a na vrchni stojan se nahodile umisti
nékolik pohdrl a 84lkG. Na stojan ve vrchni casti se nahodi-
le umisti ¢tyri nové skienice o hmotnosti 283 g jako testova-
né sklenice. Skvrny, které se pouzily pro testovdni, byly
tvofeny 30 g smési z 80 % margarinu znacky Parkay a 20 % ne-
tucného susendho mléka. MnoZstvi znedisténi pouzité pro kaz-
dy test bylo obvykle 40 g pro prvni myti.

Na zacdtku testu se potfebné mnoistvi znecisSténi namaza-

lo pfes talife, umisténé na dolnim stojanu, detergent pro prv-
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ni cyklus se umisti do nadobky pro dispergovani detergentniho
prostfedku a myCcka se spusti. Normdlni cyklus sestdvd z myti,
oplachovani, druhého myti a dvojndsobného oplachovdni, po néemz
nasleduje saSeni za tepla. Na zacdtku druhého myti se mycka
otevie a prida se druhy podil detergentu. Pri priddvéani druhé
davky detergentu se jiz nepriddvd zneclistuijici smés. PEi op-
lachovani po druhém myti se pouzije doporucend davka oplacho-
vaci pomicky znacky Calgonit (produkt Benckiser AG). Teplota
pfivadéné vody se udrzuje na 54 °C. Do pfividéné vody se pri-
davd chlorid vépenaty a chlorid horec¢naty v takovém mnozstvi,
aby vysledna tvrdost byla 400 ppm a pomér vapenatych iontd ku
hofednatym iontim byl 3:1, poditdno na uhliditan vdpenaty.
Mycka pak prochdzi kompletnim bézZnym cyklem, vietné doby suse-
ni. Tento zplsob se ndsledné opakuje po pét uplnych cykld pro
kazdy soubor sklenic.

Kdyz se ukon¢i findlni cyklus suSeni, dvirka mycky se
oteviou, vyjmou se Ctyri sklenice a vyhodnocuji se na vyskyt
filmd a znec¢idtujicich skvrn. Testované sklenice se hodnoti
tak, Ze se umisti do osvétlené skfinky s fluorescendnim svét-
lem. Sklenice se hodnoti podle nasledujici stupnice a stanove-

ny primér je uveden niZe v Tabulce 6:

Tabulka 6

Pokryti_ filmem Zadpinéni

o o o o . L R Nt S M G B A i A e ) . . i . A Dt b A S

0 Zddny film z4dné zaspinéni

<

1 zfetelné nepokryti 1 nahodilé
2 lehké 2 1/4 sklenice
3 3 1/2 sklenice
4 4

celkové znedistani

e S e Ve A e S SN A S A WP S A S W R e s

mirné

Slozeni testovaného detergentu (3% hmonotni pevnych podili)
Detergentni prostredek

20 & uhliéitaﬁu sodného
20 % BRITESIL" H,O Polysilicate (S8iO
10 % citratu sodiiého.2H,0
15 % perboratu sodného.aﬂzo
0,5 % enzymu (esperazy)
3 % neiontové povrchové aktivni latky
21,5 % siranu sodného
5 % polymeru (pokud neni jinak specificky urceno)

tNa.0 2,0:1)

2 2




Tabulka 6 (pokracovani)

Polymer Stanoveni filmu Stanoveni znec¢isténi
24dny 2,0 0
0;0 !

6 0,0

7 0,25 0,
cza st
zadny 1,0 1,0

-+

2 ' '

+ . 4 - - - # * ]
Experimenty byly provddény s pomerem viapenatych iontu ku
hofednatym iontlm 2:1, politdno jako uhlicitan vépenaty a

nebyla pouzita Z4adnd pomicka pro oplachovéni.

Data, uvedend v Tabulce 6, ukazuji uZiteCnost polymerd
podle tohoto vynédlezu pro detergenty pro automatické mycky

nadobi.

Primyslovd vyuzitelnost

vVodorozpustné adiéni polymery z cyklohexenanhydriduy,
které jsou v tomto vyndlezu popsény, jsou uzitecné jako adi-
tiva detergentd pro dpravu vody. Vyhodné pouziti je ze jména

pro dpravu vody do vardkd, chladicich vézi, mycCek a podobné.
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PATENTOUVE NAROKY

1. Vodorozpustny polymerni prostfedek, vy znaduijici

s e tim Ze jako polymerni jednotky obsahuje:

(a) 3 az 95 % hmotnostnich alespon jednoho cyklohexenanhyd-
ridu nebo jeho soli s alkalickym Xovem nebo jeho amon-
né soli; -

(b) 5 az 97 % hmotnostnich alespon jedné:

(1) slouceniny obecného vzorce

R, /R 3
=
R{ “ 0X

0

kde R, a R, znamend kazdy nezdvisle vod%k} methyl
nebo ethyl; o
R, je vodik, methyl, ethyl, propyl, isopropyl, bu-
tyl, iscbutyl nebo terc.butyl; a
X je vodik, methyl, ethyl, propyl, hydroxyethyl,
hydroxypropyl, alkalicky kov nebo amoniak; nebo
(ii) akrylamidu a/nebo substituovaného akrylamidu; a
popripadé
(c) az 90 % hmotnostnich alespon jednoho monoethylenicky
nenasyceného monomeru , ktery je alespon cdsteéné vo-

dorozpustny a polymerizovatelny s (a) a (b).

2. Prostfedek podle ndroku 1, vy znacdujici se
t { m, Ze uvedeny cyklohexenanhydrid je 1,2,3,6-tetrahydro-
ftalanhydrid, 3,6-epoxy-1,2,3,6-tetrahydroftalanhydrid, 5-
-norbornen-2,3-dikarboxylanhydrid, bicyklo|2.2.2|-5-okten-
-2,3-dikarboxylanhydrid, 3-methyl-1,2,6-tetrahydroftalan-
hydrid nebo 2-methyl-1,3,6~-tetrahydroftalanhydrid, s vyho-
dou 1,2,3,6-tetrahydroftalanhydrid nebo S=-norbornen-2,3-
-dikarboxylanhydrid.

3. Prostredek podle ndroku 1l nebo 2, vy znac¢uijici
s e t im Ze (b) obsahuje alespon jednu sloudeninu ze
skupiny, kterou tvori: kyselina akrylovd, kyselina metha-
krylova, kyselina krotonovi, kyselina vinyloctovd nebo

jejich soli s alkalickymi kovy nebo jejich amonné solij;
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methylakrylat, ethylakrylat, butylakrylat, methylmethakry-
lat, ethylmethakrylat, butylmethakrylat nebo isobutylmet-
hakrylat; hydroxyethylakrylat, hydroxypropylakrylat, hydro-
xy ethylmethakrylat, hydroxypropylmethakrylat; akrylamid,
methakrylamid, N-terc.butylakrylamid, N-methylakrylamid,
N-methylakrylamid, N,N-dimethylakrylamid nebo 2-akrylamid-
-2-methylpropansulfonovd kyselina nebo jejich soli s alka-
lickymi kovy nebo jejich amonné soli, s vyhodou pak kyse-
lina akrylové nebo kyselina methakrylovd nebo jejich soli

s alkalicikymi kovy nebo jejich amonné soli.

ProstFedek podle kteréhokoliv pfedchazejiciho narcku, v y-
znacd¢uijici se tim Ze (c) je alespon jedna
sloudenina ze skupiny, kKterou tvofi: kyselina maleinova,
maleinanhydrid, kyselina itakonovd, kyselina mesakonova,
kyselina fumarovd, kyselina citrakonova, akrylonitril, met-
hakrylonitril, allylalkohol, kyselina allylsulfonovd, ky-
selina allylifosforiti, kvselina vinylfosforitd, kyselina
isopropenylfosforitd, fosfoethylmethakrylat, N-vinylpyrro-
lidon, N-vinylformamid, N-vinylimidazol, vinylacetat, sty-
ren, kyselina styrensulfonovd nebo Kyselina vinylsulfonova
nebo jejich soli, s vyhodou maleinanhydrid, kyselina malei-

novd nebo kyselina itakonovd nebo jejich soli.

Prostfedek podle kteréhokoliv predchdzejiciho ndroku, v y-
znacujici s e t i m, Ze polymer md hmotnostne
primérnou relativni molekulovou hmotnost od 500 do 500 000,
s vyhodou od 750 do 250 000 a nejvyhodnéji od 1 000 do

100 000.

Prostiedek podle kteréhokoliv pEfadchazejiciho naroku, v y-
znacujici se tim Ze mnozstvi (a) je od 5
do 90 % hmotnostnich, s vyhodou od 10 do 85 % hmotnostnich.

Zousob pripravy vodorozpustnych polymeri, v y zna cu -
jici s e t i m, ze zahrnuje: polymerovani monomerni

smési za pritomnosti vody a alespon jednoho polymeracniho




10.

11.
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inicidtoru pfi teploté alespon 25 °c, kde monomerni smés
obsahuje jednotky (a), (b) a {c) tak, jak jsou definova-

ny v ndrocich 1 az 6.

Zpisob podle ndroku 7, vy zna c¢u jici s e t im,
Ze slozka (a) je pfitomna v reaktoru a slozky (b) a (c)

se ddvkuji do reaktoru po dobu od péti minut do péti hodin,
s vyhodou od tficeti minut do &tyf hodin a nejvyhodnéiji od

jedné hodiny do trfech hodin.

ZpUsob podle ndroku 7 nebo 8, vy znacuijici s e
t i m, ze teplota je od 25 °c do 110 °c, s vyhodou od 40 °c

do 105 °c.

Zphsob podle kteréhokoliv z ndroktt 7 az 9, ddle v y z n a-
cujici s e t i m, Ze se do reakéni smési davkuje
neutraliza¢ni roztok, pficemZ neutralizaéni roztok je s vy~

hodou vodny roztok hydroxidu sodného.

Detergentni prisada, pfisada pro tdpravu vody nebo minerdl-
ni dispergacni prostfedek, vy znad¢u jici se
t i m, Ze obsahuje polymerni prostfedek tak, jak je defi-

novany v kterémkoliv 2z ndroki 1 az 6.
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