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Heseni se tykd oboru syntézy a techno-
logie epoxidovych pryskyfic., Je reSen tech-
nicky problém piipravy velmi ev&tlych epo-
xidovfoh prysky¥ic. Podstatou Fefeni je
provedeni polyadice v prosti¥edi obsahuji-
oim nejvyse 50 mg/l-kyaliku, pop¥ipadd v
piitomnosti sloudenin Sb3, P nebo 4.
ReSeni miZe byt vyuZito predevidim p¥i vy-
robd epoxidovych pryskyiic.
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Vyndlez se tyk& zpésobu vyroby vySemolekuldrnich epoxi-
dovych pryskyific s nizkou drovai zbarveni polyadici diepoxi=-

da s d%v?nem v interni atmosfére.

Vyroba vySemolekuldrnich epoxidovych pryskyric s nizkou
adrovni{ zbarveni je obtiZnym problémem a v praGmyslovém méiitku
Ji 1lze Gspd3n& provozovat pouze s pouzitim vysoce distého dia-
nu, stabilizovaného vG¥i oxidativni{ termolyze specielnimi sta=-
bilizatory. Pfipravu velmi svétlych epoxidovych pryskyfic alka=
lickou kondenzac{ epichlorhydrinu s dianem se zdafilo Gspé&3né
zvladnout ﬁouéitim latek s vyraznou afinitou ke kysliku (siri=-
gitany, dithioﬂaéitany, cinatany aj.), ale pifi technolégii po~
lyadidn{ jsou tyto lAtky ne&¥inné, popripadd pasobi vazné poti-
Ye (zbdkaly, zpomalen{ filtrace aj.). Usp&3na piiprava velmi
svétlych epoxidovych pryskyfic polyadici diepoxidd s dianem se
stavid vaZnym problémem v takovych pripadech, kdy je k dispozi-
ci nestabilizovany dian,af ji% technicky, krystalovani, desti-
lovany nebo jinymi zp&éoby zudlechtdny., V souldasné dobé& neni
zndm zpGsob Gspd&3né pripravy epoxidovych pryskyric s nizkou

Grovni zbarveni{ polyadic{ diepoxidu s dianem,

Na zékladd rozsdhlych teoretickych a experimentalnich pra-
ci jsme nyni nalezli, Ze lze GsSp&3Sn& vyrobit vySemolekularni
epoxidové pryskyrice s nfizkou Grovni zbarveni polyadici{ diepoxi=-
di s dianem zpGsobem podle vynalezu;spolivajicim v tom, Ze po-
lyadice se uskutedni v prost¥edi{ obsahujicim nejvySe 50 ppm kys-
1iku, popripadd v pritomnosti 0,05 = 1 hmot., % sloufenin schop-
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nych pohlcovat kyselik, zejména sloudenin trojmocného antimonu
nebo fosforu, &tyfmocné siry, nebo jejich smési. Zpisobem pod-
le vyndlezu lge pF¥ipravit velmi svétlé epoxidové pryskyrice i
p¥i pouZiti nestabilizovaného dianu. Barve produktu se obvykle
pohybuje mezi O aZ 3 body barevné stupnice dle Gardnera a je
ovlivnéna pouze primdrnim zabarvenim pouZitého diepoxidu.

Negativni Uloha stop kysliku v pouZité inertni atmosfére
nebyla do stdvajici doby v plném rozsahu pochopena a za posta-
Sujici se obecné povaZovala inertizace atmosféry ve vyrobnim
zerizeni na 99,99 %, coZ v3ak bylo dosshovdno vyjimedné&, bézné
je dosahovéno inertizace nejvyse na 99,95 %. Experimentdlni vys-

' ledky ukazuji, Ze jiZ p¥i obsahu kysliku v inertni atmosfére

80 a¥ 100 ¢ Jje vyloudeno ziskat svétlé epoxidové pryskyrice
z nestabilizovanych diand, p¥l 500 A& a vice kysliku neposky-
tuje dobré vysledky ani stabilizovany dian.

Obsah kysliku

v iﬁfrtu zbarveni produktu polyadice (Ggr@per)
Poh) stabilizovany dian nestabilizovany dian
458 6 a¥ 7 15

320 5 9

105 4 7

82 ' " 3 af 4 5

48 ‘ 1 2 aZz 3

12 0 | 0 afl

Poznémka: produktem je epoxidovéd pryskyrice o sti¥edni molekulo-
vé hmotnosti 1678.

Létky pohloujici kyslik, zejména sloudeniny Sb>, P> a s* majf
dileZitou ulohu p¥i odderpéni stop kysliku z kapalné fdze, pie=-
dev&im pfi pouZivédni rozpoustédel., S v¥hodou se pouZivaji zejmé-

'na antimonitany, fosforitany, fosfity, alkyl- nebo arylfosfiny

a jejich soli, kysliénik si?idity, rongalit a podobné,

PF¥i inertizaci reekdéni smdsi se s vyhodou pouZivd dusik,
lze v8ak pouZit i argon, helium e v n&kterych pripadech i oxid
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uhlidity, pficemZ obsah kysliku v inertnim plynu miZe byt nej-
vyse 501353&, tej. 0,005 hmot. %.

Polyadice se obvykle provddi p¥i teplotdch a%¥ 155 °C (pod
bodem tédni dianu), ale p¥i nizkém obsahu kysliku v inertni
atmosfére lze polyadici uskutednit i p¥i teplotdch 170 aZ 190 ¢,
Pou¥ivaji se zndmé polyadidni katalyzdtory, s vyhodou kvarterni
amoniové nebo fosfoniové sloudeniny, lithmné soli, tercidrni ami-
ny, betainy a podobné., VétSina latek,pridavanych k reakéni smé-
si pro odderpdni stop kysliku z reskéni smési,uéinek polyadid-
nich katalyzdtorl primo zesiluje, nebo i v plném rozsahu nahra-
zuje (trialkyl - nebo triarylfosfiny).

Zplsobem podle vyndlezu lze pripravit velmi svétlé vysSe-
molekuldrni epoxidové pryskyrice bézZného sortimentu, v rozsahu
st¥ednich molekulovych hmotnosti 700 aZ 5,000, pridemZ se vy-
uZivd technologie polyadice v roztoku, v taveniné nebo v bloku.

Priklad 1

Do aparatury, vybavené kotvovym michadlem a pFivodem inert-
niho plynu, se pfedloZi 228 g (1 mol) destilovaného nestabili-
zovaného dianu, 3,000 g epoxidové pryskyrlce o stredni moleku-
lové hmotnosti 600 a zbarveni 1 (Gardner) a 500 g toluenu. Za
michédni se uvddi dusik obsshujiei 11 kysliku a smés se uve-
de do varu pod zpétnym chladidem a odbérem toluenu se vyregu-
luje teplota vrouci kapaliny mezi 147 a¥ 150 °C. K vrouci smé-
si se pridd 0,5 g 50% vodného roztoku tetrametylamonium hydro-
xidu a smés se nechd reagovat 4 hodiny. Po vakuové destilaci
t8kavych sloZek se ziskd produkt s témito parametry:

obaah epoxidovych skupin 0,246 mol/100g
teplota mdknuti (kulidka-krouZek) 54,5 °C
zbarveni (Gardner) 1
Pr{klad 2

Do popsané aparatury se piredloZi 228 g krystalovaného ne-
stabilizovaného dianu, 510 g epoxidové pryskyrice o stiedni mo~
lekulové hmotnosti 340 a zbarveni 1 (Gardner), 250 g toluenu.
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Vzduch v aparatuie se vytésni argonem obsahujicicm 3<§ém kys-
1iku, k reakdni smési se p¥idd 6 g dodecyltrimetylamoniumbro-
midu a 0,9 g trifenylfosfinu. Smés se za michdni vyhreje na -
120 a¥ 125 °C a nechd se probihat 3 hodiny polyadice. Po od-
destilovédni toluenu.se ziskd produkt majici nédsledujici para-

metry: i

obsah epoxidovych skupin - 0,0928 mol/100 g -
teplota mdknuti (kulidka-krouZek) - 108 °C

zbarveni ~ pod 1 (Gardner)

Priklad 3

Do popsené aparatury se predlo¥i 228 g dianu, 345 g niz-
komolekuldrni epoxidové prysky¥ice o st¥edni molekulové hmot-
nosti 340, V inertni atmosféie obsahujici 22:;&g'kysliku se
smés roztavi pri 120 O¢ se p*idd 3,1 g soli benzyldietylamin,
80, a homogenni sm&s se odlije do ocelovych forem predem opat-
Yenych povlakem separdtoru. PIné formy se vloZi do termostatu
gse stejnou inertni atmosférou a polyadice se pii 120¥1 °C ne-
chd probihat 24 hodin., Po té se formy vyjmou, ochladi e produkt
se vyklepe, Parametry produktu jsou:

obsah epoxidovych skupin ' 0,00297 mol/100 g
teplota m8knuti (kulidka-krouZek) 169 ¢
zbarveni (Gardner) l az 2

Priklad 4

Do popsané aparatury se predloZi 228 g destilovaného nesta-
bilizovaného dianu, 2.800 g epoxidové prysky¥ice o stiedni mo=
lekulové hmotnosti 563 a zbarveni 1 aZ 2 /Gardneé/. Vzduch
z aparatury se vytladi dusikem obsahujicim 11 pf kysliku, k rea=-
gujici smési se p¥idd 0,5 g trifenylfosfitu a smés se vyhPeje na
170 °c, kde se udrZuje 90 minut, nade¥ se produkt chladi na 100
a¥ 105 °C e vylévd., M4 tyto parametry:
obsah epoxidovych skupin 0,261 mpol/100g
teplota méknuti (kulidka-krouZek) 45,5 °C
zbarveni (Gardner) 2.
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Fostupem podle p¥ikladu 1 se provede polyadice 228 g ne-
stabilizovandho dianu s 3.000 g epoxidové prysky¥ice o stredni
molekulové hmotnosti 600 (zbarveni 1 dle Gardnera) v p¥itomnos-
ti 500 g toluenu. Polyadice se uskutednuje pod dusikem obsahu-
jicim 48?¥@&'kysliku, p¥i 150 O¢ za katalyzy trimetylbenzylamo-
nium hydroxidu (0,5 g). V roli redukdni ldtky se pouZije 0,5 g
ndsledujicich sloucéenin:

Redukéhi sloulenina barva produktu (Gardner)

antimonitan sodny , laz 2
fosfornan sodny ' 1a% 2
rongalit - 1.
benzensulfinan sodny ' 1 aZ 2
rongalit 0,25 g + fosfornan

sodny 0,25 & pod 1

Vysledny produkt je &iry, bez zavoje.
PREDMET vYNLLEZU

Zpisob vyroby vysSemolekuldrnich epoxidovych prysky¥ic s
nizkou urovni zbarveni, polyadici diepoxidi & dianem v moldr-
nim poméru 1 aZ 5 : 1, za katalyzy bazickych ldtek, v inertni
atmosfé¥e pFi teplotd vyssi jak 100 ®y, popFipadd v pFitomnos-
ti rozpouétédel, vyznadeny tim, Ze polyadice dianu, zejména
nestabilizovaného, s nizkomolekuldrnimi epoxidovymi pryskyii-
cemi se uskutednuje v prost¥edi obsahujicim nejvyde 50 PRRWG )y
kysliku, popripadé v piitomnosti 0,05 aZ 1 hmot. % sloudenin
schopnych pohlcovat kyslik, zejména sloudenin trojmocného anti-
monu, trojmocného fosforu, Sty¥mocné siry nebo jejich smési,
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