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A taldlmany térgya eljras fenolos polimeriz4ci6s inhi- linedris sebességének 0,125-45 m/6ra értékekre vald
bitort tartalmaz§ sztirol és szdrmazékai mint monomer bedllitdsa mellett. A taldlmany szerinti megoldds 16-
tisztitdsdra alumfnium-oxid részecskét tartalmazo, nyege az, hogy a tisztitdsi miivelet sor4n 0,5-3,0 mm
rogzitett 4gy feletti dtvezetéssel a monomer térsebes- részecskeméret, elénydsen 150270 m%g fajlagos
ségének 0,5-7,5/6ra kozotti értékekre és a monomer feliiletd, gémbalaki aluminium-oxidot haszndlnak.

A leirds terjedelme: 4 oldal
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A taldlmdny tdrgya eljdrds sztirol és szdrmazékai mint
monomerek tiszﬁta’iééra, pontosabban ezen monome-
rekbdl a fenolos inhibitorok eltdvolitdsdra. Ismert,
hogy abbdl a célbdl, hogy ezek a monomerek, példaul
a sztirol, mietil-sztirol, alfa-metil-sztirol, butil-sztirolok
vagy mono- és dibrém-sztirolok, valamint ezek keveré-
kei tarolhat6k és szallithatdk legyenek, 5-50 p. p. m.
koncentraciéban polimerizacids inhibitorokat kell ada-
golni hozzdjuk. A legéltaldnosabban hasznélt inhibitor
a para-terc-butil-pirokatechin (TBC), de vannak mds
inhibitorok is, példdul hidrokinon-monometil-éter, di-
nitro-fenolok €s a pikrinsav. Azonban ezek az inhibito-
rok ronthatjék az elGdllitandé polimer vegyiilet ming-
ségét, ezért néha el6zetesen el kell tdvolitani ezeket a
monomerbdl.

E célra tobb eljards ismert, példdul a kovetkezSk:

i) Monomer desztillicidja abbdl a célbdl, hogy az
inhibitor tartalmat eltavolitsdk (desztillaciés mara-
dékban). Ez az eljards nagyon koltséges a magas
energiafogyasztds és a komplex berendezések hasz-
nalata miatt.
Mosds néatrium-hidroxid vizes oldatdval. Ez az elja-
ras megkoveteli a natrium-hidroxidos mosdst kove-
téen egy intenziv vizes mosds alkalmazdsat azért,
hogy a monomerben még visszamaradt ndtrium-
kloridot eltavolitsdk. Tovadbba rendszerint sziiksé-
ges ezutdn egy végss szritds a maradék nedvesség
elimindldsdra.

ili) A szennyezett monomert dtengedik egy anion cse-
rél6 gyantadgy felett (a gyanta tercier és/vagy kva-
terner termindlis csoportokkal rendelkezhet, mind
szabad, mint s6 formdban; az ilyen eljdrds hatra-
nyai, melyek nagyon gyakoriak, a kdvetkezdk: a
gyantaanyag nagyon révid életd, ha azt s6 forma-
ban hasznéljak, és a kezelt monomer kellemetlen
szagd az amin-vegyiiletek nyomnyi jelenléte kivet-
keztében, ha a gyantat szabad forméban haszn4ljak.
Ismertek olyan tisztitdsi eljardsok is, melyekben a

vinilaromas monomert aluminium-oxid rogzitett 4gyon
vezetik keresztiil. Ezek a kezelések 4ltaldban magas
miiveleti koltséggel jellemezhetSk, melyek nem min-
dig 6sszegyeztethetSk az eljards gazdasdgossagdval az
abszorbens anyag rovid életének kovetkeztében. Ezért
sziikséges gyakran pétolni az dgyat, ami teljes miive-
letsort tesz sziikségessé, ligy mint az anyag 4ltal ab-
szorbedlt monomer eltdvolitdsdt, kiiiritését és a kime-
riilt anyag elszllitdsat, valamint a friss anyag betolté-
sét.

Mind az i)-iii) eljdrdsokat, mind az el6bb emlitett
tisztitasi eljarasokat részletesen ismertetik az 1 386 419
szdmu nagy-britanniai szabadalmi lefrasban.

Abbdl a célbél, hogy az aluminium-oxid életét
meghosszabbitsdk és gy az annak pdétlasat szolgald
miveletek sora csokkenjen, egy nemrég megjelent
publikdci6 (az 57 535/1988 szdmd japan nyilvdnossag-
ra hozatali irat, melynek tartalmét a jelen leirés tartal-
mazza) azt javasolja, hogy a normal térsebességet val-
toztassdk meg, azaz a monomer térsebessége nagyon
alacsony legyen. Megéllapitjdk példdul, hogy az alumi-
nium-oxid hosszabb életét eredményezi, ha a 0,8/6ra
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térsebességet 0,01/6ra térsebességre vagy ennél ki-
sebbre véltoztatjdk. Ennélfogva a tisztitott monomer
nyerhetd mennyisége — az aluminium-oxid egységnyi
tomegére szmitva (vagy egységnyi térfogatdra), mi-
el6tt az aluminium-oxid dezaktivdlédna, jéval maga-
sabb érték. A ,,normdl” térsebességértékek: 0,1-10/6ra.
Azonban ez a mdédszer arra kényszeriti a miiveletet
végz6t, hogy elvégezze a tisztité oszloppal a kompli-
kalt miiveleteket; tovdbbd a tisztitott monomer teljes
mennyisége, mely kinyerhetS az aluminium-oxid dez-
aktivéciés kiiszobértékének eléréséig, nem magas ér-
ték. Az ,alacsony” térsebességgel jellemzett miiveleti
periédusoknél (a 0,1/6ra alattiak) a nem kivénatos ter-
mékek jelenléte megsziinik.

Jelen taldlmany szerint valamennyi miveleti koriil-
mény pontos megvalasztasa lehetSséget nydjt a térse-
besség megvaltoztatdsanak kikeriilésére, alacsony tér-
sebességnél a periGdusok megsziintetésére, tovdbbd
megleps nagy névekedés érhet el a tisztitott monomer
teljes mennyiségében.

A legtigabb értelemben jelen taldlmany targya elja-
rds sztirol és szdrmazékai mint monomerek tisztitdsara,
melyek tartalmaznak fenolos polimerizdcids inhibitort.
Ezen eljdrdsban a szennyezett monomert aluminium-
oxid részecskék rogzitett 4gyara vezetjiikk. Az alumini-
um-oxid részecskék atlagos mérete 0,5-3 mm. A mo-
nomer térsebessége: 0,5-7,5/6ra és a monomer linedris
sebessége 0,125-45, elényssen 1,2-45 m/6. Az térse-
besség alatt a kovetkez ardny értend6:

monomer (m3/(’)ra)
az aluminium-oxid 4ltal betoltott

latsz6lagos térfogat (m3)

W=

ahol a ,latsz6lagos térfogat” az lires tisztité tér (kamra,
edény) térfogatét jelenti (az aluminium-oxid betltése
elétt), mely természetesen kiilonbozik az Al)O; ré-
szecskék igazi (val6di) térfogatatSl. A linedris sebesség
jelenti a monomer térfogatdrama és a tisztit6 tér (kam-
ra) normél része kozti ardnyt. A ,monomer” kifejezés
jelenti mind a monomert egyediil, péld4ul sztirolt, mint
a sztirolnak mds sztirolszdrmazékokkal alkotott keve-
rékeit. Jelen taldlmény szerinti eljdras elényds inhibito-
ra a para-terc-butil-pirokatechin.

A tisztitandé monomer inhibitor tartalma 5-50 p. p.
m. (elénydsen 5-15 p. p. m.). Az aluminium-oxid el§-
nyos fajlagos feliilete 150-270 m%g. A monomer tiszti-
tds4t szolgald berendezések a taldlmany szerint kiilon-
bozé tipusdak lehetnek. Kiemelkedd eredményeket le-
het elérni a tisztitandé monomerek egy fiiggéleges,
hengeres formdjd, az aluminium-oxid rogzitett agyas
toltetével elldtott oszlopba valé adagoldsdval. Az osz-
lop egy bemend nyildssal rendelkezik, elénydsen a
henger aljén. Az aluminium-oxid lehet gémbalaki (a
dorzsolés, kopds kovetkeztében nagyon kicsi a veszte-
ség) vagy granuldtum (szemcsék szabélytalan élekkel).
Az aluminium-oxid élete hosszabb, ha kisebb a ré-
szecskék mérete. Bz az eredmény fiiggetlen a haszndlt
aluminium-oxid form4jatél (goly6, kicsi henger, granu-
l4tum, stb.). Ezt eddig soha nem vizsgaltdk.

A tovébbiakban itt megadott példdk csak illuszt-
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raljdk a taldlmdny szerinti eljérast, de semmiképpen
nem korldtozzék a taldlmdny oltalmi korét. A vizsga-
latokban, a kiiszobértéken tili szakaddst (az abszor-
bens életének vége vagy ,dezaktivacids kiiszobér-
ték”) hagyomanyosan mértiik azért, hogy egybeessen
azzal a ponttal, melyben a kezelt monomerben 16v4
para-terc-butil-pirokatechin 2 p. p. m. értékkel egyen-
16. Ez a hatdrérték joval el6vigyazatosabb (Gvato-
sabb) (sok polimer vegyiilet kovetelményeihez hoz-
zétartoz6 szempont), mint az idézett japan kozzétételi
iratban szerepl§ hatdrérték, ahol ez a kiiszobérték 8 p-
p- m.

1. példa

(Osszehasonlits vizsgdlat)

Aluminium-oxid granuldtumot — kereskedelem-
ben ismert, ,,COMPALOX AN/V-850"-et, amit a
Martinswerk GmbH, Bergheim (Németorsz4g), gyrt,
és amelynek dtlagmérete 5-10 mm — betoltiink egy
25 cm magas, 2,5 cm 4tmérdji fiiggéleges oszlopba.
Ezutdn szobah6mérsékleten (20 °C) 12 p. p. m. para-
terc-butil-pirokatechin tartalmd sztirol monomert en-
gediink 4t rajta 6/6ra térsebességel (linedris sebesség
=1,5 m/6ra). A tisztitds csak 150 térfogat sztirol/l
térfogat Al,O; ardnyban lehetséges 1,04 nap alatt,
azaz id6ben megelGzve a dezaktivdcids kiiszibérté-
ket. Az adatokat és eredményeket az 1. tdblazat mu-
tatja.

2. példa

Az 1. példdban leirtak szerinti koriilmények alatt
hajtottuk végre a vizsgalatot, de 1-3 mm szemcsemé-
retdi aluminium-oxidot alkalmaztunk, melynek keres-
kedelmi neve ,,COMPALOX AN/V-813”, ennek fajla-
gos feliilete 170 m¥/g. A tisztithat6 sztirol mennyisége
Joval nagyobb értékd 12,50 nap alatt (1800 térfogatnyi
sztirol/] térfogatnyi Al,O5).

3. példa

A vizsgdlatot a 2. példaban leirt koriilmények alatt
végeztiik, de a miveletnél 0,5/6ra térsebességet alkal-
maztunk (linedris sebesség = 0,125 m/6ra). A tisztitan-
d6 mennyiség: 4500 térfogatnyi sztirol/l térfogatnyi
Al,O5 375 nap alatt.

4. példa

A vizsgilatot az 1. példaban leirt koriilmények alatt
végeztiik, de a felhasznélt aluminium-oxid 4tlag szem-
csemérete 0,5-2 mm volt és kereskedelmi neve
+COMPALOX AN/V-802”. A tisztitott sztirol mennyi-
sége tObb, mint 2500 térfogatnyi sztirol/l térfogatnyi
aluminium-oxid t&bb, mint 17,36 nap alatt.

5. példa

(Osszehasonlits vizsgdlat)

A vizsgélatokat a 2. példdban lefrt kériilmények
alatt végeztik, de j6éval nagyobb térsebességnél
(14/6ra) (linedris sebesség=3,5 m/6ra). A tisztitott
sztirol mennyisége 1,550 térfogatnyi sztirol/l térfo-
gatnyi aluminium-oxid 4,61 nap alatt.
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6. példa

A 2. példa szerinti aluminium-oxid granulitu-
mot betoltottik a 4,5 cm atmérdjd €s 6 m magas
oszlopba. 10 p. p. m. para-terc-butil-pirokatechin
tartalmd sztirol monomert 7,1/6ra térsebességgel’
adagoltunk az oszlopba (linedris sebesség =
42,6 m/6ra). A tisztithat6 sztirol mennyiség 2200
térfogatnyi sztirol/l térfogatnyi aluminium-oxid
volt 12,91 nap alatt.

7. példa

(dsszehasonlits vizsgdlat)

A 2. példa szerinti aluminium-oxid granuldtumot,
melynek szemcsemérete 1-3 mm, betoltottiik a 4,5 cm
4tmérgji és 3 m magas oszlopba. Ezutan 10 p. p. m.
para-terc-butil-pirokatechint tartalmazé sztirol mono-
mert 14/6ra térsebességgel engedtiink 4t rajta (linedris
sebesség = 42,0 m/6ra). 1250 térfogatnyi sztirol/1 térfo-
gatnyi alumfnium-oxid volt a tisztitott mennyiség 3,72
nap alatt.

8. példa

(Osszehasonlito vizsgdlat)

Gombalakid auminium-oxidot, melynek kereske-
delmi neve ,, ALUMINE-ACTIVEE A 2-5” és Rhone
Poulenc (Franciaorszag) cég gyartmdnya, részecske-
mérete 2-5 mm, betdltiink egy 6 m magas, 4,5 cm
4tmér6ji oszlopba. Ezutdn 9 p. p. m. para-terc-butil-
pirokatechint tartalmazé sztirol monomert 6,4/6ra
térsebességgel adagoltunk az oszlopra (linedris sebes-
ség — 38,4 m/6ra). A betdplalt mennyiség: 1200 térfo-
gatnyi sztirol/l térfogatnyi aluminium-oxid 7,81 nap
alatt.

9. példa

1,5-2,5 mm részecskeméreti és 270 m?/g fajla-
gos feliileti gombalakd aluminium-oxidot, mely-
nek kereskedelmi neve ,,ALUMINE ACTIVEE A
1,5-2,5”, betoltottink 6 m magas, 4,5 cm 4tmérdjd
oszlopba. Ezutdn 6,8/6ra térsebességgel (linedris
sebesség = 40,8 m/6ra) 9 p. p. m. para-terc-butil-pi-
rokatechin tartalmd sztirol monomert tapldltunk be
az oszlopba. 13,4 nap alatt 2200 térfogatnyi szti-
rol/l térfogatnyi aluminium-oxid volt a tisztithaté
mennyiség.

10. példa

(Osszehasonlito vizsgdlat)

6,4 mm szemcseméretd gombalakd aluminium-oxi-
dot, kereskedelmi néven Alcoa H151-et, mely az Alcoa
Chemicals Division (Amerikai Egyesiilt Allamok) cég
gyértmdnya, egy 25 cm magas, 28 mm atmérgjd osz-
lopba t5ltsttiink. Atlagosan 12 p. p. m. parta-terc-butil-
pirokatechint tartalmazé sztirol monomert 4/6ra térse-
bességgel (linedris sebesség = 1,0 m/6ra) tdpldltunk ez-
utdn az oszlopba. 1,56 nap alatt csak 150 térfogatnyi
sztirol/l térfogatnyi aluminium-oxid volt a tisztithaté
mennyiség.

Minden példa adatait és eredményeit az 1. tdblazat
tartalmazza.
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1. tdbldzat
Példa 1(%) 2 3 4 5(%) 6 7(%) 8(*) 9 10(*)
Al,O5 forméja G G G G G G G S S S
AlL,O; 0-¢ (mm?) 5-10 1-3 1-3 0,5-2 1-3 1-3 “1-3 2-5 (1,525 64
oszlop 0-e (cm) 2,3 2,3 2,3 2,3 2,3 4,5 45 45 4,5 2.8
oszlop magasség (m) 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 6 3 6 6 0,25
inhibitor (p. p. m.) 12 12 12 12 12 10 10 9 9 12
térsebesség (6ra™!) 6 6 0,5 6 14 7,1 14 6.4 6,8 4,0
lineéris sebesség (m/6ra)| 1,5 1,5 0,125 1,5 35 42,6 42,0 384 40,8 1,0
tisztitott sztirol t6bb mint
(e et 150 1800 4500 2500 1550 2200 1250 1200 2200 150
dezaktivicids kiiszobér- tobb mint
16k (nap) 1,04 12,50 375 17.36 4,61 12,91 3,72 781 13,48 1,56

G = granuldtum
S = gbmbalakui
(*) 6sszehasonlité

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras fenolos polimerizaciés inhibitort tartalmazé
sztirol és szdrmazékai mint monomer tisztitdsdra alumi-
nium-oxid részecskéket tartalmazé, rogzitett agy felett
dtvezetéssel a monomer térsebességének 0,5-7,5/6ra ko-
z0tt értékekre és a monomer linedris sebességének
0,125-45 m/6ra értékekre val bedllitdisa mellett, az-
zal jellemezve, hogy a ftisztitdsi mivelet sordn 0,5—
3,0 mm részecskeméretii aluminium-oxidot hasznalunk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljdras, azzal jellemezve,
hogy a linedris sebességet 1,2-45 m/6ra értékre allitjuk be.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljirds, az-
zal jellemezve, hogy tisztitandé monomerként sztirolt
hasznélunk.
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4. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljards, az-
zal jellemezve, hogy inhibitorként para-terc-butil-piro-
katechint haszndlunk.

5. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljards, az-
zal jellemezve, hogy az inhibitor mennyiségét 5-50 p.
p- m. értékre allitjuk be.

6. Az 5. igénypont szerinti eljarés, azzal jellemez-
ve, hogy az inhibitor mennyiségét 5-15 p. p. m. értékre
allitjuk be.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eljdras,
azzal jellemezve, hogy 150-270 m?/g fajlagos feliiletil
aluminium-oxidot hasznélunk.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljdrés,

35 azzal jellemezve, hogy gémbalakd aluminium-oxid ré-

szecskéket haszndlunk.

Kiadja az Orszdgos Taldlméanyi Hivatal, Budapest
A kiaddsért felel: dr. Szvoboda-Doménszky Gabriella osztilyvezetd
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