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Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft das Gebiet
der Verfahren zum Gewinnen mindestens einer Mo-
difikationsmittelverbindung und mindestens einer po-
laren organischen Verbindung aus einer Polyarylen-
sulfid-Recycle-Mischung. In der vorliegenden Offen-
barung die mindestens eine polare organische Ver-
bindung als POC bezeichnet und das Polyarylensul-
fid als P(AS) bezeichnet.

Hintergrund der Erfindung

[0002] Die Herstellung von P(AS) fur eine Vielzahl
technischer und kommerzieller Anwendungen ist seit
einiger Zeit bekannt. P(AS) ist zu zahlreichen Artikeln
formbar, einschlieRlich zu Komponenten, Folien und
Fasern, ohne auf diese beschrankt zu sein, und zwar
beispielsweise mit Hilfe der Methoden des Spritzgie-
Rens und Extrusionsformens. Diese Artikel verfigen
Uber einen technischen Nutzen in einer Vielzahl von
Anwendungen, wo Eigenschaften der Warmebestan-
digkeit und chemischen Bestandigkeit angestrebt
werden. Beispielsweise kann P(AS) als ein Material
zum Herstellen von elektrischen und elektronischen
Bauteilen und Autoteilen eingesetzt werden.

[0003] Generell wird P(AS) hergestellt, indem die
Reaktionsteilnehmer kontaktiert werden, umfassend
mindestens eine dihalogenierte aromatische Verbin-
dung, mindestens ein POC, mindestens ein Aus-
gangsmaterial fir Schwefel und mindestens eine Ba-
se, und zwar unter Bedingungen der Polymerisati-
onsreaktion. Die Verbindungen des Modifikationsmit-
tels fur die Molmasse kann zugesetzt werden, um ein
P(AS) mit hoher Molmasse zu erzeugen. Die am
meisten bevorzugte Modifikationsmittelverbindung ist
Natriumacetat aufgrund ihrer Verfigbarkeit und Wirk-
samkeit.

[0004] Es gibt mehrere Probleme in Verbindung mit
der gegenwartigen Synthese von P(AS), die hohe
Produktionskosten bewirken. Erstens werden sowohl
in den Quenchprozessen als auch in den
FlashP(AS)-Prozessen Modifikationsmittel zum Syn-
thetisieren des P(AS) mit hoher Molmasse nur einmal
in dem Prozess eingesetzt und fur den nachfolgen-
den Gebrauch nicht aufgefangen und in den Kreislauf
zurliickgefuihrt. Dieses bedingt hohe Kosten in der
Produktion von P(AS) in Folge der hheren Kosten
von Ausgangsmaterial und Abfallverbringung. Zwei-
tens, Iasst sich das in dem Prozess genutzte POC zu-
riickgewinnen, jedoch oftmals mit hohen Kosten. Bei-
spielsweise wird oftmals n-Hexanol zum Extrahieren
von n-Methyl-2-pyrrolidon (NMP), einem ublichen
POC, eingesetzt. Der Betrieb des Hexanol-Extrakti-
onssystems kann die Verarbeitung von Gewichtsan-
teilen an n-Hexanol zu erzeugtem P(AS) bis zu 30 bis
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40:1 erfordern, was hohe Anlagenkosten und Be-
triebskosten hervorruft.

[0005] Es gibtin der P(AS)-Industrie eine Nachfrage
nach einem wirksamen Verfahren zur Gewinnung der
Modifikationsmittelverbindung und des POC aus ver-
schiedenen Stromen. Die vorliegende Erfindung ge-
wahrt ein solches Verfahren.

Zusammenfassung der Erfindung

[0006] Die vorliegende Erfindung gewahrt ein Ver-
fahren zum Gewinnen mindestens einer Modifikati-
onsmittelverbindung und mindestens eines POC aus
einer Recycle-Mischung.

[0007] Nach der vorliegenden Erfindung wird ein
Verfahren zur Gewinnung mindestens eines POC
und mindestens eines Modifikationsmittels aus einer
P(AS)-Recycle-Mischung gewahrt, welches Verfah-
ren umfasst (oder optional "im Wesentlichen besteht
aus" oder "besteht aus"): Trennen der P(AS)-Recyc-
le-Mischung in einer ersten Trennzone, um Methanol
und eine Recycle-Mischung von Ausgangsmaterial
zu gewinnen, wobei die Recycle-Mischung von Aus-
gangsmaterial das POC und die Modifikationsmittel-
verbindung aufweist.

Detaillierte Beschreibung der Erfindung

[0008] In der vorliegenden Erfindung wird ein Ver-
fahren zur Gewinnung mindestens einer Modifikati-
onsmittelverbindung und mindestens eines POC aus
einer P(AS)-Recycle-Mischung gewahrt.  Die
P(AS)-Recycle-Mischung umfasst Methanol, mindes-
tens eine Modifikationsmittelverbindung und mindes-
tens ein POC. Die P(AS)-Recycle-Mischung wird er-
halten, wenn eine P(AS)-Reaktionsmischung mit Me-
thanol in zahlreichen verschiedenen Prozessen kon-
taktiert wird, die in der vorliegenden Offenbarung
nachfolgend beschrieben werden. Die P(AS)-Reakti-
onsmischungen, die in der vorliegenden Erfindung
verwendbar sind, lassen sich mit Hilfe jeder beliebi-
gen, auf dem Gebiet bekannten Methode erzeugen.
Beispiele fur Reaktionsmischungen, die in der vorlie-
genden Erfindung verwendbar sind, sind solche, wie
sie nach den US-Patentschriften US-P-3 919 177, 4
038 261, 4 038 262, 4 116 947, 4 282 347 und 4 350
810 hergestellt werden.

[0009] Im Allgemeinen werden in der vorliegenden
Erfindung verwendbare P(AS)-Reaktionsmischun-
gen hergestellt durch Kontaktieren einer halogenier-
ten aromatischen Verbindung, mindestens eines
POC, mindestens eines Ausgangsmaterials fir
Schwefel, mindestens einer Base und mindestens ei-
ner Modifikationsmittelverbindung unter Bedingun-
gen der Polymerisationsreaktion, um hochmolekula-
res P(AS) zu erzeugen. Die Verwendung von Modifi-
kationsmittelverbindungen in der Herstellung von
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hochmolekularem P(AS) wurde in der US-P-5 334
701 offenbart.

[0010] Der hierin verwendete Begriff "hochmoleku-
lar" oder "hochmolekulares P(AS)" bedeutet, dass
alle P(AS)-Molekule hohe relative Molekilmassen
haben, die ausreichend hoch sind, um kommerziell
erstrebenswert zu sein und in einem unvernetzten
Zustand verwendbar sind. In der Regel ist der
Schmelzflussindex von hochmolekularem P(AS) klei-
ner als etwa 3.000 g/10 min. Der hierin verwendete
Begriff "niedermolekular" oder "niedermolekulares
P(AS)" bedeutet, dass alle P(AS)-Molekile uUber rela-
tive Molekulmassen verfugen, die zu klein sind, um
kommerziell erstrebenswert zu sein und die dadurch
in einem unvernetzten Zustand nicht verwendbar
sind. Im Allgemeinen ist der Schmelzflussindex eines
niedermolekularen P(AS) grofer als etwa 3.000 g/10
min.

[0011] Halogenierte aromatische Verbindungen, die
fur die Erzeugung von in der vorliegenden Erfindung
verwendbaren Reaktionsmischungen geeignet sind,
lassen sich durch die folgende Formel darstellen:

XOX

worin X ein Halogen ist und R ist ausgewahlt aus der
Gruppe, bestehend aus Wasserstoff, Halogenen, und
Alkyl, Cycloalkyl, Aryl, Alkylaryl und Arylalkyl-Resten
mit etwa 6 bis etwa 24 Kohlenstoffatomen. Beispiel-
hafte halogenierte aromatische Verbindungen schlie-
Ren die Folgenden ein, ohne auf diese beschrankt zu
sein: p-Dichlorbenzol (DCB), p-Dibrombenzol, p-Di-
iodbenzol, 1-Chlor-4-brombenzol, 1-Chlor-4-iodben-
zol, 1-Brom-4-iodbenzol, 2,5-Dichlortoluol, 2,5-Di-
chlor-p-xylol, 1-Ethyl-4-isopropyl-2,5-dibrombenzol,
1,2,4,5-Tetramethyl-3,6-dichlorbenzol, 1-Butyl-4-cyc-
lohexyl-2,5-dibrombenzol, 1-Hexyl-3-dode-
cyl-2,5-dichlobenzol,  1-Octadecyl-2,4-diiodbenzol,
1-Chlor-2-phenyl-4-brombenzol, 1,4-Diiod-2-p-tolyl-
benzol, 1,4-Dibrom-2-benzylbenzol, 1-Octyl-4-(3-me-
thylcyclopentyl)-2,5-dichlorbenzol und Mischungen
davon. Die bevorzugte halogenierte aromatische
Verbindung zur Erzeugung der Reaktionsmischung
ist DCB, was auf die Verfiigbarkeit, leichte Anwend-
barkeit und hohe Produktivitat der Polymerisation zu-
ruckzufuhren ist.

[0012] Es muss mindestens eines POC zum Einsatz
gelangen, um die Reaktionsmischung zu erzeugen.
Beispielhafte POC's schliefsen die Folgenden ein,
ohne auf diese beschrankt zu sein: cyclische oder
acyclische organische Amide mit etwa 1 bis etwa 10
Kohlenstoffatomen pro Molekiil. Beispielhafte POC's
sind ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus:
Formamid, Acetamid, N-Methylformamid, N,N-Dime-
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thylformamid, N,N-Dimethylacetamid, N-Ethylpropio-
namid, N,N-Dipropylbutyramid, 2-Pyrrolidon, N-Me-
thyl-2-pyrrolidon (NMP), e¢-Caprolactam, N-Me-
thyl-e-caprolactam, N,N'-Ethylendi-2-pyrrolidon, He-
xamethylphosphoramid, Tetramethylharnstoff und
Mischungen davon. Das bevorzugte POC zur Ver-
wendung in der Herstellung der Reaktionsmischung
ist NMP, was auf die Verfugbarkeit und leichte An-
wendbarkeit zurlckzufthren ist.

[0013] Zur Herstellung der Reaktionsmischung
kann jedes beliebige geeignete Ausgangsmaterial fur
Schwefel verwendet werden. Beispielhafte Aus-
gangsmaterialien fur Schwefel sind ausgewahlt aus
der Gruppe, bestehend aus: Thiosulfaten, substitu-
ierten und unsubstituierten Thioharnstoffen, cycli-
schen und acyclischen Thioamiden, Thiocarbama-
ten, Thiocarbonaten, Trithiocarbonaten, organischen
Schwefel enthaltenden Verbindungen, die ausge-
wahlt sind aus Mercaptanen, Mercaptiden und Sulfi-
den, Hydrogensulfid, Phosphorpentasulfid, Kohlen-
stoffdisulfiden und Kohlenstoffoxysulfiden sowie Al-
kalimetallsulfiden und -hydrogensulfiden und Mi-
schungen davon. In der Regel wird die Verwendung
eines Alkalimetallbisulfids als Ausgangsmaterial fur
Schwefel bevorzugt, worin das Alkalimetall ausge-
wahlt ist aus der Gruppe, bestehend aus Natrium,
Kalium, Lithium, Rubidium und Céasium, was auf die
Verfugbarkeit und leichte Anwendung zurtckzufiih-
ren ist. Das bevorzugte Alkalimetallbisulfid ist Natri-
umhydrogensulfid (NaSH), was auf die Verflugbarkeit
und geringen Kosten zurtickzuflihren ist.

[0014] Geeignete Basen zur Erzeugung der Reakti-
onsmischung sind Alkalimetallhydroxide, die ausge-
wahlt sind aus der Gruppe, bestehend aus Lithiumhy-
droxid, Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Rubidium-
hydroxid, Casiumhydroxid und Mischungen davon.
Nach Erfordernis kann die Base in situ durch Reakti-
on des entsprechenden Oxids mit Wasser erzeugt
werden. Die bevorzugte Base ist Natriumhydroxid
(NaOH), was auf die Verfugbarkeit und leichte An-
wendbarkeit zurtickzufihren ist. Zur Herstellung der
Reaktionsmischung wird mindestens eine Modifikati-
onsmittelverbindung eingesetzt. Die Modifikations-
mittelverbindung wird ausgewahlt aus der Gruppe,
bestehend aus Alkalimetallcarboxylaten, Alkalime-
tallhalogeniden, die in POC, Wasser und Mischungen
davon |6slich sind.

[0015] Alkalimetallcarboxylate als Modifikationsmit-
telverbindungen lassen sich mit Hilfe der Formel
R'-COOM, worin R' der Modifikationsmittelverbin-
dung ein Hydrocarbyl-Rest mit 1 bis etwa 20 Kohlen-
stoffatomen ist und ausgewahlt ist aus der Gruppe,
bestehend aus Alkyl, Cycloalkyl und Aryl sowie Kom-
binationen davon, wie beispielsweise Alkylaryl, Alkyl-
cycloalkyl, Cycloalkylalkyl, Arylalkyl, Arylcycloalkyl,
Alkylarylalkyl und Alkylcycloalkylalkyl; und M ist ein
Alkalimetall, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend
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aus Lithium, Natrium, Kalium, Rubidium und Casium.
Um zu einer wirksameren Polymerisationsreaktion zu
gelangen, ist R® vorzugsweise ein Alkyl-Rest mit 1 bis
etwa 6 Kohlenstoffatomen oder ein Phenyl-Rest und
M ist Lithium oder Natrium. Nach Erfordernis kann
das Alkalimetallcarboxylat als Modifikationsmittelver-
bindung als ein Hydrat oder als eine Lésung oder Dis-
persion in Wasser eingesetzt werden. Nach Erforder-
nis kann die Alkalimetallcarboxylat-Modifikationsmit-
telverbindung in situ mit Hilfe einer Reaktion der ent-
sprechenden Carbonsaure und eines Alkalimetallhy-
droxids oder -carbonats erzeugt werden.

[0016] Geeignete Alkalimetallcarboxylat-Modifikati-
onsmittelverbindungen, die zur Erzeugung der Reak-
tionsmischungen eingesetzt werden kénnen, werden
ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Lithium-
acetat, Natriumacetat, Kaliumacetat, Lithiumpropio-
nat, Natriumpropionat, Lithium-2-methylpropionat,
Rubidiumbutyrat, Lithiumvalerat, Natriumvalerat, Ca-
siumhexanoat, Lithiumheptanoat, Lithium-2-methy-
loctanoat, Kaliumdodecanoat, Rubidium-4-ethyltetra-
decanoat, Natriumoctadecanoat, Natrium-heneico-
sanoat, Lithiumcyclohexancarboxylat, Casiumcyclo-
dodecancarboxylat, Natrium-3-methyl-cyclopentan-
carboxylat, Kaliumcyclohexylacetat, Kaliumbenzoat,
Lithiumbenzoat, Natriumbenzoat, Kalium-m-toluat,
Lithiumphenylacetat, Natrium-4-phenylcyclohexan-
carboxylat, Kalium-p-tolylacetat, Lithium-4-ethylcyc-
lohexylacetat und Mischungen davon. Die bevorzug-
te Alkalimetallcarboxylat-Modifikationsmittelverbin-
dung zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung
ist Natriumacetat (NaOAc), was auf die Verfugbar-
keit, geringen Kosten und Wirksamkeit zuriickzufiih-
ren ist.

[0017] Alkalimetallhalogenid-Modifikationsmittelver-
bindungen, die in der vorliegenden Erfindung ver-
wendbar sind, sind solche, die in dem POC I8slich
sind oder in einer Mischung des POC und einer an-
deren Modifikationsmittelverbindung l6slich gemacht
werden kdnnen. Beispielsweise kann Lithiumchlorid
als die Modifikationsmittelverbindung verwendbar
sein, da es in bestimmten POC's I6slich ist, wie bei-
spielsweise NMP.

[0018] Beim Abbruch der Polymerisationsreaktion
weist die Reaktionsmischung hochmolekulares
P(AS), niedermolekulares P(AS), cyclische und line-
are P(AS)-Oligomere, mindestens ein POC, mindes-
tens eine Modifikationsmittelverbindung und ein Al-
kalimetall-Nebenprodukt sowie Wasser auf. Die Re-
aktionsmischung liegt bei Reaktionstemperaturen im
Wesentlichen in flissiger Form vor. Alkalimetallhalo-
genid als Nebenprodukt liegt als ein Niederschlag
VOr.

[0019] Die erste Trennzone kann alle auf dem Ge-
biet bekannten Mittel zum Trennen der Reaktionsmi-
schung aufweisen. Vorzugsweise wird bei ausrei-
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chenden Temperaturen und Dricken eine Fraktio-
niersaule eingesetzt, um die Riickgewinnung von im
Wesentlichen samtlichem Methanol in nur einem
Strom zu ermdglichen und die Gewinnung der Recy-
cle-Mischung des Ausgangsmaterials in einem ande-
ren Strom zu ermdéglichen. Sowohl das Methanol als
auch die Recycle-Mischung fur das Ausgangsmateri-
al kénnen wiederverwendet werden.

[0020] Die Entfernung von im Wesentlichen samtli-
chem Methanol aus der Recycle-Mischung kann
dazu fuhren, dass die Modifikationsmittelverbindung
ausfallt. Da beispielsweise Natriumacetat in NMP
nicht ausreichend I6slich ist, kann das Natriumacetat
ausfallen, wenn das Methanol entfernt wird. Das
Trennen wird in Gegenwart von Wasser ausgefihrt,
damit die Modifikationsmittelverbindung eine Lésung
mit Wasser und dem POC eingeht, so dass die L6-
sung leichter verarbeitet werden kann. In der Regel
werden 2 bis 10 Mol Wasser pro Mol Modifikations-
mittelverbindung zugesetzt, um die Lésung in hin-
langlicher Weise zu erzeugen. Vorzugsweise werden
3 bis 8 Mol Wasser pro Mol Modifikationsmittelverbin-
dung zugesetzt und am meisten bevorzugt 4 Mol bis
6 Mol Wasser pro Mol Modifikationsmittelverbindung
zugesetzt, um die Losung in hinlanglicher Weise zu
erzeugen.

[0021] In einer ersten Ausfiihrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird ein Verfahren zur Erzeugung
einer P(AS)-Recycle-Mischung durch Kontaktieren
von Methanol mit einem Quenchprozess-Reaktions-
gemisch gewahrt, das hochmolekulares P(AS) auf-
weist, niedermolekulares P(AS), cyclische und linea-
re P(AS)-Oligomere, mindestens ein POC, mindes-
tens eines Modifikationsmittelverbindung und ein Al-
kalimetallhalogenid als Nebenprodukt. In einem
Quenchprozess wird die Reaktionsmischung bis zu
einer Temperatur unterhalb von etwa 240°C und be-
vorzugt bis zu einer Temperatur im Bereich von 100°
bis 240°C gekuhlt. Der Quench-Gewinnungsprozess
wurde in der US-P-5 128 445 offenbart.

[0022] Der erste Schritt der ersten Ausfiihrungsform
umfasst das Kontaktieren des Quenchprozess-Reak-
tionsgemisches mit Methanol, um eine an Methanol
reiche Quenchprozessmischung zu erzeugen. Me-
thanol muss zur Anwendung gelangen, um den tUber-
wiegenden Teil des POC und der Modifikationsmittel-
verbindung aus dem Quenchprozess-Reaktionsge-
misch zu entfernen.

[0023] Im Allgemeinen wird das Quenchpro-
zess-Reaktionsgemisch mit Methanol bei einer aus-
reichenden Temperatur kontaktiert, um den Uberwie-
genden Teil der Modifikationsmittelverbindung und
des POC zu entfernen. Vorzugsweise wird das Quen-
chprozess-Reaktionsgemisch mit Methanol bei einer
Temperatur im Bereich von etwa 20° bis etwa 50°C
kontaktiert. In diesem Temperaturbereich sind die
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Verluste an Methanol auf ein Minimum herabgesetzt.
Im Allgemeinen betragt der Gewichtsanteil von Me-
thanol zu P(AS) 1:5 bis 15:1 und wird zur Gewinnung
der Modifikationsmittelverbindung und des POC ver-
wendet. Vorzugsweise werden Gewichtsmengen im
Bereich von 7 bis 11:1 verwendet und am meisten be-
vorzugt Gewichtsmengen im Bereich von 8 bis 10:1
Methanol zu P(AS). Die bevorzugten Bereiche sind
so eingerichtet, dass die Modifikationsmittelverbin-
dung und das POC aus dem Quenchprozess-Reakti-
onsgemisch wirtschaftlich und ausreichend entfernt
werden.

[0024] Im Allgemeinen wird das Quenchpro-
zess-Reaktionsgemisch mit Methanol ausreichend
oft kontaktiert, um den GUberwiegenden Anteil der Mo-
difikationsmittelverbindung und des POC ausrei-
chend zu entfernen. Vorzugsweise wird das Quench-
prozess-Reaktionsgemisch mit Methanol in mindes-
tens 3 Wiederholungen kontaktiert. Das Quenchpro-
zess-Reaktionsgemisch kann mit Methanol nach je-
dem beliebigen, auf dem Gebiet bekannten Verfah-
ren kontaktiert werden. Beispielsweise kénnen Me-
thoden der Gegenstromwasche zum Einsatz gelan-
gen. Bei der Gegenstromwasche stromt das Quench-
prozess-Reaktionsgemisch in die eine Richtung und
das Methanol strémt in die entgegengesetzte Rich-
tung.

[0025] Der zweite Schritt der ersten Ausflihrungs-
form der vorliegenden Erfindung umfasst das Abtren-
nen des an Methanol reichen Quenchprozessgemi-
sches, um ein hochmolekulares P(AS)-Produkt, eine
Recycle-Mischung und wahlweise einen niedermole-
kularen P(AS)-Strom zu erzeugen. Die Recycle-Mi-
schung weist Methanol, POC und die Modifikations-
mittelverbindung  auf.  Der  niedermolekulare
P(AS)-Strom umfasst niedermolekulares P(AS) und
cyclische und lineare P(AS)-Oligomere.

[0026] Die Abtrennung kann mit Hilfe jedes beliebi-
gen, auf dem Gebiet bekannten Verfahrens erfolgen,
beispielsweise kénnen in ein solches Verfahren ein
Sieben, Zentrifugation und Filtration einbezogen
sein, ohne auf diese beschrankt zu sein.

[0027] Das hochmolekulare P(AS)-Produkt kann mit
Wasser kontaktiert werden, um ein mit Wasser gewa-
schenes hochmolekulares P(AS)-Produkt und ein Al-
kalimetallhalogenid als Nebenproduktstrom zu er-
zeugen. Der Alkalimetallhalogenid-Nebenprodukt-
strom weist Wasser auf, Methanol und Alkalimetall-
halogenid als Nebenprodukt. Das mit Wasser gewa-
schene hochmolekulare P(AS)-Produkt und das Al-
kalimetallhalogenid-Nebenprodukt werden sodann
mit Hilfe jedes beliebigen, auf dem Gebiet bekannten
Verfahrens getrennt. Beispielsweise kdnnen in ein
solches Verfahren Zentrifugation und Filtration einbe-
zogen sein, ohne auf diese beschrankt zu sein.
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[0028] Das in der vorliegenden Erfindung erhaltene
hochmolekulare P(AS)-Produkt kann mit zahlreichen
Additiven gemischt werden. Ubliche Additive schlie-
Ren die Folgenden ein, ohne auf diese beschrankt zu
sein: anorganische Fullstoffe (z.B. Glasfaser, Car-
bonfaser, Titandioxid, Calciumcarbonat, usw.), Antio-
xidantien, Warmestabilisatoren, UV-Absorptionsmit-
tel, Farbmittel und Mischungen davon.

[0029] Nach Erfordernis kbnnen auch andere Poly-
mere zugesetzt werden, wie beispielsweise: Polya-
mid-, Polysulfon-, Polycarbonat-, Polyethersulfon-,
Polyethylenterephthalat-, Polybutylenterephthalat-,
Polyethylen-, Polypropylen-, Polytetrafluorethylen-,
Polyetherester-Elastomere und Polyetheramid-Elas-
tomere.

[0030] Nach Erfordernis kann das hochmolekulare
P(AS)-Produkt auch bei Temperaturen bis zu etwa
480°C durch Erhitzen vernetzt werden, um vernetzte
Produkte mit verbesserten Eigenschaften und hoher
Warmestabilitat und guter chemischer Bestandigkeit
zu schaffen.

[0031] Die Recycle-Mischung wird sodann in der
ersten Trennzone abgetrennt, wie vorstehend disku-
tiert wurde.

[0032] Der Alkalimetallhalogenid-Nebenprodukt-
strom kann in einer zweiten Trennzone abgetrennt
werden, um Methanol und einen Salzlaugestrom zu
erzeugen, wobei der Salzlaugestrom Wasser auf-
weist und Alkalimetallhalogenid-Nebenprodukt. Die
zweite Trennzone kann alle beliebigen, auf dem Ge-
biet bekannten Mittel zum Abtrennen des Alkalime-
tallhalogenid-Nebenproduktstroms aufweisen. Vor-
zugsweise wird eine Fraktioniersaule bei ausreichen-
den Temperaturen und Driicken eingesetzt, um die
Ruckgewinnung von Methanol in dem einen Strom
und der zuriickzugewinnenden Salzlauge in einem
anderen Strom zu ermdglichen. Das Methanol kann
wiederverwendet werden.

[0033] In einer zweiten Ausflihrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird ein anderes Verfahren zur Er-
zeugung der P(AS)-Recycle-Mischung gewahrt. Der
erste Schritt der zweiten Ausfuhrungsform umfasst
ein Kontaktieren des Quenchprozess-Reaktionsge-
misches mit mindestens einem POC bei einer ausrei-
chenden Temperatur, um im Wesentlichen das ge-
samte niedermolekulare P(AS) und cyclische und li-
neare Oligomere aufzulésen, um eine an POC ange-
reicherte Quenchprozess-Mischung zu erzeugen.

[0034] Das POC kann jedes beliebige POC sein,
wie in der vorliegenden Offenbarung bereits diskutiert
wurde, und ist bevorzugt NMP, was auf dessen Ver-
fugbarkeit und leichte Anwendbarkeit zurlickzufiihren
ist. Im Allgemeinen befindet sich das POC bei einer
Temperatur im Bereich von etwa 100° bis etwa
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220°C. Vorzugsweise befindet sich das POC bei ei-
ner Temperatur im Bereich von etwa 135° bis etwa
200°C und am meisten bevorzugt 150° bis 175°C.
Bei Temperaturen unterhalb von etwa 135°C ist die
Loslichkeit von niedermolekularem P(AS) in POC
deutlich niedriger. Bei Temperaturen oberhalb von
200°C kann, sofern NMP als das POC zur Anwen-
dung gelangt, der Dampfdruck von NMP erforderlich
machen, dass das Kontaktieren in einem Druckbe-
halter ausgefihrt wird. Je héher die Temperatur des
Kontaktierens der Reaktionsmischung mit dem POC
ist, um so groler ist die Menge an niedermolekula-
rem P(AS) und linearen und cyclischen Oligomeren,
die aus der Reaktionsmischung entfernt werden kon-
nen.

[0035] Vorzugsweise kann ausreichend POC im
Verlaufe des Kontaktierens zur Erzeugung einer an
POC reichen Mischung zugesetzt werden, das das
niedermolekulare P(AS) und die linearen und cycli-
schen Oligomere in angemessener Weise auflost.
Dieses ermdglicht die Entfernung von im Wesentli-
chen von dem gesamten niedermolekularen P(AS)
und linearen cyclischen Oligomeren aus dem Quen-
chprozess-Reaktionsgemisch und damit die Erzeu-
gung eines hochmolekularen P(AS)-Produktes mit
hoher Reinheit. Zu einer ausreichenden Entfernung
werden vorzugsweise etwa 2 bis etwa 7 Mol POC pro
Mol P(AS) zugesetzt. Am meisten bevorzugt werden
3 bis 6 Mol POC pro Mol P(AS) verwendet.

[0036] Im Allgemeinen wird das Quenchpro-
zess-Reaktionsgemisch mit dem POC bei einer aus-
reichenden Temperatur kontaktiert, um im Wesentli-
chen das gesamte niedermolekulare P(AS) und die
cyclischen und linearen Oligomere aufzulésen. Das
Quenchprozess-Reaktionsgemisch kann mit dem
POC mehrere Male kontaktiert werden, um noch wei-
ter niedermolekulares P(AS) und lineare und cycli-
sche Oligomere zu entfernen.

[0037] Die Kontaktzeiten zwischen dem Quench-
prozess-Reaktionsgemisch und dem POC sollten
ausreichend sein, um im Wesentlichen das gesamte
niedermolekulare P(AS) und die cyclischen und line-
aren Oligomere aufzulésen. Es konnen Kontaktzei-
ten bis herab zu 1 min ausreichend sein, um nieder-
molekulares P(AS) und lineare und cyclische Oligo-
mere aus dem Quenchprozess-Reaktionsgemisch
abzutrennen.

[0038] Der zweite Schritt der zweiten Ausfihrungs-
form umfasst das Abtrennen des an POC reichen
Quenchprozessgemisches, um einen festen Quen-
chprozessstrom und einen flissigen Quenchpro-
zessstrom zu erzeugen. Der feste Quenchprozess-
strom liegt in einer im Wesentlichen festen Form vor
und weist das hochmolekulare P(AS), das POC, die
Modifikationsmittelverbindung und das Alkalimetall-
halogenid-Nebenprodukt auf. Das hochmolekulare
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P(AS) liegtim Wesentlichen in einer granularen Form
vor. Der flissige Quenchprozessstrom liegt in einer
im Wesentlichen flissigen Form vor und weist das
POC auf, die Modifikationsmittelverbindung und im
Wesentlichen das gesamte niedermolekulare P(AS)
und cyclische und lineare P(AS)-Oligomere. Das nie-
dermolekulare P(AS) liegt in Form fein verteilter Fest-
stoffe vor.

[0039] Die Abtrennung sollte bei einer Temperatur
ahnlich denjenigen Temperaturen abgeschlossen
werden, bei denen das POC mit dem Quenchpro-
zess-Reaktionsgemisch kontaktiert wird. Wenn das
an POC reiche Quenchprozessgemisch gekuhlt ist,
kénnen das niedermolekulare P(AS) und lineare und
cyclische Oligomere auf dem hochmolekularen
P(AS)-Produkt ausfallen, wodurch der Wirkungsgrad
der Entfernung herabgesetzt wird. Diese Abtrennung
kann mit Hilfe jedes beliebigen, auf dem Gebiet be-
kannten Verfahrens erreicht werden. Beispielsweise
kann ein Sieben zum Einsatz gelangen.

[0040] Der dritte Schritt der zweiten Ausflihrungs-
form umfasst das Kontaktieren des festen Ab-
schreckprozesstromes mit Methanol, um ein an Me-
thanol reiches Abschreckprozess-P(AS)-Produktge-
mischt zu erzeugen. Methanol muss zur Entfernung
des Uberwiegenden Teils des POC und der Modifika-
tionsmittelverbindung aus dem festen Quenchpro-
zessstrom verwendet werden.

[0041] Im Allgemeinen wird der feste Quenchpro-
zessstrom mit Methanol bei einer ausreichenden
Temperatur kontaktiert, um den Uberwiegenden Teil
der Modifikationsmittelverbindung und des POC zu
entfernen. Vorzugsweise wird der feste Quenchpro-
zessstrom mit Methanol bei einer Temperatur im Be-
reich von etwa 20° bis etwa 50°C kontaktiert. In die-
sem Temperaturbereich sind die Methanolverluste
auf ein Minimum reduziert. Im Allgemeinen werden
Gewichtsanteile an Methanol zu P(AS) von 1:5 bis
15:1 verwendet, um die Modifikationsmittelverbin-
dung und das POC zu gewinnen. Vorzugsweise wer-
den Gewichtsmengen im Bereich von 7 bis 11:1 Me-
thanol zu P(AS) verwendet und am meisten bevor-
zugt Gewichtsmengen im Bereich von 8 bis 10:1 Me-
thanol zu P(AS) verwendet. Die bevorzugten Berei-
che sind so eingerichtet, dass die Modifikationsmittel-
verbindung und das POC ausreichend und wirt-
schaftlich aus dem festen Quenchprozessstrom ab-
getrennt werden.

[0042] Im Allgemeinen wird der feste Quenchpro-
zessstrom mit Methanol ausreichend oft kontaktiert,
um den Uberwiegenden Teil der Modifikationsmittel-
verbindung und des POC in angemessener Weise zu
entfernen. Vorzugsweise wird der feste Quenchpro-
zessstrom mit Methanol in mindestens 3 Wiederho-
lungen kontaktiert. Der feste Quenchprozessstrom
kann mit Methanol mit Hilfe jeder beliebigen, auf dem
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Gebiet bekannten Methode kontaktiert werden. Bei-
spielsweise kdénnen Methoden der Gegenstromwa-
sche zum Einsatz gelangen. In der Gegenstromwa-
sche stromt der feste Quenchprozessstrom in die
eine Richtung und das Methanol strémt in die entge-
gengesetzte Richtung.

[0043] Der vierte Schritt der zweiten Ausfuhrungs-
form umfasst das Abtrennen des an Methanol ange-
reicherten Quenchprozess-P(AS)-Produktgemi-
sches, um ein hochmolekulares P(AS)-Produkt und
eine Recycle-Mischung zu erzeugen. Die Recyc-
le-Mischung weist Methanol, POC und Modifikations-
mittelverbindung auf.

[0044] Die Recycle-Mischung kann in der ersten
Trennzone abgetrennt werden, wie in der vorliegen-
den Offenbarung bereits diskutiert wurde.

[0045] Das hochmolekulare P(AS)-Produkt kann mit
Wasser kontaktiert werden, um ein mit Wasser gewa-
schenes hochmolekulares P(AS)-Produkt und einen
Alkalimetallhalogenid-Nebenproduktstrom zu erzeu-
gen. Der Alkalimetallhalogenid-Nebenproduktstrom
kann in der zweiten Trennzone behandelt werden,
wie in der vorliegenden Offenbarung vorstehend dis-
kutiert wurde.

[0046] In einer dritten Ausfiuhrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird ein anderes Verfahren zum
Erzeugen der P(AS)-Recycle-Mischung gewahrt. Der
erste Schritt der dritten Ausfuhrungsform umfasst
das Kontaktieren eines flussigen Quenchprodukt-
stroms mit Methanol, um ein an Methanol angerei-
chertes niedermolekulares P(AS)-Quenchprozess-
gemisch zu erzeugen. Es kénnen die gleichen Bedin-
gungen zur Anwendung gelangen, wie sie beim Kon-
taktieren des festen Quenchprozessstroms mit Me-
thanol angewandt wurden.

[0047] Der zweite Schritt der dritten Ausflihrungs-
form umfasst das Abtrennen des an Methanol ange-
reicherten niedermolekularen P(AS)-Quenchpro-
zessgemisches, um  ein  niedermolekulares
P(AS)-Produkt und die P(AS)-Recycle-Mischung zu
erzeugen. Die P(AS)-Recycle-Mischung weist das
Methanol auf, POC und Modifikationsmittelverbin-
dung. Das niedermolekulare P(AS)-Produkt weist
das niedermolekulare P(AS) und cyclische und linea-
re P(AS)-Oligomere auf. Die Abtrennung kann mit
Hilfe jedes beliebigen, auf dem Gebiet bekannten
Verfahrens ausgefuhrt werden. Beispielsweise kon-
nen in derartige Verfahren eine Zentrifugation und Fil-
tration einbezogen sein, ohne auf diese beschrankt
zu sein.

[0048] Die Recycle-Mischung kann in der ersten
Trennzone abgetrennt werden, wie in der vorliegen-
den Erfindung bereits diskutiert wurde.
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[0049] Das niedermolekulare P(AS)-Produkt kann
mit Wasser kontaktiert werden, um ein mit Wasser
gewaschenes niedermolekulares P(AS)-Produkt und
einen Alkalimetallhalogenid-Nebenproduktstrom zu
erzeugen. Der Alkalimetallhalogenid-Nebenprodukt-
strom kann in der zweiten Trennzone behandelt wer-
den, wie in der vorliegenden Erfindung bereits disku-
tiert wurde.

[0050] In einer vierten Ausfliihrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird ein Verfahren zum Erzeugen
der P(AS)-Recycle-Mischung aus dem Kontaktieren
eines Flashprozess-Reaktionsgemisches mit Metha-
nol gewahrt. In einem Flash-Gewinnungsprozess
wird das Reaktionsgemisch einer Niederdruckver-
dampfung unterworfen, um den Uberwiegenden Teil
des POC zu entfernen. Nach Erfordernis kann das
POC zur nachfolgenden Polymerisation nach Kon-
densation in den Kreislauf zuriickgefuhrt werden.
Nach der Flash-Gewinnung wird ein Flashpro-
zess-Reaktionsgemisch erzeugt, das hochmolekula-
res P(AS) aufweist, niedermolekulares P(AS), cycli-
sche und lineare P(AS)-Oligomere, Alkalimetallhalo-
genid-Nebenprodukt, Modifikationsmittelverbindung
und POC.

[0051] Die beim Flash-Gewinnungsprozess zum
Einsatz gelangenden Bedingungen kdnnen erheblich
schwanken, jedoch kdnnen vorzugsweise verminder-
te Dricke zum Einsatz gelangen. Im Allgemeinen
sollte der Druck in dem Flash-Gewinnungsprozess
ausreichend sein, um etwa 30% bis etwa 90% des
POC zu verdampfen, wobei im typischen Fall eine
Druckminderung von naherungsweise 1,48 MPa
(200 psig) Uberdruck erforderlich ist. Es kénnen Drii-
cke bis herab zu 101,62 kPa (0,05 psig) Uberdruck
zum Einsatz gelangen, obgleich der Druck in der Re-
gel nicht unterhalb von 108,2 kPa (1 psig) Uberdruck
liegt. Die Temperaturen des Reaktionsgemisches
aus dem Reaktor liegen gewohnlich im Bereich von
etwa 200° bis etwa 325°C. Temperaturen in einem
Flash-Gewinnungskessel nach Druckminderung lie-
gen im Allgemeinen im Bereich von etwa 90° bis etwa
200°C in Abhangigkeit von dem Druck im Flash-Ge-
winnungskessel.

[0052] Es sind zahlreiche Verfahren zur Flash-Ge-
winnung von P(AS) auf dem Gebiet bekannt, ein-
schlielich die US-P-3 478 000 und 3 956 060.

[0053] Der erste Schritt der vierten Ausflihrungs-
form umfasst das Kontaktieren des Flashpro-
zess-Reaktionsgemisches mit Methanol, um ein an
Methanol angereichertes Flashprozess-Reaktions-
gemisch zu erzeugen. Die Prozeduren zum Kontak-
tieren des Flashprozess-Reaktionsgemisches mit
Methanol sind die gleichen, wie sie bereits fur das
Quenchprozess-Reaktionsgemisch diskutiert wur-
den.
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[0054] Der zweite Schritt der dritten Ausflihrungs-
form umfasst das Abtrennen des an Methanol ange-
reicherten Flashprozessgemisches zur Erzeugung
eines P(AS)-Produktes und einer Recycle-Mischung.
Die Recycle-Mischung weist Methanol auf, POC und
Modifikationsmittelverbindung. Das P(AS)-Produkt
umfasst hochmolekulares P(AS), niedermolekulares
P(AS) und cyclische und lineare P(AS)-Oligomere.
Die Abtrennung kann mit Hilfe jedes beliebigen, auf
dem Gebiet bekannten Verfahrens erfolgen. Bei-
spielsweise konnen in derartige Verfahren die Zentri-
fugation und Filtration einbezogen sein, ohne auf die-
se beschrankt zu sein.

[0055] Die Recycle-Mischung kann in der ersten
Trennzone abgetrennt werden, wie in der vorliegen-
den Offenbarung bereits diskutiert wurde.

[0056] Das P(AS)-Produkt kann mit Wasser kontak-
tiert werden, um ein mit Wasser gewaschenes
P(AS)-Produkt und einen Alkalimetallhalogenid-Ne-
benproduktstrom zu erzeugen. Der Alkalimetallhalo-
genid-Nebenproduktstrom kann in der zweiten
Trennzone behandelt werden, wie in der vorliegen-
den Offenbarung bereits diskutiert wurde.

[0057] In einer funften Ausfuhrungsform der vorlie-
genden Erfindung wird ein anderes Verfahren zum
Erzeugen der P(AS)-Recycle-Mischung aus einem
Flashprozess-Reaktionsgemisch gewahrt. Der erste
Schritt der flnften Ausfiihrungsform umfasst das
Kontaktieren des Flashprozess-Reaktionsgemisches
mit mindestens einem POC bei einer ausreichenden
Temperatur, um den Uberwiegenden Anteil des nie-
dermolekularen P(AS) und der cyclischen und linea-
ren Oligomere aufzulésen, um ein an POC angerei-
chertes Flashprodukt-Reaktionsgemisch zu erzeu-
gen. Das Flashprozess-Reaktionsgemisch wird mit
POC nach dem gleichen Verfahren kontaktiert, wie
fur das Quenchprozess-Reaktionsgemisch bereits
diskutiert wurde.

[0058] Der zweite Schritt der flinften Ausflihrungs-
form umfasst das Abtrennen des an POC angerei-
cherten Flashprozessgemisches zur Erzeugung ei-
nes festen Flashprozessstroms und eines flissigen
Flashprozessstroms. Der feste Flashprozessstrom
liegt in einer im Wesentlichen festen Form vor und
weist unlésliches P(AS) auf, das POC, Modifikations-
mittelverbindung und das Alkalimetallhalogenid-Ne-
benprodukt. Der flissige Flashprozessstrom liegt in
einer im Wesentlichen flissigen Form vor und weist
I6sliches P(AS) und das POC auf. Das Abtrennen
kann mit Hilfe jedes beliebigen, auf dem Gebiet be-
kannten Verfahrens erfolgen. Beispielsweise sind in
derartige Verfahren die Zentrifugation und Filtration
einbezogen, ohne auf diese beschrankt zu sein.

[0059] Der dritte Schritt der finften Ausflihrungs-
form umfasst das Kontaktieren des festen Flashpro-

zessstroms mit Methanol, um ein an Methanol ange-
reichertes P(AS)-Flashprozess-Produktgemisch zu
erzeugen. Der feste Flashprozessstrom wird mit Me-
thanol mit Hilfe des gleichen Verfahrens kontaktiert,
wie vorstehend bereits fur den festen Quenchpro-
zessstrom diskutiert wurde.

[0060] Der vierte Schritt der flnften Ausflihrungs-
form umfasst das Abtrennen des an Methanol ange-
reicherten  P(AS)-Flashprozess-Produktgemisches
zur Erzeugung eines hochmolekularen P(AS)-Pro-
duktes und der Recycle-Mischung. Die Recycle-Mi-
schung weist Methanol auf, das POC und Modifikati-
onsmittelverbindung. Die Abtrennung kann mit Hilfe
jedes beliebigen, auf dem Gebiet bekannten Verfah-
rens erfolgen. Beispielsweise kdnnen in derartige
Verfahren die Zentrifugation und Filtration einbezo-
gen sein.

[0061] Die Recycle-Mischung kann in der ersten
Trennzone abgetrennt werden, wie bereits in der vor-
liegenden Erfindung diskutiert wurde.

[0062] Das hochmolekulare P(AS)-Produkt kann mit
Wasser kontaktiert werden, um ein mit Wasser gewa-
schenes hochmolekulares P(AS)-Produkt und einen
Alkalimetallhalogenid-Nebenproduktstrom zu erzeu-
gen. Der Alkalimetallhalogenid-Nebenproduktstrom
kann in der zweiten Trennzone behandelt werden,
wie bereits in der vorliegenden Offenbarung diskutiert
wurde.

Beispiele
Beispiel 1

[0063] Die folgenden Beispiele zeigen, dass Metha-
nol aus dem NMP durch Fraktionierung abgetrennt
werden kann.

[0064] Es wurden 72 g Methanol und 75 g NMP
(Fisher, rein) zu einem 250 ml-Rundkolben gegeben,
der Siedesteine enthielt. Der Kolben wurde an eine
Fraktionierkolonne mit Vakuumsaule angeschlossen.
Unter Anwendung eines Heizmantels wurde auf den
Rundkolben Warme gegeben. Der mit Vakuumman-
tel versehene Fraktionierkolben wurde langsam
durch inneren Ruckfluss erhitzt. Der Dampf beginnt
durch einen Kihler in einen Rezipienten zu stromen,
um einen fliissigen Uberkopfstrom zu erzeugen. Der
Dampfstrom wurde langsamer, bis die Temperatur
der Fraktioniersdule unter weiterem Erhitzen des
Rundkolbens anstieg. Beim Erreichen des Siede-
punktes des NMP wurde der Fluss des flissigen
Uberkopfstroms wieder aufgenommen. Sodann wur-
de die mit Vakuummantel versehene Fraktioniersaule
bis Raumtemperatur gekihlt. Das Erhitzen des
Rundkolben-Flash wurde sodann beendet.

[0065] Es wurden Fraktionen von fliissigem Uber-
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kopfstrom in kleinen Ampullen aufgefangen. Diese
Fraktionen und eine Probe der in dem Rundkolben
zurlickbleibenden Flissigkeit wurden unter Anwen-
dung der Gaschromatographie analysiert: Die Analy-
sen der Fraktionen zeigten, dass 99,547 Gew.% des
aufgefangenen fliissigen Uberkopfstroms Methanol
waren und 0,453 Gew.% NMP. Die Analyse der Pro-
be der Flussigkeit in dem Rundkolben zeigte 100%
NMP.

[0066] Damit kann Methanol wirksam von NMP ab-
getrennt werden.

Beispiel 2

[0067] Dieses Beispiel zeigt die Abtrennung einer
Recycle-Mischung zur Erzeugung von Methanol und
einer Recycle-Einsatzmischung.

[0068] Eine Recycle-Mischung mit einem Gehalt
von 78,03 Gew.% NMP, 15,90 Gew.% Methanol und
6,07 Gew.% Natriumacetat wurde in einen kontinuier-
lichen Labor-Destillationskessel mit einer kontinuier-
lichen Rate von 504,20 cm®h zugefiihrt. Zu Beginn
wurde eine kleine Menge an NMP dem Kessel zuge-
setzt. Der Kessel wurde so lange erhitzt, bis die Re-
cycle-Mischung Ruckfluss erreichte, zu welchem
Punkt die Kesseltemperatur naherungsweise 210°C
betrug und die Temperatur in der gesamten Saule
etwa 66° bis 208°C betrug. Ein Methanolstrom wurde
durch einen Uberkopf-Splitter gewonnen und zu ei-
nem Uberkopfabscheider geleitet und anschlieRend
zu einem Uberkopf-Rezipienten. Der Uberkopf-Split-
ter war so eingestellt, dass er fir 0,2 min sammelte
und fiir 5 Sekunden an den Uberkopf-Rezipienten
weiterleitete. Die Recycle-Einsatzmischung wurde
aus dem Kessel mit einer Rate von 87,40 cm®h ge-
pumpt. Nach naherungsweise einer Stunde wurden
Proben von dem Methanolstrom und der Recyc-
le-Einsatzmischung im Boden des Kessels genom-
men.

[0069] Die Recycle-Einsatzmischung und der Me-
thanolstrom wurden mit Hilfe der Gaschromatogra-
phie analysiert. Die Recycle-Einsatzmischung ent-
hielt 99,50 Gew.% NMP, 0,29 Gew.% Methanol und
0,21 Gew.% andere Verbindungen. Der Methanol-
strom enthielt 99,73 Gew.% Methanol, 0,08 Gew.%
NMP und 0,19 Gew.% andere Verbindungen.

[0070] Im Verlaufe des Versuchs wurde durch visu-
elle Untersuchung festgestellt, dass sich Natriumace-
tat am Boden des Destillationskessels und der Saule
ansammelte.

[0071] Dieses Beispiel lehrt, dass Methanol wirk-
sam aus Natriumacetat und NMP entfernt werden
kann.
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Beispiel 3

[0072] Dieses Beispiel demonstriert, dass Wasser
zu einer Recycle-Mischung zugesetzt werden kann,
um die Ansammlung von Natriumacetat im Boden
des Destillationskessels verhindern zu helfen.

[0073] Es wurden die gleichen Prozeduren, wie sie
in Beispiel 2 offenbart wurden, mit der Ausnahme ein-
gesetzt, dass die Recycle-Mischung 14,60 Gew.%
Methanol, 72,00 Gew.% NMP, 4,60 Gew.% Natrium-
acetat und 8,8 Gew.% Wasser enthielt. Die Kessel-
temperatur betrug ndherungsweise 190° bis 198°C
und die Temperatur in der gesamten Saule nahe-
rungsweise 68° bis 102°C. Der Uberkopf-Splitter war
so eingestellt, dass er fir 0,3 min sammelte und zum
Uberkopf-Rezipienten fiir 5 Sekunden weiterleitete.

[0074] Es wurden Proben des Methanolstroms und
der Recycle-Einsatzmischung nach 8,66 Stunden
Destillation aufgefangen und mit Hilfe der Gaschro-
matographie analysiert. Die Recycle-Einsatzmi-
schung enthielt 97,53 Gew.% NMP, 0,00 Gew.% Me-
thanol, 1,63 Gew.% Wasser und 0,16 Gew.% andere
Verbindungen. Der Methanolstrom enthielt 97,36
Gew.% Methanol, 0,03 Gew.% NMP, 2,60 Gew.%
Wasser und 0,02 Gew.% andere Verbindungen. Am
Boden des Destillationskessels wurde ein vernach-
I&ssigbarer Niederschlag von Natriumacetat festge-
stellt. Zur Bestimmung der Menge an Natriumacetat
in der Recycle-Einsatzmischung wurde die lonen-
chromatographie angewendet. Es wurden 0,69
Gew.% Natriumacetat gefunden.

[0075] Dieser Versuch veranschaulicht, dass die
Zugabe von Wasser zur Recycle-Mischung die An-
sammlung von Natriumacetat am Boden des Destilla-
tionskessels im Wesentlichen verhindert. Ein exakter
Masseausgleich wurde in diesem Versuch fir das
Natriumacetat nicht erreicht, da die Destillation nicht
Uber eine ausreichend lange Dauer weitergefihrt
wurde.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Gewinnen mindestens einer
polaren organischen Verbindung und mindestens ei-
nes Modifikationsmittels aus einer Polyarylensulfid
(P(AS))-Recycle-Mischung, aufweisend mindestens
eine polare organische Verbindung, das mindestens
eine Modifikationsmittel sowie Methanol, welches
Verfahren das Uberleiten der P(AS)-Recycle-Mi-
schung zusammen mit Wasser zu einer Trennzone
umfasst sowie Gewinnen der polaren organischen
Verbindung und des Modifikationsmittels als eine Re-
cycle-Einsatzmischung, wobei die P(AS)-Recyc-
le-Mischung von einem P(AS)-Reaktionsgemisch de-
riviert ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem die
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P(AS)-Recycle-Mischung erzeugt wird mit Hilfe eines
Verfahrens, umfassend:

1) Kontaktieren eines Quenchprozess-Reaktionsge-
misches mit Methanol, um eine an Methanol angerei-
cherte Quenchprozess-Mischung zu erzeugen;
wobei das Quenchprozess-Reaktionsgemisch hoch-
molekulares Poly(arylensulfid) aufweist, niedermole-
kulares Poly(arylensulfid), cyclische und lineare Po-
ly(arylensulfid)-Oligomere, mindestens eine polare
organische Verbindung, mindestens eine Modifikati-
onsmittelverbindung und ein Alkalimetallhalogenid
als Nebenprodukt;

2) Trennen der an Methanol angereicherten Quench-
prozess-Mischung, um ein hochmolekulares Po-
ly(arylensulfid)-Produkt und die P(AS)-Recycle-Mi-
schung zu erzeugen.

3. Verfahren nach Anspruch 2, bei welchem in
Schritt (2) auch ein niedermolekularer Poly(arylensul-
fid)-Strom erhalten wird, wobei der niedermolekulare
Poly(arylensulfid)-Strom niedermolekulares Poly(ary-
lensulfid) aufweist und cyclische und lineare Po-
ly(arylensulfid)-Oligomere.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem die
P(AS)-Recycle-Mischung erzeugt wird mit Hilfe eines
Verfahrens, umfassend:

1) Kontaktieren eines Quenchprozess-Reaktionsge-
misches, das hochmolekulares Poly(arylensulfid)
aufweist, niedermolekulares Poly(arylensulfid), cycli-
sche und lineare Poly(arylensulfid)-Oligomere, min-
destens ein POC, mindestens ein Modifikationsmittel
und ein Alkalimetallhalogenid als Nebenprodukt mit
mindestens einer polaren organischen Verbindung
bei einer ausreichenden Temperatur, um im Wesent-
lichen das gesamte niedermolekulare Poly(arylensul-
fid) und die cyclischen und linearen Oligomeren auf-
zuldésen, um eine an polarer organischer Verbindung
angereicherte Quenchprozessmischung zu erzeu-
gen;

2) Trennen der an polarer organischer Verbindung
angereicherten Quenchprozess-Mischung, um einen
festen Quenchprozessstrom und einen flissigen
Quenchprozessstrom zu erzeugen;

wobei der feste Quenchprozessstrom weitgehend in
fester Form vorliegt und das hochmolekulare Po-
ly(arylensulfid), die polare organische Verbindung,
die Modifikationsmittelverbindung und das Alkalime-
tallhalogenid als Nebenprodukt aufweist;

wobei der flissige Quenchprozessstrom weitgehend
in flissiger Form vorliegt und im Wesentlichen das
gesamte niedermolekulare Polyarylensulfid und die
cyclischen und linearen Poly(arylensulfid)-Oligome-
re, die polare organische Verbindung und die Modifi-
kationsmittelverbindung aufweist;

3) Kontaktieren des festen Quenchprozessstroms mit
Methanol, um ein an Methanol angereichertes Po-
ly(arylensulfid)-Quenchprozess-Produktgemisch zu
erzeugen; sowie

4) Trennen des an Methanol angereicherten Po-

ly(arylensulfid)-Quenchprozess-Produktgemisches,
um ein hochmolekulares Poly(arylensulfid)-Produkt
und die P(AS)-Recycle-Mischung zu erzeugen,;
wobei die Recycle-Mischung Methanol aufweist, die
polare organische Verbindung und die Modifikations-
mittelverbindung.

5. Verfahren nach Anspruch 4, ferner umfassend:
1) Kontaktieren des flissigen Quenchprozessstroms
mit Methanol, um eine an Methanol angereicherte
niedermolekulare Poly(arylensulfid)-Quenchprozess-
mischung zu erzeugen;
2) Trennen der an Methanol angereicherten nieder-
molekularen  Poly(arylensulfid)-Quenchprozessmi-
schung, um ein niedermolekulares Poly(arylensul-
fid)-Produkt und eine zweite P(AS)-Recycle-Mi-
schung zu erzeugen;
wobei die zweite P(AS)-Recycle-Mischung Methanol
aufweist, die polare organische Verbindung und die
Modifikationsmittelverbindung; und
wobei das niedermolekulare Poly(arylensulfid)-Pro-
dukt das niedermolekulare Poly(arylensulfid) auf-
weist und cyclische und lineare Poly(arylensul-
fid)-Oligomere.

6. Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem die
P(AS)-Recycle-Mischung mit Hilfe eines Verfahrens
erzeugt wird, umfassend:

1) Kontaktieren eines Flashprozess-Reaktionsgemi-
sches mit Methanol, um eine an Methanol angerei-
cherte Flashprozess-Mischung zu erzeugen;

wobei das Flashprozess-Reaktionsgemisch ein
hochmolekulares Poly(arylensulfid)-Produkt auf-
weist, niedermolekulares Poly(arylensulfid), cycli-
sche und lineare Poly(arylensulfid)-Oligomere, min-
destens ein POC, mindestens ein Modifikationsmittel
und mindestens ein Alkalimetallhalogenid als Neben-
produkt;

2) Trennen der an Methanol angereicherten Flash-
prozess-Mischung, um ein Poly(arylensulfid)-Produkt
zu erzeugen und die P(AS)-Recycle-Mischung;
wobei das Poly(arylensulfid)-Produkt hochmolekula-
res Poly(arylensulfid) aufweist, niedermolekulares
Poly(arylensulfid) und cyclische und lineare Poly(ary-
lensulfid)-Oligomere;

wobei die P(AS)-Recycle-Mischung Methanol auf-
weist, die polare organische Verbindung und die Mo-
difikationsmittelverbindung.

7. Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem die
P(AS)-Recycle-Mischung erzeugt wird mit Hilfe eines
Verfahrens, umfassend:

1) Kontaktieren eines Flashprozess-Reaktionsgemi-
sches, aufweisend hochmolekulares Poly(arylensul-
fid), niedermolekulares Poly(arylensulfid), cyclische
und lineare Poly(arylensulfid)-Oligomere, mindesten
ein POC, mindestens ein Modifikationsmittel und ein
Alkalimetallhalogenid als Nebenprodukt mit mindes-
tens einer polaren organischen Verbindung bei einer
ausreichenden Temperatur, um den grof3ten Teil des
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niedermolekularen Poly(arylensulfids) und der cycli-
schen und linearen Oligomere aufzuldsen, um eine
an polarer organischer Verbindung angereicherte
Flashprozess-Mischung zu erzeugen;

2) Trennen der an polarer organischer Verbindung
angereicherten Flashprozess-Mischung, um einen
festen Flashprozessstrom und einen fliissigen Flash-
prozessstrom zu erzeugen;

wobei der feste Flashprozessstrom im Wesentlichen
in fester Form vorliegt und unlésliches Poly(arylen-
sulfid) aufweist, die polare organische Verbindung,
die Modifikationsmittelverbindung und das Alkalime-
tallhalogenid als Nebenprodukt;

wobei der flissige Flashprozessstrom im Wesentli-
chenin flissiger Form vorliegt und I8sliches Poly(ary-
lensulfid) aufweist und die polare organische Verbin-
dung;

3) Kontaktieren des festen Flashprozessstroms mit
Methanol um ein an Methanol angereichertes Po-
ly(arylensulfid)-Flashprozess-Produktgemisch zu er-
zeugen; sowie

4) Trennen des an Methanol angereicherten Po-
ly(arylensulfid)-Flashprozess-Produktgemisches, um
ein hochmolekulares Poly(arylensulfid)-Produkt und
die P(AS)-Recycle-Mischung zu erzeugen;

wobei die P(AS)-Recycle-Mischung Methanol auf-
weist, die polare organische Verbindung und Modifi-
kationsmittelverbindung.

8. Verfahren nach Anspruch 7, ferner umfassend
das Ruckfuhren des flissigen Flashprozessstromes
zu einem Poly(arylensulfid)-Polymerisationsprozess.

9. Verfahren nach einem der vorgenannten An-
spriche, bei welchem die rlckgefiihrte Einsatzmi-
schung als eine Flissigkeit gewonnen wird.

10. Verfahren nach einem der vorgenannten An-
spriche, bei welchem das Wasser in einer ausrei-
chenden Menge zugesetzt wird, um eine Lésung der
mindestens einen Modifikationsmittelverbindung in
der Trennzone zu erzeugen.

11. Verfahren nach einem der vorgenannten An-
spruche, bei welchem das Wasser in einer Menge in
einem Bereich von 2 bis 10 Mol Wasser pro Mol der
Modifikationsmittelverbindung zugesetzt wird.

12. Verfahren nach einem der vorgenannten An-
spriche, bei welchem das Wasser in einer Menge im
Bereich von 3 bis 8 Mol Wasser pro Mol der Modifika-
tionsmittelverbindung zugesetzt wird.

13. Verfahren nach einem der vorgenannten An-
spriche, bei welchem das P(AS) Poly(phenylensul-
fid) ist und die polare organische Verbindung N-Me-
thylpyrrolidon (NMP) ist.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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