PRIHLASKA VYNALEZU 2003736

zveiejnéna podle § 31 zakona &. 527/1990 Sb.

(13) Druh dokumentu: A3
a (22) Piihlageno: 30.08.2001 7
CESKA : (Dm.ci.
REPUBLIKA (32) Datum podni prioritni piihlasky:  14.09.2000

o CO8F 6/00
(31) Cislo prioritni prihtasky: 2000/1559

(33) Zemé priority: AT

(40) Datum zvefejnéni prihlasky vynalezu:  18.06.2003
(Véstnik &. 6/2003)

(86) PCT sislo:  PCT/EP01/09968

(87) PCT ¢islo zvetejnéni: ' W002/022695

*  URAD ,
PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTV]

(71) Piihlasovatel:
DSM FINE CHEMICALS AUSTRIA NFG GMBH &
CO.KG, Linz, AT;

(72) Pévodce:
Stanek Michael, Linz, AT;
Schitter Regina, Linz, AT;
Steinbauer Gerhard, Enns, AT;
Summer Gerald, Linz, AT;
Hildebrand Peter, Linz, AT;

(74) Zastupce: .
Kalensky Petr JUDr., Halkova 2, Praha 2, 12000;

(54) Nazev prihlasky vynalezu:
Zpiisob promyvani k &isténi polymeri
obsahujicich atom dusiku nebo aminoskupinu,
amoniovou nebo spirobicyklickou amoniovou
skupinu : :

(57)Anotace:

R Zpuisob promyvani k &isténi polymert obsahujicich atom
dusiku nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spirobicyklickou
amoniovou skupinu, obsahujici kationtové dusik obsahujici
skupiny a vhodné protiiontové skupiny, pti kterém se
gelované polymery ziskané polymeraci a zesiténim a) &astedné
nebo 1ipIné deprotonuji pfidanim zasady, b) &astedn& nebo
GpIn€ deprotonované polymery se promyji, c) popfipadé se
reprotonuji v organickém rozpoustédle nebo ve smési
organického rozpoustédla a vody ptidénim kyseliny, d) nagez
se smés popiipad€ promyje organickym rozpoustédlem nebo
smési organického rozpoustédla a vody ke smréténi gelii, ¢) a
popfipadé po stupni cit nebo d) se stupné a) aZ c) nebo az d)
opakuji.

T it

CZ 2003 -736 A3




e 1

Leh~ 55

oo eeo00 ee _vose

Zpisob promyvani k ¢isténi polymerl obsahujicich atom dusiku
nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spirobickyklickou amoniovou

skupinu

Oblast techniky

Vyndlez se tyka zpiisobu promyvani k &SiSténi polymerd ob-
sahujicich atom dusiku nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spi-

robickyklickou amoniovou skupinu.

Dosavadni stav techniky

Polymery obsahujici atom dusiku nebo aminoskupiny, amonio.
vé nebo spirobickyklickeé amoniové skupiny jsou polvmery majici
kationtové skupiny a vhodné protiiontové skupiny, které mohou
popfipadé obsahovat ‘hydrofobni skupiny. Kationtové skupiny
jsou v takovém pripad€ odvozeny napFiklad z amini nebo z amo-

niovych skupin.

Hydrofobnimi skupinami jsou nap¥fiklad alkvlove bofni Fe-
t8zce nebo bofni Fetdzce obsahujici atom dusiku nebo aminové
nebo amoniové skupiny, které jsou kovalentn& vazany na polyme-

rovou sit chemickou reakci.

Dosavadni stav techniky

Vhodné polymery idsou znamy ze stavu techniky, napriklad
z patentovych spisii (svBtové patentove spisy &islo WO 01/
25291, V0 00/32656, VO 00/38664, W0 99/33452, ¥0O 99/22721, ¥0

98/43653, americké patentové spisy Cislo US 5 624963 a US
5 496 545.

Tyto polymery se prfipravuji obdobng jaka podle stavu tech-
niky, nap¥riklad polymeraci odpovidajicich monomeri, pricemZ

zesiténi se dosahuje bud prfisadou zesituiiciho Sinidla do re-




akéni smési beéhem polymerace, nebo po polymera&ni reakci. Po

vhodné gelovaci dob& se ziskané gely popiipadd rozsekaji nebo

rozetfou na prasek a promyji se. Podle shora uvedendho stavu

techniky se promyvani provadi vodou, alkoholem nebo smdsemi

alkoholu a vody. Jak ukdzaly empirické hodnoty a pokusy, ije

dosud nedostatkem vymyvacich postupfi jednak enorm& vysoka spo-

t¥eba alkoholu, jednak extrémn® nizké prosazeni, kters se pri-

cita velkému bobtnani gelu bshem promyvani.

Ukalem vyndlezu je vyvinout zlep3Seny zpfisob promyvani po-

lymerd obsahujicich atom dusiku nebo aminoskupinu, amoniové

spotfebu alkoholu pFfi zvétSeném prosazeni ve srovnani s dosa-

vadnim stavem techniky.

S prekvapenim se tohoto cile dosahuje zpiisoben promyvani ,

ktery zahrnuije deprotohaéni stupeii nebo nékolik deprotonadnich

a reprotonacdnich stupiil.

Podstata vvnalezu

Zpilsob promyvani k ¢iZténi polymeril obsahujicich atom du-

siku nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spirobickyklickou amo-

niovou skupinu, obsahujici kationtové dusik obsahujici skupiny

a vhodné protiiontové skupiny, spofivd podle vynalezu v tom,
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Qeiované'polyméry ziskané pdlymeraéi a zeéfténfm se
[lacunal €astefn&€ nebo 1ipln& deprotonuji pridanim zasady,
fastedné nebo dplnd deprotonovang polymery se promyii,
popFipadé€ se reprotonuji v organickém rozpoustédle nebo ve
smesi organického rozpoustddla a vody pridanim kyseliny,
naceZ se smés popifipadé promyije organickym rozpoustédlem
nebo sm&si organického rozpoustédla a vody ke smrtsni geli
a popripad€ po stupni c) nebo d) se stupn& a) a¥ c¢) nebo a>

d) opakuii.
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Polymery, obsahujici atom dusiku nebo aminoskupinu,
amonioveé nebo spirobickyklické amoniové skupiny, se zpracuii

zpiisobem podle vynalezu.

Témnito polymery jsou polymery popsané napfiriklad patento-
vych spisech (napPfiklad svétové patentové spisy €islo WO 01/
25291, V0 00/32656, VO 00/38664, WO 99/33452, W0 99722721, ¥O
98/43653. americké patentoveé spisy €islo US 5 624963 a US
5 496 545.

K promyvani podle vynalezu se cbzv1lasZt dobfe hodi kation-

“tové polymery. " Prikladné se uvadéii  polymery, ktere obsahuii

aminovy atom dusiku, naptfiklad primdarni, sekundarni a terciar-
ni aminoskupiny nebo jeijich soli, quarterni aminové skupiny
a/nebo spirobicyklickeé amoniové skupiny. Jako dalgi kationtové
skupiny se wadeéji  napriklad amidinoskupina, guanidinoskupina

a iminoskupina.

Kationtovy polymer se vyznaduje tim, Ze ma kladny naboj

pri fyziologickeé hodnoté pH.

JakoZto priklady vhodnych kationtovych polymerit se uvadéii
polyvinyvliaminy, polyvallylaminy, polydiallylaminy, polyvinyl-
imidazoly, polydiallylalkylaminy, polyethyleniminy a polymery
obsahujici opakuijici se jednotky popsané v patentovych spisech
(naprfiklad svétové patentové spisy fislo WO 00/32656, str. 7f:
VO 98/43653, str. A4f: americké patentove spisy ¢&islo US
5 496545 sloupec 2 aZ 4: US S 624 963: sveétovy patentovy spis
c¢islo VO 98/29107).

Kationtovy polymer miiZe byt pridavné kombinovdn s hydro-
fobnim polymerem nebo s hydrofobni sloZkou (napiiklad svstové

patentove spisy Cislo WO 98/43653, VO 99/33452, ¥0O 93/22721).

PouZité polymery jisou nadito zesiténé. Zesitdni miiZe byt
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v tomto pripadé provedeno bud béhem polymerace, nebo spise
alternativné pouze po polymeraci. Vhodna zesitovaci €inidla
jsou znama ze shora uvedenych patentovy spisfi. Prikladné se
uvadeji epichlorhydrin, dichlorid kyseliny jantaroveé, ethylen-
diamin, toluendiisokyanat, diakrylaty, dimethakrylaty, methy-

lenbisakrylamidy, dichlorethan a dichlorpropan.

Polymery, pouZité pifi zpisobu podle vynalezu, ochsahuiji
pridavné zaporn& nabité protiionty. Tyto protiignty mohou byt
organické nebo anorganické nebs jejich kombinace. Jako vhodné

protiionty se pripominaji protiionty znamé =z uvedengho stavu

‘“techniky. "Vhodnymi anorganickymi ionty jsou skupiny halogeni-=

dove, obzvlasté chloridové, fosfatové, fosfitoveé, uhliditano-
ve, hydrogenuhliditanové, sulfatoveé, hydrogensulfat, hydroxi-
bdové, nitratoveé, persulfatové, sulfidové a sulfitové. JakoZyto
priklady vhodnych organickych iontd se uvadéiji skupiny octa-
nové, askorbatové, benzoatové, laktatové, fumaritove, maleidto-
ve, pyruvatové, citratové, dihydrogencitriatovs, hydrogencitré?
toveé, propionatoveé, butyratové, oxaldatové, sukcindatoveé, vina-

nové a cholataové.

Polymery se pripravuii podle dosavadniho stavu techniky,
napriklad zpisobem popsanym v patentovych spisech (svétové pa-
tentove spisy Cislo WO 99/33452, W0‘99/22721, ¥3 98/43653, a-
merické patentoveé spisy ©islo US 5 624 963 a US 5 496 545).

Po polymeraci, zesiténi a dobé& gelovani se provadi zpra-
covani polymertt ziskanych v gelové formé& zpfisobem podle vyna-
lezu. Gel urcdeny k ¢isténi nebo k promyvani se popFipadé na-

pfed promyije a dodatedn& rozmeélni nebo rozseksa.

Gel se pak zpracuje v prvnim promyvacim stupni a) pFi tep-
lotd 1 aZ 100 C, s vvhodou 5 a¥ 90 C, obzvl1a$td 10 a® 40 C
vodou, s vyhodou plné demineralizovanou vodou, nebo polarnim

rozpoustédlem nebo jejich sm&si a zasadou vhodnou k deprotona-




ci. Vhodnymi polarnimi rozpoustédly jsou formamid, dimethyl-
formamid (DMF), acetonitril, dimethylsulfoxid (DMS0) a triamid
kyseliny hexamethylfosforecné (HMPT). Je vSak také moZno pou-
¥it jejich smési nebo smési>s vodou. S vvhodou se vEak pouZiva
vody . Vhodnymi =zasadami jsou hydroxidy, jako napfiklad hydro-
xid sodny, draselny, lithny, vapenaty a amonny, uhliditany,
jako napiiklad uhlifitan sodny a draselny. S vvhodou se pouZi-

va hydroxidu socdného, draselného nebo amonneho.

MnoZstvi pouZité zadsady zavisi siln€ na prislusdném gelu a

z3visi na mnoZstvi protiiontit a na stupni poZadovang deproto-

nace. - ’ : ] : -

Gely mohou byt deprotonovany plng nebo pouze Castedné.

Na mol protiiontu se pfidévé 0.1 a2 5 mol zasady, s vyho-
dou 0,5 a® 3 mol a zejména obzvlaste 0.7 a? 2 moly zasady. Pp-

pripadd miZe byt pouZito i nadbytku zasady.

Smss se pak suspenduje 1 minutu a¥ 5 hodin, s vyhodou 5
minut aZ 2 hodiny a obzv13a%t vyhodnd 15 minut aZ 1,5 hodiny,
s vyhodou za michani. DelsSi doby michani jsou popripad& take

mo¥né. Po usazeni se supernat Sastednd nebo Uplné odlije. 0d-

1iti se s vyhodou provede aZ k povrchu gelu.

Ve stupni b) se suspendovany dgel promyje 1 aZz 15 krat,
s vyhodou vice neZ 7 krat vodou, s vyhaodou plné demineralizo-
vanou vodou, nebo polarnim rozpousté&dlem nebo jejich smési,
pirri teploté 1 aZ 100 DC, s vyhodou 5 aZ 90 °C, obzv1lait vvhod-
né pri 10 az 40 °C. Vhodnymi poldrnimi rozpoustédly jsou opét
formamid, dimethylformamid (DMF), acetonitril, dimethylsulfo-
xid (DMSO) a triamid hexamethylfosforedné kyseliny (HMPT). Je
take moZno pouZit djejich smési nebo smési s vodou. S vyhodou
se vSak pouZiva vody. Supernatant se v kazZdém pripadé odliije

Z4stednd nebo plnsd, s wvyhodou aZ k povrchu gelu. Pripadné ie




. .S vvyhodou se pouZiva alkoholfi s 1 aZ 4 atomy uhliku, ob-

moZno béhem stupné b)), k udrZeni koncentrace soli nebo k ucho-
vani nabobtnani v jednotlivych stupnich promyvani pokud moZno
konstantniho, pPfidat vhodnou siéil, napfiklad chlorid sodny,
draselny, amonny nebo chlorid lithny ke konci kaZdého promyva-
ni tak, aby vysledkem byla koncentrace p¥ibliZné& 0,1 aZ 5%,
s vvhodou 0,2 a2 2%. Vlivem pPfisady soli se dosdhne smrsténi
gelu, takZe je moZno praci prostfedi odlit rychleiji s odsava-

nim.

Ve stupni c) je gel popifipad& reprotonovan v organickém
rozpoustédle nebo ve smési organického rozpoustédla s vodou
PRI dAnIm Ryse iy T T T T T T T T T T T T T S T S S s e S e
Vhodnymi organickymi rozpoustédly jsou v tomto pFipadée li-
nearni, rozveétvend nebo cyklické alkocholy s 1 aZ 10 atomy uh-
liku, majici jednu aZ t¥i 3 hydroxylové skupiny, jako Jjsou na-
priklad methanol, ethanol, isopropancl, n-propanol, n-butanol,
sek-butanol, hexanol, ethylhexanol, cyklopentanol, cyklohexa-
nol: cvklooktanol, cyklohexandiol, glykol a glycerol: ketony,
jako jsou naptfiklad aceton, methylethylketon, methylisaopropyl-
keton, methyliscobutylketon, diisopropylketon, cyklohexanon:
nitrily., naprfiklad acetonitril; ethery jako napfiklad tetra-

hydrofuran, methyl-terc-butylether a dimethoxyephan.

zvl1aSte vyhodnd isopropanoclu. Organickym rozpoustédlem Jjsou

mingny takeé sm8si shora uvedenych rozpoudtédel.

S vyvhodou se pouZiva smési organického rozpoustédla a vody.
Pom&r organickeého rozpousté&dla k vodé je v tomto pripade 1/9S9

aZ 99/1, s wvyhodou 30/70 aZ 95/5 a obzvl1asté& vyhodn& 50/50 aZ
90/10.

Vyhodnymi kyselinami pro reprotonaci jsou vsSechny mine-

ralni a organické kyseliny, které vedou ke zminénym protiion-



t.im. PPikladng se uvaddiji kyselina chlorovodikova, bromovodi-
kova, sirova, fosforednid, dusi©na a kyselina mravenci, octova,
Stavelova, citronova, pyrohroznova, maleinova, fumarova,

propionova a vinna.

MnoZstvi pouZité kyseliny zavisi na poZadovaném stupni
reprotonace, ielikoZ je moZno gel reprotonovat plné nebo take

. jen Castecnd.

Gel se pripadé napred micha v organickém rozpoustédle ne-

bo ve smési rozpoq§tédla a vody. Doba michani je nékolik minut
oo g2 pdkolik hadin, s vyhodou 1 aZ 60 minut; obzvlaSt vyhodn& S5 -

a® 30 minut. P¥ipadng jsou moZné i del3i doby michani. Teplota
je op8t 1 azZ 100 °C, s vvhodou 5 aZ 90 °C, obzvl1a%td vyhodnd
10 aZ 40 C. Smés se pak zpracuije mnoZstvim kysliny, které ve-
de k fastedné nebo plné reprotonaci amini v polymeru. Nato se
supernat odlije, Jastedné nebo plne, s vyvhodou aZ k povrchu

gelu.

Ve stupni d) se ke smriténi gelu promyva jednou aZ deset-
krat., s vvhodou Jednou aZ t¥ikrat, organickym rozpoustédlem
nebo smé&si organického rozpoustédla a vbdy v poméru 1/99 aZz
99/1, s vvhadou 30/70 aZ 95/5 a obzvlast vyhodng& 50/50 aZ
90/10. |

Nakonec se rozpoustddlo nebo smés rozpoustédla a vody od-

lije aZ do ziskani produktu schopného liti.

Pfipadngé se mohou stupnd c¢) nebo d), stupné a) aZ c¢) nebo

d) opakovat jednou aZ pétkrat, s vyhodou jednou aZ t¥ikrat.

Zpifisabem podle vynalezu se mchou vymyvat polymery obsahu-

jici atom dusiku, nebo aminoskupinu, skupinu amoniovou nebo

spirobicyklickou amoniovou se spotfebou organického rozpous-
la

téd . kteria je pro vétZinu pripadil p&tinou mnoZ¥stvi spotifebo-



vavane€ho podle dosavadniho stavu techniky, coZ je podstatné
ménd neZ podle dosavadniho stavu techniky, pFi porovnatelné
vyrazngd zvveneém prosazeni (aZ do dvojiniasobku prosazenil. Kro-
nd toho umoZiuje zpisob promyvani podle vynalezu vyrazné€ lepsi
oddsleni vZech nefistot a tim vede zeiména k vyraznému sniZeni

obsahu rozpustnych oligomerd aZ na iuroveil zjistitelnosti (méné

nez 0,1%).

Zphsob podle vynalezu se hodi obzvl1asté k promyvani poly-
merid, kterd jsou zesiténé a obsahuji kationtové skupiny obsa-

hujici atom dusiku nebo aminoskupinu, skupinu amoniovou nebo

spirobicyklickou amoniovovou a vyhodné protiionty. S vyhodou

se vEak zpisobu podle vynalezu pouZiva k promyvani zesiténych

polyvallylaminfi a polydiallylamind.

Vyndlez objasiiuii. nijak vSak neomezuii nasledujici p¥i-

klady praktickeého provedeni.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Pfiprava hydrochloridu polydiallylminu zesiténého epichlor-
hydrinem obdobn® jako podle dosavadniho stavu tehniky a ¢isté-

ni_pramavacim_zpiisoben_podle_vynalezu.

Polymerace:

Vlije se v prostifedi dusiku 448.5 g idplné demineralizova-
né vody a 192.,5 g (1,97 mol) kyseliny chlorovodikové (37,4%)
do 1 litru Schmizo. B&hem 15 minut se prida 191,0 g (1,97 mol)
diallylaminu p¥i vnit¥ni teplot& alesponn 35 °c za chlazeni
termokryostaty (10 ‘CY. Po ukon&eni pfisady se nastavi hodnota
pH na pifibliZzZneé 1,9 aZ 2,0 pri téﬁloté 20 C kyvselinou éhloro-

vodikovou a diallylaminem.



Po ohfati na teplotu pfibliZné 50 °C se prida 2.6 g
(0.0096 mol)> azodiisobutyramidindihydrochloridu jakoZto ini-
ciadtoru V-50 ve 26,0 g plhé demineral izovné vody, reakcni smés
se béhem jedné hodiny zahFeje na teplotu 60 OC; Po 12 hodinach
se znovu prida 3.9 g'(0,0144 mol) iniciatoru V-50, rozpusténé-
ho ve 36,0 g plné demineralizovang vody. Znovu se prida 3,9 g
ihiciétoru V-50 rozpusSténého ve 42,0 g plné demineralizovangé
vody po 12 hodinach. VytéZek vodného plfibliZné 27,5% roztoku

hydrochloridu polydiallylaminu je 930 g.

Zesiténi -

Vlije se 2000 g (4,116 mol) roztoku hydrochloridu polydi=

allylaminu do 4.5 litru Schmizo a =za michdni se z¥Fedi 800 g

plne demineralizovang vody za proplachovani dusikem. Hodnota

.pH smesi nastavi na 10,4 aZ 10.8 pri teploté pribliZné 5 aZ 10

“c pomoci 94 g (1,175 mol) 50% roztoku hydroxidu sodného. Zis-
kany roztok se ﬁiché alespoil 60 minut a pi tom se ochladi na
vnitfni teplotu 5 “C. Reak&ni smds se zpracuje 17,8 g (0,192
mol) epichlorhydrinu, micha se 30 minut p¥i teploteé 5 °C, na-
feZ se necha gelovat v plastovém kontejneru. VytdZek je 100 %
teorie. Pd 24 hodinach gelovéni se gel rozsekd na dastice o

velikosti pribliZné 2x2x2 mm.

Promyvani

Vnese se 150 g rozsekaného gelu (krychle o rozméru 2x2x2

mm)> do sacicho filtru s vrstvou se slinutého skla (o priiméru
130 mm), zpracuje se 600 g plné demineralizované vody a 14 g
(50%) roztoku hydroxidu sodného, suspendujé se 30 aZ 40 minut
za michdani, naceZ se kapalina odlije aZ k povrchu usazeniny
(pribliZné 2 minuty). Suspendovany gel se promyva 30 minut za
michani 600 g dplne demineralizované vody a kapalina se odlije
aZ na povrch. Suspendovany dgel se pak micha 5x po 20 minutach
vZdy se 600 g plnd demineralizované vody, se 3 g chloridu sod-
ného (ve formé pribliZné 0,5% roztoku chloridu sodnéhod), ktery

se pridavi do kaZdého promyti po 20 minutovém michani. Smés se




ees o

micha pokaZdé dalsich 10 minut a kapalina se znovu se odliije
aZ k povrchu. Gelové Castice se pak michaji 15 minut se 600 g
s?stému isopropanol/plné€ demineralizovand voda (hmotnostné& 90/
10), po pFfidani 11.6 ml koncentrované (37,4%) kysé]iny chloro-
vodikové se sm&s michd dalsSich 20 minut (aZ do neutrdlniho ne-
bo mirné zasadité reakce vymyvaciho roztoku) a kapalina se od-
lije aZ na povrch. Gel se pak micha dvakrat po 30 minutsdch se
250 g systému isopropanocl/plné& demineralizovana wvoda (hmot-
nostneé  75/25) a kapalina se odlije tak, aby byl vlihky produkt
schopny 1liti. Ziska se 63 g vlhkého surového gelu s cbsahem

suiny 34 %.

Priklad 2

Priprava hydrochloridu polyallylaminu zesiténého epichlor-
hydrinem obdobn& jako podle dosavadniho stavu techniky a &is-

teni promyvynim zpiisobem podle vynalezu.

Zesiténi

Zavede se 1500 g (8,02 mol) vodného 50% roztoku hydro-
chloridu polyallylminu (Salsbury' Chemicals) do 4.5 litru
Schmizo a z¥edi se 1995 g plné demineralizované vody za micha-
ni a .prohanéni dusikem. Hodnota pH sm&si se pak nastavi p¥Pi
teplotd 10 C na 10,3 aZ 10.6 pouZitim 499 g (5,613 mol> 50%

roztoku hydroxidu sodného. Ziskany roztok se micha 60 minut a

TR g e

pfitom se ochladi na wvnit¥ni teplotu 5 °C. Reak&ni smds se
zpracuie 69,77 g’(0,75 mol) epichlorhydrinu, michd se 30 minut
pri teplaté 5 °C, naceZ se necha dgelovat v plastovém konteijne-
Tu. VytéZek Jje 100 % teorie. Po 24 hodinach gelovani se gel

rozseka na Castice o velikosti pribliZné 2x2x2 mm.

Promyvani
Vnese se 563 g rozsekaneého gelu (krychle o0 rozmndru 2x2x2
mm) do sacicho filtru s vrstvou se slinutého skla (o priméru

180 mm>, zpracuje se 1500 g plné& demineralizované vody a 27 g

[ SRDY: 7 e




50% roztoku hydroxidu sodného, suspenduje se 30 a3 40 minut za
michani, nateZ se odlije aZ na povrch po usazeni (pF¥ibliZné
dvé minuty). Suspendovany dgel se pak promyva 30 minut za mi-
chani 1500 g plné& demineralizévané vody a kapalina se odliije
aZ na povrch. Suspendovany gel se pak michd 5x po 20 minutach
vZdy s 1500 g plné demineralizované vody, se 7,5 g chloridu
sodného (ve form€ pribliZné 0,5% roztoku chloridu sodného),
ktery se pridava do kaZdého promyti po 20 minutovém michani.
Smé&s se micha pokaZdé dal$ich 10 minut a znovu se kapalina

odlije aZ na povrch. Gelové astice se pak michaii 15 minut se

1400 g systému isopropanol /plné demineral izovand voda (hmot-—

chlorovodikové se sm&s micha dalsich 20 minut (aZ do neutral-
ni nebo mirné zasadité reakce vymyvaciho roztoku) a kapalina
se odlije aZ na povrch. Gel se pak micha dvakrat po 30 minu-
tach s 900 g systému isopropanocl/plné€ demineralizovana voda
(hmotnostné€ 80/20) a kapalina se odlije tak, aby byl dokud
vlhky produkt schopny liti. Ziskd se 255 g vlhkého surového

gelu s obsahem susSiny 35%.

Priimyslova vyuZitelnost

Zpidsob promyvani k figténi polymerti obsahujicich atom dusiku
nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spircobickyklickou amoniovou

skupinu s podstatné mensim mnoZstvim vody a alkohold a s vysS-

T nostné 80720), po pridani 24 ml koncentrované (37.,4%) kyseliny

Sim prosazeni neZ podle stavu techniky.
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PATENTOUVE NAROKY
1. Zpiisob promyvani k Sigtsni polymerd obsahujicich atom du-
siku nebo aminoskupinu, amoniovou nebo spirobickyklickou amo-

niovou skupinu, obsahujici kationtove dusik obsahujici skupiny
a vhodné protiiontové skupiny, vy zn a & u iici s e
t i m, Ze gelovanés polymery ziskané polymeraci a zesiténinm se
é a) [lacunal &&ste&n& nebo ipln€ deprotonuji pfidanim zasady,
b) fastednd nebo iiplné deprotonované polymery se promyiji,
4 c) pqpfipadé se reprotonuji v organickém rozpoustédle nebo ve

smesi organického rozpoustédla a vody piidanim kyseliny,

V”vW@ﬁﬁ-ﬁ»wdiunaéez%se~smés~popffpadé"promyjé“6f§éﬁi&E?ﬁ”fBéﬁéﬂEiéHTém
nebo sm&si organického rozpousStddla a vody ke smr3téni ge-

14,
e) a popripadé& po stupni ) nebo d) se stupné ad) aZ c¢) nebo aZ

d) opakuji.

2. Zplsob podle naroku 1, v yznadcuijicli s e
t 1 m, Ze polymery obsahujici atom dusik nebo aminoskupinu,
skupinu amoniovou nebo spirobicyklickou amoniovou jsou zesite-
né, kationtové polymery, ktere obsahuji primarni, sekunddrni
nebo terciarni aminoskupiny nebo jejich soli, quaternarni amo-
niové skupiny a/nebo spirobicyklické amoniové skupiny, amidi-
nove, guanidinové nebo iminoskupiny a zipornd& nabité anorga-

nické a/nebo organickeé protiionty ze souboru_ zahrnujiciho sku-

piny halogenidove, fosfitove, fosfitove, uhliditanové, hydro-
genuhlifitanové, sulfatove, hydrogensulfatové, hydroxidové,
nitratové, persulfatoveé, sulfitovs sulfidové a sulfatove, ace-
tatoveé, askorbatové, benzoatové, laktatové, fumaratové, males-

tové, pyruvatové, citratove, dihydrogencitratove, hydrogencit-

ratoveé, propiondtove, butyratové, oxalatove, sukcinatové, tar-

tratové a cholatovs.

W

Zpfisob podle naroku 1, vy zn a & u jici S e

g

i m. Ze pouZitymi polymery jsou polyvinylaminy, polvallyla-

ct




miny, polydiallylaminy, polyvinylimidazoly, polydiallylalkyla-

miny, nebo polyethyleniminy majici vhodné protiionty.

4. Zplisob podle naroku 1, vy znadcuijici s e
t i m, Ze v promyvacim stupni a) se popFripadé predem rozm&lné-
ny nebo rozsekany del zpracuje pri teploté 1 aZ 100 °C vodou
nebo polarnim rozpoustédlem ze souboru zahrnujiciho formamid,
dimethylformamid, acetonitril, dimethylsulfoxid a triamid he-
xamethylfosforedné kyseliny nebo jejich sm&si nebo sm&si s vo-
dou a se zasadou vhodnou pro deprotonaci ze souboru zahrnuiji-

ciho hydroxid sodny, draselny, lithny, vapenaty, hydroxid a-

TT'monny, uhlicditan sodny a draselny, prifdemZ se na mol protiion—

tu pridava 0,1 aZ 5 ml zasady, smés se pak suspenduje 1 minutu

aZ 5 hodin a po usazeni se supernat Castedné nebo dplné odlije

5. Zpiisob podle nérpku i1, vyznacdcugi3jici i s é
t i m, Ze ve stupni b) se pFi teplot& 1 a¥ 100 C suspendovany
gel promyije 1 aZ 15 krat, wvodou, nebo vodou s polarnim roz-
poustédlem ze souboru zahrnujiciho formamid, dimethylformamid,
acetonitril, dimethylsulfoxid a triamid kyseliny hexamethyl-
fosforecdné nebo jejich smési nebo jejich smési s vodou a roz-
tok supernatantu se v kazdém pripadé odlije castedné nebo pl-
ne, prifemZ k udrZeni koncentrace soli se ke konci kaZdého

promyvaciho stupne prida vhodna sil tak, Ze se ziska koncen-

_trace solného roztoku 0.1 aZ 5%.

6. Zpfisob podle naroku 1, vy znadcuijioci s e
t i m, Ze ve stupni c¢) jsou organickymi rozpoustédly linearni,
rozvétvend nebo cvklick€e alkoholy s 1 aZ 10 atomy uhliku,
majici jednu aZ t¥i hydroxylové, jako jsou napifiklad methanol,
ethanol, isopropanol, n-propanol, n-butanol, sek-butanol, he-
xanol, ethylhexanol, cyklopentanol, c¢yklohexanol, cyklookta-
nol, cyklohexandial, glykol a glycerol a ketony, jako jsou na-
priklad aceton, methylethylketon, methylisopropylketon, met-

hylisobutylketon, diisopropylketon, cyvklchexanon, nebo nitrily
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a ethery =ze souboru =zahrnujiiciho tetrahydrofuran, methyl-
terc-butylether, ' dimethoxyethan nebo 3jejich sm8si, pFifemZ
v prfipadg smesi rozpoust&dla a vody je pomér v rozmezi 1/99 aZ
99/1.

7 Zpiisob podle narcku 1, vy znacuijici i s e
t

by,

m, Ze ve stupni c¢) se pouZiva k reprotonaci minerdalnich
i nebo organickych kyselin, které vedou k protiiontiim piivodn&

obsaZenvm v polyvmeru.

8. Zpilisob podle naroku 1, vy znadcduijici s e

DR — t—1—m,—2e—ve-stupni—cl) se—gel napifed - michd v organickém roz=——"—
poustédle nebo ve smnési rozpoustédla a wvody po dobu né&kolika
minut a2 n&kolika hodin pFi teplot& 1 a¥ 100 C, pak se zpra-
cuje takovym mnoZstvim kysliny, které vede k &astedné nebo pl-

né reprotonaci, nafeZ se fastednd nebo plnd supernatant odliije.

9. » Zpfisob podle naroku 1, vy znac¢uijici s e
t i m, Ze se ve stupni d) promyvani organickym rozpouftédlem
nebo sm&s{i organického rozpoustiédla a vody provadi pop¥ipadés

jednou aZ desetkrat.

10. Zpfisob podle naroku i, vyznacuijicdi s e
t 1 m, Ze po ukonfeni pramyvani se organické rozpoust&dlo nebo
smés‘organického rozpoustédla a vody odlije tak, aby produkt
zfistal tekutﬁ.' '
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