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(54) Zpisob zudlechfovani nfzkomolekulérnich epoxidovych pryskyfic

Vyndlez se tyka oboru syntetic-

'kych pryskyfic. Je feSen technicky pro-

blém pifipravy epoxidovych pryskyfic

s nizkym obsahem zmydelnitelného chloru,
spoéivajici v tom, Ze na epoxidovou
pryskyfici nebo jeji roztok v inertnim
prostfedi se pisobi etanolickym rozto-
kem KOH pfi 10 az 60 °C.
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Vyndlez se tyka zpésobu zudlechfovéani epoxiddffoh
pryskyfic sni¥enim obsahu zmfydelnitelného chloru.

B&%né typy nizkomolekuldrnich epoxidovych pryskyr¥ic
obsahuji{ obvykle 0,3= 0,7 % zmydelnitelného chloru,pfe=
vaind ve form& chlorhydrineterickych skupin,V ¥ad& obori
modern{ techniky jsou pouZivainy epoxidové pryskyiice,
piidem% produkty vznikajici degradaci chlorhydrineterckych
skupin b&hem stArnut{,zpisobuji{ neZédouci efekty(koroze,
sni¥ovini elektrickych parametr@ aj.).Predeviim je poZado-
véno aby pouZivané epoxidové pryskyfice obsahovaly méné
Jak 0,1% zmydelnitelného chloru,Podle znadmého stavu tech-

- niky vSak této hranice p¥i znadmych vyrobnich postupech
epoxidovych prysky¥ic nelze dosidhnout,ani¥ se zhor¥f{ ostat-
ni{ parametry, jako je obsah epoxidovfch skupin,viskozita

a podobn&, Problém se proto *ed{ molekuldrni destilaci epo=~
xidovych pryskyfic a dodatednou rafinac{ destildtu,Tento
postup je teohnicky G¥inny ale energeticky nadrodn§ a drah¥.

Nyn{ jsme nalezli zp&aob,sniieni zmydelnitelného chlo=-
ru v epoxidovych prysky¥icich,ktery dovoluje jejich podstat=-
né zuSlechténi,Zpdsob podle vynidlezu spodivd v tom,¥e na
nizkomolekuldrn{ epoxidové prysky’ice nebo jejich 20-80%
roztoky v inertnich rozpou$tddlech se plisobi 5=25% roztoky



-2-
233 282

KOH v 80-100% etanolu p¥i teplotd 10-60°C,v mmoZstvi 98-105%
KOH teoreticky nezbytného k od3t¥peni chlorhydrinovjoch
skupin,nafe¥ se dle potieby prebytefny KOH neutralizujo}
reakdni sm3s se promyva vodou a odd¥dlena organicki féze

se zbavi tdkavfoh sloZek,Zphsobem podle vymalezu se bdind
dosahuje obsabu zmydelnitelného chloru pod hraniof 0,15%,
ani¥ v podstatné mi¥e kls& obsah epoxidovych skupin mebo
roste viskozita,Zpdsobem podle vyndlezu lze provéddt zue
5lech¥ovan{ nejen klasickych didnovyoh epoxidovych prysky-
¥ic ale i bromepoxidovych pryskyfic,novolakovioh epoxidd,
epoxidovfch pryskyiic na bézi bisfenolu F a dals{ioh,

P¥iklad 1 |

Do sulfuradn{ banky,vybavené kotvovym michadlem,teplo~
mrem,zpdtnym ochladifem a kapadkou se predloZf 600g toluenu
a 400g nizkomolekulérni epoxidové pryskyiice obsahujfiecl
0,484% mo1/100g epoxidovfch skupin a 1,47% chloru, Prysky=
¥ice mh viskozitu 22,089 mPa.s/25°C, Homogenni roztok se
vytemperuje na 30°C a bdhem 60 minut se pF¥ikapivd za michi-
ni 46,6g(100% teorie) 20% roztoku KOH v 96% etanolu,Po
skondeni p¥ikapu se reakdni sm¥s nechéd 20 minut doreagovat
nade? se p¥idd 100g neutrilni destilované vody a prom§va
se 10 minut pti 80°C,Po separaci se vodné féze 0dd&li a
promyvin{ se opakuje,Toluenovi vrstva se odd¥1{,odvodni
azeotropickou destilaci,filtruje od mechanickychnedistot
a &iry filtrit se zbavi t&kavych sloZek destilaci p¥i 3=
-26 kPa,Z{ské se epoxidové pryskyfice o viskozitd 12, 560
mPa. s/25° C,sudind 99, 9%,obsahuj£c£ 0,529%5 mol/100g epoxi=
dovych skupin a 0,022% zmydelnitelného chloru,

P¥iklad 2

Do aparatury popsané v pifkladu 1 se pfedloZi 1OQg
nizkomolekuldrni epoxidové pryskyfice,obsahujici 0,5205
mol/100g epoxidovych skupin a 1,92% chloru,pii viskozitd
15,670 mPa.s/25°C, Pryskyrice se vyhfeje na 60°C a bdhem
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4 hodin se za michAn{ p¥ikape 595g(98% teorie) 5% roztoku
KOH ve 100% etanolu, Po ukonSen{ pi¥ikapu se reakini smds
nech4d 30 minut doreagovat,nae? se misi s 1 000g neutrél-
n{ vody,dle pot¥eby neutralizuje 5% roztokem NaH, PO, nebo
NaHSO, na pH 6,5- 7 a pere se pri 95 -98°C, Po separaci
se vodné féze odddl{ a prani se opakuje,Vyprand prysky¥ioce
se sud{ pfi 120-125°C a tlaku 1,33 kPa,nade% se filtraci
0dd31{ mechanioké mnedistoty, Produkt m& viskozitu 8,920
mPa,s/25°C,sufinu 99,9% , obsahuje 0,5632 mol/100g epoxi=
dovfeh skupin a 0,11% zmfdelnitelného chloru,

P¥iklad 3 o

Do aparatury popsané v p¥ikladu 1 se predloX{ 800g
toluenu a 200 g novolakového epoxidu,pripraveného glycie-
dylaef{ fenolformaldehydového novolaku o stfedn{ funk&nos-
ti 2,4, Novolakovy epoxid obsahuje 0,4835 mol/100g epoxi-
dovych skupin,mé sudinu 98,9% a obsahuje 2,51% zmfydelni-
telného chloru, Homogenn{ roztok se vytemperuje na 10~12
°C a naréz se vpust{ za michéni 31,6g 25% roztoku KOH v

80% etanolu.,Reak®ni smds se nechd reagovat 120 minut,na-

%e% se dAdle postupuje podle Gdaji v prikladd 1. Produktem
je movolakovy epoxid obsahujici 0,5532 mol/100g epoxido~-
vych skupin a 0,08% zmjdelnitelného chloru,pfi sudind

99, 8%, _ ‘

P¥{klad 4

Do aparatury popsané v p¥f{kladd 1 se piedloZf 200g
metylizobutylketonu,700g nizkomolekuldrni epoxidové prys-
ky¥ice o stiedn{ molekulové hmotnosti 375 a obsahu 0,72%
zmydelnitelného chloru,100g krezolnovolakového epoxidu o
st¥edn{ funk&nosti 2,71 s obsahem 1,51% zmydelnitelného
chloru, Homogenni sm&s se vytemperuje na 40-42°C a bdhem
60 minut se prikapavi 10g(105% teorie) 10% roztoku KOH v
96% etanolu,Po skon¥eni piikapu se reakini{ smés nechd 30
minut dopeagovat,nade? se didle postupuje podle piikladu 1,
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Produktem je nizkomolekuldrni epoxidovA pryskyfice o vis=
kozitd 16,700 mPa,s/25°C,obsahu epoxidov§ch skupin 0, 5333
mol/100g, st¥edni funk¥nosti 2,09 a obsahu zmydelnitelného

chloxru 0,031%.
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Zpisob zu¥lechtovini nizkomolekuldrnfch epoxidovych
pryskyfio/vyznaéenf tim,%e se na epoxidové pryskyiie
ce nebo jejich 20 a% 80% roztoky v inertnich rozpous=
t&dlech pésobf 5 aZ 25% roztoky hydroxidu draselného
Xo?ﬁ,%gifggﬁlgfg“lo az 60°C,v mn:;stvi 98 a% 105%
teorie,vztaZeno na obsah zmydelnitelného chloru, na~
%eZ se dle potreby nezreagovany KOH neutralizuje,re
akdni sm&s se promyvd vodou a odd&lend organicka faze

se zbavi t&kavych sloZek,
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