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РАЗРАБОТКА ОТЕЧЕСТВЕННОЙ ТЕХНОЛОГИИ ПРОИЗВОДСТВА 
ВЫСОКОЧИСТОЙ ГЕЛЕОБРАЗНОЙ ВОДНОЙ  

ПОЛИАКРИЛОВОЙ КИСЛОТЫ (ПАК) 

Аннотация. Руководствуясь теоретическими представлениями о закономерностях радикальных 

цепных полимеризационных процессов, на базе Акционерного общества «Опытно-экспериментальный 

завод «ВладМиВа» были проведены работы по изучению влияния параметров и условий водной поли-

меризации акриловой кислоты на пригодность для терапевтической стоматологии ее полимера. Дан-

ные исследования послужили основой при разработке и патентовании отечественной технологии 

производства ~ 40 %-ного водного гелеобразного раствора ПАК, широко применяемого как в России, 

так и за рубежом при изготовлении пломбировочных стоматологических композитов, и таким обра-

зом успешно решить вопрос импортозамещения и избежать различных манипуляционных санкций. 

Запатентованная отечественная технология производства 40 %-ного гелеобразного препарата 

полиакриловой кислоты состоит из 3-х стадий. 

1. Растворение 1,5 кг малеинового ангидрида и 0,6 кг инициатора α,α’-азоизобутиронитрила в 

32,5 кг свежеперегнанной акриловой кислоты. 

2. Приливная полимеризация приготовленной смеси в 120 л воды-растворителе при температуре 

93-98 °C в течение 4,5 – 5 часов. 

3. Концентрирование полученного ~20 %-ного раствора ПАК под вакуумом (остаточное давле-

ние 0,8 – 0,015 МПа), температуре 65-90 °C с получением кондиционного 40 %-ного товарного препа-

рата полиакриловой кислоты. 

Ключевые слова: полиакриловая кислота, инициаторы полимеризации, регуляторы полимериза-

ции, параметры (условия) полимеризации, поликарбоксилатные и пломбировочные цементы, терапев-

тическая стоматология. 

Введение. Из многих наиболее распростра-

нённых высокомолекулярных соединений (ВМС) 

[1–4], широко применяемым в качестве пломби-

ровочного связующего биосовместимого ВМС 

(цемента) в терапевтической стоматологии явля-

ется биосовместимый и биоразлагаемый полимер 

полиакриловая кислота (ПАК) [5], линейные по-

лимерные цепи которой при смешении с окси-

дами поливалентных металлов в течение манипу-

ляционного времени tm  «сшиваются» в сетчатую 

структуру, в результате чего возрастает механи-

ческая прочность, и водорастворимая ПАК це-

ментируется в высокопрочную и абсолютно не-

растворимую пломбу – искусственный камень – 

цемент, обладающий высокой адгезионной проч-

ностью при контакте с тканями человека и жи-

вотных [6]. Сообщается также о способности 

ПАК повышать эффективность лекарственных 

систем [7]. Исторически полиакриловая кислота 

(ПАК), в зависимости от её молекулярной массы, 

находила применение в качестве секвестрантов 

(небольшая молекулярная масса), в красках 

(средне-низкая молекулярная масса), текстиль-

ной и бумажной промышленностях (средне-вы-

сокая молекулярная масса), как флокулянт и аб-

сорбент (высокая молекулярная масса) [8]. Но 

начиная с 80-ых годов применение ПАК всё шире 

начало внедряться в терапевтическую стоматоло-

гию [9, 10]. 

Однако, как в России, так и за рубежом, вы-

пускаемая ПАК не в полной степени удовлетво-

ряет требованиям, предъявляемым к ней врачами 

- стоматологами (манипуляционное время tm, ста-

бильность при хранении, примеси, прочность, за-

темненная белизна и др.). Поэтому в начале 2000-

х годов на Белгородском Опытно-эксперимен-

тальном заводе (ОЭЗ) «ВладМиВа» и кафедре об-

щей химии Белгородского государственного 

национального исследовательского университета 

(НИУ «БелГУ») была разработана и запатенто-

вана отечественная технология производства то-

варной высокочистой, стабильной при хранении, 

обладающей оптимальным tm, высокопрочной и 

белой ПАК [11]. Однако данная запатентованная 

технология заключалась в проведении процесса 

производства ПАК в растворителе-толуоле, то 
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есть с применением пожароопасного раствори-

теля, отгонка которого, на завершающей стадии 

производства, была сопряжена с технологиче-

скими трудностями (4-х стадийный процесс глу-

боковакуумной отгонки с последующей десорб-

цией остаточных следов толуола) [11]. 

Постановка задачи. Поэтому дальнейшее 

усовершенствование отечественной технологии 

заключалось в разработке способа получения 

ПАК в виде её ~ 40 %-ного водного гелеобраз-

ного препарата, те есть при проведении процесса 

полимеризации акриловой кислоты (АК) не в 

растворителе-толуоле, а в воде. Кроме того, им-

портные поставки водной гелеобразной ПАК 

(например, немецкого «Соколана») не всегда 

удовлетворяли требованиям наших врачей-сто-

матологов: tm, чистота, содержание основного ве-

щества и др. А главное в последнее время им-

портные поставки осуществлялись с перебоями 

при санкционном манипулировании. Поэтому, с 

учетом складывающейся коньюнктуры, разра-

ботка отечественной технологии производства 

высококачественной гелеобразной водной ПАК 

явилась насущной задачей. 

Более конкретно разрабатываемая отече-

ственная технология должна обеспечить получе-

ние такой товарной ПАК, которая удовлетворяла 

бы следующим стоматологическим требованиям: 

- светлый гелеобразный препарат; 

- отсутствие посторонних запахов и приме-

сей; 

- соответствие прочностным показателям, 

согласно международному стандарту ИСО 

№4104; 

- манипуляционное время при пломбирова-

нии и затвердевании – 6–8 минут. 

Основная часть. Известен способ полиме-

ризации акриловой кислоты [12] в присутствии 

инициатора трис-ацетил и бис-(ацетилацетоната) 

карбоксилата Мn(III) с получением ПАК, приме-

няемой в текстильной и бумажной промышлен-

ности, а также в качестве коагулянта сточных 

вод. Однако, загрязнённость следами инициатора 

и большая молекулярная масса (следовательно, 

малое tm) не позволяют такую ПАК успешно при-

менять в стоматологии. Согласно другому источ-

нику [13], полимеризация в присутствии окисли-

тельно-восстановительной системы Co3+ - глицин 

также приводит к получению ПАК с большой мо-

лекулярной массой. 

Получение ПАК в виде 36,8 %-ного геля мо-

жет быть осуществлено при полимеризации ак-

риловой кислоты в присутствии инициатора пе-

роксида водорода и регуляторов степени полиме-

ризации гидрохинона и тиогликолевокислого 

натрия [14]. Несмотря на то, что такая ПАК всё 

же может быть пригодна как пломбировочный 

материал, однако, её загрязнение гидрохиноном 

и тиогликолевокислым натрием, не говоря об от-

сутствии приемлемой белой цветности, (гидро-

хинон окисляется в хиноидные структуры и вы-

зывает потемнение препарата) не позволяют дан-

ный метод считать перспективным. Поэтому при 

планировании и разработке отечественной техно-

логии прежде всего руководствовались теорией 

ВМС, а также учитывались как вышеприведен-

ные стоматологические требования к качеству 

ПАК, так и литературные сведения по вопросам 

ПАК. Исходя из этого, в качестве инициатора по-

лимеризации был выбран  α,α’-азобисизобутиро-

нитрил (α,α’-аз.), который не содержал в своей 

структуре нежелательных бензольных колец, по 

сравнению с такими инициаторами как гидропе-

рекись изопропилбензола или перекись бензоила 

и другие. А с другой стороны, при практическом 

опробывании применения многих регуляторов 

степени полимеризации, была показана либо их 

неэффективность (меркаптаны, персульфат ка-

лия и другие), либо они привносили затемнен-

ность препарата (резорцин, гидрохинон), либо 

вызывали появление нежелательных запахов 

(фурфурол и другие). Учитывая это и во избежа-

ние внесения нежелательных и посторонних реа-

гентов в состав стоматологической ПАК, при раз-

работке отечественной технологии никакие регу-

ляторы не применялись вовсе, а их функции осу-

ществлялись путем варьирования технологиче-

скими приёмами и научно обоснованными пара-

метрами процесса получения стоматологической 

ПАК. Поэтому, с целью уяснения влияния пара-

метров процесса на качество ПАК, были прове-

дены предварительные лабораторные опыты в 

стекле, результаты которых приведены ниже в 

таблице 1. 

В таблице 1 величина молекулярной массы 

ПАК инерпретирована через вязкость её 

20 %-ного водного раствора, т.к. практически 

предварительно было установлено, что при µ=28-

32 ccm. наблюдается соответствие оптимальному 

манипуляционному времени затвердевания 

пломбы – 6–8 минут, т.е. данная вязкость соот-

ветствует оптимальной молекулярной массе 

ПАК. (Ведь широко принято по вязкости опреде-

лять молекулярную массу полимеров [1, 2]). 

Как указывалось, выше в литературных ис-

точниках [12, 13], водная полимеризация АК при-

водит к получению полимера ПАК с высокой мо-

лекулярной массой. Однако анализируя данные 

таблицы 1, можно наметить пути, обеспечиваю-

щие получение ПАК с более низкой и приемле-

мой для стоматологов молекулярной массой. Так 

из данных таблицы 1 следует, что при повыше-

нии объемного соотношения вода:АК и при по-

вышении содержания инициатора α,α’-аз., а 
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также при повышении температуры и продолжи-

тельности процесса полимеризации, образуется 

полимер с более низкой молекулярной массой. 

Учитывая эти экспериментальные данные, 

можно предположить, что возможно одностадий-

ное   получение гелеобразной ПАК 40 %-ной кон-

центрации (с приемлемой молекулярной массой) 

при проведении полимеризации при повышении 

содержания α,α’-аз. и увеличении продолжитель-

ности процесса. Причём, эти два параметра 

можно снизить, компенсировав повышение мо-

лекулярной массы при их снижении, путем повы-

шения температуры полимеризации выше 100 

°С, то есть проводить процесс при повышенном 

давлении (автоклавирование). Однако автоклави-

рование сопряжено со значительным техниче-

ским усложнением (котлонадзорность, трудно-

сти равномерного дозирования АК при проведе-

нии приливного способа полимеризации). 

Таблица 1 

Влияние параметров процесса полимеризации АК на показатели качества ПАК 
 

 

n/n 

Параметры процесса полимеризации АК Показатели качества ПАК 

Примечание 
Объем. со-

отн. вода:АК

Содерж.  

α,α’-аз. по 

отнош. к 

АК, % 

Темп. 

полимериз., 

℃ 

Продолжит. 

полимериз., 

час 

Внешний вид 

и цвет 

Содерж. 

осн. 

в-ва, % 

Динам.  

вязкость, (µ), 

20% р-ра 

ПАК, ссm 

1 2:1 1,8 96–98 5,05 
легкая опа-

лесценция 
32,5 46,8 

Затрудн. пере-

меш. при поли-

меризации  

2 3:1 1,8 97–98 4,95 ⟛ 24,3 41,2 ⟛ 

3 4:1 1,8 97–99 5,10 ⟛ 19,3 30,1 

Подвижная 

масса при по-

лимеризации 

4 5:1 1,8 96–97 4,90 ⟛ 15,2 27,3 ⟛ 

5 6:1 1,8 97–98 5,00 ⟛ 14,1 23,1 ⟛ 

6 4:1 1,0 96–99 4,85 светлый 19,7 40,2 ⟛ 

7 4:1 1,3 96–99 5,20 светлый 19,8 37,0 ⟛ 

8 4:1 1,8 96–99 4,90 светлый 20,1 29,6 ⟛ 

9 4:1 2,2 96–99 5,30 светлый 18,9 27,1 ⟛ 

10 4:1 2,9 96–99 5,10 светлый 20,5 24,2 ⟛ 

11 4:1 1,8 60,62 5,20 - - - 

Полимериза-

ция не  

протекает 

12 4:1 1,8 75–80 4,90 
легкая опа-

лесценция 
19,8 61,2 

Затрудн.  

перемеш. при 

полимеризации 

13 4:1 1,8 89–90 5,25 светлый 20,3 42,3 

Подвижная 

масса при по-

лимеризации 

14 4:1 1,8 92–93 4,95 светлый 21,5 33,1 ⟛ 

15 4:1 1,8 97–98 5,00 светлый 19,4 30,1 ⟛ 

16 4:1 1,8 97–99 0,5 светлый 17,8 42,1 ⟛ 

17 4:1 1,8 97–99 1,0 светлый 19,3 37,2 ⟛ 

18 4:1 1,8 97–99 2,0 светлый 18,7 33,4 ⟛ 

19 4:1 1,8 97–99 5,0 светлый 20,6 29,2 ⟛ 

20 4:1 1,8 97–99 7,1 светлый 19,8 26,1 ⟛ 

Поэтому практически остановились на реа-

лизации более технологичного двухстадийного 

процесса, путём приливной полимеризации при 

атмосферном давлении и температуре 94–98 °С 

при равномерной подаче в течение 4,5–5,0 часов 

полимеризационной смеси (АК, в которой рас-

творено 1,5–2,1 % α, α’-аз.) в воду – растворитель 

(4-х кратный объем воды по отношению к поли-

мерсмеси). По окончанию подачи и получасовой 

выдержки, полученный 19–21 %-ный раствор 

ПАК концентрируется до 39–41 %-ного содержа-

ния путем упаривания под вакуумом. Хотя упа-

ривание и привносит дополнительную вторую 

стадию в данную технологию, но с другой сто-

роны, при упаривании увлекаются парами воды 
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следы остаточного мономера, что повышает ка-

чество кондиционной ПАК. Эти данные послу-

жили отправной точкой при их использовании и 

при руководстве ими, при уточнении и отработке 

технологии на пилотной установке, на которой 

уже применялось малогабаритное химическое 

оборудование. 

Однако, при дальнейшей реализации нача-

тых лабораторных исследований и при переходе 

к промышленному масштабу, то есть при пере-

ходе от лабораторных опытов «в стекле» к реали-

зации промышленной технологии «в металле», 

необходимо было, прежде всего, исследовать 

коррозионную устойчивость конструкционных 

материалов с целью грамотного и обоснованного 

их выбора при дальнейшем решении вопроса от-

носительно аппаратурного оформлении буду-

щего производства водного гелеобразного стома-

тологического препарата полиакриловой кис-

лоты (ПАК). 

Данные работы проводились на пилотной 

установке для двух основных стадий разрабаты-

ваемой технологии: первой стадии, процесса вод-

ной полимеризации акриловой кислоты и второй 

стадии концентрирования, полученного на пер-

вой стадии ~ 20 %-ного водного раствора полиак-

риловой кислоты путем ее упаривания и отгонки 

воды с получением ~ 40 %-ного кондиционного 

гелеобразного полиакрилового препарата. При-

чем, при оценке пригодности конструкционных 

материалов для их успешного применения, необ-

ходимо было учитывать не только их коррозион-

ную устойчивость, но и при этом предусмотреть, 

чтобы конструкционные материалы не привно-

сили загрязнение стоматологической полиакри-

ловой кислоты ионами металлов и посторонней 

органикой, а также не влияли на нарушение бе-

лизны товарного кондиционного препарата. По-

этому коррозионные испытания проводились в 

условиях полностью идентичных к реальным 

технологическим процессам, то есть испытания 

проводились, совмещая как проведения полиме-

ризации, так и последующее концентрирование 

полученного при полимеризации ~ 20 %-ного 

раствора полиакриловой кислоты до ~ 40 %-ного 

кондиционного препарата, с одновременными 

коррозионными испытаниями при этом. Но в от-

личие от часто проводимых многими исследова-

телями коррозионных испытаний в статических 

условиях, нами учитывалось и влияние реальной 

гидродинамики технологического процесса, так 

как известно, что при эффективном перемешива-

нии реакционной массы может снижаться корро-

зионная устойчивость материалов. 

Для этого испытуемые образцы взвешива-

лись и помещались в пилотный реактор-полиме-

ризатор, включалось перемешивание, обогрев и 

при достижении температуры воды-раствори-

теля порядка 92 °С начиналась подача акриловой 

кислоты и начинался процесс полимеризации, 

который протекал в течение ~ 5 часов при темпе-

ратуре 92–97 °С. Испытания заканчивались при 

проведении 3-х процессов полимеризации в 

идентичных условиях. Далее образцы промыва-

лись мембранной (обессоленной) водой, суши-

лись и взвешивались. По потере массы рассчиты-

валась скорость коррозии по общепринятой фор-

муле: 
 

П =  
К ∙ 8,765

� ∙ 1000
 , мм/год 

 

где К – потеря массы образца, г/м2∙ ч; � – плот-

ность материала образца, г/см3; 8,765 – число ча-

сов в году. 

Результаты проведенных опытов и вычисле-

ний приведены в таблице 2. 

Исходя из экспериментальных данных таб-

лицы 2 и учитывая сравнительно высокую темпе-

ратуру коррозионных испытаний, можно в прин-

ципе рекомендовать в качестве основного кон-

струкционного материала для реактора-полиме-

ризатора 4-е материала: эмаль кислотоупорную, 

сталь нержавеющую 1Х18Н10Т, бронзу ОЦСН-

3-7-5-1, а также свинец. Если учитывать только 

показатель коррозионной устойчивости, то сви-

нец и бронза ОЦСН-3-7-5-1 могут, в принципе, 

быть рекомендованы в качестве конструкцион-

ных материалов аппаратуры производства ПАК. 

Но принимая во внимание, что попадание хоть 

малой толики ионов металлов в стоматологиче-

скую полиакриловую кислоту недопустимо, это 

является препятствием для их практического 

применения. Поэтому из всех приведенных в таб-

лице 2 материалов можно твердо рекомендовать 

к применению только эмаль кислотоупорную и 

фторопласт, а также нержавеющую сталь. Ко-

нечно, более практичным и более широко приме-

няемым является эмалированный реактор-поли-

меризатор. А в качестве прокладочного матери-

ала наиболее оптимальный вариант, конечно, 

фторопласт, так как паронит УВ-10 и резина тех-

ническая листовая являются источниками ухуд-

шения цветности, а факт потемнения кондицион-

ного полимера вызывает у стоматологов катего-

рическое неприятие.  В этой связи для герметиза-

ции вала мешалки и сальниковую набивку также 

следует выполнять из фторопласта (в виде стру-

жек). 

Дальнейшие коррозионные испытания были 

проведены применительно к процессу упарива-

ния ~ 20 %-ного раствора полиакриловой кис-

лоты с целью повышения ее концентрации до ~ 

40 %-ной.  
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Таблица 2 

Скорость коррозии в процессе водной полимеризации акриловой кислоты  
при температуре 92–97 ºС. (Суммарное экспозиционное время 15 часов) 

 

№ 
п/п 

Наименование материалов 
Скорость коррозии, мм/год 
 (в скобках коррозионная 

устойчивость, баллы) 
Примечания 

1. Сталь малоуглеродистая, Ст.-5 0,9 (7) Понижено стойкая 

2. Свинец 0,4 (6) ⟛ 

3. Бронза, Бр.ОЦСН-3-7-5-1 0,4 (6) ⟛ 

4. Сталь нержавеющая 1Х18Н10Т 0,01 (2) Весьма стойкая 

5. Паронит УВ-10 >20 (10) Нестойкий, крошится 

6. Эмаль кислотоупорная <0,01 (1) Весьма стойкая 

7. Резина техническая листовая 0,4 (6) 
Понижено стойкая, привносит 

потемнение 

8. Фторопласт-4 <0,01 (1) Весьма стойкий 

Для этого в процессе выполнения технологи-

ческих исследовательских опытов образцы мате-

риалов взвешивались и помещались в выпарной 

аппарат объемом 40 литров, то есть коррозион-

ные испытания совмещались с проведением тех-

нологии упаривания. При этом температура про-

цесса вакуумной выпарки составляла 65-97 °С и 

процесс протекал в течение ~ 2 часов. Испытания 

заканчивались на 5-ой выпарной операции и сум-

марное время процессов упаривания составляло 

~ 10 часов. Ниже приведены в таблице 3 резуль-

таты данных экспериментов. 

Таблица 3 

Скорость коррозии конструкционных материалов в процессе концентрирования  
полиакриловой кислоты при ее вакуумном упаривании от 20-ти до 40 %-ной  

концентрации и температуре 65–97 ºС. (Суммарное экспозиционное время ~ 10 часов) 
 

№ 
п/п 

Наименование материалов 
Скорость коррозии, мм/год  

(в скобках коррозионная 
устойчивость, баллы) 

Примечания 

1. Сталь малоуглеродистая, Ст.-5 0,4 (6) Понижено стойкая 

2. Свинец 0,2 (4) Стойкая 

3. Бронза, Бр.ОЦСН-3-7-5-1 0,2 (4) Стойкая 

4. Сталь нержавеющая 1Х18Н10Т 0,01 (2) Весьма стойкая 

5. Паронит УВ-10 >20 (10) Нестойкий, крошится 

6. Эмаль кислотоупорная <0,01 (1) ⟛ 

7. Резина техническая листовая 0,4 (6) 
Понижено стойкая, привносит 

потемнение 

8. Фторопласт-4 <0,01 (1) Весьма стойкий 

Как и следовало ожидать, упаривание по 

сравнению с полимеризацией оказалось практи-

чески не агрессивным процессом в отношении 

испытуемых конструкционных материалов 

(кроме незначительной коррозии для малоугле-

родистой стали Ст.-5). Однако резина и паронит 

все же вызывают мизерное потемнение. Одним 

словом, при упаривании возможно применение и 

эмалированной аппаратуры и нержавстальной, а 

в качестве прокладочного материала все же сле-

дует применять фторопласт-4.  

На основании лабораторных данных про-

цесса получения ~ 40 %-ной полиакриловой кис-

лоты (ПАК) и результатов проведенных испыта-

ний конструкционных материалов, намечаемых к 

применению при дальнейшем аппаратурном 

оформлении промышленной технологии, была 

предварительно смонтирована, а в дальнейшем 

модернизирована, пилотная установка произво-

дительностью ~ 15 кг ~ 40 %-ной гелеобразной 

полиакриловой кислоты за рабочую смену, то 

есть на одну загрузочную операцию. Это, в прин-

ципе, соответствовало годовой производительно-

сти при 3-х сменной работе: 

15 ∙ 3 ∙ 300 = 13,500 кг/год, 

где 300 – принятое количество рабочих дней в 

году. 

Отработка технологии на данной пилотной 

установке практически в основном подтвердила 

результаты лабораторных исследований, кото-

рые, конечно, были уточнены, скорректированы 

и, таким образом, детально уточненные техноло-

гические параметры были учтены при создании и 
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монтаже промышленной установки, которая по-

сле проведения пуско-наладочных работ и опыт-

ного пробега начала регулярный выпуск продук-

ции. 

В настоящее время производство ~ 40 %-

ного препарата полиакриловой кислоты (ПАК) 

осуществляется по одноаппаратной схеме, то 

есть и процесс собственно полимеризации и про-

цесс концентрирования упариванием ~ 20 %-ного 

раствора полиакриловой кислоты протекают в 

одном аппарате, который представляет собой 

250-ти литровый нержавстальной реактор, снаб-

женный 4-х лопастной мешалкой (с регулируе-

мым числом оборотов); обратным водяным ко-

жухотрубчатым холодильником-конденсатором; 

водяной рубашкой, предназначенной как для 

нагревания при помощи вмонтированных в ру-

башку теплоэлектронагревателей (ТЭНов) сум-

марной мощностью 8 КВт, так и для охлаждения 

путем подачи в рубашку охлаждающей водопро-

водной воды; на крышке реактора предусмот-

рены смотровые окна для оперативного наблюде-

ния за режимом протекания процесса (вспенива-

ние, цветность, окончание индукционного пери-

ода и начало полимеризации, возможное образо-

вание сгустка полимера на кромке подводящего 

патрубка приливной исходной полимеризацион-

ной смеси и другое). Промышленный процесс 

производства ~ 40 %-ной препарата полиакрило-

вой кислоты состоит из 3-х стадий: 

1. Приготовление исходной полимеризаци-

онной смеси. 

В гомогенизатор, снабженный Z-образной 

мешалкой, заливается 32,5 кг акриловой кис-

лоты, предварительно перегнанной под вакуу-

мом с гидрохиноном, который предотвращает 

спонтанную самопроизвольную полимеризацию 

акриловой кислоты при ее перегонке. 

Перегнанная акриловая кислота уже не со-

держит стабилизаторов, препятствующих началу 

полимеризации и увеличивающих продолжи-

тельность индукционного периода. Стабилиза-

торы (хиноны) вводят при производстве акрило-

вой кислоты для того, чтобы обезопасить как 

условия хранения кислоты, так и обеспечить ста-

бильность ее качества, предотвратив, таким обра-

зом, самопроизвольную медлительно протекаю-

щую полимеризацию в отсутствии стабилизато-

ров.  

При включенной мешалке в гомогенизатор 

подается 1,5 кг малеинового ангидрида (сополи-

меризатор). В течение ~ 30 минут происходит 

полное растворение твердых линзочек малеино-

вого ангидрида, а вводить в полученный раствор 

0,6 кг инициатора α,α’-азоизобутиронитрила за-

благовременно не следует, так как он вводится за 

15–20 минут перед началом процесса полимери-

зации, то есть тогда, когда температура воды в 

реакторе-полимеризаторе достигнет 93–95 °С. 

2. Проведение процесса полимеризации. 

В реактор-полимеризатор заливается 120 л 

мембранной обессоленной воды; рубашка реак-

тора полностью заполняется также мембранной 

водой и только тогда включаются для обогрева 

ТЭНы. Включается мешалка с установкой 100 

об/мин. При достижении температуры воды в ре-

акторе 93-95 °С следует снизить нагрев ТЭНов и 

подать в гомогенизатор 0,6 кг α,α’-азоизобутиро-

нитрила при включенном перемешивании. И как 

только инициатор весь растворится, только тогда 

прилить к образовавшейся прозрачной полиме-

ризационной смеси 5 л мембранной воды при 

продолжающемся перемешивании. Добавление 

воды необходимо для предотвращения в даль-

нейшем при подаче полимеризационной смеси ее 

самопроизвольной полимеризации на нижней 

сливной кромке оконечности подающей трубки, 

расположенной внутри реактора в верхней его 

части, которая может нагреться за счет горячих 

паров воды ввиду экзотермического тепловыде-

ления при процессе полимеризации, протекаю-

щем при температуре 98 °С. И если вдруг на вы-

ходе из трубки успеют зародиться радикалы, то в 

отсутствии отвода экзотермического тепловыде-

ления, будет стремительно ускоряться цепной 

процесс полимеризации, приводящий за какие-то 

доли секунды к образованию твердой полиакри-

ловой кислоты, в виде «пробки», что чревато ава-

рийной ситуацией. А добавление 5 л воды в по-

лимеризационную смесь повышает ее теплоем-

кость, увеличивая пластичность и текучесть 

смеси даже при возможном начальном зарожде-

нии «пробки», например, образующейся при зна-

чительном снижении скорости подачи полимери-

зационной смеси на полимеризацию. При темпе-

ратуре мембранной воды в реакторе-полимериза-

торе в интервале 93–95 °С начинается подача при 

помощи дозирующего перестальтического 

насоса приготовленной полимеризационной 

смеси из гомогенизатора в реактор со скоростью 

порядка 126 см3/мин, при увеличении при этом 

числа оборотов мешалки со 100 до 200 об/мин и 

при регулировании ТЭНами температуры про-

цесса в приделах 93–95 °С. 

По окончанию индукционного периода, про-

текающего в течение ~ 15 минут, начинается цеп-

ной радикальный экзотермический процесс и 

температура реакционной массы постепенно 

начинает повышаться. Поэтому обогрев ТЭНами 

отключается вовсе, и с целью поддержания тем-

пературы процесса полимеризации на уровне 94–

97 °С в рубашку реактора для снятия экзотермии 
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тепловыделения начинают осторожно и посте-

пенно подавать на охлаждение водопроводную 

воду, так как интенсивная в начале ее подача мо-

жет резко снизить температуру и заморозить про-

текание цепной реакции полимеризации, что мо-

жет привести к браку получаемого полимера. 

По окончанию подачи полимеризационной 

смеси (обычно это занимает порядка 4-х часов) в 

гомогенизатор заливается ~ 5 л мембранной воды 

для вытеснения из подводящих патрубков остат-

ков полимеризационной смеси в реактор для пол-

ного завершения процесса. После этого прекра-

щается подача охлаждающей воды в рубашку ре-

актора и включаются ТЭНы с целью повышения 

температуры полимерной массы до 96–98 °С и 

производится при этой температуре ~ 35-ти ми-

нутная выдержка для окончательного заверше-

ния процесса полимеризации и получения при 

этом промежуточного продукта ~ 20 %-ного рас-

твора ПАК. 

3. Концентрирование путем вакуумного 

упаривания ~ 20 %-ного раствора полиакриловой 

кислоты с целью получения ~ 40 %-ного гелеоб-

разного препарата.  

Обратный холодильник на реакторе-полиме-

ризаторе перемонтируется на прямой и собира-

ется система: реактор – емкость (приемник) для 

отогнанного конденсата – вакуумный водоколь-

цевой насос, который включается и при достиже-

нии остаточного давления в системе порядка 0,08 

мПа (0,8 атм), начинается интенсивная отгонка 

воды и температура полимерного раствора при 

этом снижается. Поэтому включается на полную 

мощность ТЭНы и для лучшего диспергирова-

ния, тепло- и массообмена увеличивают число 

оборотов мешалки с 200 до 400 об/мин. При этом 

достигается увлечение с парами воды остатков 

непрореагировавшего исходного мономера – ак-

риловой кислоты. Процесс упаривания заканчи-

вается в течение ~ 2-х часов при температуре в 

конце упаривания ~ 0,65 °С и остаточном давле-

нии при этом ~ 0,015 мПа 

 (0,15 атм). В результате достигается отгонка ~  

85 л выпаренной воды и в кубе концентрация 

ПАК повышается до ~ 40 %.  

Выводы.  
1. Поликарбоксилатные стоматологические 

пломбировочные цементы, приготовленные на 

основе ПАК, производимой согласно разработан-

ной технологии, были одобрены клиницистами 

при практическом применении данных цементов. 

2. При этом показатели данных цементов 

удовлетворяли требованиям международного 

стандарта ИСО №4104 и составляли: 

- прочность на растяжение – 62 мН/м2; 

- прочность на сжатие – 61 мН/м2; 

- адгезионная прочность – 8 мН/м2; 

- время затвердевания tm – 7 минут; 

- водопоглощение  – 0,07 мас. %. 

3. Разработанная отечественная технология 

производства светлой, при отсутствии запахов, ~ 

40 %-ной водной гелеобразной полиакриловой 

кислоты запатентована в РФ [15], внедрена на 

Опытно-экспериментальном заводе (ОЭЗ) 

«ВладМиВа» (г. Белгород) и препараты на основе 

ПАК, такие как «Цемилайт», «Цемилайн», «Це-

мион-ART» и другие, широко применяются не 

только в России, но даже экспортируются более 

чем в 40 стран ближнего и дальнего зарубежья.  
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DEVELOPMENT OF THE RUSSIAN PRODUCTION TECHNOLOGY OF HIGH CLEAR-
ANCE GEL-LIKE AQUATIC POLYACRYLIC ACID (PAA)  

Abstract. Guided by theoretical ideas about the laws of radical chain polymerization processes, work was 

carried out to study the influence of the parameters and conditions of aquatic polymerization of acrylic acid 

on the suitability of its polymer for therapeutic dentistry. These studies served as the basis for the development 

and patenting of the domestic technology for the production of a ~ 40 % aquatic gel-like solution of PAA, 

which is widely used both in Russia and abroad for the production of dental filling composites, and thus suc-

cessfully solved the issue of import substitution and avoided various manipulation sanctions. 

The patented domestic technology for the production of a 40 % gel-like preparation of polyacrylic acid 

consists of 3 stages. 

1. Dissolving 1.5 kg of maleic anhydride and 0.6 kg of initiator α,α'-azoisobutyronitrile in 32.5 kg of 

freshly distilled acrylic acid. 

2. Tide polymerization of the prepared mixture in 120 liters of solvent water at a temperature of 93-

98 ℃ for 4.5– 5 hours. 

3. Concentration of the resulting ~20 % PAA solution under vacuum (residual pressure 0.8–0.015 

MPa), at a temperature 65-90 ℃ to obtain a standard 40 % commercial preparation of polyacrylic acid. 
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Keywords: polyacrylic acid, polymerization initiation, polymerization regulator, polymerization condi-

tion, polycarboxylate and filling cements, therapeutic dentistry. 
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