Y

et s iawia

U.P. PRL

POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA -

OPIS PATENTOWY

98819

Patent dodatkowy
do patentu:

Pierwszenstwo:
URZAD
PATENTOWY
P H l Opublikowano:

" Zgloszono:- 17. VI, 1966 (P 115 177)

10. XTII. 1969

) LS 1¥h3

Kl 39 e
: ’

MKPC08g’

M3

UKD

Wspéltworecy wynalazku: mgr inz. Jan Borkowski, inz. Stanistaw Mag-

czenski

Wtlasciciel patentu: Instytut Tworzyw Sztucznych, Warszawa (Polska)

Sposob wytwarzania poliestréw kwasu weglowego

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia poliestréw kwasu weglowego z aromatycznych
zwigzké6w dwuwodorotlenowych i z estré6w kwasu
weglowego. hd

Znana jest metoda otrzymywania poliestrow
kwasu weglowego, zwanych poliweglanami, pole-
gajgca na wymianie estrowej miedzy estrami kwa-
su weglowego, a aromatycznymi zwigzkami dwu-
hydroksylowymi. Wiadomym jest, ze reakcje te
przyspieszaja takie katalizatory jak na przyklad
tlenki metali alkalicznych, ich sole stabych kwa-
s6w organicznych, oraz tlenki metali ciezkich i ich
sole slabych kwaséw. Znane jest zastosowanie
w tym celu tlenku cynku, tlenku otowiu, tlenku
antymonu, octanu manganawego i innych. Wada
wymienionych katalizatoréw jest to, ze po zakon-
czeniu procesu syntezy pozostajg one w produkcie
koncowym powodujgc jego destrukcje, sieciowanie
lub zmiany wla$ciwo$ci przetwérczych produktu.

Stwierdzono, ze dogodnymi katalizatorami proce-
su wymiany estrowej estré6w kwasu weglowego
dwuhydroksylowymi zwigzkami organicznymi sa:
arylosilany, alkiloarylosilany, alkiloalkoksysilany,
aryloalkoksysilany, aryloalkiloalkoksysilany. Kata-
lizatory stosuje sie pojedynczo lub w mieszaninie
w ilo$ci do 1% w stosunku do zwigzku dwuhydro-
ksylowego.

W przypadku stosowania mieszanin korzystnym
jest uzycie arylosilanéw lub aryloalkilosilanéw
z aryloalkoksysilanami lub aryloalkiloalkoksysila-
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nami np. czterofenylosilan z dwufenyloetyloetoksy-
silanem lub tréjfenyloetylosilan z tréjfenyloetoksy-
silanem. Wymienione zwigzki krzemo-organiczne
nie tylko katalizujg proces dajac nieusieciowany
polimer, ale stabilizujg .koncowy produkt, popra-
wiajac jego wlaSciwo$ci przetwoércze, a ponadto
nie powodujg jego zabarwienia i zmetnienia, ktére
niekorzystnie wystepuja przy stosowaniu niekt6-
rych znanych katalizatoréw.

Jako surowce stosuje sie estry kwasu weglowego
na przykiad weglan dwufenylowy i aromatyczne
zwigzki dwuwodorotlenowe lub ich addukty z fe-
nolem. '

Przyktlad 1. 228 g 4,4-dwuhydroksydwufeny-
lopropanu, 235 g weglanu dwufenylowego oraz 0,2 g
czterofenylosilanu stapia sie przy mieszaniu w at-
mosferze gazu obojetnego w temperaturze 110—
130°C, a nastepnie w temperaturze 180—210°C
oddestylowuje sie fenol pod pr6znig 50—70 mm Hg
w ciggu 1 godziny. Nastepnie temperature podnosi
sie do 280°C i pod pré6znig ponizej 1 mm Hg odde-
stylowuje sie fenol i weglan dwufenylowy. W cza-
sie procesu polikondensacji (6 godzin) masa reak-
cyjna gestnieje. Otrzymuje si¢ poliweglan o gra-
nicznej liczbie lepko$§ciowej w chloroformie 0,6
i wskaZniku szybko$ci plyniecia w temperaturze
250°C p = 5 kg, 3 g/10 min. )

Przyktlad II. Postepowanie jak wedlug przy-
kladu I, stosujac jako katalizator 0,2 g dwufenylo-
etyloetoksysilanu.
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Przyktlad III. Postgpowanie jak wedlug przy-
kladu I, stosujgc jako katalizator 0,2 g dwufenylo-
etyloetoksysilanu i 0,2 g czterofenylosilanu.

Przyktad IV. Addukt fenolowy 4,4-dwuhydro-
ksydwufenylopropanu w iloSci odpowiadajacej

+ 228 g dwuhydroksy zwiagzku, 235 g weglanu dwu-
fenylowego oraz 0,2 g czterofenylosilanu stapia sie
w temperaturze 90—110°C w atmosferze gazu obo-
jetnego, a nastepnie w temperaturze 140—160°C
oddestylowuje sie pod pr6znig 50—70 mm Hg fenol,
pochodzacy z adduktu, W rtemperaturze 180—210°
destyluje fenol z reakcji przeestrowania. Po 1 go-
dzinie temperature podnosi sie stopniowo do 280°,
i pod préznig ponizej 1 mm Hg oddestylowuje sie
fenol i weglan dwufenylowy. .

Przyktad V. Postepowanie jak wedlug przy-
kladu IV stosujgc jako katalizator 0,2 g dwufeny-
loetyloetoksysilanu. )
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Przyktad VI. Postepowanie jak wedlug przy-
kladu IV stosujac jako katalizator 0,2 g dwufeny-
loetoksysilanu oraz 0, 2 g czterofenylosilanu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposbéb  wytwarzania poliestr6bw kwasu weglo-
wego z estr6w kwasu weglowego i z dwuwodo-
rotlenowych zwigzkéw aromatycznych lub z ich
adduktéw z fenolem w obecno$ci katalizatora,
znamienny t{ym, ze jako katalizator stosuje sie
arylosilany lub alkiloarylosilany lub alkiloalko-
ksysilany lub aryloalkoksysilany lub aryloalki-
loalkoksysilany lub ich mieszanine.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze ka-
talizator stosuje sie w iloSci do 1% w stosunku

- do zwigzku dwuhydroksylowego.
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