Soennirenea| POPIS VYNALEZU | 256661

REPUBLIKA :
{11) ®1)

€19y K AUTORSKEMU OSVEDCENI
(51) I CL*
(22) prihldseno 17 09 85 C 08 G 65/44

(21) PV 6594-85

' (40) zvefejn&no 17 09 87
URAD PRO VYNALEZY | (45) yyqs0 16 01 89

A OBJEVY

(75)

Autor vynilezu CIERNIK JAN ing. CSc., SPOUSTA EDUARD ing. CSc.,

AMBROS DU3AN ing. CSc., BRNO, BTASTNY MILAN ing. CSc., TREBIC

(54) Zpusob izolace smési oligomeril polyfenylenoxidu s médi z mateénych
louh(i po polymeraci 2,6-xylenolu na polyfenylenoxid

ReSeni se tykd zpisobu izolace
smési oligomerd s m&di z matednych louhd
po polymeraci 2,6-xylenolu na polyfenylen=
oxid. Matené louhy po oddestilovéni lehce
tékavych sloZek se extrahuji vodou anebo
alkoholy. Nerozpustnd C4st, kterd obsa-
huje oligomery polyfenylenoxidu spolu
s kovovou m&d{ se izoluje.
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Vyndlez se tykd zplsobu izolace smési oligomer s mé&di z mateénych louhd po polykondenza-~
ci 2,6-xylenolu na polyfenylenoxid.

P¥i oxidadni polykondenzaci 2,6-xylenolu se na polyfenylenoxid (PFO) mé& z mnoha vliva
nejvét3i vliv pouZity katalyticky systém. Proto je p¥evaha pozornosfi p¥i studiu prub&hu
katalytické oxidace vénovéna vyb&ru ldtek tvo¥fci katalyticky komplex: Byly navrZeny katalytic-.
ké systémy na bdzi solf jednomocné m&di s primdrnimi nebo sekunddrnimi aminy, sloufenin dvou-
mocné mé&di s tercidrnimi aminy a sloudenin dvoumocné m&di s primdrnimi nebo sekunddrnimi

jednoduchymi alkylaminy nebo amoniakem.

V technické praxi je polymeradn{ prost¥ed{ pro oxida&ni polymeraci 2,6-xylenolu tvofeno .
smé&s{ aromatického uhlovodiku s alkoholem, nap¥fiklad benzenu nebo toluenu v kombinaci s etyl-
alkoholem nebo metylalkoholem. NejpouZivan&j8{ katalyticky systém pak predstavuje komplex
chloridu m&dnatého nebo m&dného s aminem, nap¥iklad morfolinem, cyklohexylaminem a podobné&.

Vyloudeny polymer (polyfenylenoxid ~ PFO) se z polymera&niho prostf¥edi izoluje zpravidla
filtraci. Filtrdt (matedné louhy), obsahujf oligomery PFQ, aromaticky uhlovodik, alkohol,
chlorid m&dny nebo m&dnaty s aminem, je pak p¥edm&tem jeho samostatného zpracovéni.

Zpracovdni filtr&td - mateénych louhl dosud spolivd v tom, %e se nast¥ikuji do filmové
rotaéni odparky nebo jiného typu odparky a vedkeré t&kavé podily se na vhodnych rektifikaénich
kolondch d&lf a vraci zp&t k novému pouZiti. V odparce zGstdvd nebo z kontinudlné pracujici
odparky vytékd sm&s oligomerl a rozkladnych produktl katalytického systému. Pro zlepSeni
tokovych vlastnosti vytékajfcich zbytkd se n&kdy p¥iddvaji ztekucovadla, nap¥fklad mazut,
ktery je souldsti ndst¥iku matednych louhlt do odparky. Izolace m&di z odparku takto ziskaného
nebyla dosud Fefena. MoZnost praktického vyuZiti tohoto odparku, zvl&8té& obsahuje-li ztekuco-
vadlo, je velmi problematick&. 2 hlediska jeho mnoZstvi p¥edstavuje po ekonomické strénce
vyznamnou poloZku.

I bez ztekucovadla odparek vytékajici ze zahu¥tovaciho systému - odparky obsahuje je&té
znaéné mnoZstvi amind, které tvo¥i odparek plastickym, m&kkym aZ tekutym a tim i velmi obtiZné&
manipulovatelnym. Jeho skladovéni v kovovych obalech je velmi omezené, protoZe odparek je
znadn& korozivnf. V popise vyndlezu k &s. autorskému osvéd&eni &. 250 949 je popsédn zpisob
regenerace m&di z matednych louhdl jejich zpracovénim kapalinovou extrakci za pouZitf{ extrakéni-
ho €inidla nerozpustného v aromatickych uhlovodicich, jako je voda, etylenglykol, glycerin,
monoetanolamin, dietanolamin, a z t&%ké poldrni féze se po odpa¥eni vyloudf kovovd mé&d, kteréd

se izoluje odst¥edénim nebo filtraci.

pP¥edm&tem vynAlezu je zpdsob izolace sm&si oligomerd polyfenylenoxidu s m&di z mate&nych
louhlt po oxidaéni polykondenzaci 2,6-xylenolu katalyzované komplexy m&di a aminy, obsahujici
aromatické uhlovodiky, alkoholy a aminy, p¥i které se matedné louhy zahusti oddestilovénim
lehce t&kavych sloZek a zahu¥té&ny zbytek se extrahuje vodou anebo jednomocnymi &i vicemocnymi
alkoholy a nerozpustnd Z4st obsahujfici oligomery polyfenylenoxidu spolu s kovovou m&di se
izoluje.

Vedle vody lze k extrakci pouZit alkoholy. 2 nich jsou nejvhodn&j$i ty, které tvoii
soudst polymeradnfiho media jako metylalkohol, etylalkohol, lze v8ak i pou%ft etylenglykol,
glycerin a podobn&, které velmi dob¥e extrahuji ze zahudténych zbytkl matednych louht zbytky
neoddestilovanych amind rozkladnych produktd katalyckého systému - mimo kovovou m&d. Tim
se nerozpustny zbytek stdvd velmi dob¥e izolovatelnym odstfed®nim, dekantaci nebo filtract
a manipulovatelnym i po vysufeni na praSkovou formu.

SloZenf matednych louht je pfibliZn&: 35 aZ 50 % objemovych aromaticky uhlovodik,
50 a% 65 % objemovych alkohol, 0,5 a% 4,0 % objemovych voda, 0,2 a% 4,5 % objemovych amin
a 0,05 a% 5 % hmotnostnich chlorid m&dny nebo m&dnaty.
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Vyhodou tohoto postupu je, Ze z takto izolované sm&si oligomerl s kovovou m&di lze m&d
vyextrahovat miner&lnimi kyselinami, nebo rozpu¥tdnim oligomerd v chlorovanych uhlovodicich

ji jako nerdzpustnou &4st izolovat odstfed&nim &i filtraci.

Dal¥{ vyhodou tohoto postupu je, Ze sm&s oligomert s m&di neobsahuje chlor, ktery jinak

brani jejimu zpracovéni v hutich.
v p¥ipad® poufitf metylalkoholu nebo etylalkoholu jako extrakénich &inidel, rozpou$ti
tyto alkoholy oligomery o nejni#¥fch molekuldrnich hmotnostech a tim se umoZiiuje ziskat sm&s

oligomert s podstatné vy33im obsahem kovové m&di.

Destilace ~ zahu¥fovadni matednych louhll se miZe provddé&t na rGznych typech odparek
pracujicich za vakua nebo i bez vakua, kontinudlné& nebo diskontinudlné&.

Vyndlez osvétl{ ndsledujici p¥iklady. % v p¥ikladech jsou objemové.
P¥ {1 klad 1

10 litrd matednych louhd obsahujfc{ 43,4 % toluenu, 54,5 % metylalkoholu, 1,0 % vody,
1,1 % morfolinu a 1,27 g/l dihydrdtu chloridu m&dnatého se destilaci zahusti na objem
140 ml a extrahuje 1 500 ml vody. Ziskd se 50 g ve vod& nerozpustné Cdsti obsahujicf vedle
oligomerd 4,7 g kovové mé&di.

p¥iklad 2

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen misto vody se pouZije stejny objem metylalkoholu.
z1sk4 se 23 g v metylalkoholu nerozpustné &asti, obsahujici vedle oligomerd 4,7 g kovové mé&di.

P¥ {k1lad 3

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen misto vody se pouZije stejny objem etylalkoholu.
72iské4 se 24 g v etylalkoholu nerozpustné &&sti, obsahujfci vedle oligomert 4,7 g kovové m&di.

P¥iklad 4

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen misto vody se pouZije stejny objem etylenglykolu.
zisk4d se 37 g nerozpustné &4sti, obsahujici vedle oligomerd 4,7 g kovové mé&di.

P¥{iklad 5

Postupuje se podle p¥ikladu 2, jen mate&né louhy se zahust{ na objem 170 ml. Ziskd se
20 g v metylalkoholu nerozpustné &&sti, obsahujici 4,7 g kovové mé&di.

PREDMET VYNALEGZU

Zplisob izolace sm&si oligomerd polyfenylenoxidu s médf z mate&nych louhl po oxida&ni
polykondezaci 2,6-xylenolu katalyzované komplexi mé&di s aminy, obsahujici aromatické uhlovodiky,
alkoholy, aminy a alkanolaminy vyznadeny tim, %e matedné louhy se zahusti oddestilovdnim
lehce tdkavych sloZfek a zahu¥t&ny zbytek extrahuje vodou, anebo jednomocnymi &i vicemocnymi
alkoholy a nerozpustnd 3&st obsahujici oligomery polyfenylenoxidu spolu s kovovou m&di se

izoluje.
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