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(54) Zpusob pr¥ipravy vyZemolekuldrnich

epoxidovych pryskyfic

(57) ReXeni spadd do technologie vyroby
epoxidovych pryskyfic a nalezne uplat-
nin{ pri zvyZen{ technické a kvalitativ-
ni tdrovn® vyroby. Je FeZen technicky
problém vyroby vy3emolekuldrnich epoxi- .
dovych pryskyric na velkoobjemovych reak-
torech s c{lem dosdhnout odstraneni a po-
tla&en{ tvorby gelovitych &4stic 2 neho-
mogenit hmoty. Podstatou Fe3en{ je pro-
vedeni polyadice ptisobenim postupnd pr{-
ddvanych ddvek dianu pfi teplot¥ nejvyle
220 "¢, v moldrnim pom#ru epoxidové
pryskyrice k dianu 1:0,15 aZ 0,85 tak,

Ze na taveninu epoxidové pryskyrice se
plsobf{ postupn? priddvanym dianem, nej-
mén% ve dvou dédvkéch, pridem? nejvyle
60 % hmot. navd¥ky dianu miZe byt pred-
loZeno k epoxidové pryskyrici pred za-
hdjenim polyadice.




e - A N M o

CS 268888 B1 ]

Vyndlez se tykd zplsobu pﬁibfévy vy$emolekuldrnich epoxidovyéh pryskyfic polyadi-
c{ dianu s epoxidovymi pryskyficeai.

VyZemolekuldrn{ epoxidové pryskyrFice nalézaji rozsdhlé pouZit{ v Fad3 primyslovych
technologif, at Ji% jako lic{ pryskyiice, adheziva, sintrovaci prdfky pro nat¥rové hmo-
ty, tezk i1 roztokovs nidt3rové hmoty pro ochranu kovd a podobn%.

Yz vy%emolekuldrn{ epoxidové pryskyfice jsou kladeny vysoké kvalitativni poZadav-
ky, predeviim na sv3tlou barvu, homogenn{ sloZfen{ a zejména na nepr{tomnost gelovych
%4stic. Gelové &Astice jJsou pri&inou rady povrchovych vad v ndt¥rovych filmech a &a="
stou pf{&inou nchomogenity filiu, zplsobujfc{ snifen{ korozn{ odolnosti. Gelové Zdsti-
ce vznikaj{ p*L vEech zndmych zplusobech pr{pravy vyéemolekulérnich epoxidovych prysky-
¥ic polyadi¥nfmni technologieni a odstraﬁuji se pracnymli a drahymi separaZnimi procesy
s vit3if nebo men3{ U&innosti. Pr{fina vzniku gelovitych &&stic nebyla dosud Jednoznaln
objasnina 2 v dostupné literatufe o tomto problému neni zprév.

Po ndro&nych a sloZitych experimentech Jsme nyn{ nalezli, Ze pfi¥ina nebo Jedna z
hlavnich pi{&in tvorby gelovitych &dstic je zaloZena v nizké tepelné vodivosti tave-
niny pryskyrice, cof zplsobuje jednak mistni{ nehomogenity hmotného sloZenf, ale 1
vznik a existenci oblastf, ve kterych dochdz{ k prehf{vdn{ hmoty a neZddouc{ bodové
polymeraci. Produktem jsou potom gelovité Zdstice. PF{&inou uvedenych nenomogenit hmo-
ty v kone&ném disledku je reak¥nf teplo polyadice, které se diky nfzké tepelné vodi-
vosti smZsi obti{Zn¥ odvidi{ z rezkZnfho prostifedf, zejména jJe-1li vyroba provdd¥na ve
velkoobjemovych rezktorech, kdy dochdz{ k prekralovdn{ optimdlni reakin{ teploty.

Snaha o zlep3en{ vymZ%ny hmoty a tepla =vyZenou intenzitou michdn{ nep¥inesla vy-
razn®j3i efekt, vzhledem k prim3rn% vysoké viskozit¥ reakXn{ hmoty.

Nyn{ bylo nalezeno Fe¥en{ technického problému vzniku nehomogenit hmoty a gelovych
gdstic spo&ivajic{ v regulaci reakéniho tepla ti{m, Ze didn se k tavenin® epoxidové
pryskyfice priddvd po &dstech, jJejichZ frekvence a velikost se ¥{d{ velikost{ reak&n{
nddoby a typem produktu, respektive celkovou hodnotou reak&niho tepla. Zplsob pripra-
vy vyXemolekuldrnich epoxidovych pryskyfic polyadici didnu s epoxidovymi pryskyricemi
o strfedni molekulové hmotnosti 340 a¥ 740, popi{pad¥ v pritomnosti katalyzédtoru, p¥i

teplot® nejvyXe 220 °C, v moldrnim pomdru epoxidovd pryskyfice : didn 1 : 0,15 aZ
0,85 podle vyndlezu spolivd v tom, e na taveninu epoxidové pryskyrice se plisob{ po-
stupn¥ pridivanym didnem, nejménZ viak ve dvou ddvkidch, prilem? nejvyZe 60 % navdiky
dianu miZe byt predlofena k epoxidové pryskyrici prfed zahijenim polyadice.

Zplsob podle vyndlezu se v technické praxi osvid¥uje jednak pFi zvlddnuti exo-
termn{ reakce pii vyrob¥ ve velkoobjemovych reaktorech, jednak vylouZenim vzniku ob-
t{¥n% filtrovatelnych gelovych ¥dstic, Jednak lep3{ barvou i homogenitou kvality p¥i-
pravenych vy¥emolekuldrnich epoxidovych pryskyric.

Priklad 1

Do vyrobnfho reaktoru obsahu § n° se predloZff 3.485 kg Epoxy 15 o stredn{ mole-
kulové hmotnosti 385 a pridd se 500 kg dianu a 0,47 kg NaHCO3 Jeko roztok v 10 1 hor;
ké vody. Obsah reaktoru se vytdp{ na teplotu 180 a% 190 % a teplota se reguluje pri-
chlazovdnim. Po ustdlen{ teplotnfho reZimu p¥ibliZnZ po 1 aZ 2 h se pifidd 700 kg dia-
nu a polyadice se nechid pFi 180 a% 190 °c probfhat asi 6 a%¥ 10 hodin. Konec polyadice
se projevuje zastavenim ndristu teploty m3knut{. Pripraveny produkt neobsahuje‘zji-
stitelné mnoZstvi gelovitych Z4stic 2 md teplotu mZknut{ 95 % pi*i zkou3ce prsten-
-kulika a obsah epoxidovych skupin 0,105 mol/100 g. Moldrni pomZr epoxidové prysky-
rice k dianu je 1 : 0,581,

Priklad 2

Do reaktoru o obsahu Sm3 se predloZf{ 3.500 kg nizkomolekuldrn{ dianové epoxido-
vé pryskyfice o stfedn{ molekulové hmotnosti 342, o obsahu epoxidovych skupin 0,585

“m01/100 g, 3007kE dlanu & 075 xg'-mncoj' Ve “form¥ ‘roztoku: v horké-vods. Sm¥s se vyto-
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p{ na 180 aZ 190 %¢ nechs se odezn{t exotermn{ vlna. Po ustdlen{ teplotnfho refimu se
pridd ke sm¥si 400 kg dianu a v polyadici se pokrafuje po dobu 2 a%¥ 3 hodin, potom se
vnese 350 kg dianu. Konecplyadice se indikuje zastavenim ndrdstu teploty m&knutf.
Produktem je vyEemolexuldrn{ epoxidovd pryskyfice o teplot® m&knutf 65 °C, obsahu
0,220 mol/100 g epoxidovych skupin, s viskozitou 40 % roztoku v butyldiglykolu 136

. mPa.s/2% °c. v pryskyfici nebyly nalezeny gelovité Zdstice. Moldrn{ pom¥r epoxidové
 p:yskyFice k dianu je 1 : 0,447. c -

Pr{klad 3

Do reaktoru o obsahu 5m3 se navdZ{ 4,100 kg epoxidové pryskyrice o stfedni mole-
kulové hmotnosti 660 a obsahu 0,302 mol/100 g_epoxidovych skupin. Vyh¥ele se na 160
a? 170 °C a pridéd se 300 kg dianu spolu s 2,70 kg NaHCO3 Jako nagceny roztok. Teplo-
ta se nechd vystoupit na 180 aZ 190 % a na i#to drovni se udrZuje 1,5 aZ 2 hediny, po--
tom se pFidd 615 kg dianu a reak¥nf teplota se b&hem 4 a% 6 hodin zvy3uje na 210 a¥
220 °C. Konec polyadice se indikuje ustdlenim hodnoty teploty m¥knuti. Z{skany produkt
mé teplotu m&knut{ 131 °C, obsah epoxidovfch skupin 0,030 mol/100 g a neobsahuje zJji-
stitelné mno¥stv{ gelovitych ¥dstic. Molérn{ pom¥r epoxidové pryskyFice k dianu Je
1 : 0,634, ’

Priklad &4

Do reaktoru o obszahu 5m3 se navdZ{ 4.025 kg nizkomolekuldrn{ epoxidové pryskyii-
ce o stiednf melekulové hmotnosti 385 a obsahu epoxidovych skupin 0,520 mol/100 g a
475 kg dianu. Xe sm¥si se pFidd 0,47 kg Nl-Hco3 Jako roztok v 10 1 horké vody. Sm¥s se
vytop{ na 180 aZ% 190 °% a po ustdlenf teplotnfho reXimu a odeznZn{ exotermie se dovi-
%{ 200 kg dianu 2 sm¥s se naddle udriuje na 180 a¥ 190 % ap ukonZen{ polyadice, Pro-
dukt mé teplotu m3knutf 47 °C a obsah epoxidovych skupin 0,301 mel/100 g, pricem® ne-
obsahuje gelovité &dstice. Moldrn{ poﬁér epoxidové prysky¥ice k dianu Je 1 : 0,283.

Pr{klad 5

Do reaktoru o obsahu 5m3 se navd¥{ 2.900 kg epoxidové pryskyFice o st¥edn{ mole-
Xulové hmotnosti 476 o obsahu epoxidovych skupin 0,420 mol/100 g, 400 kg dianu a 2,7
kg NaHCOB. Sm3s se vytop{ na 180 a¥ 190 % a po ustdlen{ teplotnfho re¥imu a odeznini
exotermn{ reakce se pridd 700 g dianu a reakdn{ teplota se bshem 3 a% 4 hodin zvy3uje
na 210 a¥ 220 °C. Konec polyadice se indikuje ustdlenim hodnoty teploty mZknut{. Z{ska-
ny produkt mi teplotu m3knut{ 130 °C, obsah epoxidovych skupin 0,030 mol/100 g a ne-
obsahuje zjistitelné mnoistv{ gelovitych Xdstic. Moldrn{ pomEr_gggxidové pryskyrice
k dianu je 1 : G,79.

Priklad 6

Do reaktoru o obsaau Sm3 se navd%{ 3.800 kg epoxidové pryskyFice o stredn{ mole-
kulové hmotnosti 380 a obsahu epoxidovych skupin 0,525 mol/100 g a 400 kg dianu. Smis
se vytop{ na 180 a¥ 190 °C a nech4 se odeznft exotermn{ reakce. Po ustdlen{ teplotni{-
ho reZimu se pFidd 500 kg dianu a sm3s se naddle udriuje na 180 aZ 190 % do ukonZe-
n{ polyadice, kterd se indikuje zastavenfm ndrdstu teploty m3knut{. Produktem je vy-
Xemolekuldrn{ epoxidovd pryskyiffce o teplot¥ mZknut{ 65 °c, obsahu 0,225 mol/100 g
epoxidovych skupin a viskozitou 40 ¥n{ roztoku v butyldiglykolu 130 mPa,s/25 %. v
prysky®ici nebyly nalezeny gelovité ¥4dstice. Moldrn{ pom¥r epoxidové pryskyFice k di-
anu je 1 : 0,79.
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7phsob p¥ipravy vy¥emolekuldrnfch epoxidovych pryskyfic polyadic{ dianu s epoxi-
dovymi pryskyricemi o stiednf{ molekulové hmotnosti 340 aZ 740, poprfpad& v pritomno-
sti katelyzdtoru, pri teplotd nejvyZe 220 oC, v moldrnfim pom&ru epoxidovd pryskyrice
k dianu 1 : 0,15 a% 0,85, vyzna¥ujfc{ se tim, Ze na taveninu epoxidové pryskyrice se
plsob{ postupnd pFiddvanym dianem, nejménd vSak ve dvou dévkdch, prifem¥ nejvyse
60 % hmot. navd¥ky dfanu-mife byt p¥edloZeno k epoxidové prysky¥ici pFed zahdJenim
polyadice. » R
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