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Vynaélez se tyka zplsobu ptipravy retardé-

r@ hoteni na bézi bromovanych cykloalkani,

' zejména 1, 2, 5, 6 — tetrabromcyklooktanu,

— (1,2 — dibrometyl —) — 3,4 — dibromcy-

klohexanu nebo 1, 2, 5, 6, 9, 10 — hexabrom-
cykladodekanu. :

Vyznamnou skupinu retardéri hoteni
predstavuji bromované cyklické uhlovodx’ky'
Ce~12, POUZIV&IJI se jako prisady pro sniZeni
horlavostx papiru, textilnich materialt a plas-
tickych hmot. DuleZitou skupinou plastic-
kych hmot, kde se tyto latky zvlasté dobre
osvedcﬂy, ]sou polyvinylaromatické plasty,
zejména penovy polystyren.-Jinou oblasti je-
chh pouziti je snizovani horlavosti lakd. Sir-
§imu vyuziti téchto prisad viak do jisté miry
brani nevyhody znamych zplisobl jejich vy~
roby.

Znadmé zplsoby pripravy retardéri hote-
ni z 1,5—cyklooktadienu, 4—vinylcyklohexenu
a 1,5,9—cyklododekatrienu jsou zaloZeny na
adici bromu na nenasycené vazby téchto u-
hlovodikd. Bomace se provadi v prostiedi po-
larnich rozpoustédel. Je znadmo pouZivat ja~
ko rozpoustédlo alkoholy, zejména etanol
(Japan Kokai 75/5187, Japan Kokai 74/24
475, NSR 1802 504, NSR 1147 575, Belgie
680 935) nebo ether (NSR 1 261 503, Japan.
Kokai 74/24' 475). Jinym znémym,rozpouété-

dlem je alifatickd kyselina (Svyc. 477 815, .

SSSR 318 559). Produkty bromace, t. j. 1,2,5,
6—tetrabromcyklooktan, 1—(1,2—dibrometyl—)

—3,4—dibromcyklohexan, nebo 1,2,5,6,9,10—
hexabromcyklododekan, resp. jejich smés se
z reakéni smési po provedeni bromace odfil-
truje ve formé pevného krystalického pro-
duktu, ktery se po promyti a.vysuSeni da

pouzit jako retardér hofeni,

Nevyhodou téchto postupl viak je to, Ze
reakce probihid maximalné s 80 %, vytézkem
a vznika pii ni fada vedlej§ich produkt. Ve-
dlejsi reakéni produkty s vysokym obsahem
bromu zUstavaji v mateé¢ném louhu z filtrace
Manipulace s mateénym louhem, jeho rege-

‘nerace nebo likvidace je obtizna a to jak z

technologického, tak z hygienického hlediska.

Uvedené nedostatky se odstrani zplsobem
pripravy retardéru hoteni na bazi smési bro-
movanych cykloalkant, s poétem uhlikt C?

~az CY zejména 1,2,5,6—tetrabromcyklookta-

nu, 1,—(1;2—dibrometyl—)—3,4—dibromcyklo-~"
hexanu nebo 1,2,5,6,9,10— hexabromcyklodo-
dekanu, adici bromu na nenasycene vazby
cykhckych uhlovodikt, zejména 1,5—cyklook-
tadienu, 4—v1nylcyklohexenu nebo 1,5,9—
cyklododekatrienu, v pritomnosti organické-'
ho rozpoustédla podle vynélezu, ktery spoéi-
va v tom, Ze se bromace provadi v pfitomno-
sti nepolarniho tékavého organického rozpou-
stédla (bodem varu 30°C az 150°C), s vyho-
dou v pentanu, toluenu nebo xylenu. Po skon-
¢eni bromace je vyhodné ziskany roztok bro-
movanych cykloalkanti neutralizovat, s vy-
hodou p#idanim uhli¢itanu sodneho



Pokud m4 byt retardér hoteni podle vyna-
"lezu pouZit pro pripravu samozhégivého zpé-
novatelného polystyrenu, je -vyhodné pouzit
jako nepolarni tékavé organické rozpousté-
dlo pentan, ktery se po skonéeni bromace od-
destiluje a ziskany produkt rozpusti v orga-
nickém rozpoustédle aromatického typu, nej-
lépe ve styrenu. Zpravidla je vyhodné piipra-

vit roztok do 50 9, hmot. retardér hofeni.

Je déle vyhodné, jestlize se roztok retardé--
ri hofeni v nepolarnim tékavém organic- -

‘kém rozpoustédle, to je v pentanu toluenu
nebo xylenu, eventudlné& roztok ve styrenu
prefiltruje, s vyhodou pies bezvody uhlidi-
tan sodny. : '

Pii pripravé retardért pro barvy a laky se
bromace provadi ve vhodném fedidle na pii-
klad v toluenu, xylenu a podobné, které ne-
ni nutno oddestilovats

Vyhodou postupu ptipravy retardéru ho-
feni podle vynalezu je, Ze se bromace prova-
di v rozpoustédle, jehoz ptitomnost ve vy-
sledném produktu nevadi. P#i pouZiti do po-
lystyrenovych samozhaivych zpéhovatelnych
hmot je timto rozpoustédlem pentan pfi po-
uziti do lakd aromatické uhlovodiky jako
toluen a xylen. Déle je vyhodné, Ze u postu-
pu podle vyndlezu je moZno jako retardéru
horeni pouzit ve$kerou reakéni smés vznik-
lou pi#i bromaci. Dochazi tim k vyuZiti ves-
kerého pouzitého bromu a odpadaji problémy
se zpracovidnim vedlej§ich produktil, obsahu-
jicich brom, ‘

Vynélez a jeho vyhody jsou blize vysvé-
tleny na dale uvedeném srovnivacim ptikla-
du, ktery charakterizuje dosud zndmy postup
piipravy retardérti hofeni a na prikladech
provedeni vynélezu. '

Srovnivaci p¥iklad

Reaktor o objemu 500 1, opatfeny micha-
dlem a duplikdtorovym plastém byl naplnén
74,9 kg smési, obsahujici 93 9, hmot. 1,5 cy-

- Kklooktadienu, 6 %, hmot. 4—vinylcyklohexe-

nu a 1 % hmot. 1,5,9—cyklododekatrienu, ke
které bylo pridano 165 1 etylenglykolmono-
etyletheru jako rozpou$tédla. K této smési
bylo za souasného chlazeni a michani po-
stupné pridavano celkem 141,7 kg bromu tak,
aby teplota reakéni smési nepifestoupila 25°C.
Vylouéeny krystalicky produkt se odfiltroval,
promyl ve 40 1 50%, vodného roztoku meta-

" nolu a potom ve 30 1 3%, vodného roztoku -

dithioni¢itanu sodného a 200 1 vody. Po vy-
suSeni bylo ziskano 100,5 kg pevného pro-
duktuy, t.j. 53 %, hmot. teoretického mnozstvi.
Pokud se filtrat z této bromace. znovu pouzil
jako rozpoustédlo pro opakovanou bromaci
za pouZiti stejné nasady uhlovodiki, aby se
vyuZzilo bromu, obsaZeného ve filtratu, bylo
zi{skano dalSich 156 kg pevného produktu.
Vytézek se tim. zvysil na 85 9 hmot. teore-
tického mnozstvi. :

Priklad & 1

Reaktor o obsahu 6 1, opatfeny michadlem

a udinnym chladicim systémem byl naplnén

507 g smési uhlovodiku, obsahujici 93 9/,
hmot. 1,5—cyklooktadienu, 6 9, hmot. 4—vi-
nylcyklohexenu a 1 94, hmot. 1,5,9,—cyklo-
dodekatrienu, X této smési bylo pridéno
1500 g pentanu jako rozpoustédla. Za stilé-
ho. chlazeni a michéni bylo k této reakéni

"smési pridavano postupné 1500 g bromu tak,

aby teplota reakéni smési neptestoupila 20°C,
Po skonfeni bromace bylo k reakéni smési
pfidano 130 g krystalického. uhli¢itanu sod-
ného a pentan byl oddestilovan. Vznikly
produkt byl rozpustén ve 2200 g styrenu a
prefiltrovan. Vznikl 459, roztok retardéru
hofeni. Vytézek bromace, prepotteny podle
obsahu bromu ¢&inil 98 9, hmot. Takto pfi-
praveny roztok retardéru hofeni je zvlasts
vhodny pro .pripravu samozha$ivého zpéno-
vatelného polystyrenu, nebof styren se vyu-
Zije jako monomer béhem polymerace a e-
ventudlni zbytek pentanu jako nadouvadlo.

Zpériovatelny polystyren s pouzitim vyse
pfipraveného retardéru hoteni lze pfipravit
naptiklad tak, Ze se polymeraéni reaktor
naplni smési 100 hmot. dilt vody, 100 hmot. "
dilt styrenu, 0,15 hmot. dild benzoylperoxi-
du a 1,33 hmot. dild styrenového roztoku re-
tardéru hoteni. Tato smés se nechif polyme-
rovat po dobu 4 hodin, nadeZ se k ni pfid4
0,15 benzoylperoxidu, 0,1 hmot. dilit terc,
butylperoxidu, 0,2 hmot. diltt dibutylperoxi-
du a 0,15 hmot. dila polyvinylalkoholu. V
polymeraci se pokraduje pti 85°C dalsi ho-

. dinu. Pak se prid4 6,5 hmot. dild pentanu a

po dobu 3,5 hod. se udrfuje teplota 85°C.
Teplota se potom na 2 hodiny zvysi na 110°C.
Po celou dobu polymerace se nasada micha.
Vytvorené perli¢ky suspensniho samozhasi-
vého zp&hovatelného polystyrenu se pak béz-
nymi.zplsoby susi a tfidi. Z nich vyrobeny
polystyren je samozha8ivy jak podle metody
ASTM 1692, tak podle metody Monsanto
118/2. : ,

Piiklad & 2

Retardér hotfeni byl pfipraven stejnym zpii-
sobem jako v prikl. 1 s tim rozdilem, Ze byl v
zavéru rozpustén ve 2000_ g xylenu namisto
ve styrenu. Tim byl ziskin 500, roztok.
Tento roztok se di pouZit napf. v mnoZstvi
3 hmot. diltt na 100 hmot. dilii do polystyre-
nového laku. Dosdhne se podstatného snize-
ni jeho hoflavosti.

Piiklad & 3

Retardér hoteni byl piipraven stejhj’rm

" zplUsobem, jako v prikladu 1, s tim rozdilem,

Ze pii bromaci bylo jako rozpoustédla pouZi-
to 2000 g xylenu. Po skonéeni bromace bylo
k reakéni smési pridano 130 g krystalického
uhliéitanu sodného a po filtraci byl pf¥imo
ziskdn 509, roztok retardéru hotfeni, ktery
je vhodny pro barvarské a lakarské udely.
Vytézek bromace, prepolteny na obsah bro-
mu éinil 97 9. Tento roztok se d4 napi. po-
uzit stejnym zplsobem jako v ptikladu 2.



Piiklad ¢. 4

. Retardér byl pfipraven stejnym zptisobem,’

Jjako v ptikladu 1, s tim rozdilem, Ze roztok
retardéru hofeni ve styrenu byl prefiltrovan

‘pres bezvody uhli¢itan sodny. Takto ‘piipra--

veny retardér hofeni lze pouZit stejnym zpti-
sobem jako v prikladu 1.

g Predmét vynalezu

1. ZpUsob pfipravy retardéru horeni na
bézi smési bromovanych cykloalkant, s poé-
tem uhlikt C* az CY, zejména 1,2,5,6—tetra-
bromcyklooktanu, 1,—(1,2—dibrometyl—) —3,
~ 4~dibromcyklohexanu nebo 1,2,5,6,9,10-hexa-
‘bromcyklododekanu, adici bromu na nenasy-

-cené vazby cyklickych uhlovodikd, zejména

1,5—cyklooktadienu, 4—vinylcyklohexanu ne-
bo 1,5,9—cyklododekatrienu, v pritomnosti

organického rozpou§tédla, vyznadeny tim, Ze

bromace provadi v pritomnosti nepolérniho
tékavého organického rozpoustédla, s bodem
varu 30 aZ 150 °C, s vyhodou v pentanu, to-
luenu nebo xylenu, ’ ’

2. Zpusob podle bodu 1, vyznaéen;’r.ﬁni, ze
se po skonteni bromace ziskany roztok bro-

movanych cykloalkant neutralizuje, s vyho-

dou pridénim wuhli¢itanu sodného.

3. Zpusob podle bodu 1, vyznageny tim, ¥e
se po skonceni bromace oddestiluje nepolar-
ni tékavé organické rozpoustédlo pentan a
ziskany ‘produkt rozpusti v organickém roz~

- poustédle aromatického typu.

4. Zplsob podle bodu 3, vyznaceny tim,
Ze timto organickym rozpou$tédlem je sty-
ren. - :

5. Zptisob podle kteréhokoliv bodu 1 a? 4
vyznadeny tim, Ze se roztok retardéru hotreni
prefiltruje, s vyhodou pres bezvody uhlidi~
tan sodny. : .
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