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(54) Zptisob pFipravy epoxidovych pryskyfic s nizkym obsahem voiného

epichlorhydrinu ‘

Refen{ se tyk4 oboru syntetickych prysky-
fic a ¥e8f technicky problém sniZfenf obsahu
volného epichlorhydrinu v epoxidovych prysky-

ficich. Podstatou je,

%fe na taveninu epoxidu

se plsobf amonnymi solemi .silnych anorganic-
kych kyselin v hmotnostnim mnoZstv{ 1 a¥ 10-
ndsobku obsahu epichlorhydrinu p¥i 80 a%

170 ©C po dobu 0,5 a%Z 5 hodin. Refen{ se vy-
u¥ije predevdim p¥i vyrob& epoxidovych pry-

sky¥ic.
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Vyndlez se tykd zpisobu pfipravy epoxidovych pryskyfic s nizk¢m obsahem volného epichlorhyd-

rinu s amonnymi solemi.

Epoxidové pryskyfice obsahujicf mald mnoZstvi t&kavych slofek pochdzejfcich z technolo-
gického procesu, zejména inertnf rozpou¥tZdla, produkty zmfdeln&ni epichlorhydrinu a epichlor-
hydrin. Epichlorhydrin je prokazateln& mutagennim jedem a podezfelym karcinogenem s vysokou
ordlni toxicitou (DL50 100 mg/kg) . Je proto nezbytné dosdhnout snifeni obsahu epichlorhydrinu
v epoxidovych pryskyfitich na hodnotu nejvyfe 100 ppm, aby se sni%¥ilo riziko zdravotnfho ohro-
¥eni pracovnikd p¥ichdzejicich do styku s epoxidy p#i manipulaci a zpracovéni.

Podle st&vajiciho stavu techniky se postupuje tak, %e se tavenina epoxidu podrobi piso-
ben{ vakua v tenkém stékajicim nebo roztfraném filmu, pop¥ipad¥ za spolupisobeni horkého inert-
nfho plynu. Pot¥ebné za¥fzeni je znadn& ndkladné a jeho provoz je energeticky ndro&ny. Hledaji
se proto technologické procesy vedouci ke stejnému technickému G&inku p#i jednodu$Z{ technice
provedenf a ni%¥3f{ energetické néro&nosti. V¢razn&j3{ dspdchy viak dosud nebyly popsany.

Nyn{ jsme nalezli, %e nizkého obsahu volného epichlorhydrinu v epoxidovych pryskyficich
1ze dosdhnout tak, ¥e p¥i 80 a% 170 9c se na epoxidovou prysky¥ici pisob{ amonnymi solemi
silnych anorganickych kyselin v hmotnostnim mnoZstvi 1 af 10nésobku obsahu epichlorhydrinu,
po dobu 0,5 a% 5 hodin. Volny epichlorhydrin reaguje s amonnymi solemi za vzniku soli l-amino-
-2-hydroxyl-3-chlorpropan, které jsou v epoxidu nerozpustné a oddéli se sedimentaci, filtraci
taveniny nebo promytim vodou.

) Zpisobem podle vyndlezu se dosahuje snifZfenf obsahu volného epichlorhydrinu pod hranici
60 ppm, co? hygienickym poZadavkim v plné mif¥e vyhovuje.

V roli amonngch sol{ se pouZivaji zejména amonné .soli kyseliny sirové, fosfore&né a chlo-
rovodikové, které se k tavenind epoxidové prysky¥ice mohou p¥iddvat budto v pevné form&, nebo
v roztoku.

P¥Liklad 1

Do jednolitrové sulfura¥ni banky opatfené KPG michadlem bylo navdZeno 500 g nizkomolekuldrni
epoxidové prysky¥ice (obsah epoxiskupin 0,520 mol/100 g, viskozita Pa.s/25 ©c 11,4, s obsahem
volného epichlorhydrinu 760 ppm). Po zah¥&tf obsahu bafiky na 120 Yc za intenzivnfho mfcha&ni
se p¥idaly 4,0 g 40% vodného roztoku (NH,),S0,, p¥i%emZ obsah banky byl 1 h zah¥ivén na teplotu
120.°C. Po zvySeni teploty na 150 %¢ bylo zapnuto vakuum asi 5 320 a% 9 310 Pa a provedla se
destilace nizkomolekuldrnich zbytkd a vody, trvajicf asi 0,5 hodiny. Potom se produkt zfiltro-
val. Dosa¥ené hodnoty nizkomolekuldrnf epoxidové prysky¥ice: Obsah epoxiskupin 0,509 mol/100q,
viskozita Pa.s/25 °C 11,9, obsah volného epichlorhydrinu 32 ppm.

P¥{klad 2

Do jednolitfové sulfura®ni banky opatfené KPG michadlem bylo navd%eno 500 g nifzkomoleku-

larni epoxidové prysky¥ice (obsah epoxiskupin 0,524 mol/100 g, viskozita Pa.s/25 °c 13,86,
s obsahem volného epichlorhydrinu 880 ppm). Po zah¥4t{ obsahu bahky na 120 Y¢ za intenzivniho
michdn{ byly p¥idédny 4 g 37,5% vodného roztoku (NH4)8HOP4, ptiZemZ obsah banky byl 1,5 h za-
h¥fivédn na teplotu 120 %. po zvySeni teploty na 150 ~C bylo zapnuto vakuum 5 320 a%Z 9 310 Pa
a provedla se destilace nizkomolekuldrnfich zbytkd a vody, trvajici asi 0,5 hodiny. Potom se

produkt zfiltroval. Dosa%ené hodnoty nizkomolekuldrni epoxidové éryskyfice: Obsah epoxiskupin
. 0,518 mol/100 g, viskozita Pa.s/25 °c 16,3, obsah volného epichlorhydrinu 38 ppm.

P¥L{klagd 3

Do jednolitrové sulfuradni baiky opat¥ené KPG michadlem bylo navdZeno 500 g nifzkomoleku-
14rn{ epoxidové pryskyfice (obsah epoxiskupin 0,522 mol/100 g, viskozita Pa.s/25 %¢ 13,9,
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obsah volného epichlorhydrinu 905 ppm). Po zah¥a&ti obsahu banky na 110 °C za intenzivniho mi~
chén{ bylo p¥idédno 4,5 g 35% vodného roztoku NH4C1, pfigemZ obsah bafiky byl ponechdn na teplo-
- t& 110 °c 2 hodiny. Poté se teplota szélla na 150 °c, bylo zapnuto vakuum 10 640 Pa a prove-
dla se destilace nizkomolekuldrnich zbytkd a Vody, trvajfci 0,5 hodiny. Poté se produkt zfilt-
roval. <

Kone&né hodnoty nizkomolekuldrni epoxidové prysky¥ice: Obsah epoxiskupin 0,517 mol/100 g,
viskozita Pa.s/25 °c 16,3, obsah volného epichlorhydrinu 56 ppm.

PREDMET VYNALEGZU

Zplsob. p¥ipravy epoxidovﬁch pryskyfic s nfzkym obsahem volného epichlorhydrinu vyznadeny
tim, %e se na epoxidovou pryskyktici pfi 80 a# 170 °c po dobu 0,5 aZ 5 hodin pisobi amonnymi
solemi silngch anorganickych kyselin v hmotnostnim mnoZstvi 1 a% 1lOnésobku obsahu epichlor-
hydrinu.
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