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Polyeterové poly mery, juke jsou napFiklad polveterimidy, se
piipravi reakei soli alkalickéhe kovu dihydroxy-
substizuos aného aromatickeho uhlovodiku, juko je napfiklad
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peviyeh ttek v rovpoustédle, zahdjent postupu s pebytkem
bis(N-(chlorttalimide)taromaticke slouceniny a postupné
pridivini soli alkalického kovu, pouziti solt alkalického kovu
§ malsm rozmsrem Sdstic a pouZiti reakénich slozek o vysoké
distotd,




Zpusob katalyzy fazovym pfenosem pro pfipravu polyeterimidu

Souvisici patentové piihlasky

[0001) Tato patentova piihlaska je pokradovaci patentovou pfihlaskou Spojenych
statl americkych Serial No. 10/647,889 , podané 25. fijna 2003 .

Dosavadni stav techniky

[0002] Predmetny vynélez se tyka zpdsobu pripravy polyeterowych polymerd , a
konkrétné zlep&ené metody této pfipravy reakel katalyzovanou fazovym pFenosem .
Podle konkrétniho provedeni se pfedmétny vynalez tyka pripravy polyeterimidii reakei
katalyzovanou fazovym prenosem .

[0003] Polyeterimidy se stavaji ddleZitou tiidou technickych pryskyiic z divodu
jejich vynikajicich viastnosti . Bézné se tyto latky pfipravuji reakci aromatického diaminu
s aromatickym dianhydridem . Ov8em nevyhoda této metody spociva v tom, Ze vyzaduje
mnoho stupfd pro pfipravu uvedeného dianhydridu , véetn& napfiklad konverze
anhydridu kyseliny ftalové na N-alkylimid , nitrace uvedeného N-alkylimidu , nahrazeni
uvedene nitroskupiny soli dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiku s
alkalickym kovem , a vyménné reakce s anhydridem kyseliny ftalové k ziskani
dianhydridu .

[0004] Z dosavadniho stavu techniky je jiz dlouho znama priprava polyeterimidd
vyménnou reakci soli alkalického kovu dihydroxy-substituovaného aromatického
uhlovodiku s aromatickym bis(substituovany ftalimid)em . Tato plvodné vyvinuta reakce
vyZadovala pouZiti ndkladnych dipolarnich aprotickych rozpoustédel , priéem? ziskany

produkt jevil tendenci k zabarvovani a znecisténi riiznymi vedlej$imi produkty .

[0003] V patentu Spojenych stati americkych €. 5,229 482 se popisuje vyménna
reakce urfend k pfipravé polyeterimidl z bis(chlorftalimid)d , pii které se pouziva
rozpoustédlo s nizkou polaritou , jako je napiiklad o-dichlorbenzen , v pFitomnosti
tepelné stabilniho katalyzatoru pro prenos fazi , jako je napfiklad

hexaalkylguanidiniumhalogenid . V patentu Spojenych statt americkych &. 5,830,974 se




popisuje podobna metoda , pfi které se pouziva monoalkoxybenzenu , jako je napiiklad
anisol , jako rozpoustédla . Tyto metody umoznili poprvé predvidat komeréni vyrobu
palyeterimid( substitudni metodou .

[0006] Nicméné zde z(stava nékolik problémd k vyfedeni optimalniho provedeni
této substitucni reakce pro pfipravu polyeterimid(i . Pfedn& zde neexistuje Zadna
metoda pro kontrolovani molekulové hmotnosti produktu , s vyjimkou omezovani doby
reakce . Za druhe , vyZadované mnozstvi katalyzatoru pro pienos fazi k pfipravé
polyeterimidu ve vyznamnéj§im vytézku je vysoké , obvykle se pohybuje na drovni 5
molovych procent , vztazeno na bis(chlorftalimid) . Za tieti , produkt obvykle obsahuje
relativné velky podil, obvykle 8 az 10 % hmotnostnich , cyklickych oligomer( . | kdyz
postup pripravy a polymerace cyklickych polyeterimidovych oligomer( se soucasnym
otevienim fetézce mize byt vhodnou alternativni metodou k jinym polymerizaénim
metodam , pfitomnost téchto oligomerd jako vediejsich produkt v linearnim polymeru
miiZe nepfiznivym zplsobem ovlivnit viastnosti vystedného produktu a zvysit jeho
polydisperzitu (Mw/Mn) . Za Gtvité , metoda se zakonGovanim fetézee |, ktera by mohla
minimalizovat problémy vyplyvajicimi z pfitomnosti reaktivnich kencovych skupin ,
nebyla dosud znama . Za paté , ucinky takovych proménnych parametrdi jako je hladina
necistot a stechiometrickd nerovnovaha reakénich latek nebyly dosud znamy .

[0007] Vzhledem k vySe uvedenému zde tedy existuje potieba pokracovat ve

vyvoji této substitutni metody pro pfipravu polyeterimidil a potfeba optimalizace tohoto
postupu .

Podstata vynalezu

(0008] Predmétny vynalez je zaloZen na sérii studii , které identifikovaly nékteré
promeénne parametry tohoto vyménného procesu a vedly k objeveni optimalnich

podminek k provedeni tohoto procesu .

[0009] Podle jednoho z provedeni se pfedmétny vynalez tyka metody pfipravy
aromatickych polyeterovych polymerd , ktera zahrnuje kontaktovani v podstaté
ekvimolarnich mnozstvi pfinejmengim jedné soli dihydroxy-substituovaného
aromatickeho uhlovodiku s alkalickym kovem a pfinejmen3im jedné bis(N-




(chlorftalimido))aromatické slouceniny v rozpoustédle o nizké polarité v pfitomnaosti
katalyzatoru pro pfenos fazi , ktery je v podstaté stabilni pfi pouZitych teplotach,

pricemz tato metoda dale zahrnuje pfinejmensim jedno z nasledujicich provedeni :

{A) pouziti v podstaté suchého rozpoustédia , soli alkalického kovu a bis(N-
(chlorftalimido))aromaticke slouceniny , tak aby tato reakni smés obsahujici tyto latky

obsahovala maximalné asi 20 ppm hmotnostnich vody ;

(B) zahajeni reakce pfidavkem katalyzatoru pro pfenos fazi , kdy droven
polymeru v pevné formé v uvedeném rozpoustédle je na hodnoté pfinejmensim asi
15 % a potom zkoncentrovavani této smési béhem provadéni této reakce tak dlouho ,
dokud tato hodnota neni v rozmezi od asi 25 % polymeru v pevné formeé do Grovné asi
60 % polymeru v pevné formé ;

(C) udrzovani kombinované hladiny uvedené soli alkalického kovu a bis(N-
{chlorftalimido))aromatické slougeniny v uvedenem rozpoustédle na hodnoté pohybuiici

se v rozmezi od asi 25 % pevnych latek v polymeru do urovné asi 60 % pevnych latek v
polymeru ;

(D) zahajeni uvedeného kontaktovani za pouziti molarniho prebytku uvedené
bis(N-(chlorftalimido))aromatické sloueniny v mnoZstvi az asi 5 % a nasledné pfidani
soli alkalického kovu pfinejmen$im jednou k ziskani polyeterového polymeru o

pozadované molekulové hmotnosti ;

(E) pouziti soli alkalického kovu , kterd ma méné nez asi 25 % &astic o pruméru
vétSim nez asi 200 mikrometrii ; a
(F) pouZiti pfingjmensim jedné :

(1) soli alkalického kovu , ktera je stechiometricky Cista nebo obsahuje
maximalné asi 0,3 molova % volného dibydroxy-substituovaného aromatického

uhlovodiku nebo volného hydroxidu sodného , a

(2) bis(N-{chlorftalimido))aromatické slouceniny , ktera je stechiometricky
¢ista nebo obsahuje piebytek anhydridickych skupin v podilu aZ 0,5 molového % ,




obsahuje ftalidy v podilu maximainé asi 1 000 ppm , a obsahuje kyseliny chlorbenzoové
v podilu maximalné asi 0,15 molovych % .

[0010] Podle jednoho z provedeni tedy pfedmétny vynalez zahrnuje metodu
urcenou pro pfipravu aromatickeho polyeterového polymeru , pfi které se provadi
kontaktovani v podstaté ekvimolarnich mnozstvi pfinejmensim jedné soli alkalického
kovu a dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiku s pfinejmen$im jednou
bis(N-(chlorftalimido))aromatickou slougeninou v rozpoustédle o nizké polarité v
pritomnosti katalyzatoru pro pfenos fazi , ktery je v podstaté stabilni pfi pouzitych
teplotach ; kde uvedena prinegjmensim jedna sl alkalického kovu a dihydroxy-
substituovaného aromatického uhlovodiku ma méné nez asi 25 % &astic s primérem
Vv&t3im nez asi 200 mikrometri .

[0011] Podle daliho provedeni podle pfedmétného vynalezu tento vynalez
zahrnuje metodu uréenou pro pfipravu aromatického polyeterového polymeru , pfi které
se provadi kontaktovani v podstaté ekvimolarnich mnozstvi pfinejmensim jedné soli
alkalického kovu a dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiku s pfinejmensim
jednou bis(N-(chlorftalimido))aromatickou slou¢eninou v rozpoustédio o nizké polarité v
pfitomnosti katalyzatoru pro pfenos fazi , ktery je v podstaté stabilni pfi pouzitych
teplotach ; kde uvedena pfinejmen3im jedna sl alkalického kovu dihydroxy-
substituovaného aromatickeho uhlovodiku je dvojsodna siil bisfenolu A | kterd ma méné
nez asi 25 % ¢astic s primérem vét§im nez asi 200 mikrometrd , a kde uvedena
pfinejmensim jedna bis{N-(chlorftalimido))aromaticka slougenina je vybréna ze skupiny
zahrnujici 1,3- a 1,4-bis(N-(4-chlorftalimido))benzen ; 1,3- a 1,4-bis(N-(3-
chlorftalimido))benzen ; 1,3- a 1,4 (N-(3-chlorftalimido))-(N-(4-chlorftalimido))benzen ;
3,3-, 34" a4 ,4"-bis(N-{3-chlorftalimido))fenyleter ; 3,3, 3,4"- a 4,4"-bis(N-(4-
chlorftalimido))fenyleter ; a 3,3-, 3,4'- a 4,4'-(N-(3-chlorftalimido))-(N-(4-
chlorftalimido))fenyleter .

[0012] Podle dalSiho provedeni podle pfedmétného vynalezu tento vynalez
zahrnuje metodu ur€enou pro piipravu aromatického polyeterového polymeru , ktera
zahmuje kontaktovani , provadéné v ortodichlorbenzenu , v podstaté ekvimolarmich

mnozstvi dvojsodné soli bisfenolu A | kterd ma méné neZ asi 25 % ¢astic s primérem
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vetsim neZ asi 200 mikrometr: , a bis{N-{chlorftalimido))aromatické kompozice
obsahujici 1,3- a 1,4-bis(N-(4-chlorftalimido))benzen , v pfitomnosti

hexaethylguanidiniumehloridu jako katalyzatoru pro pfenos fazi ,

[0013] Razné dalSi znaky , aspekty a vyhody pfedmétného vynalezu budou
Zfejmé z nasledujfciho podrobného popisu a zavéreénych patentovych narokd .

Struény popis obrazku

[0014] Na pfipojenych obrazcich 1 a2 6 jsou graficky znazornény vysledky
ziskané pfi provadéni postupll podie prikladl 12 aZz 15a 17 aZ 25 . Molekulové
hmotnosti na obrazcich 1 a% 6 , uvedené na osach y techto grafickych zavislosti , jsou

uvedeny v kg/mol ; to znamena, e se jedna o bézné molekulové hmotnosti v g/mol
délene 1000 .

[0015] Na obrazku 7 je znazornén aginek rozemilani na distribuci velikosti &astic v

suspenzi soli alkalického kovu dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovediky v
organickém rozpoustadle .

Detailni popis vynalezu

[0016] Soli alkalickych kovir dihydroxy-substituovanych aromatickych uhlovodiki
Které jsou pouzity v pfedmétném vynalezu | jsou obvykle sodné nebo draselné soli . P
provadeni konkrétnich postup( jsou Gasto pouZivany sodné soli z diivodu jejich snadné
dostupnosti a relativné malé ceny .

[0017] Mezi vhodné dihydroxy-substituované aromatické uhlovodiky je mozno
zafadit latky , které jsou reprezentovanéa obecnym vzorcem (1) ;
HO---D---0H )

kde D znamena dvojvazny aromaticky zbytek . V nékterych provedenich D ma strukturu
nasledujiciho obecného vzorce (1) ;
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ve kterém : A" znamena aromatickou skupinu , véetné nasledujicich skupin , ¢imz
ovser neni tento rozsah nijak omezen : fenylenova skupina , bifenylenova skupina,
naftylenova skupina , atd. V nékterych provedenich podle pfedmétného vynalezu E
znamena alkylenovou skupinu nebo alkylidenovou skupinu véetné nésledujicich
skupin , ¢imZ ovSem neni tento rozsah nijak omezen : methyienova skupina ,
ethylenova skupina , ethylidenova skupina , propylenova skupina, propylidenova
skupina , isopropylidenova skupina , butylenova skupina , butylidenova skupina ,
isobutylidenova skupina , amylenova skupina , amylidenova skupina , isoamylidenova
skupina , atd. Podle dal$ich provedent , v pfipadg, Ze E znamena alkylenovou skupinu
nebo alkylidenovou skupinu , mizZe tento zbytek sestavat ze dvou nebo vice
alkylenovych skupin nebo alkylidenovych skupin spojenych ¢asti odlisnou od
alkylenove skupiny nebo alkylidenové skupiny, véetné nasledujicich vyznamdi , ¢imz
ovSem neni tento rozsah nijak omezen : aromaticka vazba ; terciami dusikova vazba :
eterova vazba ; karbonylova vazba ; vazba obsahujici kiemik , silanova vazba , siloxy
vazba ; nebo vazba obsahujici siru , véetné sulfoxidové vazby , sulfonove vazby .
ovSem bez omezeni pouze na tyto vazby , atd. ; nebo vazba obsahuijici fosfor , vietng
fosfinylové vazby ., fosfonylové vazby , oviem bez omezeni pouze na tyto vazby , atd.
Podle dalSich provedeni E miZe znamenat cykloalifatickou skupinu , véetng
nasledujicich skupin , &im2 ovéem neni rozsah t&chto skupin nijak omezen :
cyklopentylidenova skupina , cyklohexylidenové skupina 3,3,5-trimethyl-
cyklohexylidenové skupina , methylcyklohexylidenova skupina , 2-(2,2,1)-
bicykloheptylidenova skupina , neopentylidenova skupina , cyklopentadecylidenova
skupina , cyklododecylidenova skupina , adamantylidenova skupina , atd. ; vazba
obsahujici siru , véetné sulfoxidové vazby , sulfonové vazby , oviem bez omezeni
pouze na tyto vazby , atd. ; vazba obsahujici fosfor , véetné fosfinylové vazby
fosfonylové vazby , oviem bez omezeni pouze na tyto vazby ; eterova vazba :

karbonylova skupina ; terciami dusikova skupina ; nebo vazba obsahujici kfemik




véetné silanové vazby nebo siloxy vazby , oviem bez omezeni pouze na tyto vazby . R
znamena atom vodiku nebo jednovaznou uhlovodikovou skupinu |, véetné
nasledujicich skupin , &imZ ovSem neni rozsah téchto skupin nijak omezen :
alkenylova skupina , allylova skupina , alkylova skupina , arylova skupina , aratkylova
skupina , alkarylova skupina nebo cykloalkylova skupina . Podle rlznych provedeni
podle pfedmétného vynalezu mohou byt jednovazna uhlovodikova skupina R’ halogen-
substituovana , zejména fluor- nebo chlor-substituovana , napfiklad jako tomu v pfipadé
dichloralkylidenovych skupin , zejména gem-dichloralkylidenovych skupin . Y' v
kazdem ze svych vyznami navzdjem na sobé nezavisle miize znamenat anorganicky
atom , vCetné nasledujicich atom(i , &imZ ov8em nenf tento rozsah nijak omezen
halogen (fluor , brom , chlor , jod) ; anorganickou skupinu obsahuijici vice nez jeden
anorganicky atom véetné nasledujicich skupin, ¢imz oviem neni tento rozsah nijak
omezen : nitroskupina ; organicka skupina , véetné nasledujicich skupin , &imz
ovéem neni rozsah téchto skupin nijak omezen : jednovazné uhlovodikové skupiny |
veetne nasledujicich skupin , €imz ovéem neni rozsah téchto skupina nijak omezen :
alkenylova skupina , allylova skupina , alkylova skupina , arylova skupina , aralkylova
skupina , alkarylova skupina nebo cykloalkylova skupina , nebo oxy skupiny , vietné
nasledujicich skupin , &imzZ ov§em neni rozsah téchto skupin nijak omezen : OR? , kde
R?je jednovazna uhlovodikova skupina , v¢etné nasledujicich skupin , éimZ ovSem neni
razsah téchto skupin nijak omezen : alkylova skupina , arylova skupina , aralkylova
skupina , alkarylova skupina nebo cykloalkylova skupina ; pfiemz je pouze nezbytné
aby skupina Y’ byla inertni vii¢i reakénim slozkam a nebyla ovliviiovana témito
reakénimi slozkami a reakénimi podminkami pouzitymi k pfipravé tohoto polymeru . V
nékterych konkrétnich ur€itych provedenich podle piedmétného vynalezu Y!

obsahuje halogenovou skupinu nebo C+-Cg alkylovou skupinu . Pismeno "m" znamena
libovolné celé &islo od nuly do &isla znamenajiciho pocet poloh na A' | které jsou k
dispozici pro substituovani , véetné téchto hodnot ; pismeno "p" znamena celé &islo od
nuly do Cisla znamenajiciho podet poloh | které jsou na E k dispozici pro substituovani
vCetné téchto hodnot ; pismeno "t" znamena celé ¢islo rovnajici se pfinejmensim jedné ;
pismeno "s" znamena celé Cislo rovnajici se nule nebo jedné ; a pismeno "u" znamena

libavoine celé Eislo véetné nuly .




(0018] Ve vySe uvedenych dihydroxy-substituovanych aromatickych

uhlovodicich , ve kterych D znamena zbytek reprezentovany vyse definovanym
obecnym vzorcem (1) , jestlize je piitomen vice nez jeden Y' substituent , potom mohou
byt tyto substituenty stejné nebo rozdilné . Totéz plati pro substituent R' . V pfipada , ze
's" je nula ve vySe definovaném obecném vzorci {It) a "u" neni nula , potom jsou
aromaticke kruhy pfimo spojené kovalentni vazbou bez zprostfedkovani spojeni
alkylidenovou skupinou nebo jinou mistkovou skupinou . Polohy hydroxylovych skupin
a zbytku Y' na aromatickych zbytcich jadra A' se mohou ligit , pficemz mohou byt v

orto , meta nebo para polohach , pfid¢emz k seskupovani miZe dojit v sousednim,
asymetrickém nebo symetrickém vzajemném vztahu , kdy dva nebo vice atomi uhliku v
kruhu uhlovodikového zbytku je substituovano Y' a hydroxylovymi skupinami . Podle
nekterych specifickych provedeni maji parametry 't", "s" a "u" kazdy hodnotu jedna ;
oba A' zbytky predstavuji nesubstituované fenylenove zbytky ; a E je alkylidenova
skupina , jako napfiklad isopropylidenova skupina . Podle nékterych specifickych
provedeni jsou oba A' zbytky p-fenylenova skupina , pii¢emz ovéem mohou rovnéz
predstavovat oba o- nebo m- fenylenovou skupinu nebo jeden mlze predstavovat o-
nebo m- fenylenovou skupinu a druhy mize byt p-fenylenova skupina .

[6019] Podle nékterych provedeni podle pfedmétného vynalezu v téchto
dihydroxy-substituovanych aromatickych uhlovodicich E mize predstavovat
nenasycenou alkylidenovou skupinu . Mezi vhodné dihydroxy-substituované aromatické

uhlovodiky tohoto typu je mozno zaradit slougeniny nasledujiciho obecného vzorce (I11) :

Ry Tu
HO
L)
N
z 1 (m,

ve kierém kaZdy ze substituentdi R* navzajem na sobé nezavisle predstavuje atom
vodiku, chloru , bromu nebo C1.30jednovaznou uhlovodikovou nebo uhlovodik-oxy
skupinu , pficemZ kazdy ze zbytkd Z pfedstavuje atom vodiku , chloru nebo bromu, s

tou podminkou , Ze pfinejmensim jeden zbytek Z je chlor nebo brom .




[0020] Mezi vhodné dihydroxy-substituované aromatické uhlovodiky rovné? patfi
latky , které maji nasledujici obecny vzorec (IV) :

ve kterém kazdy ze zbytkl R* navzajem na sobé nezavisle ma stejny vyznam jako bylo
definovano shora, aR%a R" znamenaji oba atom vodiku nebo Cq.30 uhlovedikavou
skupinu .

[0021) V provedenich podle pfedmétného vynalezu mezi dihydroxy-substituované
aromatické uhlovodiky , které je moZno pro téely tohoto vynalezu pouzit | je mozno
zaradit latky uvedené nazvem nebo obecnym vzorcem (generickym nebo specifickym) v
patentech Spojenych statl americkych ¢, 2,991,273 , 2,999,835 , 3,028,365 , 3,148,172 ,
3,271,367 , 3,271,368 a 4,217,438 . Podle nékterych provedeni podle predmétného
vynalezu mezi dihydroxy-substituované aromatické uhlovodiky patfi 4,4'-(3,3,5-
trimethylcyklohexyliden)difenol ; 4,4'-bis(3,5-dimethyl)difenol ; 1,1-bis(4-hydroxy-3-
methylfenyl)cyklohexan ; 4,4-bis(4-hydroxyfenyl)heptan ; 2,4'-dihydroxydifenylmethan :
bis(2-hydroxyfenyl)methan ; bis{4-hydroxyfenyl)methan : bis(4-hydroxy-5-nitrofenyl)-
methan ; bis{4-hydroxy-2,6-dimethyl-3-methoxyfenyf)methan ; 1,1-bis(d-hydroxyfenyl)-
ethan ; 1,2-bis(4-hydroxyfenyl)ethan ; 1,1-bis(4-hydroxy-2-chlorfenyl)ethan ; 2,2-bis(4-
hydroxyfenyl)propan (vieobecné oznadovany jako bisfenol A) ; 2,2-his(3-fenyl4-
hydroxyfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3-methylfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3-
ethylfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3-isopropylfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3,5-
dimethylfenyl)propan ; 3,5,3' 5'-tetrachlor-4,4'-dihydroxyfenyl)propan ; bis(4-
hydroxyfenyl)cyklohexylmethan ; 2,2-bis(4-hydroxyfenyl)-1-fenylpropan ; 2,4'-
dihydroxyfenylsulfon ; dihydroxynaftalen ; 2,6-dihydroxynaftalen ; hydrochinon ;
resorcinol ; Cy.3 alkyl-substituované resorcinoly ; 2,2-bis-(4-hydroxyfenyl)butan ; 2,2-bis-
(4-hydroxyfenyl)-2-methylbutan ; 1,1-bis-(4-hydroxyfenyl)cyklohexan : bis-(4-
hydroxyfenyl) ; bis-(4-hydroxyfenyl)sulfid ; 2-(3-methyl-4-hydroxyfenyl-2-(4-
hydroxyfenyl)propan ; 2-(3,5-dimethyl-4-hydroxyfenyl)-2-(4-hydroxyfenylpropan : 2-(3-
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methyl-4-hydroxy‘feny[)—Z-(B,S-dimethyl-4-hydroxyfeny1)propan ; bis-(3,5-dimethylfenyl4-
hydroxyfenyl)methan ; 1.1-bis-(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)ethan : 2,2-bis-(3,5-
dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)propan ; 2,4-bis-(3 5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)-2-
methylbutan ; 3,3-bis—(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)pentan i 1,1-bis~(3,5-
dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)cyklopentan : 1,1-bis-(3,5-dimethylfenyl-4-
hydroxyfenyljcyklohexan ; a bis-(3,5-dimethytfenyl-4-hydroxyfenyl)sulfid . Podle jednoho
ze specifickych provedeni podle pfedmétného vynalezu tento dihydroxy-substituovany
aromaticky uhlovodik predstavuje bisfenol A.

[0022) Podle nékterych provedeni podle predmétneho vynalezu v pripadé
dihydroxy-substituovanych aromatickych uhlovodik( |, jestlize E znamen4 alkylenovou
skupinu nebo alkylidenovou skupinu , potom tato skupina mize byt sougasti jednoho
nebo vice kondenzovanych kruh( propojenych k jedné nebo vice aromatickym
skupinam s navazanym jednim hydroxy-substituentem . Mezi vhodné dihydroxy-
substituované aromatické uhlovodiky tohoto typu patfi latky obsahujici indanové
strukturni jednotky , jako napfiklad jednotky reprezentované nasledujicim obecnym
vzorcem (V) , picemz touto slouéeninou je 3-(4-hydroxyfenyl)-1,1,3-trimethylindan-5-ol ,
a nasledujicim obecnym vzorcem (V1) , pficemz touto sloudeninou je 1-(4-hydroxyfenyl)-
1,3,3-trimethylindan-5-0l :

V)
OH Vi)
[0023] Mezi vhodné dihydroxy-substituované aromatické uhlovodiky tohoto typu ,

které absahuji jednu nebo vice alkylenovych skupin nebo alkylidenovych skupin jako
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East kondenzovanych kruht patri rovnéz 22,2 2'tetrahydro-1 ,1-spirobi{1H-inden)-
dioly , které maji nasledujici obecny vzorec (VII) :

HO

(V1)

ve kterém kazdy ze substituent(] R® navzajem na sobé nezévisle je vybran ze skupiny
zahmujici jednovazné uhlovodikové 2bytky a halogenové zbytky ; kaZdy ze substituent
R",R®, R®a R navzajem na sobé nezavisle znamend C+. alkylovou skupinu ; kazdy ze
substituentd R' a R™ navzéjem na sob& nezévisle znamen atom vodiku nebo Cy4
alkylovou skupinu ; a kazdy ze symbold n navzajem na sobé nezavisle je vybran z
kladnych celych ¢isel o hodnote 0 a3 3 . véetné . Podle jednoho z konkrétnich
provedeni podle pfedmétného vynalezu timto 2,2,2' 2'-tetrahydro-1 ,1'-spirabi(1H-
inden)diolem je 2.2,2',2'-tetrahydro—S,3,3'.3'-tetramethyl-1,1'-spirobi(1H-inden)—6,6'-diol
(nékdy oznaovany zkratkou "SBI") . Rovnéz mohou byt pouzity smési soli
alkalickych kovil odvozené od smési libovoinych z vyse uvedenych dihydroxy-
substituovanych aromatickych uhlovodikd .

[0024] Terminem "alkyl" , ktery je pouzit v tomto popisu v riznych provedenich
podte pfedmétného vynalezu je minéna jak alkylova skupina s pfimym Fetézcem , tak
rozvétvena alkylova skupina , aralkylové skupina , cykloalkylova skupina ,
bicykloalkylova skupina tricykloalkylova skupina a polycykloalkylové skupiny obsahujici
uhlikové a vodikové atomy a pfipadné obsahujici dalsi atomy kromé uhliku a vodiku ,
jako napfiklad atomy vybrané ze skupin 15, 16 a 17 periodické soustavy prvkd . Termin
"alkylova skupina" rovnéz zahmuje alkylovou &ast alkoxidovych skupin . V riznych
provedenich podle pfedmétného vynalezu normalini a rozvétvené alkylové skupiny jsou
takové skupiny , ktere obsahuji 1 az asi 32 atoma uhliky , pficemz jako ilustrativni
priklady , které nijak neomezuji rozsah téchto skupin , je mozno uvést C1 as C32

alkylové skupina pfipadné substituované jednou nebo vice skupinami zvolenymi ze
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skupiny zahmujici C1 a2 C32 alkylové skupiny , C3 az C15 cykloalkylové skupiny nebo
arylove skupina ; a C3 az C15 cykloatkylové skupiny pfipadné substituované jednou
nebo vice skupinami vybranymi ze skupiny zahrnujici C1 az C32 alkylové skupiny . Jako
ilustrativni pfiklad nékterych t&chto konkrétnich skupin je moZno uvést methylovou
skupinu , ethylovou skupinu , n-propylovou skupinu , isopropylovou skupinu ,
n-butylovou skupinu , sek-butylovou skupinu , terciarni butylovou skupinu , pentylovou
skupinu , neopentylovou skupinu , hexylovou skupinu , heptylovou skupinu , oktylovou
skupinu , nonylovou skupinu , decylovou skupinu , undecylovou skupinu a dodecylovou
skupinu . Jako ilustrativni piklad nékterych cykloalkylovych skupin a bicykloalkylovych
skupin , které ov8em rozsah téchto skupin nijak neomezuji , je mozno uvést
cyklobutylovou skupinu , cyklopentylovou skupinu , cyklohexylovou skupinu
methylcyklohexylovou skupinu , cykloheptylovou skupinu , bicykloheptylovou skupinu
a adamantylovou skupinu . Podle riznych provedeni podle pfedmétného vynalezu jsou
aralkylovymi skupinami takové skupiny , které obsahuji 7 az asi 14 atom{ uhliku ,
pficemZ mezi tyto skupiny patfi , aniz by tim byl rozsah téchto skupina n&jak omezen |
benzylova skupina , fenylbutylova skupina , fenylpropylova skupina a fenylethylova
skupina . V riznych provedenich podie predmétného vynalezu jsou arylovymi
skupinami pouzitymi v riiznych provedenich podle pfedmétného vynalezu
substituované nebo nesubstituovane arylové skupiny obsahujici 6 a2 18 atomi uhliku
v kruhu . Jako pfiklad nékterych z tchto arylovych skupin |, ¢imz ovéem neni rozsah
téchto skupin nijak omezen , je mozno uvést C6 a2 C15 arylové skupiny pfipadng
substituované jednou nebo vice skupinami vybranymi ze skupiny zahmujici C1 az C32
alkylové skupiny , C3 a2 G15 cykloalkylové skupiny nebo arylové skupiny . Jako
lustrativni pfiklad téchto konkrétnich arylovych skupin je mozno uvést substituovanou
nebo nesubstituovanou fenylovou skupinu , bifenylovou skupinu , toluylovou skupinu a
naftylovou skupinu .

(0025] Typické bis(N-(chlorftalimido))aromatické slougeniny {v tomto popisu
déle oznatované nékdy jednoduse jako "bischlorftalimidy") , pouzité v postupu podie
pfedmétného vynalezu , se pfipravi v riznych provedenich reakci diaminu s dvéma
ekvivalenty anhydridu , pfiemz zahrnuji , aniz by tim byl rozsah téchto latek néjak

omezen, slou¢eniny nas'edujiciho obecného vzorce (VI -
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[0026] V rliznych provedenich podle pfedmétného vynalezu je R™ v obecném
vzorci (VIIl) odvozen od diaminu vybraného ze skupiny zahrnujici alifatické , aromatické
a heterocyklické diaminy . Jako piiklad alifatickych ¢asti , ¢imz oviem neni rozsah
techto zbytkdi nijak omezen | je mozno uvést zbytky s pfimym fetézcem | s rozvétvenym
fetézcem a cykloalkylové zbytky a jejich substituované derivaty . Zbytky s pfimym
fetézcem a rozvétvené alkylové zbytky jsou obvykle takové zbytky , které obsahuji od 2
do 22 atomd uhliku , pficem? jako ilustrativni piiklad téchto zbytki , €imZ ov8em neni
rozsah téchto zbytkii nijak omezen , je mozno uvést ethylovou skupinu , propylovou
skupinu , butylovou skupinu , neopentylovou skupinu , hexylovou skupinu,
dodecylovou skupinu . Cykloalkylové zbytky jsou obvykle takové zbytky , které obsahuji
od 3 do 22 atomil uhliku v kruhu . Jako ilustrativni priklad nékterych téchto zbytkd , &imz
ovsem neni rozsah nijak omezen | je mozno uvést cykloalkylové skupiny , mezi které
patfi cyklobutylova skupina , cyklopentylové skupina , cyklohexylova skupina ,
methylcyklohexylova skupina a cykloheptylova skupina . V rliznych provedenich podle
predmeétného vynalezu tyto dvé aminové skupiny v alifatickych zbytcich odvozenych od
diaminu jsou navzajem od sebe oddaleny pfinejmendim dvéma a nékdy pfinejmensim
tremi atomy uhliku . V konkrétnich provedenich téchto diamind jsou tyto dvé
aminoskupiny v alfa,omega polohach alkylového zbytku s pfimym fetézcem nebo
alkylového zbytku s rozvétvenym fetézcam . nebo jejich substituovanych derivatech
nebo v polohéch 1,4 cykloalkylového zbytku nebo jeho substituovanych derivatech . V
rznych provedenich podie pfedmétného vynalezu je moZno mezi substituenty pro
uvedené alifatické &asti zaradit jeden nebo vice halogenovych skupin , jako je napfiklad
fluor , chlor nebo brom , nebo smési téchto skupin ; nebo jednu nebo vice arylovych
skupin , jako jsou napfiklad fenylové skupiny , fenylové skupiny substituované alkylovymi
skupinami nebo halogenovymi skupinami nebo smési téchto skupin . V nékterych
provedenich podle pfedmétného vynalezu jsou substituenty pro alifatické gasti v
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pfipadé , Ze jsou piitomny , chlor nebo nesubstituovana fenylova skupina .

[0027) Podle dalsich provedeni podie pfedmétného vynalezu R™ ve vyse
uvedenych obecnych vzorcich (VIII) tvofi dvojvaznou organickou skupinu vybranou ze
skupiny zahmujici aromatické uhlovodikoveé zbytky obsahujici 6 az asi 22 atom( uhliku
a jejich substituované derivaty . V riznych provedenich mohou byt tyto aromatické
uhlovodikové zbytky monacyklické | polycyklické nebo kondenzované .

[0028] Podle jesté dalsich provedeni podle pfedmétného vynalezu R™ ve vyde
definovanych obecnych vzorcich (VIII) tvori dvojvazné aromatické uhlovodikové zhytky
obecného vzorce (IX) ;

AR "

ve kterém neur&eny polohovy isomer v aromatickém kruhu je budto v poloze meta nebo
para vzhledem ke zbytku Q , pfigem# Q znamen kovalentni vazbu nebo &len vybrany
ze skupiny zahrnujici nésledujici obecné vzorce (X)

0 CF,
| | |
0 _ -ﬁ— ~c|.— (X)
0 CF,

a alkylenovou nebo alkylidenovou skupinu obecného vzorce CyHazy , kde y je celé &islo
od 1do 5, véetné téchto hodnot . V nékterych konkrétnich provedenich podle
predmétneho vynalezu y znamena &islo jedna nebo dvé . Jako ilustrativni pfiklad
spojovacich skupin , oviem bez jakéhokoliv omezeni pouze na tyto skupiny , je mozno
uvest methylenovou skupinu ethylenovou skupinu , ethylidenovou skupinu ,
vinylidenovou skupinu , vinylidenovou skupinu substituovanou halogenem a
isopropylidenovou skupinu . Podle dalgich konkrétnich provedeni podle predmatného

vyndlezu je neuréeny polohovy isomer v aromatickém kruhu ve vy3e definovaném
obecném vzorci (IX) para vzhledem ke Q .
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{0029] V riznych provedenich podie pfedmétného vynalezu jsou uvedené dvé
aminoskupiny v aromatickych uhlovodikovych zbyteich odvozenych od diaminu
oddéleny pfinejmensim dvéma a nékdy pfingjmensgim tfemi uhlikovymi atomy v kruhy .
V pfipadech kdy je aminoskupina nebo aminoskupiny umisténa nebo umistény v
riznych aromatickych kruzich polycyklické aromatické casti + potom jsou mnohdy
oddeleny od piimé vazby nebo od spojujici Easti mezi libovolnymi dvéma aromatickymi
kruhy pfingjmensim dvéma a nékdy pfingimensim tremi uhlikovymi atomy v kruhu . Jako
llustrativni pfiklad téchto aromatickych uhlovodikovych zbytkl, €imZ oviem neni Jejich
rozsah nijak omezen , je mozno uvest fenylovou skupinu, bifenylovou skupinu |
naftylovou skupinuy , bis{fenyl)methanovou skupinu , bis(fenyl)-2,2-propanovou
skupinu a jejich substituované derivaty . V konkrétnich provedenich mezi specifické
substituenty patfi jedna nebo vice halogenovych skupin , jako je napfiklad fluor , chlor
nebo brom , nebo jejich smési ; nebo jedna nebo vice skupin s pfimym fetézcem | s
rozvétvenym fetézcem nebo cykloalkylovych skupin , které obsahuji 1 az 22 atom(
uhiiku , jako je napfiklad methylova skupina , ethylova skupina , propylové skupina |
isopropylova skupina terc-butylova skupina nebo smési téchto skupin . v
konkrétnich provedenich mezi substituenty aromatickych uhlovodikowych zbytkd |
jestlize jsou pritomny | patfi pfinejmensim jedna skupina ze souboru zahmujiciho chlor,
methylovou skupinu, ethylovou skupinu nebo jefich smési . Podle dal3ich konkrétnich
provedeni jsou uvedené aromatické uhlovodikove zbytky nesubstituovana Podle
nekterych konkrétnich provedeni podle pfedmétného vynalezu mezi diaminy , od
kterych miZe byt odvozen R  patfi , ovem bez omezeni pouze na tyto diaminy , meta-
fenylendiamin : para-fenylendiamin ; smési meta- a para-fenylendiaminu ; isomerni
2-methyl- a 5-methyi-4,6-diethyl-1 3-fenylen-diaminy nebo smési techto latek ; bis(4-
aminofenyl)-2,2-propan : bis(2-ch|or-4~amino-3,5-diethylfenyl)methan , 4,4'-
diaminodifeny , 3,4'-diaminodifenyl , 4,4-diaminodifenylater | 3,4'-diaminodifenyleter ,
4,4'-diaminodifenylsulfon , 3,4 diaminodifenytsulfon | 4,4-diaminodifenylketon , 3 4'-
diaminodifenytketon a 2 4-toluendiamin Rovnéz mohou byt pouZzity smési téchto latek .

[0030] V kankrétnich provedenich podle pfedmétného vynalezu mezi
bischlorftalimidy vySe definovaného obecného vzorce (VIIl) patii 1,3- a 1,4-bis(N-(4-
chlorftalimido))benzen : 1.3- 3 1,4-bis(N-(3-chIorftalimido))benzen » 1,3-a1,4-(N-(3-
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chlorftalimido))-(N-(4-chlorftalimido))benzen : 3,3- , 3,4'- a 4,4-bis(N-(3-
chlorftalimido))fenyleter : 3,3-, 34 a 4,4’-bis(N-(4-chlorftalimido))fenyleter ya3d-,
34-a 4,4'-(N—(3-chlorftalimido))—(N-(4-chIorftalimido))fenyleter - Rovnéz je mozno pouzit
smési sloucenin vyse definovaného obecného vzorce (VHI) .

[0031] Do rozsahu piedmétného vynalezu patfi rovnéz pouZiti slougeniny vyse
definovaného obecného vzorce (Vill) s dalsimi bis(halogenid)ovymi slouceninami , mezi
které patfi , bez jakéhokoliv omezovani pouze na tyto sloueniny , bis(4-fluorfenyl)-
sulfon , bis(4-fluorfenyl)keton a odpovidajici chlorové slougeniny . V tomto pfipadé
polyeterimid , ziskany jako produkt , bude kopolymerem , ktery rovnéz obsahuje
etersulfonové nebo eterketonové strukturni jednotky stejného typu jako je struktura a
postup pfipravy téchto jednotek popsany v patentu Spojenych stati americkych ¢.
5,808,915 .

[0032)] RovnéZ miize byt podle pfedmétného vynalezu pfipadné pouZito
pfinejmengim jedno ¢inidlo pro zakongovani fetézee , které se nékdy oznaduje jako
“CTA" . Mezi vhodna ¢inidla pro zakongovani fetézce , &imz oviem neni rozsah téchto
Cinidel nijak omezen , patfi véechna ginidla s aktivovanym substituentem vhodnym k
provedeni substituce za fenoxidovou skupinu béhem provadéni polymeriza&niho
procesu . V riiznych provedenich podie pfedmétného vynalezu mezi vhodna &inidla pro
zakondeni fetézce patfi | oviem bez jakéhokoliv omezeni pouze na tyto latky ,
alkylhalogenidy , jako jsou napfiklad alkylchloridy , a arylhalogenidy , mezi ktere patii ,

ovsem bez omezeni pouze na tyto latky , chloridy nasledujicich obecnych vzorcii (Xl)a
(X :

Z'@\u (XI)

0

ﬁ““g@ (X1l)

0 [

kde chlor jako substituent je umistén v poloze 3nebo 4, aZ'a 72 predstavu;ji

substituovanou nebo nesubstituovanou alkylovou nebo arylovou skupinu . V nékterych
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provedenich podle pfedmétného vynalezu vhodna inidla pro zakonCovani fetézce vyse
definovaného obecného vzorce (XI) tvofi monochlorbenzofenon nebo
monochlordifenylsulfon . V nékterych provedenich podle predmétného vynalezu vhodna
Cinidla pro zakonGovani fetézce vyie definovaného obecného vzorce (XII) tvofi
pfinejmensim jeden maono-substituovany mono-ftalimid , mezi které patfi , ovéem bez
jakéhokoliv omezovani pouze na tyto latky , monochlorftalimid , jako je napfiklad
4-chior-N-methylftalimid , 4-chlor-N-butylftalimid , 4-chlor-N-oktadecylftalimid , 3-chlor-N-
methylftalimid , 3-chlor-N-butylftalimid | 3-chlor-N-oktadecylftalimid , 4-chlor-N-
fenylftalimid nebo 3-chlor-N-fenylftalimid . Podle dal&ich provedeni podle pfedmétného
vynalezu mezi vhodna €inidla pro zakonGovani fetézce obecného vzorce (XII) patii
prinejmensim jeden mono-substituovany bis-ftalimid | zahrnujici , oviem bez jakéhokoliv
omezeni pouze na tyto latky , monochlorbisftalimidobenzen zahrnujici , oviem bez
omezeni pouze na tyto latky 1-(N-{4-chlorftalimido))-3-(N-ftalimido)benzen (jako je
tomu v pfipadé latky obecného vzorce (XIH)) nebo 1-(N-(3-chlorftalimido))-3-(N-
ftalimido)benzen (jako je tomu v pfipadé latky obecného vzorce (XIV)) , piicem?
posledné uvadéné latky jsou obvykle ve smési s analogickym bis{chlor-N-ftalimido)-
benzenovym monomerem :

@;}O‘”@\a (XI11)
@j}‘@‘” (XIV)

[0033] Podle jesté dalsich provedeni podle predmétného vynalezu mezi vhodna
Cinidla pro zakongovani fetézce obecného vzorce {XIl) patfi dalsi mono-substituované
bisftalimido slou¢eniny , mezi které patfi , oviem bez jakéhokoliv omezovani pouze na
tyto latky , monochlorbisftalimidodifenylsulfon | monochlorbisftalimidodifenylketon a
monochlorbisftalimidofenylethery , mezi které patfi , ovéem bez jakéhokoliv omezovani
pouze na tyto latky 4—(N-(4-chlorftalimido))fenyl~4'-(N-ﬂaIimido)fenyleter (jako je tomu v
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pfipadeé slouceniny obecného vzorce (XV)) , nebo 4-(N-(3-chlorftalimido)fenyl)-4'-(N-
ftalimido)fenyleter (jako je tomu v pfipadé slougeniny obecného vzorce (XV1)) , nebo
odpovidajici isomery odvozené od 3,4"-diaminodifenyletheru :

OO0 o

Cl

Q 0
Q [«]
o000
0 L]
[0034] Tato ¢inidla pro zakon&ovéni fetézce mohou byt pfipadné ve smési s bis-

substituovanymi bis(ftalimid)ovymi monomery . Podle jednoho z provedeni podle
predmétného vynalezu mohou byt tato mono-substituovana bis-ftalimidova &inidla pro
zakoncovani fetézce ve smési s bis-substituovanymi bis-ftalimidovymi monomery .
Podle jednoho z konkrétnich provedeni podle predmétného vynalezu jsou
monochlorbisftalimidofenyleterova inidla pro zakoncovani fetdzce mnohdy ve smési s
pringjmensim jednim bis-substituovanym {N-ftalimido)fenyleterem , mezi které patfi ,
ovsem bez jakéhokoliv omezovani na tyto l4tky , pfinejmengim jeden bis(chlor-N-
ftalimido)fenyleter .

[0035] V provedenich podle pfedmétného vynalezu je rovnéz pfitomno
pringjimen3im jedno rozpoustédio o nizké polaritd | obvykle v podstaté o niZ3i polarité
nez v pfipadé dipolarnich aprotickych rozpoustédel predtim pouzitych pro pfipravu
aromalickych polyeterimid( . V riiznych provedenich podle piedmétného vynalezu maji
tato rozpoustédla teplotu varu vy33i nez asi 150 °C z toho divodu , aby se usnadnil
probéh reakce , ktera obvykle vyZaduje pouziti teplot v rozmezi od asi 125 °C do asi
250 °C . Mezi vhodna rozpoustédta , oviem bez jakehokoliv omezovani pouze na tyto
fatky , patfi orto-dichlorbenzen , para-dichlorbenzen | dichlortoluen . 1,2, 4-trichlor-

benzen , difenylsulfon , fenetol | anisol a veratrol , @ dale smési téchto rozpoustédel .

[0036] Dalsim znakem pfedmétného vyndlezu je pfitomnost katalyzatoru pro

prenos fazi (v popisu predmétného vynalezu je tento katalyzator nékdy oznacovan
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zkratkou "PTC") . Podle nékterych provedeni podle piedmétného vynalezu je tento PTC
v podstaté stabilni v celém rozsahu reakénich teplot , priem?Z tento rozsah zahrnuje
teploty , &imz ovSem neni rozsah t&chto teplot nijak omezen , v rozmezi od asi 125 °C
do asi 250 °C . V kontextu pfedmétného vynalezu termin "v podstaté stabilni”
znamena, Ze tento PTC je dostatecné stabilni k provedeni poZadované reakce v
poZadovaném rozsahu . Pro tento (el je mozno pouZit rizné typy PTC . Mezi tyto latky
je mozno zafadit kvartemni fosfoniové soli stejného typu jako jsou slouceniny uvedené v
patentu Spojenych statl americkych ¢. 4,273,712 ; N-alkyl-4-dialkylaminopyridiniove
soli stejného typu jako jsou slougeniny uvedené v patentech Spojenych statll
americkych €. 4,460,778 a 4,535,760 ; a guanidiniové soli stejneho typu jako jsou
slouCeniny uvedené v patentech Spojenych statd americkych €. 5,132,423 a

5,116,975 . Podle nékterych konkrétnich provedeni podle pfedmétného vynalezu
jsou vhodnymi katalyzatory pro prenos fazi z divodu jejich vyjimeéné dobré stability
pri vysokych teplotach a jejich Gcinnosti pfi vjrobé aromatickych polyeterovych
polymertl o vysoké molekulové hmotnosti ve vysokeém vytézku alfa-omega-
bis(pentaalkylguanidinium)alkanové soli a hexaalkylguanidiniové soli , mezi které patfi ,
aniz by tim byl rozsah téchto latek né&jak omezen , hexaalkylguanidiniumhalogenidy a
zejmeéna hexaalkylguanidiniumchloridy , které jsou uvedeny napfiklad v patentu
Spojenych statl americkych ¢. 5,229,482 .

[0037] V rozsahu pfedmétného vynalezu jsou rizna provedeni , kiera je mozno
pouzit jednotlivé nebo v rliznych libovoinych kombinacich . Pro kazdé provedeni budou
relevantni parametry definovany bezprostiedng v nasledujicim popisu . Potom budou
vymezeny Sir§i parametry , které jsou vieobecné pouZitelné s tou podminkou , ze
spadaji do vymezenych provedeni .

[0038] Podle provedeni A jsou pouZité reakéni slozky {sul alkalického kovu |
bischlorftalimid a rozpoustédlo) v podstaté suché : to znamena , Z& reakéni smés
obsahujici tyto slozky obsahuje maximalné asi 20 pPm hmotnostnich vody . V nékterych
specifickych provedenich mnoZstvi vody v této reakéni smési je mendi neZ asi 20 ppm ,
podle jinych provedeni je toto mnoZstvi mensi nez asi 15 ppm a pedle jesté dalsich

provedent je toto mnoZstvi mensi nez asi 10 ppm . Podil vody mQze byt uréen
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libovolnymi b&zné pouzivanymi prostfedky , pfigems toto mnozstvi se obvykle urgi
metodou Karl Fischerovy titrace . Podle nekterych provedeni se toto mnogstyi vody v

reakéni smési stanovi nepfimo zméfenim mnozstvi vody v destilatu nebo kondenzaty 7
hlavy kolony .

[0039) Podle specifické verze tohoto provedeni se sil alkalického kovy v
kombinaci s poditem rozpoustédla susi | nejcastéji destilaci , podle jednoho z provedeni
na obsah vody maximalné asj 20 ppm , a podle jiného provedeni na obsah vody
maximalné asi 10 ppm . Podobnym zplisobem se bischlorftalimid , v kombinaci s
podilem rozpoustédia a pfipadné s Ginidlem pro zZakonCovani fetézce , susi podie
jednoho z provedeni na obsah vody maximainé asi 20 PPm a podle jiného provedeni na
obsah vody maximalné asi 10 ppm . Tato forma sugen; je obecné a typicky aplikovatelng
na provedeni A , i kdy? je mozno pouzitijiné Ucinné formy . Do rozsahy pfedmétného
vynalezu rovnés nales| piedbéZné suseni rozpoustédla , napfiklad kontaktovanim

tohoto rozpoustédia s molekulovymi sity .

[0040] Podle jiné specifické verze tohoto provedeni (provedeni A1), je mozno
tato dvé reakéni ginidla 10 znamen4 stil alkalického kovy a bischlorftalimid , potom
zkombinovat a pfipadné dale susit destilaci tak dlouho , dokud se nedosahne prahové
hodnoty asj 20 PPM vody nebo hodnoty nizsi . Potam se pfida suchy PTC | nages sa
okamzité zahaji reakce pri teploté na asi 190 °C Cely podil tohoto PTC je moZno piidat
najednou (jednorazové) nebo po Castech béhem uréitého Easového intervalu . Podle
jednoho ze specifickych provedeni se PTC pfidava kontinuaing beéhem uréitého
¢asového intervalu za ugelem zmirmnén exotermického prab&hu reakce . V této
souvislosti termin "suchy PTC" znamens » Ze podle jednoho z provedeni podle
pfedmétného vynalezy tento katalyzator obsahuje méné nez asi 50 ppm vody | podle
Jiného provedeni tento katalyzator obsahuje méng nes ast 30 ppm vody a podle jests
dalsiho provedeni tento katalyzator obsahuje méné nes asi 20 ppm vody . V pfipadé ,
Ze se poutije provedeni A potom je mozno pozorovat podstatné véisi reakéni rychlost ,
COZ e patrné ze sklony kfivky dosaZeni molekulové hmotnosti po daném Gase v
porovnani s pouZitim reakénich Ginidel obsahujicich vysi podil vody .
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[0041] Fodie dal3f specifické verze tohoto provedeni A (provedeni A2) je mozno
zkombinovat bischlorftalimid | veskery podil nebo pfinejmengim ¢ast rozpoustédla a
veskery podil nebo pfinejmensim &ast PTC , pripadné odd&lené piedem vysuSeného , a
v pfipadé potfeby je dale susit destilaci a7 do dosaZeni prahové hodnoty asi 20 pm vody
nebo hodnoty jestd nizsi . Potom se prida sdl alkalického kovu |, nage? se ihned zahdji
reakce , obvykle pfi teploté varu pouzitého rozpoustédla pod zpétnym chladiéem . Tuto
sl alkalického kovu je mozno pridat jednorazové (cely podil najednou) nebo po &astech
béhem uréitého Easoveho intervaly . V této souvislosti termin “sucha sil alkalického
kovu" znamena v riznych provedenich to , Ze tato sl obsahuje méné ne? asi 50 ppm
vody , nebo méné nez asi 30 ppm vody nebo méné nez asi 25 ppm vody nebo ve
vyhodném provedeni méng ne3 asi 20 ppm vody . Podle jednoho ze specifickych
provedeni podle tohoto vynalezu se tato suché sl alkalického kovu pridava kontinualng
béhem urcitého casoveho intervalu za ucelem zmirnéni exotermického pribéhu reakee .
Tuto reakei je mozno provést pfi potateCni irovni pevnych latek pfingjmensim asi 15 %
nebo pfi Urovni pevnych latek v rozmezi od asi 15 % do asi 35 % nebo pii drovni
pevnych latek v rozmezi od asi 25 % do asi 30 % . Podle nékterych provedeni podle
predmétného vynalezu se tato reakee provede pfi poCatecni Urovni pevnych latek a
potom se tato smés zkoncentruje na vy$5i droveft pevnych latek béhem provadeni
reakce nebo po pridani celého podilu soli nebo jak béhem provadani reakce tak po
pridani celého podilu soli . Finaini Groves pevnych latek po pfidavku celého podilu soli a
po pripadném provedeni véech kongentra&nich stupfid mlze byt piinejmengim asi 15 %
nebo se mlize pohybovat v rozmezi od asi 15 % do asi 35 % nebo v rozmezi od asi

25 % doasi 30 % .

[0042] Podle dal$i specifické verze tohoto provedeni A se ¢ast rozpoustédia
odstrani z reakéni nadoby destilaci v prib&hu provadéni reakce , nades se pfipadné
pfida suché rozpoustddio za Uelem nahrady odstranéného rozpoustédia . Podle
nékterych provedeni je timto rozpoustédlem orto-dichlorbenzen suseny na Urovei
maximalné 20 ppm vody pred pridavkem do reak&ni smasi .

[0043] Provedeni B se tyka zahajeni reakce pfidavkem katalyzatoru pro prenos
fazi do smési obsahujici uvedenou sl alkalického kovu a bis(N-(chlorftalimido))-
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aromatickou slougeninu v rozpoustédle | kde Grover pevnych latek v polymeru je na
pocatecni hodnoté pfingimensim asi 15 % . nates nasleduje zkoncentrovani této smési
béhem provadéni reakce . Podle jineho provedeni je uroven pevnych latek v polymery
na pocate¢ni hodnoté pfinejmensim asi 25 % pred zahdjenim reakce pfidavkem
katalyzatoru pro prenos fazi , Podle riznych provedeni podle piedmétného vynalezu po
pfidavku katalyzatoru pro pienos fazi se smés zkoncentruje takovym zplsobem |, e
podle jednoho z provedeni se tato hodnota pohybuje v rozmezi od Grovné asi 25 %
pevnych latek v polymeru do Grovné asi 60 % pevnych latek v polymeru ; podle jiného
provedeni v rozmezi od Grovné asi 25 % pevnych latek v polymeru do asi 50 % pevnych
latek v polymeru ; a podle jeété dalsiho provedeni v rozmezi od trovné asi 25 %
pevnych latek v polymeru do trovné asi 40 %, pevnych latek v polymeru ; a podle jests
daliiho provedeni od Grovné asi 30 % pevnych latek v polymeru do Grovné asi 40 %
pevnych latek v polymeru . Uroven pevnych latek (v tomto popisu nékdy rovnés
oznatovand jako "Uroven pevnych latek v polymeru”) se vypocte jako hmotnost
polymeru , ktery by se mé&| vytvoiit | déleny celkovou hmotnosti polymeruy | ktery by se
mél vytvoiit, a rozpoudtédia . Zkoncentrovani reakéni smési je mozno provést
libovolnou bé2né pouZivanou metodoy . vEetné oddestilovani rozpoustédia , &im3
ovéem neni rozsah t&chto metod nijak omezen . PTC je moZno pridat Jednorazoveé (cely
podil najednou) nebo po éastech béhem urgitého ¢asového intervalu . Podle jednoho ze
specifickych provedeni se PTC pridavé kontinuaing bahem urcitého Easového intervalu
za tcelem zmirnéni exotermickeho pribéhu reakce .

[0044] Provedeni C se tyka kombinované drovné soli alkalickeho kovu a
bischlorftalimidu jako reak&nich &inidel v rozpoustédle . Podle jednoho z provedeni
podle pfedmeétného vynalezu se tato kombinovana drover; udrZuje na hodnoté v rozmezi
od Urovné asi 25 % pevnych latek v polymeru do Grovné asi 60 % pevnych latek v
polymeru ; podle jiného provedeni v rozmezi od urovné asi 25 % pevnych latek v
polymeru do Urovné asi 50 % pevnych latek v polymeru ; podle jiného provedeni v
rozmezi od drovné asi 25 % pevnych latek v polymeru do drovné asi 40 % pevnych latek
v polymeru ; a podle jesté dalsiho provedeni v rozmezi od (rovné asi 30 % pevnych
latek v polymeru do Grovné asi 40 % pevnych latek v palymeru . Predtim byly nejéastéji
pouZivany hodnoty Urovné pevnych latek v polymeru v rozmezi od 10 do 15 %
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[0045] Podle pfedmétného vynalezu byly pozorovany pfingjmensim dvé zcela
neoCekavané vyhody téchto relativné vysokych Urovni pevnych latek . V prvni fadé je
podstatnym zplisobem snizen podil cyklickych oligomeri refativné k polymeru , Zejmena
s to tyka smési 3- a 4- chlorftalimidovych isomert . Uroves cyklickych oligomerd je
pod!e jednoho z provedeni mensi nez asi 5 % hmotnostnich , podle dalsiho provedeni
mensi nez asi 4 % hmotnostni |, podie dalsiho provedeni mensi nez asi 3 % hmotnostni
a podle jesté dalSiho provedeni mensi ne? asi 2 % hmotnostni , vZtaZena na hmotnost
polymeru . Podily cyklickych Iatek je mozno uréit metodou gelove permeacdni
chromatografie za pouZiti vhodné kolony ; jako je napfiklad kolona Polymer Labs Mixed
E column, ktera je uréena pro separovani latek o malé molekulové hmotnosti . Za druhé
se podstatng zlepsi reakéni rychlost a Uinnost PTG .

[0046] Zatimco Urovedi cyklickych oligomert , pfi pouZiti o-dichlorbenzenu jako
rozpoudtedla , v polyeterimidech pfipravenych ze soli bisfenolu A a smési 1,3-bis(N-(4-
chlorftalimido))benzenu a 1,3-bis(N-(3-chlorftalimido))-benzenu v podilech
(hmotnostnich a molovych , vzajemné zameniteln&) v rozmeziod 3: 1do0: 1,
dosahuje hodnot na drovni 5 % hmotnostnich pfi 15 % pevnych latek v
o-dichlorbenzenu , hodnoty pfi Grovni pevnych latek v rozmezi od 25 % do 30 % se
pohybuji v rozmezi od asi 1,1 % do asi 2,1 % hmotnostniho (vypoéteno jako hmotnost
cyklickych latek délena soutem hmotnosti polymeru a hmotnosti cyklickych fatek ) .
Podobné je mozno uvést, ze molekulové hmotnosti produktu dosazené pfi PTC Grovni v
nekterych provedenich v rozmezi od 0,6 do 1,3 molového procenta (vztaZena na sl
alkalického kovu) a podle jinych provedeni v rozmezi od 1,0 do 1,3 molového procenta
(vztaZeno na sil alkalického kovu) a pii trovni pevnych latek 22 % byly vétsi, zejména
pfi reak&nim intervalu 60 minut nebo vatdim . heZ pfi PTC Grovni 1,8 molového procenta
a lrovni pevnych latek 15 % . Podle nekterych provedeni podle pfedmétného vynalezu ,
kdy se pouZiji niz8i hladiny katalyzatoru pfi vysSich hladinach pevnych latek | se
predpoklada , Ze dochazi k mengimu rozkladu katalyzatoru , coZ mize rovnéz vysvtiit ,
prinejmensim Castedné | dosaZeni vysSi molekulové hmotnosti produktu .

[0047] Provedeni D se tyk4 zpiesnéni metody hrubé kontroly molekulové

hmotnosti polyeterimidu jako produktu . Dfive bylo pouZivéno pomalé kontroly dosaZeni
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pozadované molekulové hmotnosti spocivajici v tom, Ze se na potatku pouzit prebytek
bischlorftalimidu , pfigemz tento prebytek byl obvykle vytvoren zavedenim pouze drovné
70 % stechiometrického mnoZstvi soli alkalického kovu . Po dosazeni stabilni Growma
reakce byta uréena molekulova hmotnost polyeterimidu , nageZ byl zaveden dalsi podil
soli alkalickeho kovu . Po nékolika opakovanich této procedury bylo dosaZeno
poZadované molekulové hmotnosti a reakce byla zastavena .

[0048] Jednim z vysiedk{ této postupné kontroly byla nutnost pouzit znaéné
velkeho mnoZstvi PTC . Bylo zjisténo , 2e k tomu dochaz| » Piinejmensim &astednd | v
disledku nestability PTC v pitomnesti anionti, fenoxidového typu pfi vysokych
teplotach . DalSim disledkem byla neZadouci dlouha celkova reakéni doba . hebot bylo
zapotfebi mnoha opakovani pridavku soli alkalického kovu a stanoveni molekulové
hmotnosti , nékdy vyZadujici celkovou reakéni dobu v rozmezi 8 az 10 hodin , nez se
dosahlo pozadované molekulové hmotnosti .

[0049) Z tohoto dlvodu je tedy v provedeni D poCateCni prebytek bischlorftalimidu
pouze az asi 5 % , vyjadieno jako molarni prebytek . Podle jednoho ze specifickych
provedeni je tento potate&ni prebytek bischlorftalimidy v rozmezi od asi 0,75 % do asi
3% , a podle dal3iho specifického provedeni je tento pocateni piebytek v rozmezi od
asi 0,75 % do asi 1,25 % , v molarnim vyjadfeni . Hmotnostni priméma molekulova
hmotnost po¢ateéniho ziskaného polyeterimidu je tedy obecnd v rozmexzi od asi 25 000
do asi 37 000 , coz z&visi na pritomnosti a mnozstvi , V pfipadeé Ze je pfitomno | &inidla
pro zakonCovani fetézce . Pro vétsinu pfipadi je nezbytny pouze jeden nebo dva dalsi
pridavky soli alkalického kovu k dosazeni pozadované molekulové hmotnosti . Kromé
toho mnoZstvi PTC nezbytné k provedeni reakce je podstatné snizeno , obvykle na
Uroveri jen 0,6 molového procenta . vztazeno na siil alkalického kovu . Podle nékterych
provedeni se prvni dali pfidavek soli alkalického kovy provede v situaci , kdy uroven
pevnych latek v polymeru v reakéni smési Je podle jednoho z provedeni podie
predmétného vynalezu v rozmezi drovné od asj 25 % pevnych latek v polymeru do
urovné asi 60 % pevnych latek v polymeru ; podle jiného provedeni v rozmezi od trovne
asi 25 % pevnych latek v polymeru do (rovné asi 50 % pevnych latek v polymeru ; podie

jiného provedeni v rozmezi od Grovné asi 25 % evnych latek v polymeru do Grovné asi
pevny
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40 % pevnych latek v polymeru ; a podie jesté dal3iho provedeni v rozmezi od tirovné
asi 30 % pevnych latek v polymeru do tirovné asi 40 % pevnych latek v polymeru ,

[0050] Provedeni E je zaloZeno na objevu zcela neocekavatelnych vyhod
vyplyvajicich z pouziti soli alkalického kovu o malém rozmeru ¢astic . Tato sl se
vyskytuje v reakéni smési ve forma suspenze v rozpoustédle a podléha pseudo-
mezifazové reakci , zprostiedkované PTG , $ bischlorftalimidem , ktery je v roztoku (tato
latka je Eastetné rozpustna) . Vzhledem k vySe uvedenému predstavuje povrchova
plocha soli alkalického kovu faktor rychlosti reakce .

[0051] Podle n&kterych preparativnich provedeni ma sl alkalického kovu
prmérnou velikost &astic pod asi 100 mikrometr(i , stanoveno laserovou difrakci ,
napfiklad pomoci zafizeni Lasentec Size Analyzer . Ovéem jednotlive dastice mohou mit
bez dal$iho zpracovani velikost a2 asi 500 a7 1 000 mikrometr(i . Podle pfedmétného
vynalezu bylo zji§téno , Ze tyto Gastice o velké velikosti mohou pretrvévat po mnoho
hodin béhem provadéni polymeragni reakce , odolavat rozpusténi a zvétsovat dobu

nutnou k dosaZeni pozadované molekulové hmotnosti polymeru , kromé jinych
Skodlivych faktor()

[0052) Podle provedeni E je zabranéno pritomnosti &4stic o praméru vétsim nez
ast 200 mikrometr(i , &imz se dosahne zvyseni molekulové hmotnosti b&hem uréitého
Casového intervalu . Procentudlni podil Castic s primérem vétsim ne asj 200
mikrometr( je podle jednoho z provedeni podle predmétného vynalezu mengi nes asi
30 % , podle jineho provedeni mensi ne? asi 25 % a podle jestE dal$iho provedeni
mensi nez asi 20 % , vztaZeno na celkovy podil &astic . Podle dalsich provedeni podle
pfedmétného vynalezu je procentualni podil éastic s primérem vétdim ne? asi 500
mikrometr( podle jednoho provedeni mengi nez asi § %, podle daliiho provedeni
mensi neZ asi 2 % a podle jesté dalsiho provedeni mensi nez asi 1% , vztazeno na
celkovy podil &astic . Ve specifickem provedeni podie pfedmétného vynalezu je
procentualni podil €astic s primérem vatsim ne7 asi 200 mikrometr( mengi nez asi
25 % a procentudlni podil &astic s primérem v&t§im nez asi 500 mikrometi je mensi
nez asi 1% . Podle jednoho z provedeni podle pfedmétného vynalezy je moZno

poZadované rozmezi velikosti dastic dosahnout pouzitim bézng pouZivanych a
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dostupnych rozmélfiovacich zafizeni nebo jejich ekvivalentnich zafizeni vieobecné
znamych z dosavadniho stavu techniky , kterych je mozno pouzit béhem pripravy nebo

po pripravé soli alkalického kovu ke zmengeni rozméry Castic této soli na poZadovanou
uroven .

[0053) Podle dalSiho provedeni je mozno kontroly velikosti &astic provést béham
pfipravy nebo dehydratovani soli alkalického kovy . Podle specifického provedeni podie
predmétného vynélezu je mozno sil alkalického kovy dihydroxy-substituovaného
aromatického uhlovodiku pfipravit kontaktovanim prinejmensim jednoho dihydroxy-
substituovaného aromatického uhlovodiku a pfingjmensim jedné bazickeé (atky
alkalickeho kovu , jako je napfiklad hydroxid alkalického kowy , ve vodé . Padle jednoho
Z provedenti je timto hydroxidem alkalického kovu hydroxid sodny . Uvedené
kontaktovéni se provede za pouZiti mnozstvi dihydroxy-substituovaného aromatického
uhlovodiku a bazicke latky alkalického kovu | které je podie jednoho z provedeni
stechiometrické , podle dal$iho provedeni se toto mnostvi odchyluje od
stechiometrického mnoZstvi maximaing o plus/minut 8,1 molového % , podle daléiho
provedeni se toto mnozZstvi odchyluje od stechiometrického mnoZstvi maximalné o
plus/minut 0,2 molového % , podle dalsiho provedeni se toto mnoZstvi odchyluje od
stechiometrického mnozstvi maximaln& o plus/minut 0,3 molového % , a podle jesta
dalSiho provedeni se toto mnozstvi odchyluje od stechiometrického mnozstvi maximalné
0 plus/minut 0,4 molového % . Toto kontaktovani je moZno provést ve vodé pfi teploté
podle jednoho z provedeni podie predmétného vynalezu vy3si nez asi 60 °C | podle
dalSiho provedeni pii teploté vy$si nez asi 70 °C , podle dalSiho provedeni pfi teploté
vySSi neZ asi 80 °C , a podle jeétd dalgiho provedeni pfi teploté vy$&i nez asi 90 °C .
Podle specifického provedeni podie predmétného vynalezu se toto kontaktovani provadi
pfi teploté pohybujici se v rozmezi od asi 90 °C do asi 1 00 °C . Toto kontaktovani je
MOZno provést v inertni atmosfére  Jako napfiklad pod atmosférou dusiku . Toto
kontaktovani je mozno provést pii trowni pevnych latek podle jednoho z provedeni podle
predmétneho vynalezu vétsi nez asi 15 % podle dal$iho provedeni vétsi nez asi 20 %
a podle jesté dalSiho provedeni vétsi ne? asi 25 %  kde tento podil pevnych latek
predstavuje hmotnost reakénich slozek délena celkovou hmotnosti reakénich slozek a

hmotnosti rozpoustédia . Podle jednoho ze specifickych provedeni podle pfedmétného
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vynalezu se toto kontaktovani provadi pfi Urovni pevnych latek v rozmezi od asi 26 % do
asi 31 %, a podle dalsiho provedeni pfi Urovni pevnych Iatek v rozmezi od asi 27 % do
asi 30 % . Predpoklada se jako samoziejmé , Ze tuto reakci je moZno monitorovat bésns
znamymi metodami z dosavadniho stavu techniky . S0l alkalického kovu jako reakéni
produkt je mozno izolovat bézné znamymi metodami podle dosavadniho stavu

techniky . Podle specifického provedeni podle pfedmétného vynalezu je mozno tuto s
jako reakéni produkt izolovat rozstiikovanim vodného roztoku obsahujiciho tento
produkt do organického rozpoustédia o teploté varu vy$si ne? ma voda . Podle
nékterych provedeni se tento roztok rozstrikuje pfi (rowni pevnych latek podobné jako je
urovefi pevnych latek | pii které se provadi priprava této soli . Podle jinych provedeni se
tenito roztok zfedi dalsim rozpoustadlem pred provedenim rozstfikovani . Rozstiikovani
tohoto vodného roztoku (které je nékdy ozna¢ovana jako atomizace vodného roztoku)
do organického rozpoustédia zabrafuje aglomeraci soli b&hem odstrafiovani vody .
Podle nékierych provedeni je timto organickym rozpoustédiem toluen Xylen , orto-
dichlorbenzen , para-dichlorbenzen | dichlortoluen + 1,2 4-trichlorbenzen , difenylsulfon |
fenetol , anisol nebo veratrol , nebo smési tachto rozpoustédel . Podle nekterych
provedeni podle pfedmétného vynalezu toto organické rozpoustédlo tvoii azeotrop s
vodou . Podle jednoho specifického provedeni je timto organickym rozpoustédiem
toluen . Podte jednoho z provedeni podle pfedmétného vynalezu je toto organické
rozpoustédlo obsaZeno v nadoba (nékdy oznaCované v tomto popisu jako susarna)
kterd podle riznych provedeni obsahuje narazky pod povrehem tohoto rozpoustédla ,
Které se povazuji za prostredky napomabhajici zabranéni zanageni tato nadoby koladem
soli . V rliznych provedenich tato nadoba obsahuje prostfedky pro michani . Podle
jednoho ze specifickych provedeni uvedena nédoba obsahuje promichavany tank s
prinejmensim jednim vietenovym michadlem . Stuped michani se obvykle voli takovym
zplsobem , aby nepodporoval tvorbu kolae soli , ktery by mohl byt obtizng
odstranitelny ze susarny . Tato nadoba obsahujici organické rozpoustédlo miize byt
opatrena jednou nebo vice rozstfikovacimi tryskami pro zavadéni vodného roztoku
obsahujiciho sl . Veskeré prazdné prostorove dutiny v této su3arné je mozno externé
zahfivat nebo proplachovat suchym rozpoustédlem k Upinému zabranéni akumulace

vody v t&chto prostorech . Podle jednoho z provedeni mohou byt stény nadoby a horni
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Cast pokryty topnymi elementy . Rychlost zavadéni vodného roztokuy obsahujiciho sl do
této nadoby obsahuijici organické rozpoustédio zavisi na Fadé faktorl  mezi které pati |
ovsem bez jakéhokoliv omezovani . velikost nadoby , pficems tyto faktory miize kazdy
odbornik pracujici v daném oboru uréit bez zbytetného experimentovani . Podle
nékterych provedeni , jestlize je tato rychlost zavadéni pfilis vysoka , potom miize
teplota organického rozpoustedia poklesnout a siil alkalického kovu ma tendenci tvoiit
kola . Na druhé strané |, jestlize je rychlost zavadéni pfilis mala , potom jsou
ekonomické parametry tohoto procesu méneé pfiznivé . Podle specifickych provedeni
podle pfedmétného vynalezu se vodny roztok obsahujici stil zavadi do této nadoby
takovym zplisobem , aby tento roztok nenarazel na steny nadoby nebo jakoukoliv c4st
hfidele michadla . Teplota organického rozpoustédia , do které se rozstfikuje tento
vodny roztok , je podle jednoho z provedeni podle pfedmétného vynalezu v rozmezi od
asi 100 °C do asi 220 °C , podle dalsiho provedeni se tato teplota pohybuje v rozmezi
od asi 110 °C do asi 200 °C , podle dal&iho provedeni se tato teplota pohybuje v
rozmezi od asi 130 °C do asi 180 °C , a podle jesté dalsiho provedeni se tato teplota
pohybuje v rozmezi od asi 140 °C do asi 160 °C | Podle nékterych provedent se teplo
dodava do organického rozpoustédla cirkulovanim tohoto rozpoustédla tepelnym
vyménikem . Podle jednoho ze specifickych provedeni je timto tepelnym vyménikem
vyménik typu trubka v plasti . Podle jingho provedeni je timto tepelnym vyménikem
spiralovy tepelny vyménik . V pipadech | kdy toto rozpoustédlo obsahuje sl alkalického
kovu , potom je pritokové mnozstvi smas; rozpoustédia a soli timto tepelnym
vyménikem takové , aby bylo dosazeno turbulentniho toku , &im2 se zabrani zanageni
tohoto tepelného vyméniku pevnou soli, pficems toto pritokove mnoZstvi miize kazdy
odbornik pracujici v daném oboru snadno uréit bez zbyte€ného experimentovani . Podle
jednoho z provedeni podle piedmétného vynalezu maZe byt nadoba , ve které je
obsaZeno organické rozpoustédlo , do kterého se zavadi uvedeny vodny roztok , pod
kladnym tlakem (pfetlakem) , takze je teplota organického rozpoustédia VySSi nez jeho
normaini teplota varu pfi atmosférickém tlaku . Tato nadoba miZe byt udrzovana pod
ttakem podle jednoho ze specifickych provedeni podle predmétného vynalezu v
rozmezi od asi 30 kilopascalll (kPa) do asi 280 kPa , podle dalsiho specifického
provedeni v rozmezi od asi 65 kPa do asi 240 kPa » @ podle jesté dalsiho specifického
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provedeni v rozmezi od asi 100 kPa do asi 210 kPa . Podle jiného provedeni podle
predmeétného vynalezu mize byt nadoba | ve které je obsaZeno organicke

rozpoustédlo , do kterého se zavadi uvedeny vodny roztok , pod sniZzenym tlakem
(podtiakem) . Veskeré organické rozpoustédlo , které opoudti nadobu spoletné s
odpafenou vodou mize byt pfipadné nahrazeno pridanim dalsiho podilu organického
rozpoustédia . Podle jednoho z provedeni podle predmétného vynalezu je mozno tento
dalsi podil organického rozpoustadia pfidavat soucasné s odpafovanim vody , ¢imZ se
udrZi v podstaté stejny celkovy objem rozpoustedia . Sougasné s tim ,Jak se voda a
organicke rozpoustédlo odstrafiuji z této nadoby mize dochazet ke strhavani urditého
podilu vysrazené soli alkalického kovu . V riznych provedenich podle pfedmétného
vynalezu se tato strzena sl regeneruje za pouZiti b&zné znamych prostredk(l . Podle
jednoho ze specifickych provedeni se striena stl maze vytésnit ze smési vody a
rozpoustédta rozstfikovanim organického rozpoustédla zavadéného do odvétravani |
které se pouziva k odvadéni smas; vody a razpoustédla se strzenou soli . Tuto siil v
organickém rozpoustédle je potom mozno zavadét zpét do susamy . Tuto sl
predstavujici reakéni produkt je mozno izolovat pii Urovni pevnych latek v organickém
rozpoustédie podle jednoho z provedeni podle piedmétného vynalezu v rozmezi od asi
5% do asi 30 % , a podle dalsiho provedeni v rozmezi od asi 10 % do asi 20 % . Pred
nebo béhem premisténi do polymerizagni nadoby miize byt tato sl jako reakéni produkt
v organickém rozpou§tédie podrobena suieni v pfinejmen$im jednomu susicimu stupni
které mize zahrnovat , bez jakéhokoliv omezovani pouze na tyto metody , kombinovani
s dalim organickym rozpoudtadlem a destilaci , Pfipadné provedenou za snizeného
tlaku , nebo destilaci organického rozpoustédla z této smesi se soucasnym pridanim
suchého organického rozpoudtédia v priblizné stejném mnozstvi tak, aby bylo udrzeno
mnoZstvi rozpoustédia v sudicim zafizeni na zhruba konstantni Grovni . Terminem
"suché organické rozpoustédio” se v kontextu pfedmétného vynalezu mini rozpoustédio
obsahuijici méné nez 100 ppm vody . Podle dal§iho provedeni podle pfedmétného
vynalezu m{Ze byt sl v organickém rozpoustédle prevedena ze susiciho zafizeni do
pfingjmensim jedné dalsi nadoby k suseni . Mnozstvi vody v organickém rozpoustédle
obsahujicim sl je mozno urdit za pouziti bézné zndmych metod v tomto obory . Podie

nekterych provedeni podle predméiného vynalezu se toto mnozstyi vody v organickém
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rozpoustédie obsahujicim sl uréi nepfimym zpsobem zméfenim obsahu vody v
destitatu z hlavy kolony . Mnozstvi vody v organickém rozpoustadle obsahujicim sl
pied pouZitim v polymeraéni reakci je podle jednoho z provedeni podle pfedmétného
vynalezu mensi nez asj 40 ppm , podle jiného provedeni je toto mnoZstvi mensi nez asj
30 ppm , a podle jesté dalSiho provedeni je toto mnoZstvi mensi nez asi 20 ppm . Pied
nebo béhem transporty do polymeraéni nddoby je mozno sl jako reakéni produkt v
organickém rozpoustadie podrobit zpracovani v prinejmensim jednom stupni ke snizeni
velikosti &astic , pricems se pouZije zafizeni , které zahrnuje , oviem bez jakéhokoliv
omezovani pouze na tyto jednotky , jednoho nebo vice odstredivych derpadel , mlecich
zafizeni , drop-down blender . homogenizér pro zmensovani velikosti ¢astic nebo
delumpery . Provedeni postupu pro piipravu soli alkalického kovu | popsané v tomto
Popisu , je mozno uskutegnit vsazkové , kontinualnim zplisobem neho polo-kontinuainim
zplsobem , pfigems podle t&chto provedeni je mozno provést pfipravu soli alkalickych
kovli nejenom dihydroxy-substituovanych aromatickych uhlovodik(l , ale rovnés i
monohydroxysubstituovanych aromatickych uhlovodik( | trihydroxy-substituovanych
aromatickych uhlovodiki a tetrahydroxy-substituovanych aromatickych uhlovodik .

[0054] Podle provedeni F podle pfedmétného vynalezu , se provadi petliva
kontrola &stoty jedné nebo obou reakénich latek | &imz se maximalizuje reakéni rychlost
a zlepSuje se Uginnost dosazen; pozadované molekulové hmotnosti . Pokud se tyée soli
alkalického kovu (provedeni F-1), podle pfedmétného vynalezu bylo zjisténo | ze
pfitomnost volného dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiky snizuje
molekulovou hmotnost polyeterimidu jako produktu . Toto mnozstvi volného dihydroxy-
substituovaného aromatického uhlovodiku je podle jednoho z provedeni podle
predmétného vynalezu maximalna asi 0,3 molového % | podte jiného provedenti je toto
mnozstvi maximalng asi 0.2 molového % a podle jesté dalsiho provedeni je toto
mnoZstvi maximainé asi 0,15 molového % soli alkalického kovy | Rovnéz piitomnost
volného hydroxidu alkalického kowy mizZe zplsobit podstatné snizeni molekulové
hmotnosti b&hem ur&itého Casavého intervaly . Toto mnoZstvi volného hydroxidu
alkalického kovu je podle jednoho z proveden; podle predmétného vynalezu maximalne
asi 0,3 molového % , podie jiného provedeni je toto mnozstyi maximalné asi 0,2
malového % a podle jests dalsiho provedeni je toto mnoZstvi maximaing asi 0,15
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molového % soli alkalického kovu . Vzhledem k vySe uvedenému toto provedeni
zahmuje pouziti soli alkalického kovu , ve které jsou uvedené latky pfitomny v mensich
podilech a podle specifického provedeni pouZiti stechiometricky Cisté soli ; to znamena
soli , ktera se obvykle pfipravi ze stechiometricky ekvivalentnich mnozstvi dihydroxy-

substituovaného aromatického uhlovodiku a hydroxidu alkalického kovu .

[0055] Pokud se tyCe bischlorftalimidu , ktery se pfipravi reakci diaminu s dvéma
ekvivalenty anhydridu (provedeni F-2) , potom je tieba uvést , Ze reakéni Einidlo
obsahujici zbytkovy amin poskytne mnohdy molekulovou hmotnost niZsi nez je
poZadovana hodnota , k ¢emuz dochézi v disledku pfitomnosti takovych véeobecné se
vyskytujicich znegistujicich latek jako je ftalimid , chlorftalidy a rdzné druhy
chlorbenzoove kyseliny . TakZe bischlorftalimid , ktery je stechiometricky Cisty (to
znamena , Ze jeho stechiometricka Cistota je v rozsahu 0,02 molového %) nebo ktery ma
az 0,5 molového % zbytkovych anhydridickych skupin vyZzaduje minimalni dobu k
ziskani produktu o specifické poZadované molekulové hmotnosti . Totéz plati o
bischlorftalimidu obsahujicim podie jednoho z provedeni podle pfedmétného vynalezu
maximalné asi 500 ppm ftalid( , véetné chlorftalidli , a maximalné asi 0,15 molového %
chlorbenzoovych kyselin .

[0056] Tuto regulaci stechiometrického podilu aminu k anhydridu , to znamena
reakCnich slozZek , ze kterych se ziskava bischlorftalimid (jako jsou m-fenylendiamin a
anhydrid kyseliny 4-chlorflalové) , je moZno provadeét véeobecné znamymi metodami z
dosavadniho stavu techniky . Cistota bischlorftalimidu zavisi do uréité miry na metodé
jeho pfipravy . V pfipadé potfeby je mozno ftalidy odstranit z bischlorftalimidu extrakci
vodného roztoku odpovidajici chlorftalové kyseliny organickym rozpoustédlem , mezi
ktere patfi , oviem bez jakéhokoliv omezovani pouze na tato rozpoustédla , toluen nebo
xylen , pfiéemz chlorbenzoove kyseliny je moZno odstranit extrakci roztoku organického
rozpous$tédla anhydridu kyseliny chlorftalové vodnym roztokem hydrogenuhliitanu ,
obvykle je to hydrogenuhli¢itan sodny .

(0057 Kromé toho , co jiz bylo uvedeno vyse v pfipadé specifickych provedeni
podle piedmétného vynalezu , je tfeba uvést , Ze sill alkalického kovu a chlorftalimid se

obvykle pouzivaji v celém priibéhu reakce ve v podstaté ekvimolarnich mnoZstvich . K
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dosazeni maximalni molekulové hmotnosti by méla byt tato mnozstvi co mozna nejblize
presné k ekvimolarnimu poméru , ovéem pouzitim mirného pfebytku jedné nebo druhé
reakéni slozky je moZno dosahnout kontrolu molekulové hmotnosti . Do rozsahu feseni
podle pfedmétného vynalezu rovnéz nalezi pousiti inidla pro zakonéovani fetézce |
jako jiz bylo uvedeno vyse .

[0058] Reakéni teploty se v provedenich podle piedmétného vynalezu nejcastéji
pohybuji v nékterych specifickych provedenich v rozmezi od asi 125 °C do asi 250 °C a
v jinych specifickych provedenich v rozmezi od asi 180 °C do asi 225 °C . Pod||
poutiteho katalyzatoru pro pfenos fazi je obvykle pohybuje v rozmezi od asi 0,5 do asi
10 molovych % , vztazeno na sil alkalického kovu | pfigemz obvykle je nutno pouZit
mensich mnozstvi v uvedeném rozmez; .

[0059] Po dosazeni pozadované (rovné dokonceni reakce je moZno aromaticky
polyeterovy polymer izolovat b&zné znamymi metodami z dosavadniho stavu techniky .
Mezi tyto metody patfi, aniz by tim oviem byl rozsah téchto metod néjak omezen,
promyvaci stupné a vysrazeni zkombinovanim tohoto roztoku polymeru s ne-
rozpoustédlem tohoto polymeru .

[0060] Predpoklada se , Ze kazdy odbornik pracujici v daném oboru bude
schopen , aniz by provadél dal§i préce , vyuzit predmétny vynalez ve svém celém
rozsahu . Nasledujici pfiklady poskytuji dalsi voditko pro odborniky pracujici v daném
oboru k praktickému uplatnéni tohoto vynalezu , tak jak je chrdnén patentovymi naroky .
Tyto piiklady jsou pouze reprezentativnimi provedenimi |, které pispivaji k dal§imu
pochopeni tohoto vynalezu . Vzhledem k vyse uvedenému je ziejmé , Ze tyto piiklady
Zadnym zplsobem neomezuji rozsah predmétného vynalezu , tak jak je definovan v
dale uvedenych patentovych narocich . Pokud nebude vyslovné uvedeno jinak , potom
vsechny dily a procenta jsou minéna jako dily a procenta hmotnostni . O-dichlorbenzen
(ODCB , pouZity jako rozpoustédlo) o kvalité reakéniho &inidia byl &istén za pouZiti
molekulovych sit 4 angstromy ; hexaethylguanidiniumchlorid (HEGCI) byl pouzit ve
formé 20 % roztoku v ODCB ; 1,3-bis(N-(4-chlorftalimido))benzen (obecny vzoree
(XVIN) ; nékdy oznagovany zkratkou "CIPAMI") (nebo 3-chlor isomer , jestlize je

specifikovan) byl rozemlet v zafizeni "Waring blender" a susen ve vakuu pfi teploté
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160 °C po dobu 24 hodin ; sodna slil bisfenolu A (BPA-Na) byla zfiltrovana z
toluenove suspenze , sudena ve vakuu pfi teplotd 160 °C po dobu 24 hodin ,

rozemilana v zafizeni "Waring blender" a susena po dobu dal3ich 24 hodin ; pfigemz
vsechny reakCni slozky byly uchovavany a bylo s nimi manipulovano v susicim boxu
naplnénem dusikem . Hmotnostni primér molekulové hmotnosti (Mw) a Grovné
cyklickych oligomerd byly uréeny gelovou permeadni chromatografii relativné k
polystyrénovym standardiim . PTC Urovefi je vztazena na BPA-Na, a koncentrace CTA (v
piipadé , Ze byl pouZit) je vztaZzena na CIPAMI .

Priklad 1 (Proveden;i A)

[0061] Podle tohoto postupu byla piipravena suspenze obsahujici CIPAMI v
ODCB reakei m-fenylendiaminu s anhydridem kyseliny 4-chlorftalové pfiCemz tato
reakce byla provédéna ve tfihrdlové nadobé o objemu 250 ml , a ziskana suspenze byla
uchovavana az do okamziku pouZiti pod atmosférou dusiku , spoletné s odméfenym
mnoZstvim 1-(N-{4-chlorftalimido))-3-(N-ftalimido)benzenu jako CTA . Tato nadoba byla
opatrena trubici pro rozptylovani dusiku na hornim konci zpétného chladice |
mechanickym michadlem a destila¢ni aparaturou . Potom byl pidan dal$i podil ODCB
pricem3 destilace byla provadéna pod atmosférou dusiku za Ucelem vysuseni teto
suspenze na obsah vody maximalné asi 10 ppm . BPA-Na suspenze v ODCB byla
susena podobnym zplisobem v oddélené nadobé .

[0062) Pote , co byly ob& suspenze suché , byla BPA-Na suspenze pfidana do
CIPAMI suspenze rychlym nalitim pod atmosférou dusiku a oplachnutim suchym
ODCB, pii molarnim poméru arylchloridovych skupin k ONa skupinam 1,01 : 1 a drovni
pevnych sloZek v polymeru 25 % . Potom byla provedena finaini destilace ke snizeni

obsahu vody na Urovefi maximain& 10 ppm .

[0063] K této suché smési byl potom pfidan HEGC! , v mnoZstvi 0,8 molovéno %

(vztazeno na BPA-Na) , coz bylo provedeno pii teploté 190 °C , nastariovan byl Casovac
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a vzorky byly periodicky odebirany , zpracovany kyselinou octovou a analyzovany pokud
se tyCe molekulové hmotnosti . Pogateéni reakéni rychlost byla vypocitana jako
smernice kfivky molekulova hmotnost — &as v intervalu 0 a2 30 minut .

Priklad 2 (Proveden;i A)

[0064] Podle tohoto postupu byly pfedem vysu$ené a izolované reakéni slozky
CIPAMI, CTA, BPA-Na a suchy ODCB (obsah vody 5 ppm) spoleéné pfidany do
tiihrdlové nadoby o objemu 250 ml a obsah byl zahfivan pfi teploté varu pod zpétnym
chladi¢em . Potom byl k této smési pidan HEGCI , v mnosstvi 0.8 molového %
(vztazena na BPA-Na) , coZ bylo provedeno pfi teploté 190 °C |, nastartovan byl
Casovac a vzorky byly periodicky odebirany , zpracovany kyselinou octovou a
analyzovany pokud se tyce molekulové hmotnosti . Podatedni reakéni rychlost (v

jednotkéach kilogramy/mol za minutu) byla vypocitana jako smérnice kfivky molekulova
hmotnost - &as v intervalu 0 aZ 30 minut .

Priklad 3 (Provedeni A)

[0065] Podie tohoto prikladu byl provadén stejny postup jako v pfikladu 1, s tim
rozdilem , Ze reakce byla zastavena pfi teplota 180 °C piidavkem vihkého ODCB na
celkovy obsah vody 45 ppm pFed piidanim katalyzatoru . MnoZstvi dodate&né pidaného

ODCB bylo takové , Ze procentualni trovef pevnych slozek zlistala zachovana na asi
25%.

Ptiklad 4 (Provedeni A)

[0066] Podle tohoto piikladu by! provadén stejny postup jako v pfikladu 1, s tim
rozdilem, Ze reakce byla ochlazena na teplotu mistnosti pred zastavenim pfidavkem
vihkého ODCB na celkovy obsah vody 45 ppm pred pfidavkem katalyzatoru . MnozZstvi
dodatecné pfidaného ODCB bylo takové , Ze procentuaini troven pevnych sloZek
zUstala zachovana na asi 25 % .
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Priklad 5 (Provedeni A)

[00G7] Podle tohoto pfikladu byl provadén stejny postup jako v pfikladu 2, s tim
rozdilem, Ze ODCB mél poCatecni obsah vody 57 ppm a tato latka byla azeotropicky

su3ena na cetkovy obsah vody 5 ppm pied pfidavkem katalyzatoru .

Priklad 6 (Provedeni A)

[0068] Podle tohote prikladu byl provadén stejny postup jako v prikladu 2, s tim
rozdilem, Ze ODCB mél poCatecni absah vody 57 ppm a tato latka byla azeotropicky
suSena na celkovy obsah vody 5 ppm po pridavku katalyzatoru .

[0069] Ziskané vysledky z pfiklad 1 az 6 jsou uvedeny v nasledujici Tabulce ¢&.
|, pfiemZ jsou zde uvedeny i vysledky kontrolni reakce , pfi ktere byl pouzit postup
podle pfikladu 2 , s tim rozdilem , Ze ODCB mél po¢ateéni obsah vody 57 ppm a nebyl
v nasledné fazi suen .

Tabulka C. |

Priklad Pocateéni obsah vody v rozpoustédle Pocatecni Mw, Mw,
{(ppm} rychlost 1 hodina 3 hodiny
1 5 0,997 39 200 40 900
2 5 0,388 25 900 39500
3 9, preruseni na obsah 45 pii teploté 0,824 33700 41700

180 °C pfed pfidavkem katalyzatoru
4 5, pferuseni na absah 45 pfi teploté 0,396 25500 31200
mistnosti pred pfidavkem katalyzatoru o
5 57, suSeni in situ na obsah 5 0,676 37 800 42 700
pied piidavkem katalyzatoru
6 57 , sudeni in situ na chsah 5 0,359 22100 42 700
po pidavku katalyzatoru )

kontrolni 57 0,153 9 400 22 800
[0070] Z porovnani vysledku prikladu 1 a pfikladu 2 je zfejma vyhoda specifické

verze provedeni A . Vysledky podle pfikladu 1 , pfi porovnani se srovnanim pfikladu 3 s
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prikladem 4 , ukazuji zcela neogekavatelnou vyhodu tykajici se dosazené reakéni
rychlosti a molekulové hmotnosti polymeru vyplyvajici z co nejmensiho ¢asového
intervaly kontaktu reakénich slozek v pritomnosti vody . Priklady 5 a 6 , pfi porovnani s
kontrolnim pokusem , ukazuji vyhodu sudeni , zejména pred pridavkem katalyzatoru . Z
porovnani pfikladu 5 s prikladem 6 se ukazuje zcela neocekavatelna vyhoda tykajici se
dosazeni reak&ni rychlosti a molekulové hmotnosti vyplyvajici z co nejmensiho

casoveho intervalu kontaktu reakénich sloZek a katalyzatoru v pfitomnosti vody .
Priklady 7 az 10 (Provedeni C)

[0071]
celkovy obsah vody byl mensi nez 10 ppm a pouZito bylo rdznych poméri PTC a 4-
chlor-N-fenylftalimidu jako CTA , pfi variabilni arovni pevnych slozek a za pouziti , v

Podle téchto pfikladd byl opakovan postup podle piikladu 1, pficemz

nekterych piikladech , smési 3- a 4-isomerl CIPAMI . Kromé toho byly ur¢eny podily
cyklickych oligomer( , jejichZ stupefi polymerace byl aZ 4 . Porovnani bylo provedeno za
pouZiti dvou kontrolnich postupil :

Kontrola A : urovef 15 % pevnych latek v polymeru ;

Kontrola B : komer&né dostupny polyeterimid byl pipraven reakci m-fenylendiaminu s
dianhydridem kyseliny 2,2-bis(4-(dikarboxyfenoxy)fenyl)propanové (pomér 3,4-dikarboxy
isomeru k 2,3-dikarboxy isomeru byl 96 : 4) .

Piiklad 11 (Provedeni C)

10072]
rozdilem , Zze CIPAMI byl nahraZen analogickou slouceninou pfipravenou reakci

anhydridd kyseliny 4- a 3-chlorftalové (hmotnostni poméru 70 : 30) se 4,4-diamino-
difenyleterem .

Podle tohoto pfikladu byl opakovan postup podle piikladu 1, s tim

[0073]

nasledujici Tabulce €. Il . Molova procenta PTC jsou vztazena na BPA-Na ; molova
procenta CTA na CIPAMI .

Ziskane vysledky v pfikladech 7 az 11 jsou uvedeny souhrnné v
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Piiklad | Uroven PTC, CTA, Molarni pomér, | Cyklické latky
pevnych | molové molové 4- ke 3- celkem
latek, % | procento | procento isomeru hmot. %

7 25 1,0 3,8 70: 30 2,06
8 30 0,8 38 96:.4 1,69
9 30 0.8 3.8 0:100 3,97
10 30 08 35 70:30 1,89
11 30 0.8 7.0 30:70 1,12
kontrolni 15 1,0 4,0 75:25 49
A
kontrolni - - - 96:4 1,13
B
[0074] Vysledky uvedené v Tabulce & Il ukazuji na zcela neoéekavatelnou

vyhodu provadéni postupu pfi relativng vysoké drovni pevnych latek , ktery poskytuje
produkt pfiblizujici se , svym nizkym obsahem cyklickych latek , komeréné dostupnému
produktu piipravenému z dianhydridu a diaminu . Tyto vysledky dale ukazuji na
specifickou vyhodu pfi pouZiti (rovné pevnych latek pfinejmensim 30 % . Predpoklada
se , Ze relativné vysoka hladina cyklickych latek v piikladu 5 vyplyva ze sterického

efektu pfi pouZiti 100 % 3-isomeru , ktery je snadno cyklizovatelny oproti 4-isomeru .

Priklady 12 az 15 (Provedeni C)

[0075] Podle téchto piikladl byl pouZit postup podie pfikladu 1 s nasledujicimi
hladinami pevnych latek a PTC :

Priklad 12 : 15 % , 1,8 molového procenta ;
Priklad 13 : 22 %, 1,8 molového procenta ;
Priklad 14 : 15 % , 1,3 molového procenta :
Priklad 15 : 15 %, 1,0 molového procenta .

[0076]

téchto vysledkl je zfejmé , Ze molekulové hmotnosti dosaZené v daném ¢asovém

intervalu jsou podstatné vy3si pii Grovni pevnych latek 22 % ne pii Grovni pevnych latek

Ziskané vysledky jsou graficky znazornény na pfilozenémobr. &. 1.2
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15 % , pfinejmensim po reakénim intervalu asi 45 minut | i pfi pouziti nizSich koncentraci
PTC.

Prikiad 16 (Provedeni D)

[0077] Podle tohoto pfikladu byl opakovan postup podle prikladu 1 , pfigemz bylo
pouito Grovné pevnych latek 30 % , a dale bylo pouzito PTC , jehoz podil byl 0,8
moloveho % a 3,0 a2 4,7 molového % (vztazeno na CIPAMI) 4-chlor-N-fenyiftalimidu jako
CTA, s tim rozdilem , Ze v pocateénim stadiu reakce byl pouZit molarni pomér CIPAMI k
BPA-Na 1,03: 1.V okamziku , kdy bylo dosaZeno hodnoty Mw v rozmezi od asi 25 000
do asi 37 000 (v zavislosti na rovni CTA) , byl pfidan dal3i podil BPA-Na v mnozstvi
uréeném z ¢iselného praméru malekulové hmotnosti a reakce potom byla ponechana
pokradovat . V piipadé potfeby byl proveden dal$i pridavek BPA-Na takovym zp(isobem ,
aby celkovy molami pomér CIPAMI k BPA-Na byl 1,01 : 1 . Podle piedmétného vynalezu
bylo Zjisténo , Ze je mozno pouzit tohoto kanstantnino molarniho POMEru v porovnani s
predchozimi expetimenty , pi kterych se pouzivalo vétsiho piebytku CIPAMI v
pocatecnim stadiu , kdy se tento molarni pomér pohyboval v rozmezi od 0,99 : 1 do

1,05 1. Kromé toho Uroven nezreagovanych N-fenylftalimidovych koncovych skupin
byla témér dvojnasobna nez bylo stanoveno v piedchozich experimentech , a celkova
reakCni doba byla jen 1,5 hodiny v laboratornim méfitku nebo 3 hediny ve velkém

méfitku , coz kontrastuje s 8 aZ 10 hodinami pfi dosavadnich postupech .

Prikiad 17 (Provedeni E)

[0078] Podle tohoto prikladu byl opakovan postup podle piikladu 1, pii¢emz bylo
pouzito obsahu vody men3iho neZ 10 ppm , rovné pevnych latek 25 % , trovné CTA
3,6 molového % a rovné PTC 0,7 molového % . PouZity BPA-Na byl rozmélnén
ponorenim laboratorniho homogenizéru do suspenze této latky na 5 minut (pfiklad 17)
nebo na 10 minut (pfiklad 18) , pricemz se maximalni pramér ¢astic v kazdém z chto
prikladd zmensil na asi 200 mikrometrdi . Ziskané vysledky jsou uvedeny na pfilozeném
obrazku €. 2, kde je provedeno porovnani s Kontralnim vzorkem H , kdy bylo pouzito
nerozmeélnéného BPA-Na . Zcela neotekavané vihoda pii pouziti malych &astic BPA-Na

je evidentni . Ziskané vysledky ukazuiji , Ze rozméinénim BPA-Na se dosahne zvyseni
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polymeracni rychlosti (viz poravnani rychlostnich kfivek odpovidajicich pfikladu 17 a
prikladu 18 s kontrolnf kfivkou H) . Rychlost polymerace dosahovana pii pouziti
rozmeinéného BPA-Na (viz piklady 17 a 18) je soustavné vy3&i nez je tato hodnota
pozorovana pfi pouZiti nerozméinéného BPA-Na (kontrolni pokus H) . Hodnoty tykajici
se rozemilani a distribuce velikosti ¢astic jsou graficky znazormény na piilozeném obr. &,
7. Kfivka 10 (viz obr. 7) se vztahuje na distribuci velikosti &astic v pfipadé
nerozmelnéného vzorku suspenze BPA-Na . Kfivka 20 (viz obr. 7) se tyka distribuce
velikosti Castic reprezentativniho vzorku suspenze obsahujici BPA-Na po rozemilani
provadéném po dobu dvou minut . Kfivka 30 (viz obr. 7) se tyka se tyka distribuce
velikosti Castic reprezentativniho vzorku suspenze obsahujici BPA-Na po rozemilani
provadéném po dobu dvou minut za mimé odlisnych podminek ne3 jaké byly podminky
pouZité pfi vytvafeni kfivky 20 . Kfivka 40 (viz obr. 7) se tyka distribuce velikosti ¢astic
reprezentativniha vzorku suspenze obsahujici BPA-Na po rozemilani provad@ném po
dobu deseti minut . Tyto hodnoty jasné ukazuji , Ze rozemilanim suspenze se dosahne
snizeni velikosti ¢astic BPA-Na .

Priklady 19 a2 22 (Proveden; F-1)

[0079] Podle tohoto pfikladu byl opakovan postup podie pfikladu 1 | pfi¢emz bylo
pouzito drovné PTC 0,8 molového % , trowné pevnych latek 25 % , drovné CTA 3,6
molového % a obsahu vody maximalné 10 ppm |, a pouzity BPA-Na byl pfipraven v
toluenu , Zfiltrovan a susen za pouziti vakua . Podle t&chto postupd byly pouzity &tyfi
rlizné kvality BPA-Na ; stechiometricky Cisty BPA-Na v rozsahu 0,05 % (viz pfiklad 19)
variabilni istota liSici se od stechiometrické &istoty maximalné o 0.15 % (viz priklad
20), na BPA obohaceny produkt 0 0,3 % {viz pfiklad 21) a na hydroxid sodny
obohaceny produkt 0 0,3 % (viz pfiklad 22) .

[0080) Ziskané vysledky jsou graficky znazornény na pfilozeném obr. &. 3 .
pfidemzZ z t&chto vysledkd je zFejmy vyrazny pokles molekulové hmotnosti s Gasem pfi
pouziti BPA-Na , ktery ma ur&ity podil negistot | Nejvyznamnéjsi pokles , pfingjmensim v
intervalu do asi 75 minut , je patrny pfi pouziti soli , ktera obsahovala vice nez 0,15 %
znedistujicich latek .
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Priklad 23 (Provedeni F-2)

[0081] Podle tohoto pfikladu byl opakovan postup podle prikladu 1, pficemz bylo
pouZito urovné PTC 0,8 molového % , Urovné pevnych latek 25 % , urowné CTA 3,7
molového % a obsahu vody maximaing 10 ppm , a déle byl pouit CIPAMI o variabilnim
obsahu znegistujicich latek : stechiometricka Gistota v rozsahu 0,02 % ; obohaceny
produkt na amin 0 0,5 % a obohaceny produkt na anhydrid 0 0,5 % . Ziskané vysledky
jsou graficky znazornény na pfilozeném obr. &. 4, pficemz z téchto vysledku je patrna
vyhoda pouziti stechiometricky Cistého nebo na anhydrid bohatého CIPAMI .

Priklad 24 (Provedeni F-2)

[0082] Podle tohoto piikladu byl opakovan postup podle piikladu 1, pfigems bylo
pouzito trovné PTC 0,8 molového % |, Growné pevnych latek 25 % , arowné CTA 3,7
molového % a obsahu vody maximélné 10 ppm , a dale bylo pouzito stechiometricky
Cisteho CIPAMI a tfi vzorkil , které byly zpracovany 250 , 500 a 3 700 ppm ftalimidu .
Ziskané vysledky jsou graficky zobrazeny na pfilozeném obr. &. 5 , piiGemz z téchto
vysledkl je zfejmé , Ze pfi Urovni ftalimidu do 500 ppm se ziskaji v podstaté stejné
vysledky , ovSem pfi vy88ich hladinach tohoto ftatimidu dochazi k podstatnému snizeni
molekulové hmotnosti .

Pfiklad 25 (Provedeni F-2)

[0083] Podle tohoto piikladu byl opakovan postup pode piikladu 1 , pficemz bylo
pouzito trovné PTC 0,8 molového % , rowné pevnych latek 25 % , trowné CTA 3.5
moloveho % a obsahu vody maximalng 10 ppm , a dale bylo pouZito stechiometricky
Cistého CIPAMI a ffi vzorkQ , které byly zpracovany 0,2 molového % , 0,5 molového % a
1,0 molovym % kyselin chlorbenzoovych . Ziskané vysledky jsou graficky zobrazeny na
prilozeném obr. £. 6 , pficemz z téchto vysledkl je zfejmé , Ze jiZ pii Grovni kyseliny
chlorbenzoové jen 0,2 molového % dochézi k podstatnému snizeni molekulové
hmotnosti v pribéhu dasu .

[0084]

provedeni podle pfedmétného vynalezu , neni mozno piedchozi popis a prikladna

Vzhledem k tomu, Ze z ilustrativnich divod( byla popsana pouze typicka




provedeni povaZovat za omezeni celkového obecného rozsahu tohoto vynalezu . Kazdy
odbornik pracujici v daném oboru bude schopen provadét v rozsahu tohoto vynalezu
rizné modifikace |, Upravy a alternativni provedeni , aniZ by se odchylil od pojeti a
rozsahu piedmétného vynalezu . Rovné? je tieba vzit v (vahu to . Z& védecky pokrok a
pokrok v technologii miiZe pfinést ekvivalentni fegeni a nahrazeni v provedeni podle
predmétného vynalezu , ktera neni mozno z divodu nepfesnosti jazykovych formulaci v
tomto ¢asovém obdabi vyjadfit , picemz tyto pfipadne varianty spadaji do rozsahu
patentovych narokl . Viechny citované patentu v tomto popisu jsou zde uvedeny jako
odkazové materialy .
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pfipravy aromatického polyeterového polymeru , vyznadujici se tim,
Ze zahrnuje kontaktovani v podstaté ekvimolarnich mnozstvi pfingjmensim jedneé soli
alkalického kovu a dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiku s pfinejmensim
jednou bis(N-(chlorftalimido))aromatickou slougeninou , v rozpoustédio o nizké polarité |
v pfitomnosti katalyzatoru pro pienos fazi , ktery je v podstaté stabilni pfi pouzitych
teplotach ,

kde uvedena piingjmensim jedna sul alkalického kovu a dihydsoxy-
substituovaného aromatického uhlovodiku ma méné ne asi 25 % Gastic s primérem
vatsim nez asi 200 mikrometr( .

2. ZpUsob podle naroku 1 , vyznaCujici se tim, Ze pouZitym rozpoustédlem je
pringjmen3im jedna latka vybrana ze skupiny zahmujici o-dichlorbenzen ,

dichlortoluen , 1,2,4-trichlorbenzen , difenylsulfon , fenetol , anisol a veratro! .

3. Zplsob podle naroku 1, vyznaujici se tim, Ze pouZitym rozpoustédiem je
orto-dichlorbenzen .

4. Zpusob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze stil alkalického kovu je
odvozena od pfingjmendim jednoho dihydroxy-substituovaného aromatického
uhlovodiku cbecného vzorce

HO---D---CH

ve kterém D ma strukturni vzorec :

ve kterém  A' predstavuje aromatickou skupinu ;
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E tvoii vazbu obsahujici siru , suffidovy zbytek , sulfoxidovy zbytek , sulfonovy
zbytek ; vazbu obsahujici fosfor , fosfinylovy zbytek , fosfonylovy zbytek ; eterovou
vazbu ; karbonylovou skupinu ; terciarni dusikovou skupinu ; vazbu obsahujici
kfemik ; silanovou skupinu ; siloxyskupinu ; cykloalifatickou skupinu ;
cyklopentylidenovou skupinu , cyklohexylidenovou skupinu , 3,3,5-trimethylcyklo-
hexylidenovou skupinu , methylcyklohexylidenavou skupinu , 2-(2.2.1)-
bicykloheptylidenovou skupinu , neopentylidenovou skupinu cyklopentadecylidenovou
skupinu , cyklododecylidenovou skupinu , adamantylidenovou skupinu ; alkylenovou
skupinu nebo alkylidenovou skupinu , kde tato skupina mize byt pfipadné &asti
jednoho nebo vice kondenzovanych kruh(i pfipojenych na jednu nebo vice
aromatickych skupin obsahujicich jeden hydroxy- substituent ; nenasycenou
alkylidenovou skupinu ; nebo dvé nebo vice alkylenovych skupin nebo alkylidenovych
skupin spojenych Casti odlisnou od alkylenové nebo alkylidenové skupiny , ktera je
vybrana ze skupiny zahmuijici aromatickou Vazbu , terciarni dusikovou vazbu ; eterovou
vazbu ; karbonylovou vazbu ; vazbu obsahujici kiemik , silanovou skupinu ,
siloxyskupinu ; vazbu obsahujici siru , sulfidovy zbytek , sulfoxidovy zbytek , sulfonovy
zbytek ; vazbu obsahuijici fosfor , fosfinylovy zbytek a fosfonylovy zbytek;

R' zahrmuje atom vodiku  jednovaznou uhlovodikovou skupinu , alkenylovou
skupinu , allylovou skupinu , alkylovou skupinu , arylovou skupinu , aralkylovou
skupinu , alkarylovou skupinu nebo cykloalkylovou skupinu ;

Y' v kazdém ze svych vyskytd navzajem na sobé nezavisle je vybran ze
skupiny zahmujici anorganicky atom , halogen ; anorganickou skupinu , nitroskupinu ;
organickou skupinu , jednovaznou uhlovedikovou skupinu , alkenylovou skupinu ,
allylovou skupinu , alkylovou skupinu , arylovou skupinu , aralkylovou skupinu ,
alkarylovou skupinu , cykloalkylovou skupinu a alkoxyskupinu ;

pismeno "m" znamend libovolné celé &islo od nuly do &ista oznagujiciho pocet
poloh na A", které jsou k dispozici pro substituci , véetné t&chto &isel

pismeno "p” znamend libovolné celé Gislo od nuly do &isla oznagujiciho pocet

poloh na E , které jsou k dispozici pro substituci , véetn& téchto &isel :
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pismeno "t" znamena celé &islo rovnajici se piinejmensim jedné ;

pismeno "s" znamena celé &islo rovnajici se nule nebo jedné ; a

u" znamena libovolné celé Cislo , véetné nuly .

5. Zplsob podle néroku 1, vyznaéujici se tim, Ze sl alkalického kovu je
odvozena od pfinejmensim jednoho dihydroxy-substituovaného aromatického
uhlovodiku vybraného ze skupiny zahmuijici 4,4'-(3,3,5-trimethylcyklohexyliden)difenol -
4,4'-bis(3 ,5-dimethyl)difenol , 1,1-bis(4-hydroxy-3-methylfenyl)cyklohexan ; 4,4-bis(4-
hydroxyfenylheptan ; 2,4'-dihydroxydifenylmethan ; bis(2-hydroxyfenyl)methan ; bis(4-
hydroxyfenyl)methan ; bis(4-hydroxy-5-nitrofenyl)methan ; bis(4-hydroxy-2,6-dimethyl-3-
methoxyfenyl)methan ; 1,1-bis(4-hydroxyfenyl)ethan ; 1,2-bis(4-hydroxyfenyl)ethan ; 1,1 -
bis{4-hydroxy-2-chlorfenyl)ethan ; 2,2-bis(4-hydroxyfenyl)propan ; 2,2-bis(3-fenyl-4-
hydroxyfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3-methyifenyl)propan ; 2 2-bis(4-hydroxy-3-
ethylfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3-isopropylfenyl)propan ; 2,2-bis(4-hydroxy-3,5-
dimethylfenyljpropan ; 3,5,3',5'-tetrachlor-4,4'-dihydroxyfenyt)propan ; bis(4-hydroxy-
fenyl)cyklohexylmethan ; 2,2-bis(4-hydroxyfenyl)-1-fenylpropan ; 2,4'-dihydroxy-
fenylsulfon ; dihydroxynaftalen , 2,6-dihydroxynaftalen ; hydrochinon ; resorcinol ; Cy.3
alkyl-substituované resorcinoly ; 2,2-bis-(4-hydroxyfenyl)butan ; 2,2-bis-(4-hydroxyfenyl)-
2-methylbutan ; 1,1-bis-(4-hydroxyfenyl)cyklohexan ; bis-(4-hydroxyfenyl) ; bis-(4-
hydroxyfenyl)sulfid ; 2-(3-methyl-4-hydroxyfenyl-2-(4 hydroxyfenyl)propan ; 2-(3,5-
dimethyl-4-hydroxyfenyl)-2-(4-hydroxyfenyl)propan ; 2-(3-methyt-4-hydroxyfenyl)-2-(3,5-
dimethyl-4-hydroxyfenyl)propan ; bis-(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)methan ; 1,1-bis-
(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)ethan ; 2,2-bis-(3 5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)-
propan ; 2,4-bis-(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)-2-methylbutan ; 3,3-bis-(3,5-
dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)pentan ; 1,1-bis-(3,5-dimethylfenyl-4-hydroxyfenyl)-
cyklopentan ; 1,1 -bis+3,5 —dimethyfenyl-4-hydroxyfenyl)cykiohexan : bis-(3,5-
dimethytfenyl-4-hydroxyfenyl)sulfid , 3-(4-hydroxyfenyl)}-1,1,3 -trimethylindan-5-ol , 1 -(4-
hydroxyfenyi}-1,3,3-trimethylindan-5-ol , 2,2,2' 2"-tetrahydro-3,3,3',3'-tetramethyl-1,1 -
spirobi(1H-inden)-6,6'-diol a smési téchto latek .
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6. Zplsob podle naroku 5 , vyznadujici se tim, Ze sil alkalického kovu je
odvozena od bisfenolu A .

7. Zplsob podle naroku 6 , vyznatujici se tim, Ze st bisfenolu A je dvojsodna
sUl .

8. Zpdisob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze bis(N-(chlorftalimido))-
aromaticka sloucenina mé obecny vzorec .

@ @

ve kterém R™ tvofi Cg.g0 dvojvazny zbytek od aromatického uhlovodiku nebo
halogenovaneho uhlovodiku , Cz.z; alkylenovou skupinu nebo cykloalkylenovou skupinu
nebo dvojvazny zbytek obecného vzorce :

OO0~

ve kterém Q znamena kovalentni vazbu nebo ¢len vybrany ze skupiny zahrnujici :

a alkylenovou skupinu nebo alkylidenovou skupinu obecného vzorce CyHyy , ve kterémy
je celé Cislood 1do 5, véetné téchto hodnot .

9. Zplsob podle naroku 8 , vyznaéujici se tim, ze R je odvozen od
pfinejmendim jednoho diaminu vybraného ze skupiny , do které patii meta-
fenylendiamin ; para-fenylendiamin ; 2-methyl-4,6-diethyl-1,3-fenylendiamin ; 5-methyl-
4,6-diethyt-1,3-fenylendiamin ; bis(4-aminofenyl}-2,2-propan ; bis(2-chlor-4-amino-3,5-
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diethylfenyt)methan | 4.4'-diaminodifeny! , 3.4'-diaminodifenyl , 4,4'-diaminodifenyleter ,
3,4-diaminodifenyleter , 4,4'-diaminodifenyisulfon | 3,4'-diaminodifenylsulfon , 44"

diaminodifenylketon | 3,4"-diaminodifenylketon , 2 4-toluendiamin » a smesi téchto latek

10. Zplsob podle naroku 1 » Vymacujici se tim, ze katalyzatorem pro pienos
fazi je hexaalkylguanidiniova s(l .

11. Zplsob podle naroku 10, vyznacujici se tim, Ze hexaalkylguanidiniova sl
je chlorid .

12. Zplsob podle naroku 1 , vyanacujici se tim, Ze je rovnéz pfitomno &inidlo
pro zakonCovani fetézce .

13. Zplsob podle naroku 12, vyznacujici se tim, Ze &inidlem pro zakongovani
retézce je pinejmensim jeden clen vybrany ze skupiny zahrnujici alkylhalogenidy ,
alkylchloridy , arylhalogenidy |, arylchloridy , slougeniny obecného vzorce (XI) a
slouCeniny obecného vzorce (XII) :

{Xn
Ci

O

0

X1y

a

kde chiorovy substituent je v poloze 3- nebo 4- ,aZ' a2, tvoii substituovanou nebo
nesubstituovanou alkylovou nebo arylovou skupinu .

14. Zplsob podie naroku 12 » Vyznalujici se tim, Ze &inidlem pro zakongovani
retézce je pfinejmensim jedno inidio ze skupiny do které patfi 4-chlor-N-methyiftalimid |
4-chlor-N-butylftalimid 4-chlor-N-oktadecylfthalimid , 3-chlor-N-methylftalimid , 3-chlor-
N-butyiftalimid , 3-chlor-N-oktadecyiftalimid | 4-chlor-N-fenylftalimid , 3-chlor-N-
fenyiftalimid | 1-N-(4-chlon‘ta|imido)-3-(N-ftaIimido)be_nzen » 1-N-(3-chlorftalimido)-3-(N-
ftalimido)benzen , 4-N-(3-chlorftaIimido)fenyl-4'-(N-ftalimido)fenyleter , 4-N-(4-
chlorftalimido)feny|—4'-(N-ftalimido)fenyleter nebo odpovidajici isomery odvozené od 3.4'-
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diaminodifenyleteru , kde libovolny mono-substituované bis-ftalimidové &inidlo pro
zakoncovani fetézce je pfipadné ve smési s di-substituovanym bis-ftalimidovym
monomerem .

15. Zplsob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, 2e sdl alkalického kovu ,V
kombinaci s podilem rozpoudtédla , se su$i na obsah vody maximalné asi 20 ppm ,
pricemz bis(N-(chlorftalimido))aromaticka slougenina , v kombinaci s podilem
rozpoustedla , a pfipadné s Einidlem pro zakongovani fetézce | se susi na obsah vody
maximalné asi 20 ppm .

16. Zplsob podle naroku 15, vyznacujici se tim, Ze suSeni se provadi destilaci .

17. Zplsob podle naroku 1 , vyznadujici se tim, Ze bis(N-(chlorftalimido))-
aromaticka slougenina , pfingjmensim podil rozpoustédia a piingjmengim podil
katalyzatoru pro pfenos fazi , pfipadné predem oddélend susené | se zkombinuji a
pfipadné dale su$i destilaci a7 do dosazen| hodnoty asi 20 ppm vody nebo obsahu
mensiho , pfidemz potom nasleduje pridavek suché soli alkalického kovu k této smési :
kde po¢ateni uroveii obsahu pevnych sloek v této smési je pfinejmensim asi 15 % a
troveri obsahu pevnych slozek po t’JpIném dokonéeni pfidavku soli a pfipadném
zkoncentrovani se pohybuje v rozmezi od asi 15 % do asi 35 % .

18. ZpUsob podle naroku 1, vyznatujici se tim, Ze sl alkalického kovu ma

meéné nezZ asi 5 % Castic s primérem vétsim nez asi 500 mikrometrd .

19. Zpiisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze siil alkalického kovu m4

mené neZ asi 2 % Eastic s primérem vatsim nez asi 500 mikrometri |

20. Zpisob podle naroku 1 , vyznaéujici se tim, Ze st alkalického kovu se
podrobi pfinejmensim jednomu stupni snizovani velikosti &astic | pfitemz se pouZije
zafizeni , které zahmuje jedno nebo vice odstedivych Cerpadel , mlecich zafizeni ,

drop-down blenderu , homogenizéru pro zmen3ovani rozméru ¢astic nebo delumperu .

21. Zpisob podle naroku 20, vyznacujici se tim, Ze stupefi zmensovani

rozmeru &astic se provadi se suspenzi obsahujici sdt atkalického kovu v organickém
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rozpoustédle pfed nebo béhem transferu této soli alkalického kovu do polymerizacni
nadoby .

22. Zp(sob podle naroku 21 , vyznaéujici se tim, Ze suspenze soli alkalického
kovu se pfipravi rozstiikovanim vodného roztoku soli alkalickeého kovu do uvedeného
organického rozpoustédia .

23. Zpisob podle ndroku 22 , vyznacujici se tim, Ze sil alkalického kovu je
dvojsodna sdi bisfenolu A .

24. Zplsob pfipravy aromatického polyeterového polymeru , vyznaéujici se tim,
ze zahrnuje kontaktovani v podstaté ekvimolamich mnozstvi pringjmensim jedné soli
alkalického kovu a dihydroxy-substituovaného aromatického uhlovodiku s pfinejmenaim
jednou bis(N-(chlorftalimido))aromatickou slougeninou , v rozpoustédio o nizké polarité |
v pritomnosti katalyzétoru pro pfenos fazi , ktery je v podstatd stabilni pfi pouZitych
teplotach ;

kde uvedena pfingjmensim jedna sl alkalického kovu a dihydroxy-
substituovaného aromatického uhlovodiku je dvojsodna sil bisfenolu A | ktera ma ména
nez asi 25 % ¢astic s primérem vétsim nez asi 200 mikrometrd -

a kde uvedena pfingjmensim jedna bis(N-(chlorftalimido))aromaticka
sloucenina je vybrana ze skupiny , do kieré patfi 1,3- a 1,4-bis(N-(4-
chlorftalimido))benzen ; 1,3-a | 4-bis(N-(3-chlorftalimido))benzen ; 1,3- a 1,4-(N-(3-
chlorftalimido))-(N-(4-chlorftalimido))benzen ; 3,3-, 3.4'- a 4,4'-bis(N-(3-
chlorftalimido))fenyleter ; 3,3-, 34" a 4,4™-bis(N-(4-chlorftalimido))fenyleter ; a 3,3~
3,4~ a 4,4-(N-(3-chlorftalimido))-(N-(4-chlorftalimido) fenyleter .

25, Zplsob pripravy aromatického polyeterového polymeru , vyznacujici se tim,
Ze zahmuje kontaktovani , provadéné v ortodichlorbenzenu , v podstaté ekvimolarniho
mnoZstvi dvojscdné soli bisfenolu A, kterd ma méné ne? asi 25 % ¢astic s primérem
vetsim neZ asi 200 mikrometrll , a bis-(N-{chlorftalimido))aromatické kompozice
obsahujici 1,3- a 1,4-bis(N-chlorftalimido))benzen , v pfitomnosti

hexaethylguanidiniumchloridu jako katalyzatoru pro pienos fazi .
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