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Zpusob piipravy nizkomolekularnich epoxidovych

pryskyfic s nizkym obsahem balastnich latek

ReZeni se tyka oboru syntézy a tech-
nologle vjroby epoxidovych pryskyfic.
Je Yeden technicky problém piipravy epo-
xidovych prysky¥ic s nizkym obsahem ba-
lastnich ldtek, nezakalujici se ani po
dlouhodobém skladovani. Podstatou je po-
ufiti Pezu atmosferické destilace z pred-
chézejici SarZe kondenzace.
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Vyndlez se tyké pripravy nizkomolekuldrnfich epoxidovych
prysky¥ic s nizkym obsahem balastnich ladtek, nezakalujicich
se ani po dlouhodobém skladovani.

Priprava nizkomolekularnich epoxidovych pryskyric alka-
lickou kondenzac{ epichlorhydrinu s dianem v pfitomnosii iso-
propanolu a vody patf{ k nejefektivndj$im ze znAmjch technolo- -
gii. Vyzna&nou vyhodou je jednoduchost, vysoké parametry pro=-
duktu i velmi dobrad ekonomie epichlorhydrinu. Nevyhody spo&iva=-
J{ v tom, Ze sm&s rozpoudtddel vydestilovand p¥i izolaci pro-
duktu obsahuje podle okolnost{ a% 15 % balastnich latek schop-
nych reakce s dianem. JelikoZ vydestilovani smds rozpoulté&del
se pouzivad jako 8Ast nasady dal3i operace a pr{tomné reaktivni
balastni latky by vedly k vyraznému zhor3en{ kvality produktu,
je nezbytné smds rozpouStddel predistit G&innou rektifikac{
na kolon&, Stavba i provoz rektifika&nich kolon je ekonomicky
niro¥nd g pro odddlené balastni latky, obsahujfci a% 50 % epi-
chlorhydrinu , neni prakticky moZné pouZit{ a likviduj{ se spa=-
lovanim, Balastn{ latky vstupuj{ do technologie pouze z nepatr=-
né ¥4sti s epichlorhydrinem, v prevaZném mno¥stvi vznikaji a¥
v prib&hu alkalické kondenzace epichlofhydrinu s dianem, jakoZto
produkty vedlejSich reakci. Podle analyzy plynovou chromatogra=-
fi{ sestidvaji{ balastni latky asi ze 20 individuf{, ale prevaZu-
je isopropylglycideter (20,5 %), glycidél (15,7 %), izowméry
glycerindichlorhydrinu (11,9 %), glycerinmonochlorhydrin (10,8 %),
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isopropyleter glycerinu (5,7 %), izopropyleter glycerinmono=-
chlorhydrinu (5,5 %), oligomerni polyglyceriny o stiedni mo-
lekulové hmotnosti 150 a% 500 obsahujici terminadlni{ epoxidové

a isopropyleterické skupiny (28,8 %) a zbytek (1,1 %) tvo¥i .
skupina pribliZnd 5 lAtek neidentifikovaného charakteru, Vé&t-
$ina téchto balastnich lédtek je schopna reakce s dianem a

v produktu zpisobuje jednak sniZeni{ obsahu epoxidovych sku=-
pin, jednak zvySen{ viskozity. ZAvaZné jsou i problémy s toxi=
citou balastnfch latek (dermatozy) a tvorbou vice &i mén& tvr-
dod{ijnych zédkalh produktu bdhem kritkého obdobi skladovéni,
Pr{tomnost balastnich l4dtek vede k provoznim problémam p¥i do=
sahovani nfzkého obsahu t&kavych sloZek, Znadmé postupy tesfoi
problém balastnich lAtek spo¥ivaj{ jednak v rektifikaci vrace-
né smdsi rozpoudtddel pred nasazenim do dal3i SarZe, jednak pro-
myvanim produktu vodou za tepla.Tato technologickéi opati¥eni v3ak
predstavuji{ nejen zvySen{ ndkladia, ale také zhorSeni v?téinosti
produktu a nutnost reSeni{ problému zpracovani odpadnich vod

v mno%stvi 200 a%Z 300 % hmotnosti produktu. Jiné zpasoby rede=
ni, jako nap¥iklad filtrace vrstvou aktivnich materiald, naz-
Vnaéovaly jeStd hor3i technicky a ekonomicky efekt. Jiny zpasob
Ye3eni technického problému neni znam a v dostupné literature

nebyl dosud popsén,

Nyn{ jsme na zdklad& rozsédhlé experimentalni studie zjis-
tili, %e priprava nizkomolekuldrnich epoxidovych pryskyrfic s
nizkym obsahem balastnich ldtek je uskutefnitelnd i v provoz-
nim méfitkq a to zphsobem podle vynalezu spodivajicim v tom, Ze
do reaktoru se v libovolném poradi navadZ{ voda, isopropanol,
epichlorhydrin, dian a destiladni FYez 80 aZ 117 °C atmosféric-
ké destilace predchizejici 3arZe, majici sloZeni{ 50 a% 65 % epi~-
chlorhydrinu, 28 a% 40 % isopropanolu, 5 a% 10 % vody a obsah
balastnfich latek men3{ jak 2 % v takovém mno#stvi, aby byl dodr«
Zen molarni pomdr eprchlorhydrin : dian : isopropanol = 4,8 =
6,5 : 1 : 2,0 - 3,5, pfi teploté 50 aZ 55 °c se pasobenim roz-
toku NaOH nech& prob&hnout kondenzace, po doreagovani sm&si se
oddd1{ vodnd féze i pevnid sil, organickéd faze se zneutralizuje
na pH 6 a% 6,5, nade¥ se podrob{ atmosférické destilaci
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do 117 °C (do 170 °C ve vardku) a zbytek tdkavyoh létek se

z produktu odstrani vakuovou.destilaci pti postupné& sniZova-
ném tlaku 100 aZ 1 kPa a destilidt se jimd odd&lend, naleZ se
vyloudené pevné latky z produktu odstrani filtraci.

V¥zna&nou vyhodou zptisobu podle vynadlezu je zvySeni vyuZitel=-
nosti objemu reaktoru a%Z o 10 %, zvy3eni vytdZnosti a% o 1 %,
vyrazné zvySeni{ kvality produktu projevujici se jednak vylou-
Senim tvorby zakalh pri skladovan{, jednak sniZenim viskozity

a zvy3enim obsahu epoxidovych skupin piipravené nizkowmolekulér-
ni epoxidové pryskyrice. K nezahedbatelné vyhod& nile*i i snaZe
81 dosa¥eni{ ni%3{fch obsahd& t&kavych pod{l&, pohybujicich se mezi
0,5 aZ 1 %o

prfklad 1

Do reaktoru se za michini predloZ{ 3 750 kg Fezu 80 ax ll7°C
z atmosférické destilace predchézejic{ SarZe o slo¥eni 58,7 %
epichlorhydrinu, 33,8 % isopropanolu a 7,5 % vody, 2 550 kg epi=-
chlorhydrinu, 150 kg isopropanolu, 400 kg vody a 2 100 kg dianu,
Po vytemperovani na 50 °C se b&hem 4 hodin rovnom&rn¥ pripousti
1 845 kg ho%hiho vodného roztoku NaOH a teplota reakdni sm&si
se udrzuje mezi 50 aZ 54 °c. Po ukon¥en{ prikapu roztoku NaOH
se reak®ni sm&s nechid 15 minut doreagovat, sedimentaci se odd&é-
1{ pevné sal a.kapalné reakin{ sm&s se pretla&{ do separatoru,
kde se odd&l{ vodnA féze a organickid fAze se neutralizuje oxidem
uhli&itym na pH 6 aZ 6,5, dopravi do destiladni aparatury a p¥i
atmosférickém tlaku se destilujf{ t&kavé sloZky do teploty varéi-
kové kapaliny 170 °c (teplota par il5 az 117 oC).Destilétu bylo
z{skédno 3 750 kg. Postupnd se v destiladni aparatufe snizuje tlak
a destildt vakuové destilace se jimd oddélend&, Vakuova destila=-
ce se kond{ p¥i tlaku cca 1 kPa. Vakuového destildtu bylo ziské-
no 450 kg. Destiladni zbytek se za tepla filtrac{ zbavi vyloule=-
nych solf, VytéZek nfzkomolekuldrni époxidové pryskyfice &ini
3 000 kg, co% odpovidid 95,8 % teorie. Produkt mid tyto parametry:

obsah epoxidovych skupin 0,528 ekv/100 g
obsah chloru . 0,3 %
viskozita pri 25 °C 12 500 mPa.s

sudina 99,5 %
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Produkt se nezakalil ani po 6 m&sficich skladovani, obsah ba-
lastnich latek je ni%3{ jak 0,5 %.

Pro srovnani byla kondenzace provedena pfi stejném moladrnim
poméru epichlorhydrinu : dianu, ale nasazeno bylo vedkeré
mno¥stvi destilatu ( tj. sm&s z atmosférické i vakuové desti=
lace)., Byl ziskin produkt ve vyt&Zku 94,1 % teorie s tdmito

parametry:

obsah epoxidovych skupin’ 0,511 ekv/100 g
obsah chloru 0,55 %
viskozita pri 25 °c 14 890 mPa.s
sus ina ' 98,8 %

Produkt se zakaluje ji% po 6 tydnech skladovani, obsahuje
3,1 % balastnich latek,

priklad 2

Do reaktoru se za michadni predloZi 3 500 kg Fezu 80 aZ
117 °c z atmosférické destilace o slo¥eni 56,1 % epichlorhydri-
nu, 35,2 % isopropanolu a 8,7 % vody, 2 296 kg epichlorhydrinu,
150 kg isopropanolu, 160 kg vody a 2 100 kg dianu, Postupem
popsanym v p¥ikl. 1 se provede kondenzace a zpracovani{ reakdn{i
sm¥si, vietnd atmosférické a vakuové destilace. Byl zi{sk&n pro-
dukt ve vytdZku 2 990 kg ( tJ. 95,5 % teorie). Produkt ma tyto

parametry:

obsah epoxidovych skupin 0,519 ekv/100 g
obsah chloru 0,28 %
viskozita pri 25 °C 14.125 mPa,s
suSina 99,4 %

Produkt se nezakalil ani po 6 mé&sicih skladovani,

Pro srovnani byla stejnym zpasobem provedena kondenzace, ale
byla pou¥ita ve3kerid vydestilovanid rozpoudtédla (tj. z atmos-
férické i vakuové destilace), p¥i Jinak shodném molérnim pom&-
ru epichlorhydrin : dian : isopropanol., Byl ziskén reakdni
produkt ve vytdZku 93,3 % teorie s t&mito parametry:

obsah epoxidovych skupin 0,508 ekv/100 g
obsah chloru 0,58 %
viskozita p¥i 25 °C 15 170 mPa.s
su$ina 98,9 %

Produkt se zakaluje jiZ po 3 tydnech.
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Do reaktoru se za michani{ predlozi 4. 700 kg Yezu 80 a%
117 °C z atmosférické destilace o sloZenf 56,3 % epichlorhyd=-
rinu, 35,1 % isopropanolu a 8,6 % vody, 2 600 kg epichlorhyd-
rinu, 150 kg isopropanolu, 400 kg vody a 2 100 kg dianu, Pos-
tupem popsanym v pifikladul se provede davkovdni{ 1 915 kg 40%niho
vodného roztoku NaOH, kondenzace a zpracovini reakdni smdsi
vietnd atmosferické a vakuové destilace. Byl ziskin produkt
ve vyté&zku 2 945 kg (tj. 95,4 % teorie). Produkt mé tyto pa-

rametry:

obsah epoxidovych skupin | _ 0,537 ekv/100 g
obsah chloru ‘ 0,31 %
viskozita p¥i 25 °C 8 150 mPa.s
sudina 99,3 %

Pro srovnidni byla stejnym zpisobem provedena kondenzace, ale
byla pou¥ita ve3kerd vydestilovani rozpoustddla ( tj. =z étmos—
férické i vakuové destilace) pri jinak shodném moldrnim pomd-
ru epichlorhydrin : dian : isopropanol. Byl zfskan reak&ni
produkt ve vyt&Zku 93,1 % teorie s t&mito parametry:

obsah epoxidovych skupin 0,515 ekv/100 g
obsah chloru 0,63 %
viskozita p¥i 25 °C 13 750 mPa.s

suf ina 98,9 %
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Zpasob pripravy nizkomolekuldrnich epoxidovych pryskyFiec
s nizkym obsahem balastnich ladtek, nezakalujicioh se ani p¥i
dlouhodobém skladovéani, alkalickou kondenzac{ epichlorhydrin.
s dianem v pfitomnosti isopropanolu a vody, vyznadeny tim, Ze
do reaktoru se v libovolném po¥adi navé?{ epichlorhydrin, iso=~
propanol, voda, dian a destilatni Fez 80 az 117 °C z atmosfé-
rické destilace predchdzejici{ ¥ar¥e, majic{ sloZeni 50 a% 65 %
epichlorhydrinu, 28 a% 40 % isopropanolu, 5 a% 10.% vody a
obsah balastnfch latek men3i jak 2 %4 v takovém mmo¥stvi, aby byl

dodrZen molArni{ pomé&r sloZek epichlorhydrin : dian : isopropa-
nol = k,876,5 : 1 : 2af 3,5,pF¥1 teplotd 50 aZ 55 °c se pisobe=-
nim roztoku NaOH nech4 prob&hnout kondenzace, po doreagovani
smési se odd¥1l{ vodné fhze i pevné sil, organickd féze se zne-
utralizuje na pH 6 a% 6;5, nade¥% se podrobi atmosférické desti-
laci do 117A°C pii teplotd varédkové kapaliny nejvyse 170 °c a
zbytek t&kavych latek se 2z produktu odstrani{ vakuovou destila-
cf pri postupn® sni¥ovaném tlaku 100 aZ 1 kPa a destilit se
jimé 0dd&lend, nade¥ se vyloudené pevné latky odstrani z pro-
duktu filtraci,

Vytiskly Moravské tiskafské zdvody,
stfed. 11 100, t¥.Lidovych milic{ 3, Olomouc Cena: 2,40 KCs
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