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Vynalez se tfka zplisobu vyroby polyfe-
nylenoxidu oxidatni polykondenzaci 2,6-
-Xylenolu v pfitomnosti katalyz4tord.

Jako katalyzdtoru jsou nejlast§ji pouZiva-
ny komplexni sloueniny médi s dusfkatymi
bézemi. Polymeratni médium tvor{ bud or-
ganickd rozpouStddla polyfenylenoxidu, to
je v pfipad8 homogenni polymerace, nebto
smés rozpou§tddel a srdZedel. V druhém
plipadé sz jednd o sraZeci polymeraci. Pii
tomto zpéisobu dochédzi k precipitaci poly-
meru v prib&hu oxidatni polykondenzace.

PouZitd sm8s srdZedla a rozpouitddla mé
v podstaté dvoji vyznam. Za prvé wmoZiiu-
je pracovat s katalyzdtorem v homogenni
fazi. Za druhé volbou pomd&ru sréZedla ku
rozpoustédlu, lze velmi pchodlng regulo-
vat molekulovou hmotnost vyrabsného po-
lymeru. Jak rozpou$tédel se nejdastsji vy-
uzZivd aromatickych organickych sloudenin,
predeviim benzenu nebo toluenu. Jako sréa-
Zedel se pouZivd zejména alkoholu, piede-
v3im isopropanolu.

Prakticky ve vZech pfipadech preparace
polyfenylenoxidu vykazuje isopropanol ja-
ko srdZedlo oproti jinym alkoholtun Fadu
pfednosti. Tak mnapriklad smdsi isopropa-
molu s aromatickymi rozpoustddly jako je
benzen, toluen, xylen jsou v§bornd rozpous-
teédla velké vétSiny katalytickjch komplexii
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na bdazi sloufenin jednomocné nebo dvoj-
mocné médi s dusikatfmi bazemi. '

Smési se dobfe analyticky kontroluji i
dobfe d&lf na pomé&rng jednoduchych zafi-
zenich.

Ve srovnéni s jinymi alkoholy, vykazuji
polymerace ve smésich obsahujicich isopro-
panol vyssi vytézky. Nyni bylo zjidténo, Ze
zvygeni vytézkh je zplisobeno acetonem, kte-
ry b&hem polymerace vznikd oxidaci malé-
ho podilu isopropanolu. Positivni viiv na vy-
téZek maji kromé acetonu obecnd viechny
latky, obsahujici ketoskupinu. Tak’ napiiklad
zvySuji vytéZek kromé& acetonu etylmety!l-
keton, acetofenon, kaprolaktam a podob-
ne.,

Predm&tem vyndlezu je zplisob vyroby
polyfenylenoxidiu oxidadni polykondenzaci
2,8-xylenolu’ v pfitomnosti katalytickych
komplext aminfl s ionty mé&di ve smdsich
rozpoustédel a srdZedel polyfenylenoxiduy,
pri kterém se oxidatni polykendenzace pro-
vadi v piftomnosti 0,5 aZ 10 hmotnostnich
procent latek, které ve své struktuie majf
ketoskupinu,

MoZnost aplikace ldtek, majici ve své
struktufe ketoskupinu je velmi Siroka.

Prakticky lze tohoto vynélezu pouZit ve
v3ech dosud zndmych postupech polyoxidad-
nl polymerace fenoldl. Latky jsou aktivni
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nejen pfi pouZiti katalytickych komplexd
slougenin jednomocné a ‘dvojmocné médi,
ale.i v piipadé&, ve kterém jsou pouZity ka-
talyzatory na b&zi komplexli manganu.

Zmin&ny Gfinek se dosahuje v pripadé he-
terogenni ale i homogenni polymerace.

Zvyseny vytéZek byl zaznamenan jiZ za
piftomnosti 0,5 hmotnostnich % latek zmi-
n&ného typu. Vyrazny efekt se projevuje pii
koncentracich 1 a¥ 10 hmotnostnich %, op-
timalnd pil 2 aZ 5 hmotnostnich %.

Efekt pridavku ldtek majicich ve své
struktufe ketoskupinu do polymeracni sou-
stavy se mejvyrazné&ji projevuje v oblasti
teplot 15 °C aZ 45 °C.

Ki¥ivka teplotni zdvislosti G€inku t&chto
latek na vyts¥ek méa v této oblasti ploché
maximum a zvySeni vytéZku oproti polyme-
racim bez této skupiny sloudenin je v pri-
mé&ru ni¥si aZ o 5 %.

Popsané typy slouenin je nejlépe prida- -

vat do polymerace soufasné s katalyzatorem
a to v celém mnoZstvi nardz. Uvedené mnoZz-
stvi téchto latek je min&no na celou poly-
meratni nasadu, to je na hmotnost, jakou
mé polymeradni systém po davkovéani viech
komponent. Jsou totiZ zndmé polymeracni
postupy, pii kterych se davkuji z opravneé-
nych divodd ngkteré slozky postupné.

Je v§hodné, aby uvedend koncentrace ak-

tivni latky, obsahujici ve své struktufe ke-
toskupinu nekolisala b8hem reakce. Je-li po-
lymerace realizovéna v barbotdZnim reakto-
ru a pouZita aktivni latka méd mizky bod va-
ru (napfiklad aceton), je nutné optimaini
koncentraci aktivni 1atky udrZovat jejim pii-
davanim do polymera&ni nésady b&hem re-
akce.

Vynélez osvétli méasledujici piiklady. Pro-
centa v piikladech uvédénd jsou hmotnost-
ni.

Priklad 1

Reakéni smés vznikd smisenim 550 ml me-
tanolu, 400 ml toluenu, 81 ml acetonu, 20,4
mililitru morfolinu, 86 g 2,6-xylenolu a 1,56
gramu chloridu médnatého rychlosti 1,5 lit-
ru za minutu. Vyloufeny polyfenylenoxid
byl zfiltrovdn, promyt a vysuSen do kon-
stantni hmotnosti. VaZenim byl zjiStén vy-

tézek 73,16 g, to je 85,6 %. Opakovanim
' pokusu bez pifdavku acetonu bylo ziska-
no 79,4 % polyfenylenoxidu.

Pfiklad 2

Smés vznikld smisenim 20 ml cyklohexyl-
aminu, 86 g 2,6-xylenolu, 600 ml benzenu,
400 ml etanclu, 1,92 g krystalického chlo-
ridu médnatého a 50 g kaprolaktamu byla
zahidta na 50°C a intenzivngd michdna 45
minut v uzavieném reaktoru pod kysliko-
vou atmosférou. Ubytek kysliku v prostoru
nad hladinou kapaliny byl dopliiovdn kys-
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likem a tlak Oz udrZovdn pomoci kapalino-
vého manostatu ma konstantnim tlaku
10,11 . 104N.m~2. '

Vyloufeny polyfenylenoxid byl zfilirovan,
promyt smési benzenu a etanolu G:4 ob-
jemové a vysuSen do konstantni hmotnosti.
Vazenim byl zjiStén vytéZek 74,03 g, to je
86,1 %. :

Opakovdnim pokusu bez pfidavku kapro-
laktamu bylo ziskdno 78,8 % polyfenylen-
oxidu. ' .

Pr¥iklad 3

Do polymera&niho, barbotdZniho reakto-
ru. o objemu 300 ml, temperovaného ma 50
stupiit Celsia bylo postupn&. nadavkovano
100 ml xylenu, 50 m! metanolu, 3 ml mor-
folinu, 0,3 g chloridu mé&dnatého a smés by-
la 11 minut barbotovdna kyslikem. Kyslik
plfed uvedenim do reaktoru byl sycen para-
mi xylenu, metanolu a morfolinu priicho-
dem pfes promyvatku temperovanou na
50°C, maplnénou 200 ml smési téchto la-
tek ve stejném pomé&ru jako v reaktoru.

Ve 12, minut& od po&atku barbotaZe bylo
do této smési pfiddnc 12 ml acetofenonu a
bdhem 14 minut za st&lé intenzivni barbo-

 taZe kyslikem piidan roztok 10 g 2,6-xyle-
nolu v 50 ml smési xylenu s metanolem (v

poméru 2:1 objemové). Po piidéni celého
objemu roztoku xylenolu bylo pokratovéano
daldich 20 minut v barbotdZi kyslikem. Po
této dobd byl vyloufeny polyfenylenoxid
zfiltrovdn, postupn& promyt smési xylenu s
metanolem, metanolem a vysuSen do kon-
stantni hmotnosti. VaZenim byl zjisté€n vy-
tszek 86,7 g, to je 86,7 %.

Opakovéni pokusu bez pFidavku aceto-
fenonu bylo ziskdno 80,2 % polyfenylenoxi-
du.

Priklad 4

Smés 260 ml isopropanolu, 740 ml benze-
nu, 1,72 g krystalického chloridu médnaté-
ho, 18 g benzylaminu, 0,2 g bromu, 100 g
2,6-xylenolu a 30 ml metyletylketonu byla pti
40 °C intenzivnd michéna 38 minut v uzavie-
ném reaktoru pod kyslikovou atmosférou.
Ubytek kysliku v prostoru nad hladinou ka-
paliny byl dopliiovdan Kyslikem a tlak O2
udr¥ovan podobng jako v prikladé 2 na kon-
stantni hodnotd 10,1.104N.m~2

Vyloudeny polyfenylenoxid byl zfiltrovén,
promyt smé&si isopropanolu a benzenu (2,6
ku 7,4 objemov&) a vysuSen do konstantni
hmotnosti.

VaZenim byl zji§tén vytéZek 89,5 g, to je
89,5 % polyfenylenoxidu. '

Opakovanim pokusu bez piidavku metyl-
etylketonu bylo ziskdno 86,1 % polyfeny-
lenoxidu.




229840

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby polyfenylenoxidu oxidadni lyfenylenoxidu vyznaleny tim, Ze oxidadni
polykondenzaci 2,6-xylenclu v pFitomnosti polykondenzace se provadi v plitomnosti
katalytickfch komplext amint s ionty mé- 0,5 aZ 10 hmotnostnich % l4atek, které ve
di ve smé&sich rozpoustédel a sraZedel po- své struktuie majl ketoskupinu,
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