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A taldlmdny legfeljebb 0,18 t% N-metil-metilén-diani- 50 °C és a viz/anilin mélardny (1,3-2,5):1 a mdso-

lint tartalmaz6, metilénnel térhal6sitott poli(aril-amin) dik 1épcsében a reakcihdmérséklet 40-70 °C és a

elGdllitdsi eljardsra vonatkozik. Az eljardsban anilint viz/anilin mélarany (1,9-5,0):1 a harmadik 1épcs6-

és formaldehidet s6sav jelenlétében az aldbbi reakci6- ben a reakciéhémérséklet 50-90 °C és a viz/anilin

koriilmények kozott reagaltatnak: mélariny (2,4-5,7):1 és az utols6 1épcs6ben a re-

a) asésav anilinhez viszonyitott mélardnya (0,1-0,5):1 - akciéhdmérséklet legaldbb 110 °C

b) az anilin formaldehidhez viszonyitott mélardnya d) a formaldehidet az els§ reaktorba valé betdplalds
(1,5-4,0):1 ' ‘ el6tt osszekeverik a sésavval, a masodik és az

c) a reagiltatdst legaldbb 4 lépcsSben végzik dgy, - utdna kovetkezd 1épcsdk mindegyikébe 10-25 t%-
hogy az elsG 1épcsGben a reakcidhdmérséklet 20~ os formaldehid oldatot tdpldlnak be.

A leirds terjedelme: 6 oldal (ezen beliil 1 lap dbra)
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Taldlmdnyunk metilénnel térhdldsitott poli(aril-amin)
folyamatos el4llitdsi eljardsara vonatkozik.

Részletesebben taldlmanyunk metilénnel térhdldsi-
tott poli(aril-amin) anilinb6l és formaldehidbdl kiindu-
16, tobblépcsds reaktorban megvaldsitott olyan elgalli-
tisi eljirdsdra vonatkozik, amelyben a formaldehid
hozzdaddst 3 vagy t6bb lépcsSben elosztva végezziik; a
s6sav anilinhez viszonyitott mélaranya 0,1-0,5; az ani-
lin 6sszes formaldehidhez viszonyitott mélardnya 1,5-
4,0; a reakciéhSmérséklet az elss 1épcsSben, a mdsodik
1épesében, a harmadik és kovetkezd lépesSkben €s az
utolsé 1épcsében rendre 20-50 °C, 40-70 °C, 50-90 °C
és 110 °C vagy efeletti érték; és a viz anilinhez viszo-
nyitott mélardnya az els6 1épcsében 1,3-1,4, a masodik
1épcsdben 1,9-5,0 és a harmadik, valamint az ezt kove-
t6 1épcsokben 2,4-5,7.

A taldlményunk szerinti eljdrdssal elGallitott, meti-
lénnel térhalésitott poli(aril-amin) [a tovabbiakban
,+politMDA)”] foszgénnel reagiltatva poliizociandtot
képez, és az igy kapott poliizociandtbél poliizocianat
gyantdkat, mint példaul kemény, félkemény és elaszto-
mer gyantdkat dllitanak elG.

A poli(MDA) {6 tomegét olyan (I) 4ltaldnos képletd
vegyiiletek alkotjdk, amelyeknél
n értéke 0-t61 20-ig terjeds egész szam, eldnydsen O

és 5 kozotti egész szdm.

Altaldban ismert, hogy a fenti alapanyagbél el54lli-
tott poliizocianat kevésbé reakci6képes, ha a hidroli-
zélhat6 ki6rtartalom nagy.

Ha nagymennyiségi hidrolizdlhat klérvegyiiletet
tartalmazé poliizociandtot poliaminnal vagy poliollal
poliuretdn gyantdva polimerizdljdk, a reakcidsebesség
kicsi. A reakciésebességet a poliuretdn termelékenység
novelésére az alkalmazott katalizdtor, példdul tercier
amin vagy szerves fémvegyiilet mennyiségének ndve-
1ésével gyorsitjak. Ezzel az eljardssal novelhets a tér-
pedig a termék élettartamdt roviditi, és a kiterjedési
ardnyt csokkenti.

A fentiek figyelembevételével az uretdn gydrtds
alapanyagaként kismennyiségd hidrolizdlhaté klérve-
gyiiletet tartalmazé poliizociandt alkalmazdsa kivana-
tos. A hidrolizdlhaté klérvegyiilet klérban szdmolt
mennyisége elonydsen 0,18 tomeg% vagy ettSl keve-
sebb (14sd késGbb).

Az 50-38095. szdmi japdn kozzétételi iratban
olyan eljardst ismertetnek, amelyben egy tobblépcsds
reaktorban nagymennyiségii aminocsoportot tartalma-
z6 poliamint 4llitanak el folyamatos eljdrassal, gy,
hogy a tobblépcsds reaktor mindegyikét bizonyos hé-
mérséklettartoményiira szabédlyozzdk, és a formaldehid
mennyiségét igy osztjak el és két vagy tobb lépcsSben
tigy tdplaljdk be, hogy az amin alapanyag formaldehid-
hez viszonyitott mélardnya megfelelGen vaitozzon, és
ezdltal a poliamin mag eloszlds szabdlyozhat6 legyen.

A fenti szabadalmi bejelentésben azonban nem is-
mertetik a hidrolizdlhaté kl6rvegyiilet-tartalom csok-
kentését.

A probléma megoldésdra olyan folyamatos reakcié-
val végbemend kisérletet végeztiink, amelyben a for-
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maldehidet két részre osztottuk és két lépcsGben tapldl-
tuk be; az anilin formaldehidhez viszonyitott mdlard-
nya 1,8:1, a sésav anilinhez viszonyitott molardnya
0.5:1 volt; az utolsé reakciélépcsSben a hdmérsékletet
100 °C-ra szabélyoztuk; a kisérlet eredményeként az
N-metil-metilén-dianilin-tartalom (a tovdbbiakban ,,N-
metil-MDA”) 0,35 témeg% volt. Ezt az N-metil-
MDA-t foszgénnel reagéltatva poliizociandtot kaptunk.
Az igy kapott poliizociandt klértartalma 0,42 tomeg%
volt. A megoldandé feladat tehdt a tobblépcsds reakeid-
ban elGéllitott politMDA)-ban 1év§ hidrolizalhatd ki6r-
vegyiiletté dtalakulé prekurzor mennyiségének csok-
kentése.

Munkénk eredményeként azt tapasztaltuk, hogy a
poliizociandtban 1évé hidrolizdlhaté klérvegyiilet leg-
nagyobb része a poliMDA), N-metil-polifenil-poli-
amin, valamint a kozbiils6 reakciftermékek szennye-
z6déseként jelenlévé N-metil-MDA-nak tulajdonitha-
t6. Ezen tdlmenden feltételezziik, hogy a fentiekben
emlitett N-metil-MDA a kovetkez6képpen képzddik:
az anilin és formaldehid mellékreakciéjdval N-metil-
anilin képzddik, amely melléktermék az anilinhez ha-
sonléan reagl formaldehiddel és igy N-metil-MDA
képzédik. Ezzel kapesolatban azt tapasztaltuk, hogy a
fenti mellékreakci6 a sésav mennyiség és a formalde-
hid/anilin mélardny csokkentésével gdtolhatd. A fentie-
ken alapul, tovabbi kutatdsaink eredményeként olyan,
folyamatos poli(MDA) el&éllitdsi eljardst dolgoztunk
ki, amelyben kevesebb N-metil-MDA és intermedier
reakciGtermék képzddik. Az eljéras kivitelezést dgy
végezziik, hogy anilint sésav jelenlétében formaldehid-
del reagéltatunk; a sésav anilinre szamitott mélardnya
(0,1-0,5:1) a formaldehidet két vagy tbb részletben és
helyen vezetjiik be a folyamatba; a viz anilinhez viszo-
nyitott mélarénya az elsd lépcsdben (1,3-2,5:1), a mé- '
sodikban 1,9-5,0:1 és a harmadik 1épcsSben, valaminta
kovetkezd lépesokben (2,4-5,7:1) a reakciohSmérsek-
let az els 1épesSben 20-50 °C, a mésodik lépcsGben
40-70 °C, a harmadik Iépcsében, valamint a kévetkezd
1épcsékben 50-90 °C és a legutolsé lépesében 110 °C
vagy efeletti érték. ‘

A fentieknek megfelelden taldlmanyunk metilénnel
térhélGsitott poli(aril-amin) olyan elGéllitdsi eljdrdsdra
vonatkozik, amelyben anilint sésav jelenlétében for-
maldehidde! reagdltatunk a kovetkezd koriilmények
kozott: a .

a) az alkalmazott s6sav anilinre szimitott mélardny
(0,1-0,5):1 )

b) az anilin formaldehidre szdmitott mélardnya
(0,1-4,0):1

¢) a reakci6 lejatszatdsat legaldbb négy 1épcsben
végezziik; az elsG 1épcsében a reakciéhémérséklet 20-
50 °C és a viz anilinhez viszonyitott mélardnya (1,3-
2,5):1 a masodik 1épcsében a reakcihGmérséklet 40-
70 °C, és a viz anilinhez viszonyitott mélardnya (1,9-
5,0):1 a harmadik lépcsében a reakcioh6mérséklet 50-
90 °C, és a viz anilinhez viszonyitott mélardnya (2,4-
5,7):1 és az utolsé lépcsben a reakci6homérséklet
110 °C vagy ett6l magasabb;

d) a formaldehidet az els6 reaktorba valé betéplalas
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el6tt osszekeverjiik a sésavval, a mdsodik és az utdna
kovetkez6 1épcsS mindegyikébe 10-25 tomeg%-os for-
maldehid oldatot tépldlunk be.

A formaldehid betépidlast elényosen a sésavval al-
kotott elegye formdban végezziik, mert a formaldehid
az anilinnel valé kondenzéci6ra hajlamos, és vizes ani-
lin-sésav oldatban majdnem teljesen oldhatatlan csapa-
dékot képez. Ha az els6 reaktorban kezelt vagy betdp-
141t formaldehid nagyon tomény, a képzSdott szildrd
anyag eltomheti a formaldehid tipvezetéket, a szildrd
fizis novekedése pedig a mdsodik reaktorba vezetS
csGvezetéket is eltémheti, és ezért a folyamatos reakci-
6t akadélyozhatja.

A formaldehidet vizzel higitva is betéplélhatjuk az
els reaktorba, de a til sok viz a térfogati hatdsfokot
rontja. Emellett olajos és vizes réteg képzddik, igy a
reakci6oldat nem egységes, ami a folyamatos mfko-
dést gétolja. Emiatt a formaldehidet a lehetS legna-
gyobb koncentréiciéban alkalmazzuk.

Az els8 reaktorban az anilin és sésav reakci6jdban
semlegesitési h6, az anilin és formaldehid reakciéjdban

kondenz4ci6s h6 képzddik, emiatt valamilyen hiité esz- .

kozt, példdul hiitkopenyt vagy kiilsd hiit6berendezést
kell alkalmazni. '

Ha reakciéh6mérséklet 20 °C vagy ettdl kisebb, az
anilin és formaldehid kondenzici6 szuszpenziéfizis-
ban jén létre, ami a reakcidoldat diszpergdlhatésdgat
csokkenti. Ennek eredményeként konnyen N-metil-
MDA képz4dik, és a formaldehid-sosav elegy tapveze-
téke kénnyen eltdmddik.

Ezen tilmenden a reakci6hSmérséklet novekedés
nem kivant mellékreakcid, elsGsorban N-metil-MDA
képzGdést elSidéz6 mellékreakeid erdsodéshez vezet.

Emiatt az elsG reaktor reakcihémérséklete 20-
50 °C, elénydsen 20-40 °C. A formaldehid tobbi részét
szétosztjuk, és legaldbb két, soronkdvetkezd reaktorba
tapldljuk be.

A misodik reaktorba betdpldlt formaldehid kon-
centriciéja legaldbb 10-25 tomeg%, mert ettSl na-
gyobb koncentrdciéval alkalmazva eltomheti a tdpve-
zetéket; alacsonyabb koncentriciéban alkalmazva a re-
akciéoldat fizisa nem lehet egységes.

A reaktorokba betdpldlt formaldehid mindegyik re-
aktor esetén adott esetben véltoztathat6, de el6nydsen
az Osszes formaldehid 20-60 témeg%-ét az elsé reak-
torba, 20-50 tomeg%-4t a mésodik reaktorba és 10-40
tdmeg%-4at a harmadik és utdna kovetkezd reak-
tor(ok)ba tdplaljuk be. A reakcié befejezése miatt azon-
ban az utols6 reaktorba nem adunk formaldehidet.

A reaktorok hémérsékletét ligy szabélyozzuk, hogy
a szildrd anyag képzGdést kézben tartsuk, és a mellék-
reakcioképzidést megakaddlyozzuk. Emiatt az elsd re-
aktor hémérsékletét 20-50 °C-on, a mdsodik reaktor
hémérsékletét 40-70 °C-on és a harmadik és utdna ko-
vetkezd reaktor(ok) h6mérsékletét 50-90 °C-on tartjuk.
Az els6 reaktor hémérséklete elénydsen 20-40 °C, a
mésodiké 40-60 °C, a harmadik és utdna kovetkezd
reaktoroké 50-80 °C. ' '

Ha a harmadik és utdna kévetkez$ reaktor(ok) ho-
mérséklete, az utolsé reaktor kivételével, kisebb, mint
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a fent megadott alsé hatdr a reakcidoldat szuszpenzids
fazissa vélhat, ha pedig nagyobb, mint a fent megadott
felsG hatdr a nem kivant N-metil-MDA képzddés foko-
z6dik.

A reakci6 befejezéséhez az utols6 reaktor h6mér-
sékletét 110 °C-ra vagy ettdl nagyobbra dllitjuk be.

Ha azonban ez a reakci6hémérséklet til nagy, foko-
z6dnak a nem kivant mellékreakcick, ezért a felsd
reakcichomérsékletet eldnyosen 150 °C-ra dllitjuk be.

Ha a reakciGoldat viztartalma kevés, szildrd anyag
képzodik, és gy az oldat szuszpenzi6vd alakul. Ha
pedig a reakcidoldat viztartalma til nagy, az olajos
f4zistGl vizes fazis valik ki, és a reakcidoldat nem lesz
egységes. A formaldehid koncentraci6jat ezért mind-
egyik lépcsdben dgy éllitjuk be, hogy a viz amin alap-
anyaghoz viszonyitott mélardnya az elsG reaktorban
(1,3-2,5):1 a mdsodik reaktorban (1,9-5,0):1 és az utol-
s6 reaktorban (2,4-5,7):1 legyen, ezzel megakadilyoz-
hat6 a szildrd anyag kivélds, és a reakcidoldat diszper-
zi6- és folyasképessége jo.

Az alkalmazott sésav oldat koncentricidja 35 t6-
meg/térfogat%, az els6 és a masodik €s utdna kovetke-
76 reaktorokba betdplélt formaldehid koncentricidja
rendre 30 témeg/térfogat%, illetve 10-25 tdmeg%.

Az anilin formaldehidhez viszonyitott mélardnya
(1,5-4,0):1 elénydsen (1,8-3,0):1 és a sésav anilinhez
viszonyitott mélardnya (0,1-0,5):1 el6nydsen (0,2-
0,4):1.

A t5bblépcsSs reaktorrendszerben 16v3 1épesdk szé-
ma 4ltaldban 4-10, a reakcidoldat tartézkoddsi ideje
mindegyik 1épcsében 20-90 mésodperc, a teljes tart6z-
koddsi id6 pedig 1,5-8 é6ra.

A reakcidoldatot a reakci6é lejatszatdsdra, mind-
egyik lépcsében hagyjuk 4lini, majd egy bizonyos ide-
ig keverjiik, utdna a kévetkezd 1épcsébe tovabbitjuk.
Ezt kovetden a reakcidoldatot az utolsé reaktor kime- -
netén keresztiil ligos semlegesitésre, vizes mosdsra €s
dehidraldsra vissziik, majd az anilin eltdvolitdsira szol-
g4l6 kezelésnek vetjiik ald.

Az igy kapott metilénnel térhdlGsitott poli(aril-
amin) kis mennyiségd, 0,18 témeg% vagy ett6l keve-
sebb N-metil-metilén-dianilint tartalmaz. Ez utobbi
komponens hozza létre a foszgénnel vald reakciéval
elallitott poliizociandt hidrolizdlhat6 klérvegyiilettar-
talmét. A foszgénes reakciéval eldllitott poliizociandt
hidrolizdlhat6 klérvegyiilet-tartalma valéban 0,18 t6-
meg% vagy ettdl kevesebb.

A taldlmanyunk szerinti eljdrassal 0,18 tomeg%
vagy ett6l kevesebb N-metil-MDA-tartalmi metilénnel
térhalésitott poli(arilamin) 4llithaté el6. Az ilyen meti-
lénnel térhalésitott poli(aril-amin) olyan poliizocianat
el6allitasra alkalmas, amelynek hidrolizdlhat6 klorve-
gyiilet-tartalma kicsi. ,

A taldlmanyunk szerinti eljdrds mdsik jellemzo tu-
lajdonsdga, hogy a sésav amin nyersanyaghoz viszo-

_nyitott mélardnyat annyira lecsokkenthetjiik, hogy

nincs csapadékkivalds, j6 a feldolgozhatésag, és a for-
maldehid betdpldlds a mésodik reaktorba és az azt
kovetd reaktor(ok)ba viszonylag magas hémérsékleten
torténhet, ezért a hiitési koltség kicsi. A fenti jellemzok
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miatt a taldlmdnyunk szerinti eljards iparilag nagyon
értékes.

A kovetkezé példdkat taldlmanyunk részletesebb
bemutatdsdra ismertetjiik. A példdkban szerepld %-ér-
tékek tomeg%-ban vannak megadva.

1. példa

A kisérletet egy olyan négylépcsds reaktorrendszer-
ben végezziik, amelyben az elsG, médsodik, harmadik és
negyedik reaktorok térfogata rendre 300 mi, 300 ml,
500 ml és 550 ml, és a keverd fordulatszdma mind-
egyik reaktorban 700 fordulat/perc.

Az els6 reaktorba betdplalunk 327 g/é sebessegu
anilint, 165 g/6 sebességli 35%-os sésavoldatot és 34
g/6 sebességii 43%-os formaldehid oldatot (az Osszes
formaldehid 33%-4t) tigy, hogy a sdsav és a formalde-
hid oldatokat el6z6leg Gsszekeverjilk. A mdsodik és
harmadik reaktorba egyenként 67 g/6 sebességi 22%
formaldehid oldatot (az 6sszes formaldehid 33%-it)
tapldlunk be. A betdpléldst adagol6 szivattyival végez-
ziik.

Az els6, masodik, harmadik és negyedik reaktor
reakci6hémérsékletét kiilsG hitéssel és melegitéssel
rendre 30 °C, 50 °C, 65 °C és 120 °C értéken tartjuk.

Az alapanyagok betdplaldsdnak kezdete utdn 8 6ra-
val a reakcidoldat Gsszetétele dllandésul. Ekkor a ne-
gyedik reaktorb6l mintdt vesziink. A mintdt 32%-os
vizes ndtrium-hidroxid oldattal semlegesitjiik, 70-
80 °C-on elviélasztjuk az olajos rétegét, majd ezt 1,5-
szOros mennyiségd meleg vizzel mossuk. Ezutdn az
anilint és vizet csokkentett nyoméson végzett desztill4-
lassal eltavolitjuk.

Az fgy kapott politMDA) N-metxl-meulen dlamlm-
tartalma 0,13 témeg%.

A poliamint a szokdsos kétlépcsGs hideg-meleg el-
jardssal foszgénnel reagiltatjuk, és igy poliizocianatot
‘kapunk. A poliizocian4t hidrolizdlhat6 kl6rvegyiilettar-
talma 0,10%.

2. példa

A kisérletet az 1. példdban ismertetett berendezés-
ben és eljardssal végezziik azzal a kiilonbséggel, hogy
az elsG reaktorba 345 g/6 sebességli 95%-os anilint,
110 g/6 sebességli 35%-os sésav oldatot és 27 g/6
sebességli 43%-os formaldehid oldatot tdpldlunk be
lgy, hogy a sésav és formaldehid oldatokat elGz6leg
Osszekeverjiilk. A maésodik és harmadik reaktorba
egyenként 52,8 g/6 sebességii 22%-os formaldehid ol-
datot (az Osszes mennyiség 33%-at) tapldljuk be. A
betaplaldst adagold szivattyival végezziik.

Az igy kapott politMDA) N-metil-metilén-dianilin-
tartalma 0,10%.

A poliamint a szokdsos kétlépcsds hideg-meleg el-
jardssal foszgénnel reagéltatjuk, és igy poliizociandtot
kapunk. A poliizociandt hidrolizdlhaté klérvegyiilet-

. tartalma 0,09%.

3. példa
A kisérletet az 1. példdban ismertetett berendezés-
ben és eljardssal folytatjuk le azzal a kiilonbséggel,
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hogy az elsG reaktorba 345 g/6 sebességd 95%-os ani-
lint, 110 g/ sebességli 35%-os sosav oldatot és 41 g/6
sebességli 43%-os formaldehid oldatot (az Osszes
mennyiség 50%-4t) taplaljuk be tgy, hogy a sésav és
formaldehid oldatokat elszéleg Osszekeverjiik. A mé-
sodik reaktorba 48 g/6 sebességd 22%-4t) és a harma-
dik reaktorba 32 g/6 sebességli 22%-os formaldehid
oldatot (az Gsszes mennyiség 20%-ét) tépldlunk be. A
betdplaldst adagold szivattyiival végezziik.

Az igy kapott poliamin N-metil-metilén-dianilin-
tartalma 0,12%.

A poliamint a szokdsos kétlépcs6s hideg-meleg el-
jarassal foszgénnel reagdltatjuk és igy poliizocianatot
kaptunk. A poliizociant hidrolizdlhat6 klorvegyulet—
tartalma 0,09%.

4. példa

A kisérletet egy olyan 6tlépcsSs reaktorrendszerben
végezziik, amelyben az els6, mdsodik, harmadik, ne-
gyedik és 6todik reaktor térfogata rendre 300 ml, 300
ml, 300 ml, 500 ml és 550 ml, és a keverd fordulatszd-
ma mindegyik reaktorban 700 fordulat/perc.

Az elsG reaktorba betdplaltunk 345 g/6 sebességi
95%-os anilint, 110 g/6 sebességii 35%-o0s sésav-olda-
tot és 41 g/6 sebességii 43%-os formaldehid oldatot (az
dsszes formaldehid 50%-4t) dgy, hogy a sésav és for-
maldehid oldatokat eléz6leg 6sszekevertiik. A médsodik
reaktorba betdpldltunk 48 g/6 sebességii 22%-os for-
maldehid oldatot (az 6sszes formaldehid 30%-ét, a
harmadik és negyedik reaktorba pedig egyenként be-
taplaltunk 35 g/6 sebességl formaldehid oldatot (az
osszes formaldehid 10%-4t). A betdpldldst adagol6 szi-
vattytival végeztiik.

Lefolytattuk az 1. példdban ismertetett eljardst azzal
a kiilonbséggel, hogy az els6, mésodik, harmadik, ne-
gyedik reaktor hémérsékletét kiils hiitéssel és melegl-
téssel rendre 30 °C, 50 °C, 65 °C, 65 °C és 120 °C
értékekre dllitjuk be.

A kapott poliamin N-metil-metilén-dianilin-tartal-
ma 0,08%.

A poliamint a szokdsos kétlépcsSs hideg-meleg el-
jarassal foszgénnel reagdltatjuk, és igy poliizocianatot
kapunk. A poliizocianat hidrolizdlhaté kl6rvegyiilet-
tartalma 0,09%. )

5. példa

Akisérletet a 4. példdban ismertetett berendezésben
folytatjuk le.

Az elsS reaktorba betdpldljuk 345 g/6 sebességii
95%-os anilint, 110 g/6 sebességii 35%-os sdsav olda-
tot és 41 g/6 sebességii 43%-os formaldehid oldatot (az
dsszes formaldehid 50%-4t gy, hogy a sésav és for-
maldehid oldatokat el6zdleg dsszekeverjiik. A mésodik
reaktorba betdpldlunk 48 g/6 sebességii 22%-os for-
maldehid oldatot (az 6sszes formaldehid 30 g/ sebes-
ségli 22%-4t). A betdplélast adagolszivattydval végez-
ziik.

Az els6, masodik, harmadik, negyedik és 6todik reak-
torok hémérsékletét kiilsé hiitovel és melegitéssel rendre
30 °C, 50 °C, 90 °C és 120 °C értékekre llitjuk be.
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Az igy kapott poliamin N-metil-metilén-anilin-tar-
" talma 0,13%. _

A poliamint a szokdsos kétlépcsds hideg-meleg el-
jardssal foszgénnel reagdltatjuk, és igy poliizociandtot
kapunk. A poliizociandt hidrolizdlhaté klérvegyiilet-
tartalma 0,12%.

1. dsszehasonlité példa

A kisérletet az 1. példdban ismertetett eljdrdssal
folytatjuk le.

Az els6 reaktorba betdpldlunk 345 g/6 sebességi
95%-o0s anilint, 209 g/6 sebességii 35%-o0s sésav olda-
tot és 94 g/6 sebességii 43%-os formaldehid oldatot (az
osszes formaldehid 80%-dt), és a masodik reaktorba
betdpldlunk 23 g/6 sebességili 43%-os formaldehid ol-
datot (az Gsszes mennyiség 20%-4t). A betdpldlast ada-
goldszivattyiival végezziik.

Lefolytatjuk az 1. példdban ismertetett eljrdst, az-
zal a kiilonbséggel, hogy az els, mdsodik, harmadik és
negyedik reaktor h6mérsékletét kiils6 htitéssel és mele-
gitéssel rendre 30 °C, 30 °C, 100 °C és 100 °C értékre
allftottuk be.

Az igy kapott poliamin N-metil-metilén-dianilin-
tartalma 0,29%. '

A poliamint-a szokdsos kétlépcsds, hideg-meleg
eljarassal foszgénezziik, és igy poliizociandtot kapunk.
A poliizociandt hidrolizéthaté klérvegyiilet-tartalma
0,25%.

2. dsszehasonlito példa

A kisérletet az 1. példdban ismertetett berendezés-
ben folytatjuk le. _

Az elsé reaktorba betdpldlunk 345 g/6 sebességid
95%-os anilint, 95 g/6 sebességii 35%-o0s sésav oldatot
és 75 g/6 sebességli 43%-os formaldehid oldatot (az
Osszes formaldehid 70%-4t). A betéplélast adagoldszi-
vattyival végezziik. ' '

Lefolytatjuk az 1. példdban ismertetett eljirast, az-
zal a kiilonbséggel, hogy a reakcié h6mérsékletet az
elsd reaktorban 65 °C, 75 °C, 100 °C és 100 °C érté-
kekre dllitjuk be.

Az igy kapott poliamin N-metil-metilén-dianilin-
tartalma 0,44%.

A poliamint a szok4sos kétlépcsds, hideg-meleg eljé-
rdssal foszgénezziik, és igy poliizociandtot kapunk. A po-
liizociandt hidrolizalhat6 klérvegyiilet-tartalma 0,30%.

3. dsszehasonlito példa
- A kisérletet egy 6tlépcsSs folyamatos reaktorrend-
szerben végeztiik, a reaktorok mindegyikének hatédsos
térfogata 300 ml, és az alkalmazott fordulatszim mind-
egyik reaktorban 700 fordulat/perc volt.
Az els reaktorba betdpldlunk 296,4 g/6 sebességil
anilint, 71,4 g/6 sebességii 37,1%-os formaldehid olda-
tot és 160,8 g/6 sebességd, 36,1%-os sésav oldatot, €s a
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mésodik reaktorba betdpldlunk 71,4 g/6 sebességil
37,1% formaldehid oldatot. A betdplldst adagol6szi-
vattytval végezziik.

Az els6, mdsodik, harmadik, negyedik €s otodik
reaktor homérsékletét kiilsé hiitéssel és melegitéssel
rendre 30 °C, 30 °C, 90 °C és 100 °C értékekre dllitjuk
be.

Az igy kapott poliamin N-metil-metilén-diamin tar-
talma 0,35%.

A poliamint a szokdsos kétlépcss, hideg-meleg
eljarassal foszgénezziik, és igy poliizocianatot kapunk.
A poliizociandt hidrolizdlhaté klérvegyiilet-tartalma
0,42%. :

'4. sszehasonlitd példa

A kisérletet az 1. példdban ismertetett berendezés-
ben folytatjuk le. ‘

Az els6 reaktorba betdpldlunk 345 g/6 sebességli
95%-os anilint, 165 g/6 sebességll 35%-o0s sésav olda-
tot, 111 g/6 30% formaldehid oldatot (az dsszes for-
maldehid 70%-4t). A mésodik reaktorba betdplalunk 48
g/6 sebességli 30%-os formaldehid oldatot (az Gsszes
formaldehid 30%-4t). A betdplélast adagoldszivattyy-
val végezziik. ,

A reakci6h6mérsékletet az elsd, masodik, harmadik
és negyedik reaktorban kiilsS hitéssel és melegitéssel
rendre 30 °C, 30 °C, 100 °C és 100 °C értékekre allit-
juk be.

Az alapanyagok betdplaldsdnak megkezdése utdn
hérom Grdval a mdsodik reaktorban szildrd anyag kép-
z6dik, ezért a formaldehid oldat betdplélast ledllitjuk.

SZABADALMI IGENYPONT

Eljaras legfeljebb 0,18 tomeg% N-metil-metilén-
dianilint tartalmazé metilénnel térhdldsitott poli(aril-
amin) elllitds4ra anilin és formaldehid sésav jelenlé-
tében torténd reagiltatdsa tjan, azzal jellemezve, hogy

a) a s6sav anilinhez viszonyitott mélardnya (0,1-
0,5):1;

b) az anilin formaldehidhez viszonyitott mélaranya
(0,1-4,0):1; !

c) a reagéltatast legaldbb négy 1épcsdben végezzik,
az elsG 1épcsében a reakciéhdmérséklet 20-50 °C és a
viz/anilin mélardnya (1,3-2,5):1 a mésodik lépcs6ben a
reakci6hGmérséklet 40-70 °C és a viz/anilin mélardnya
(1,9-5,0):1 a harmadik lépcsoben a reakcioh6mérséklet .
50-90 °C és a viz/anilin mélardnya (2,4-5,7):1 és az
utols6 1épcsében a reakciéhomérséklet 110 °C vagy
ett6l magasabb;

d) a formaldehidet az elsd reaktorba val6 betdpldlds
eldtt osszekeverjiik a sésavval, a masodik és az utdna
kovetkezd 1épcs6 mindegyikébe 10-25 tomeg%-os for-
maldehid oldatot tépldlunk be.
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