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Menetelmd jodidiyhdisteiden poistamiseksi karboksyyliha-
poista ja karboksyylihappoanhydrideisti

Tamd keksintd koskee menetelm&sd jodidiyhdisteiden,
esimerkiksi alkyylijodidien yms. poistamiseksi karboksyy-
lihapoista ja/tai karboksyylihappoanhydrideist&. Erityi-
sesti ta&md8 keksintd sopii sellaisen etikkahapon ja/tai
etikkahappoanhydridin puhdistamiseen, jota on valmistettu
kayttden rodiumkatalysoitua, metyylijodidilla joudutettua
metanolin ja/tai metyyliasetaatin karbonylointia.

On tunnettua, ettd ongelmana valmistettaessa etik-
kahappoa ja/tai etikkahappoanhydridi& karbonyloimalla me-
tanolia ja/tai metyyliasetaattia rodium/metyylijodidikata-
lyyttisysteemin lésné Ollessa on se, ettd myds tislauksen
jédlkeen etikkahappo ja/tai etikkahappoanhydridi sis&ltaa
pienid mad&ri&d jodidiep&puhtauksia. Vaikka ndiden ep&puh-
tauksien tarkkaa luonnetta ei tunneta varmuudella, ne si-
saltévdt todennsdkoisesti jodidiyhdisteiden kuten metyyli-
jodidin ja muiden korkeampien alkyylijodidien, esimerkiksi
heksyylijodidin, vetyjodidin ja jodidisuolojen seosta.
Sellaiset ep&puhtaudet ovat erityisen haitallisia, koska
ne myrkyttdvdt monet katalyyteistd, joita k&ytetdidn seu-
raavina suoritettavissa etikkahapon ja/tai etikkahappoan-
hydridin reaktioissa. Erityisesti t&llaisia ovat katalyy-
tit, joita k&ytetd&n valmistettaessa vinyyliasetaattia
eteenistd ja etikkahaposta ja jotka ovat erityisen herkkia
jodidiepédpuhtauksille.

Useita menetelmid jodidiep&dpuhtauksien poistamisek-
si etikkahaposta ja/tai etikkahappoanhydridistd tunnetaan.
Esimerkiksi GB-hakemusjulkaisussa 21 12 394 esitetdsn an-
ioninvaihtohartsien k&yttdd. EP-hakemusjulkaisu 0 196 173
kuvaa jodidiep&puhtauksien poistoa vedetttmistsd orgaani-
sista vdliaineista kuten etikkahaposta k&ytt&m&lld hopeaa

tai elohopeaa sis&lt&vadd makroverkkoista vahvaa hapanta
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kationinvaihtohartsia kuten Amberlyst 15 (Amberlyst on
rekisterdity tavaramerkki).

EP-hakemusjulkaisussa 2 968 584 kuvataan myds ho-
peaa sisdltédvien makroverkkoisten hartsien kayttdd puhdis-
tamaan jodidiep&puhtauksilla kontaminoitunutta etikkahap-
poa.

On havaittu, ettd ongelmana hopeaa sis8ltédvien vah-
vojen happamien kationinvaihtohartsien, jollaisia on ku-
vattu EP-hakemusjulkaisussa 0 196 173, Lkdytdssd8 on se,
ettd hopea voidaan korvata metalleilla, joita on ep&puh-
tauksina karboksyylihapossa ja/tai anhydridiss&d. Ta&m& ho-
pean korvaaminen on ei-toivottua, koska se voi aiheuttaa
hartsin kapasiteetin ja/tai tehon alenemista ja se voi
aiheuttaa my®s tuotteen kontaminoitumista hopealla, mitd
ei voida hyvaksyéa.

Sen vuoksi ratkaistava tekninen ongelma on saada
aikaan parantunut menetelmd jodidiyhdisteiden poistamisek-
si karboksyylihapoista ja/tai karboksyylihappoanhydrideis-
ta.

Niinpd tédssd keksinndssd esitetddn menetelmd jodi-
divhdisteiden poistamiseksi nestemdisestd koostumuksesta,
joka sisdltdd karboksyylihappoa, jossa on 2 - 6 hiiliato-
mia, ja/tai sit& vastaavaa karboksyylihappoanhydridid, ja
metalliepdpuhtauksien poistamiseksi, johon menetelm&an
kuuluu nestemd@isen koostumuksen saattaminen kosketuksiin
metalleja sis&dlt&vdn ioninvaihtohartsin kanssa, jossa on
vahvoja happamia kationisia vaihtokohtia, joista v&hint&dé&n
1 prosentin on miehittdnyt vahintddn yksi metalli, joka on
valittu ryhmé&st&, johon kuuluvat hopea, elohopea, palla-
dium ja rodium, ja jossa menetelmdss8 ennen kosketusta
mainitun metalleja sisdltdvédn hartsin kanssa nestem@isen
koostumus saatetaan kosketukseen happomuodossa olevan ka-
tioninvaihtajan kanssa, jotta poistettaisiin ainakin osa

metalli-ioniepadpuhtauksista.



Kdyttamdllsa kationinvaihtajaa poistamaan metalli-
ioniepdpuhtauksia ennen sellaisen hartsin kdyttdd, joka
sisdltdd metalleja sisdltavid vahvasti happamia kationi-
kohtia, hopean, elohopean, palladiumin ja/tai rodiumin
korvautuminen metalleja sis&ltavistd kohdista metalli-io-
niepdpuhtauksilla v&henee.

Hapossa ja/tai anhydridissd olevat metalli-ioniep&-
puhtaudet voivat olla peré&isin korroosiosta tai reagenssi-
en kdytdstd edeltédvédsssd prosessissa. Mikd tahansa metalli-
ioni, joka pystyy korvaamaan hopean, elohopean, palladiu-
min ja/tai rodiumin metalleja sis&ltdvdstd ioninvaihto-
hartsista, pit8isi poistaa ainakin osittain happomuotoi-
sella vaihtajalla. Sellaisiin metalli-ioneihin voi kuulua
esimerkiksi ainakin jokin metalleista rauta, kalium, kal-
sium, mangaani ja natrium. Metalli-ioniep&puhtauksia voi
olla tyypillisesti mukana alle 1 miljoonasosa, mutta myds
suurempia pitoisuuksia voi olla mukana.

Happomuodossa oleva kationinvaihtaja v&hent&s kar-
boksyylihapossa ja/tai anhydridissd olevia metalli-ioni-
epdpuhtauksia arvoihin, jotka ovat tyypillisesti alle 1
miljardisosan (ppb), edullisesti alle 50 miljardisosaa.
Pitoisuus, johon metalliepdpuhtauksien pitoisuutta on
valttamatdéntd vahent&d, riippuu metalli-ioneja sisdlt&vin,
jodidia poistavan hartsikerroksen kapasiteetista kest&i
jénndsmetalliepdpuhtauksia sen toimiessa jodidi-ionien
poistajana.

Sopiviin happomuodossa oleviin kationinvaihtajiin
metalli-ioniepdpuhtauksien poistamiseksi voivat kuulua
tdssd keksinntssad& vahvat happamat kationinvaihtohartsit,
esimerkiksi vahvat happamat makroverkkoiset hartsit, esi-
merkiksi Amberlyst 15, jota valmistaa Rohm & Haas; vahvat
happamat keskihuokoiset hartsit, esimerkiksi Purolite C145
tai CT145, valmistaja Purolite, ja vahvat happamat geeli-
hartsit, esimerkiksi IR120A, valmistaja Rohm & Haas. Myd®s

kelatoivia hartseja ja zeoliittejd voidaan kaytt&i.
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Nestemdinen koostumus, joka sis&lt8d karboksyyli-
happoa ja/tai karboksyylihappoanhydridid, saatetaan sopi-
vasti kulkemaan happomuodossa olevan kationinvaihtajaker-
roksen l&pi sellaisella virtausnopeudella, joka on riitta-
vd saamaan aikaan halutun metalli-ionikontaminoitumisen
vdhenemisen. T&m& virtausnopeus riippuu sellaisista teki-
jbistd kuin metalli-ionikontaminaation aste, kationinvaih-
tajan teho ja kapasiteetti yms. Sopivasti voidaan k&ytt&i
virtausnopeutta 1 - 40 kerroksen tilavuutta tunnissa,
edullisesti 1 - 15 kerroksen tilavuutta tunnissa.

Kationinvaihtajan lamp&tilan metalli-ionikontami-
naation poistamiseksi tulisi olla sopiva pit&m#&n happo
ja/tai anhydridi nestemdisend. Sopiva toimintaldmpdtila on
alueella 20 - 120 °C, edullisesti 30 - 80 °C.

Mit& tahansa sopivaa painetta voidaan kdyttdd me-
talli-ionikontaminaation poistovaiheeseen.

Metalleja sis&ltédviin hartseihin, jotka sopivat
jodidiyhdisteiden poistamiseen t&m#n keksinnén mukaisessa
menetelmdssd, kuuluvat metalleja sisdltdvat vahvat happa-
mat makroverkkoiset hartsit, esimerkiksi Amberlyst 15;
metalleja sisd@ltavat vahvat happamat keskihuokosiset hart-
sit, esimerkiksi Purolite Cl145 tai CT145 tai Bayer K2411,
ja metalleja sis&ltavat geelihartsit, esimerkiksi IR120A,
jossa metallina on v&hint&ddn yksi joukosta hopea, eloho-
pea, palladium ja rodium.

Metalli, joka on miehitt&nyt vdhintdin 1 prosentin
tamén keksinndn mukaisen metallia sis&ltédvdn, jodidiyhdis-
teitd poistavan hartsin vahvoista happamista kationinvaih-
tokohdista, on v&hintddn yksi metalleista, joka on valittu
ryhmédstd, johon kuuluvat hopea, elohopea, palladium ja ro-
dium. Edullisesti metalli on hopea.

Metallia sis&ltdvén hartsin kdytt6ldmpdtila madrdy-
tyy tavallisesti hartsin toiminta-alueen perusteella, mut-

ta sen tulisi olla alueella, joka pit&&d hapon ja/tai an-
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hydridin nestem&@isend, tyypillisesti 20 - 120 °C, edul-
lisesti 30 - 80 °C.

Metalleja sis8ltdvdn hartsikerroksen toimintaan
voidaan kdyttdd mitd tahansa sopivaa péinetta.

Nestemdinen koostumus, jossa on pienentynyt metal-
li-ionikontaminaatio, saatetaan sopivasti kulkemaan lé&pi
metallia sisdltdvé&n hartsikerroksen virtausnopeudella,
joka on riitt8vd saamaan aikaan jodidiyhdisteiden halutun
vdhenemisen. Hapon ja/tai anhydridin virtausnopeus metal-
lia sis&ltdvan hartsikerroksen l&pi voi riippua sellaisis-
ta tekijbistd kuin jodidiyhdiste-ep&puhtauden md&drd, hart-
sin teho ja kapasiteetti yms. Sopivia virtausnopeuksia
ovat 1 - 40 kerroksen tilavuutta tunnissa, edullisesti
5 - 20 kerroksen tilavuutta tunnissa.

Tamdn Kkeksinnén mukaisessa menetelmdssd kédytetty
karboksyylihappo voi olla yksi tai useampi ryhmdstd, johon
kuuluvat etikkahappo, propionihappo, voihappo, isovoihap-
po, pentaanihappo ja heksaanihappo. Tdmadn keksinndn mukai-
sessa menetelméssd kdytetty karboksyylihappoanhydridi voi
olla yksi tai useampi anhydridi ryhmést&, johon kuuluvat
etikkahapon, propionihapon, voihapon, isovoihapon, pentaa-
nihapon ja heksaanihapon anhydridit. Voidaan kaytt&da myés
karboksyylihapposeka-anhydridejd, esimerkiksi etikka- ja
propionihappojen seka-anhydridi&. Karboksyylihappojen ja
karboksyylihappoanhydridien seoksia voidaan myds kayttaa.

Edullisesti t&m&n keksinndn mukaista menetelmdd
k8ytetéddn etikkahapon ja/tai etikkahappoanhydridin puhdis-
tukseen. Tamdn keksinndén mukainen menetelmd on erityisen
sopiva sellaisen etikkahapon ja/tai etikkahappoanhydridin
puhdistukseen, joka on valmistettu karbonyloimalla meta-
nolia ja/tai metyyliasetaattia, kuten on kuvattu esimer-
kiksi julkaistussa eurooppalaisessa patenttihakemuksessam-
me EP-A O 087 870, jonka sisdltd on liitetty t&h&n viit-

teeni.
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Jodidiep8puhtaudet, joita on mukana nestemdisessi
koostumuksessa, joka sisdltdd karboksyylihappoa ja/tai
karboksyylihappoanhydridi&, voivat olla C,_,,~alkyylijodi-
diyhdisteitd, vetyjodidia tai jodidisuoloja. T&m&n keksin-
nén mukainen menetelmd on erityisen sopiva C, ,,-alkyylijo-
didiyhdisteiden kuten metyylijodidin ja heksyylijodidin
poistamiseen.

Tdtd8 keksintbd selvennetddn nyt seuraavien esimerk-
kien avulla.

Koe 1 (vertailuesimerkki)

Metalli-ioniep&puhtauksien wvaikutuksen osoittami-
seksi hopeaa sisdltdvien jodidia poistavien ioninvaihto-
hartsien toimintaan suoritettiin seuraava koe.

Hopeaa sis&ltédvd ioninvaihtohartsi Purolite C145
(noin 35 % kationinvaihtopaikoista hopeamuodossa) toimi
lampdtilassa 79 °C ja syottond oli etikkahappoa, johon
oli lis&tty heksyylijodidia m&&8r&, joka vastaa pitoisuutta
noin 500 miljardisosaa (ppb) jodidia, ja joka sis8lsi myds
noin 30 miljardisosaa jodidia, joka vastasi joitain m&&-
rittdamdttomia jodidiyhdisteitd. Etikkahapon syotttonopeus
0li aluksi 5 kerroksen tilavuutta tunnissa (liquid hourly
space velocity, LHSV) ja se kasvoi sitten arvoon 10 LHSV.
Olettaen, ettd kaikki happo syttettiin nopeudella 10 LHSV,
virtauksen kestoksi ennen jodidin l&pituloa laskettiin 950
tuntia.

Tamd elinaika on lyhyempi kuin o0li odotettavissa
hartsissa olevan hopean md&r&n perusteella. Hartsia tut-
kittiin ja sen havaittiin olevan kontaminoitunut sellai-
sella madradlla kalsiumionia, joka vastaa keskim&&rin 0,7
mil joonasosaa sydtdssd. Hopean, kalsiumin ja jodidin pi-
toisuus hartsikerroksen eri kohdissa on esitetty taulukos-
sa 1. Numerot osoittavat, ettd hopea liikkuu alaspé&in
hartsikerroksessa, kun taas kalsium varastoituu hartsiker-

roksen huippuun.
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Taulukko 1 .
Sijainti hartsi- Pitoisuus massa-%:na Hopean
kerroksessa (nrot suluissa yksi- hyvéksi-

kdissd mol/kg hartsia) kaytto
(%)
(1)
Hopea Kalsium Jodidi

Hartsikerroksen 6,2(0,57) 2,85(0,70) 2,5(0,20) 35
huippu (syotto- ‘

piste)

Kolmasosa . 8,2(0,76) 2,05(0,51) 1,7(0,13) 17,1
huipusta

Kaksi kolmas- 14,9(1,38) 1,65(0,41) 0,6(0;05) 3,6

osaa huipusta

Hartsin pohja 13,1(1,21) 0,24(0,06) 0,1(0,008) 0,6

(ulostulo)

(1) M&&ritetty suhteena jodidipitoisuus/hopeapitoisuus x

100 %, kaytetty mooleja

Koe 2

Hopeaa sisdltdvd hartsi Bayer K2411 (noin 35 % ka-
tioninvaihtokohdista hopeamuodossa) toimi l&ampotilassa
79 °C, ja syotdlld oli sama koostumus kuin kokeessa 1.
Etikkahappoa sy86tettiin nopeudella 10 LHSV. Ensimm&isen
1200 k&yttotunnin ajan kerroksesta poistuvan etikkahapon
hopeapitoisuus oli alle 30 miljardisosaa. Sen jélkeen ho-
peapitoisuus kasvoi jatkuvasti, niin ett&d 1800 tunnin ku-
luttua se oli 350 miljardisosaa ja 2200 tunnin kuluttua se

oli 700 miljardisosaa. 2200 tunnin kuluttua hartsia tut-
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kittiin ja sen havaittiin olevan kontaminoitunut sellai-
sella Kkalsiumionien m&&dr&lls, joka vastaa keskimddrsisti
sy6tbn pitoisuutta 0,6 miljoonasosaa koko kokeen Kkeston
ajan. Hopean, kalsiumin ja jodidin pitoisuus hartsikerrok-

sen eri kohdissa on esitetty taulukossa 2.

Taulukko 2
Sijainti hartsi- Pitoisuus massa-%:na Hopean
kerroksessa (nrot suluissa yksi- hyvéksi-
kdissa mol/kg hartsia) kaytto
(%)
| (1)
Hopea Kalsium Jodidi

Hartsikerroksen 3,9(0,36) 4,9(1,23) 2,5(0,19) 53
huippu (syottd-

piste)

Kolmasosa 6,9(0,64) 3,6(0,90) 3,0(0,24) 37
huipusta

Kaksi kolmas- 13,5(1,25) 1,6(0,40) 2,4(0,19) 15

osaa huipusta

Hartsin pohja 19,0(1,76) 0,6(0,15) 0,4(0,03) 2
(ulostulo)

(1) M&&ritetty suhteena jodidipitoisuus/hopeapitoisuus x

100 %, k&ytetty mooleja

Taas kuten esimerkissd 1 hopea on siirtynyt alas-
pdin kerroksessa. T&ssd tapauksessa on ollut vaarallista
se, ettd ei-hyvdksyttdvat madrat hopeaa on uuttunut neste-

mdiseen etikkahappoon kokeen jalkimmdisessi osassa.
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Koe 3

Seuraava koe suoritettiin metalli-ioniep&puhtauk-
sien poistamisen etujen osoittamiseksi jodidilla saastu-
neesta etikkahaposta ennen jodidiep&puhtauksien poistamis-
ta kéyttden hopeaa sisdltdvada hartsia.

Etikkahappo, johon oli lis&tty heksyylijodidia m&&-
rd, Jjoka vastaa keskim8&rin 1105 miljardisosaa jodidia,
170 miljardisosaa rautaa ja 75 miljardisosaa kaliumia ja
joka sisdlsi myds keskimdérin 430 miljardisosaa kalsiumia
(ei 1lisatty), kulki 1l&pi kahden hartsikerroksen sarjan
lampdtilassa 79 °C LHSV:n ollessa 10.

Kokeessa 3A kdytettiin vain 30 ml hopeaa sis&ltédvad
hartsia Purolite Cl145 kuten esimerkissd 1, ja se on ver-
tailukoe.

Kokeessa 3B ké&dytettiin 30 ml hopeaa sisdltéavaa
hartsia Purolite C145 kuten esimerkissd 1 ja ennen t&ta
30 ml hartsia Purolite C145 happomuodossa. T&a&m& on t&mén
keksinnén mukaista.

Jodidin l1l8pitulo tapahtui 5190 tunnin kuluttua ko-
keessa 3A ja 5000 tunnin kuluttua kokeessa 3B.

Hopeaa sisdltédvistd hartseista analysoitiin hopea-
ioni, kaliumioni ja jodidi, mutta eri menetelmdll& kuin
kokeessa 1 k&dytettiin, jolloin ei voida md&drittdd kalsiu-
mia. Tulokset on esitetty taulukossa 3.

Tulokset taulukossa 3 osoittavat, ettd hartsiker-
roksessa kokeessa 3B on vdhemmd@n metalleja kuten kaliumia
ja rautaa kuin kokeessa 3A, joten nd&md on poistettu happo-
muodossa oOlevassa hartsin esikerroksessa. Hopeaa sis&lta-
van hartsikerroksen elinikd oli verrattavissa sen hartsi-
kerroksen elinik&&n, jossa oli happomuodossa olevan hart-
sin esikerros, koska metalli-ioniep&puhtauksien pitoisuus
oli melko pieni, niin ettd& hartsikerros pystyi sovittamaan
rakenteensa hopeakuormituksensa mukaan. Samoin hopean ja-
kautumiseen kahteen hartsikerrokseen ei my&sk&d&n ollut

paljon wvaikutusta. Jos metalli-ioniepdpuhtauksia olisi
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ollut mukana suurempina pitoisuuksina, olisi odotettavis-
sa, ettd happomuodossa olevan hartsin esikerroksen puut-
tuessa niills olisi ollut k#&nteinen Qaikutus jodidiyhdis-
teen poistoon k&ytetyn hopeaa sis&ltdvdn hartsikerroksen
elinikddn. T&t& kuvaavat hopeaa sisdltdvien hartsikerros-
ten lyhyemm&t elini&t kokeessa 1 verrattuna kokeen 3 ar-

voihin (pienet metalli-ioniep&puhtaudet).



11

elaToow X33e3iey ‘s 00T ¥ snnstozrdesdoy/snnsTtozTdIpTpol eusejyns A3393TIReN (1

(oTnasotn)
6 92 (s0’0) o't | (12'%) 9’z | 0> t*0>] zo'o | 12'0 [(88’0) s'6|(6L0) '8 efyod ursazey
! ) { # easndTny eeso
65 59 (99‘0) 8'¢ | (9%'0) 6's | s‘o> | z't | zo‘o | ze'o |(8Lf0) wie|(eLlo) L't ~SewToy TSHEY
easndIny
80T 69 (e8‘0) 9%01| (15%0) s'9 | s‘o> | 't | zo‘o | ce’0 {(zz’0) €’8|(vst0) o's esosewToy
(@astd
y 1 -03304s) nddrny
68 €L (£90) 0‘e | (15%0) s‘9 | 90> 8‘1 | wolo | evo [Coc'0) £'r](0s%0) 9's | uesyozzewTSaTEH

g€ vE g€ 143 g€ Ve g \{3 gc vE

IpIpOL eaney wunrTsTey eadoqy
(%)
(1) Q@33key (ersaxey by/Tow psSIOY

-TSyeAky -Ts}& essTnIns 30xu) ©SSOSHOIIDY
ueadoy BU:g-BSSPW SNNSTO3Td -TIs3aey TautelTg

ese  wp *a
L3

“s Gy ses
L 2

B Y TR L

€ oxpnine]



10

15

20

25

30

35

12

Patenttivaatimukset:

1. Menetelmd jodidiyhdisteiden poistamiseksi neste-
maisestd koostumuksesta, joka sis&ltda karboksyylihappoa,
jossa on 2 - 6 hiiliatomia, ja/tai sit& vastaavaa karbok-
syylihappoanhydridi&, ja metalliepdpuhtauksien poistami-
seksi, tunnettu siitd, ettd menetelmdd&n kuuluu
nestemdiisen koostumuksen saattaminen kosketuksiin metalle-
ja sisdltévén ioninvaihtohartsin kanssa, jossa on vahvoja
happamia kationisia vaihtokohtia, joista v&hint&&n 1 pro-
sentin on miehitt8nyt v&hintdan yksi metalli, joka on va-
littu ryhméstd, johon kuuluvat hopea, elohopea, palladium
ja rodium, ja jossa menetelmdssd ennen kosketusta mainitun
metalleja sisdltévédn hartsin kanssa nestemdinen koostumus
saatetaan kosketukseen happomuodossa olevan kationinvaih-
tajan kanssa, jotta poistettaisiin ainakin osa metalli-
ioniepdpuhtauksista.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd nestemdinen koostumus sis&dl-
td8 etikkahappoa ja/tai etikkahappoanhydridia.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd metalli-ioniepdpuhtaudet si-
sdltdvdt ainakin yhtd metalleista rauta, kalium, kalsium,
mangaani ja natrium.

4. Minka tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen
mukainen menetelmd, tunne t tu siitd, ettd jodidi-
yhdisteet sis&ltévat C, ,,-alkyylijodideja.

5. Mink& tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen
mukainen menetelm&, tunnettu siitd, ettd happo-
muodossa oleva kationinvaihtaja sis&ltdd happomuodossa
olevaa vahvaa hapanta kationeja vaihtavaa makroverkkois-
ta, keskihuokoista tai geelimdistd@ hartsia tai on happo-
muodossa oleva kelatoiva hartsi tai happomuodossa oleva

zeoliitti.
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6. Mink& tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen
mukainen menetelmd, t unnettu siitd, ettd metalle-
ja sis&ltédvd hartsi on makroverkkoinen, keskihuokoinen tai
geelimdinen hartsi.

7. Mink8 tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen
mukainen menetelmd, tunnettu siitd, ettsd metalle-
ja sisdltévén hartsin vahvoista happamista kationeja vaih-
tavista kohdista vdhint&&n 1 % on hopean miehitt&m&ni.

8. Menetelmd C, ,-alkyylijodidien poistamiseksi
nestemdisestd koostumuksesta, joka sisdltda etikkahappoa
ja/tai etikkahappoanhydridi&, metalli-ioniep&puhtauksia ja
C,.jo—a@lkyylijodideja, tunnet tu siitd, ettd mene-
telmd&n kuuluvat seuraavat vaiheet:

(a) nestemdinen koostumus kulkee sellaisen hartsi-
kerroksen lapi, joka sis&ltdd happomuodossa olevaa vahvaa
hapanta kationeja vaihtavaa hartsia, virtausnopeudella 1 -
40 kerroksen tilavuutta tunnissa ja l&mpdtilassa, joka on
alueella 20 - 120 °C, jotta ainakin osa metalli-ioniepé&-
puhtauksista poistuisi, ja

(b) vaiheen (a) tuote kulkee sellaisen ioninvaihto-
hartsikerroksen 1l&pi, joka sisdlt#d& ioninvaihtohartsia,
jossa on vahvoja happamia kationeja vaihtavia kohtia,
joista v&hintdan 1 % on miehitetty hopealla, virtausnopeu-
della 1 - 40 hartsikerroksen tilavuutta tunnissa ja l&mp®-

tilassa, joka on alueella 20 - 120 °C.
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