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Zpisob vyroby svétlych indenovich, me-
tylindenovych a indenkumeronovych prysky¥ic
z frekel pyrolyzniho oleje nebo z jejich sm&-
sf s indenkumeronovou frekci katalytickou
polymerac{ za pf{tomnosti kyseliny sirové,
jeho¥ podstetou Je, Ze se k surovind
obsehujici{ 15 af 80 % nmot. polymerovatel-
nfch ldtek pridd jeko roztok v slkoholu
s | af 2 atomy uhliku kyselina maleinovd
nebo meleinenhydrid v mnoZstvi 0,01 aZ
10 % hmot. vztafeno ne surovinu a déle
0,2 a% 5 % hmot. koncentrovené kyseliny
sirové. Po debu 5 a¥ 30 sekund se provédi
polymerace, nalef se reakinfi sm¥s zneuire-
lizuje do slabZ alkalické reskce, oddslf se
roztok solfi, polinerét se promyJe vodou
8 vekuovou destilacf se z n¥Jj edstrani nezpo-
lymerovené slo¥ky.
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Vyndlez Fedf zplsob vyroby avitlych indenovych, metylindenovych a indenkumeromovych
pryskyfic & frekef pyrolyzniho oleje nebo z jejich sm¥sf s indenkumeronovou frakci kately-
tickou polymeraci za p¥itomnosti kyseliny sirové.

Sv&tlé indenové, metylindenové e indenkumeronové prysky¥ice jsou velmi Zddanou suro-
vinou pro vfrobu kvalitnich lekd. Jednou z moinych surovin pro vyrobu t&chto pryskyfic Je
lehky pyrolysnf olej, odpedasjicf z pyroly¥zy benzinu, petroleje a plynového oleje. Lehky
pyrolyznf olej obsshuje ve své predkapové frakci sm¥s menasycenych ldtek, zejména inden
styren a Jejich homology. Polymerasci této frakce dosavadnim postupem za pF¥f{tomnosti kyse-
liny sirové vzniké tmevéd pryskyrice s bodem miknut{ 63 af 75 %c. Pokud se pro polymeraci
stejnym postupem vesme zifend frekce, tj. tak zvand metylindenovd frakce s destila¥nim roz-
mezim 195 af 205 °C, venikd pryskyFfice hn¥dd s bodem méknut{ kolem 80 °c, kterd viak stdle
neodpovidd poZedevkim kladenym ne lekefské prysky¥ice. Literatura popisuje zpldsob vyroby
kvalitnich sv¥tlych pryskyric pomoci katalyzdtoru na bdzi sloudenin fluoridu boritého
(US patent 2 565 222). Jasou to komplexni sloufeniny tvorené fluoridem boritym s étery,
alkoholy & orgenickymi kyselinemi. Nevfhodou je neddatupnost naznsfenych ketelyzdtord
e v nemen3f mire jejich velmi ndro&néd likvidace nebo regenerece po polymeraci, co%Z neunos-
n& zvysuje nékledy a neim&rné komplikuje vlestnf technologicky proces.

Neznefené mevyhody odstrenuje zpisob vyroby sv&tlfch indenovfich, metylindenovych a
indenkunmaronovgch pryskyfic podle vynélezu. Jeho podstatou Je, %fe se k surovin&, obsshu-
Jiledl 15 ef 80 % hmotnostnich polymerovatelnych ldtek, s vyhodou 40 a% 50 % hmotnostnich
polymerovetelnfch ldtek, pfidd jako rostok v slkoholu s 1| a% 2 etomy uhlfku kyselina
maleinovéd nebo maleinsnhydrid v mnofstvi 0,01 a¥ 10 % hmotnostnich, s vyhodou v mnoistvi
0,5 eZ 1 % hmotnoatn{ vztefeno na surovinu a ddle 0,2 a% 5 % hmotnostnich koncentrované
kyseliny sirové, s vyhodou 1,0 a% 1,7 % hmotnostnich koncentrovené kyseliny sirové.

Po dobu 5 a% 30 sekund se za stdlého chlezeni a michdni reakini sm¥si provéddf polyme-
race, nadeZ se vodnym roztokem hydroxidu alkalického kovu nebo vodnym roztokem hydroxidu
alkelického kovu nebo vodnym roztokem hydroxidu kovu alkslickych zemin nebo vodnym rozto-
kem alkelického uhliZitenu zneutralizuje reekini sm¥s do elkalické reakce, s vyhodou
do pH 8,5 e% 9,5. Vodnd vratva obsshujicf soli se 0ddXli a reakinf smZs se znovu promy-

Je vodou. Nekonec se vakuov& oddestilujf nezpolymerovené pod{ly za p¥ipadného pouZitif
stripoveci péry.

Polymereci podle vynélezu je vhodné provdddt do 48 hodin od destile¥ni pripravy suro-
viny = souZasn¥ se doporu¥uje, aby tato surovina neobsshovala vice neX 5 % hmotnostnich
styrenu a Jeho monoelkylhomologl, 3 % hmotnostn{ neftelenu a 0,5 % hmotnostnich fenoll a
orgenickych zdsad. V p¥fiped® vyiXfich koncentrac{ polymerovatelnych sloZek v suroving Je
vhodné pridévet destildt z vakuové deatilece resk®nf smési z polymereace k polymeraéni su-
rovin&, s vfhodou v mnoZstvi 20 % 30 % hmotnostnich.

Zpisobem podle vyndlezu lze pipravit svitlé indenové, metylindenové e indenkumerono-
vé pryskyrice pro 3iroké vyuZitf v lake¥ském primyslu. Vyndlezem navriené substence Jsou
lehce dostupné e cenovd vyhodné, technologicky postup je jednoduchy a déd se s vyhodou
uzpisobit pro kontinudlni provoz. Tim vznikej{ deldf vfhody v podob¥ sni¥eni nékledd ns
v¥robni zarfizeni, energie s pracovni obsluhu.

Praktické provedeni zpisobu vyroby svitlych indenovych, metylindenovych a indenkumaro-
novych pryskyfic podle vyndlezu vyplyvd z ndsledujicich p¥fkledld:
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PrL4klad 1

Do benky ge predloZ{ 100 g metylindenové frekce cherskterizovené nédsledujfcimi
ddeji: - :

destilednf rozmez{ . 195 a¥ 205 °C

obseh naftelend , ‘ 2,8 % hmotnostnich
obsah fenolld a zésed 0,3 % hmotnostnich
obseh polymerovatelnych sloZek 38 % hmotnostnich
z toho:

styren a jeho monoslkylhomology 3,2 % hmotnostich
dimetylstyreny ' 11,4 % hmotnostnich
inden s metylindeny 23,4 % hmotnostnich

K surovin¥ byl pfidén 1 ml nasyceného roztoku kyseliny maleinové v metylalkoholu a
déle za stélého michdnf s chlazenf ! ml kyseliny sirové 94 %. Po 20 sekunddch byla pro-
vedena neutralizece pridévénim 10 % vodného roztoku hydroxidu sodného e do pH 9,0.
Zneutralizovend sm&s byle pfelita do tfepaci banky a po odsazen{ solné vrstvy a jejim
odpustén{ byl polymerdt proprén 30 ml vody. Po odsazen{ a odpust&ni vody byl polymerdt
pFelit do destila¥ni banky e vskuov¥ byly oddestilovény nezpolymerovené podfly p#i tlaku
1,33 kPe o teplotZ olejové ldzn¥ do 210 %Cc. Po skonZenf destilsce byl zbyly podfl prysky-
fice z benky vylit e provedeno enelytické hodnocenf. Vyrobend pi#yskyfice vykazovala ndsle-
dujic{ hodnoty:

bod m&knut! metodou KK (&SN 60 6070) 68 °c

berve podle jodové stupnice (&SN 67 3011) 6 (av&tle %lutd)
obssh popele (8SN 67 3011) 0,14 % hmotnostanich
&islo kyselosti (PND 36 010 64) 0,15 mg KOH/g
zkousks nélevem Eﬁ]ﬁegglgl‘:gvgsl;enain) ‘ %¥ird, dobfe rozpustné
vytéZek > 35 % hmotnostnich

Priklaa 2

Metylindenové frekce byle smichéna s indenkumsronovou frakc{ v poméru 1:1. Do banky
bylo predlofeno 100 g této suroviny cherskterizovené ndsledujfcimi vdeji?

destilalni rozmez{ 160 a% 205 °C

obseh naftalenu 2,9 ¥ hmotnostnich
obsah fenoll a zdsed 0,4 % hmotnostnich
obseh polymerovatelnych sloZek 33,5 % hmotnostnich
z toho!

styren a jeho monoelkylhomology 4,1 % hmotnostnich
dimetylstyreny 11,6 % hmotnostnich
inden & metylindeny 17,8 % hmotnostnich

X suroving byl pfiddn ! ml nesyceného roztoku meleinenhydridu v metylelkoholu s déle
go stdlého chlezeni o michénf{ 1 ml kyseliny sirové 94 %. Po 20 sekunddch byla provedens
neutralizece 10 % roztokem hydroxidu vépenetého do pH 9,0. Dul3f postup pren{ e oddZlenf
nezpolymerovenych podild vekuovou destilect byl proveden stejn¥ jako u pi¥ikladu 1, vyrobend
pryskyPice vykezovels nésledujici hodnoty: o

bod ‘m&knut{ metodou KK 83 %

berva podle jodové stupnice 8 (avEtle ¥lutd)
obgsh popels 0,15 % hmotnostnich
&{slo kyselosti 0,10 mg KOH/g
zkousks nédlevem (xylen-lakovy benzin) %ird, dobFe rozpustnd

vitstek 30 % hmotnostnich
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Priklead 3

Metylindenovéd frekce byla smichéne s 30 % hmotnosti destildtu z predchoszsich polyme-
recf, &im% byla ziskéne surovina cherskterizovend nédsledujfcimi ddaji:

destila&nt rozmez{ 180 e 208 °C

obseh naeftelenu 2,8 % hmotnostnich
obseh fenold a zésed 0,3 % hmotnostnich
obseh polymerovatelnych sloZek 28,5 % hmotnostnich
.z toho:

styren s Jeho monoslkylhomology 1,8 % hmotnostnich
dimetylstyren 8,1 % hnétnostnich

inden = metylindeny 18,6 % hmotnostnich

Po p¥iddn{ nesyceného roztoku kyseliny meleinové v metylalkoholu v mno¥stvi 0,7 % hmot-
nostnich byle tekto pFiprevend surovine kontinudln& polymerovéne v trubici opatiené chle-
zenim o mfchedlem ze sou¥ssného dévkovén{ kyseliny sirové 94 % v mroZstvi | % hmotnosti
na dévkovenou surovinu. Dobe zdrZenf v trubici byle 20 sekund, v del3f fézi byle reekini
smés neutralizovéns 10% roztokem uhli¥itenu sodného do pH 9,0. Polymerdt byl napou¥tén
do kyvet odstPedivky k odd¥leni roztoku- soli. Poté bylo pfiddno 30 % hmotnosti vody,
kterd po prot¥epdni byle rovn&# oddélens odstfeddnim. Vekuovou destilaci provedenou podle
p¥fkledu ! byla ziskéne pryskyrice, kterd vykezovale nédsledujlfcf hodnoty:

bod m&knut{ metodou KK 70 ¢

barva podle jodové stupnice 8 (svdtle Zlutd)
obsah popela 0,15 % hmotnoatnfch
&{slo kyselosti 0,20 mg KOH/g
zkouske ndlevem (xylen-lakovy benzin) ¥ird, dobfe rozpustnd
vyt&Znost 26 % hmotnostnich

PREDMET VYNKLEZU

1. Zpisodb vfroby svitlych indenovyceh, metylindeno#ych a indenkumeronovych prysky¥ic
2 frekei pyrolyzniho oleje nebo £ Jejich sm&si s indenkumsronovou frakcf katslytickou po-
lymersci ze pFitomnostl kyseliny sfrové, vyznedujicf se tim, Ze se k surovind obsahujfci
15 g% 80 % hmot. polymerovetelnych 1ldtek, s vyhodou k surovin¥ obsshujfef 40 ai 50 % hmot.
polymerovetelnych létek pridéd jeko roztok v elkoholu s | e% 2 atomy uhliku kyselines malei-
nové a/nebo maleinsnhydrid v mno¥stvi 0,01 a% 10 % hmot. s vyhodou v mnoZstvi 0,5 ai 1 %
hmot. vztateno ns surovinu a déle 0,2 &% 5 % hmot. koncentrované kyseliny sirové, s vyhodou
0,1 a% 1,7 % hmot. koncetrovemné kyseliny sirové a v dobd 5 aX 30 sekund se za stdlého chlae-
zeni a michdn{ reakdni smési provede polymerace, na¥ef se vodnym roztokem hydroxidu alka-
lického kovu a/nebo vodnym roztokem hydroxidu kovu alkslickych zemin a/nebo vodnym roz-
tokem alkelického whliditsnu zneutralizuje reakini smds do alkelické reakce, s vyhodou do
pH 8,5 a% 9,5, po odstrandni roztoku soli se provede promyti vodou a po oddéleni vodné
vrstvy se vakuové oddestilujl nezpolymerované podily.

2, Zpisob podle bodu !, vyzne¥ujfci se tim, %e surovina pro polymeraci obsehuje nej-
v§se 5 % hmot. styrenu a Jeho monoalkylhomologl, 3 % hmot. naftalenu a 0,5 % hmot. fenol
a orgenick¥ch dsed.

3. Zpisob podle bodu 2, vyznedujfci se tim, Ze se polymeréée provede do 48 hodin od
destileZn{ p¥iprevy suroviny. '
A\
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4. Zpisob.podle bodu 3, vyznefujfef se tim, %e se pfi vekuovém oddestilovéni nezpoly~ .
merovetelnych podfld pou¥ije stripovec! pdry. '

5. Zpisob podle bodu 4, vyznedujic{ se tim, %e se k surovin® p¥idd destildt z vekuové
destilace polymers®ni sm¥si, s vyhodou v mnoZstvi 20 e 30 % hmot.
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