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(54) Zpusob pripravy epoxidovych pryskyfic

Vynélez se tyka zpusobu pripravy epoxi-
dovych pryskytic polyadici diepoxidi s dia~
nem.

. Jednou z casto prumyslové vyuZivanych
technologii vyroby epoxidovych pryskyfic je
polyadice diepoxid®i s dianem, katalyzovana
nejéastéji  bazickymi slouceninami, solemi
alkalickych kovil, kvarternimi ammoniovymi
nebo fosfoniovymi slou¢eninami, sulfoniovy-
mi sloudeninami, betainy a podobn&. Jako
diepoxidu se najcastéji pouziva bis-(glycidy-
leteru) dianu nebo nizkomolekuldrni epoxi-
dové pryskytice o stfedni hmotnosti nejvyse
1100. Druhou reakéni slozkou je dian, kiery
se k polyadici pouZiva prakticky pouze v pev-
né formé. Doprava dianu k reaktoru, mani-
pulace s pytli a obtéZovani obsluhy toxickym
dianovym prachem, predstavuji v soucasné
dobé velmi zavaZné problémy. Dian je nutno
z vyrobni linky odebirat do peletizatoru a pe-
lety (Supiny, kulicky) na balicim stroji plnit
do pytld. Pytle je nutno né&kolikrat piekladat
a to i s pouZitim dopravni techniky. Pro vel-
kovyrobu epoxidovych pryskyfic neni pevné
forma dianu nejvhodnéj$im feSenim a pneu-
maticka doprava prachu je investiéné naroc-
nd. Snaha usnadnit manipulaci s dianem,
uSetlrit nedostavajici se pracovni sily a zej-
ména odstranit ohroZeni zdravi obsluhy dia-
novym prachem, nehledé na snahu o zlepSeni

207117

\ energetické bilance, vedly k vytvofeni poZa-

davku na pouZivani dianu ve formé snadno
schopné dopravy a také davkovani. Tepelnd
thermolabilita taveniny dianu pfi teplotéch
nad bodem tani, jakoZ i zna¢né tepelné ziréty
vzhledem k pomérné vysoké teploté taveniny,
prakticky vylucuji moZnost dopravy taveniny
dianu. Pouzivani roztokli dianu v inertnich
rozpou$tédlech naraZi na nékolik problémi.
Predevsim to je nizka nebo nedostatetna roz-
pustnost dianu v pouZivanych aromatech ne-
bo smésich arométti s alkoholy ¢&i ketony.
V piipadé rozpoustédel, ktera by bylo moZno
pouzit (monoalkyletery glykold, ketony) se
nardZi na problémy vedlej$ich reakei téchto
rozpou$tédel s reakénimi slozkami, zejména
pouZivanymi diepoxidy. Nadto takova roz~
poustédla jsou vesmés draha, obtiZné dostup-
na a nesnadno se z produktu beze stop od-
strafiuji. Jina cesta reSeni tohoto technického
problému zatim neni zndma.

Nyni bylo zjisténo, Ze tyto nedostatky od-
strafiuje zpusch piipravy epoxidovych prys-
kyfic podle tohoto vynalezu polyadici diepo-
xidl s roztoky hydratu dianu s obsahem dianu
75—93 %, hm. Zptlisob podle vynalezu spoéiva
v tom, Ze k predehraté taveniné diepoxidu
o teploté 50 aZ 130 °C se za michéani pfipous-
ti odvaZené nebo odméfené mnozstvi roztoku
hydratu dianu o zndmém obsahu dianu, naéez



se zvydi teplota na 120 aZ 220°C a nechd
se prob&hnout polyadice za soucasného od-
destilovani uvoln&né vody. Reakce se kataly-
zuje zndmymi katalyzétory v mnoZstvi 0,05
az 5 hm. %,. Ze znamych katalyzatort se nej-
dastéji pouZivaji hydroxidy, uhli¢itany, chlo-
ridy, octany nebo fosfore¢nany lithia, sodiku
& drasliku, pfipadné kvarterni ammonioveé
hydroxidy, chloridy & bromidy, analogické
slouéeniny fosfonia nebo sulfonia a betainy.
V nékterych ptipadech je vhodné pouZivéni
inertnich rozpoustédel, nejéastéji toluenu ne-
bo xylenu & ethylbenzenu. V takovych pti-
padech se béhem reakce odstratiuje uvolnéna
voda binarni nebo azeotropickou binarni des-
tilaci. Polyadice se uskuteétiuje pii teplotadch
120 az 220 °C po dobu 1 aZ 16 hodin. Polya~
dici 1ze provadét i pti teplotich nad 220°C,
produkty jsou pak obvykle znetistény gelo-
vitymi éasticemi vznikajicimi neZédouci po-
lymeraci epoxidd. P¥ teplotdch pod 120 °C
jiz polyadice bé&zi pomérné pomalu.

Obsah dianu v roztoku hydrdtu dianu se
zjisfuje méfenim dielektrické konstanty a
s pomoci kalibragnich grafli, nebo stanovenim
vody podle Fischera ¢&i azeotropickou destilaci
s xylenem.

Vyhodou zpusobu podle vyndlezu je od-
strané&ni vétsiny potiZi plynoucich z pripravy,
dopravy a pouzivani pevné formy dianu.
Vyrazné se omezi nutnost t&zké fyzické prace,
zjednodusi se manipulace, Setii se material
(omezeni ztrat rozprachem) a obaly. Zaned-
batelné neni ani zlepSeni pracovniho prostie-
di pti nasazovéni vylouenim moznosti uniku
toxického dianového prachu.

Na ptiloZzeném vykresu je znézornén fazo-
vy diagram systému dian-voda, kde A je ob-
last existence dvou kapalnych nemisitelnych
fazi, z nichz lehéi faze f; je vodny roztok
dianu, téz8i faze f, kapalny polyhydrat dia-
nu, B je oblast existence homogenniho rozto-
ku hydratu dianu ve vodg, C je oblast exis-
tence krystalické smési hydratu dianu s dia-
nem, D je oblast existence suspenze krystalic-
kého polyhydratu dianu ve vodé a P. je
eutekticky bod. Jednotlivé oblasti jsou v dia-
gramu omezeny kiivkami a, b, ¢, d. Eutektic-
ky bod je ovlivnén nedistotami obsaZenymi
v dianu. S rostoucim obsahem necistot muize
eutekticky bod klesnout az o 10°C, éimzZ se
ovlivni i poloha kiivek b a d v diagramu. To
viak neni pro podstatu vyndlezu vyznamné.

Priklad 1
Do sulfuraéni bariky vybavené michadlem,

kontaktnim teplomérem, nastavcem pro azeo-«
tropickou destilaci a zpétnym chladiem se
predloZi 680 g (2 moly) bis+{glycidyleteru)
dianu a za michéni pii teploté 80 aZz 85°C
se prid4 292,5 g vodného roztoku hydratu dia-
nu o teploté 130 °C a obsahu 78 hm.%, dianu.
Smés se nafedi 200 g toluenu a p#idd se 0,09 g
uhli¢itanu lithného. Smés se vyhieje na
120 °C a na této teploté se udrzuje do zrea-
govani dianu, za soufasné azeotropické desti-
lace uvolnéné vody. Obvykle je polyadice
ukonéené priblizné po 6 hodinach. Z produk-
tu se vakuovou destilaci odstrani zbytek to-
luenu. Produktem: je epoxidova pryskyiice
obsahujici 0,209 epoxiekv./100 g, jejiz bod
'mékfluti je 67,5 °C.

Priklad 2

Do sulfuraéni bariky popsané v ptikladu 1,
se predlozi 454,5 g epoxidové pryskytice ob-
sahujici 0,211 epoxiekv./100 g, jejiz E. je
0,220 epoxiekv./100 g, stfedni molekulova
hmotnost 909. V inertni atmosfére (dusik) se
pryskytice roztavi a za michani vyhfeje na
90 az 95°C a pfi této teploté se pomalym
proudem piipousti 108,7 g vodného roztoku
hydratu dianu o teploté 100 °C a koncentraci
82,0 %, hm. dianu. Ke smési se pridd 60 g
xylenu a 1,8 g benzyldibutylaminu. Smés se
za soudasné azeotropické destilace vyhriva
k teploté 180°C, pritemZ se dle potieby
upravuje obsah xylenu. Po zreagovéni dianu
(asi 2,6 hodiny) se reakéni produkt ochladi
a naredi na 50 9, roztok smési xylen-butanol
(1 : 1). Produktem je vysokomolekuldrni epo-
xidova pryskytice obsahujici 0,028 epoxiekv./
100 g o bodu méknuti 165 °C (krouzek-kulié-
ka). Uvedené hodnoty jsou vztazeny na 100 %,
pryskytici.

Priklad 3 .

Do popsané aparatury se piedloZi 1165 G
(3 moly) nizkomolekularni epoxidové prysky-
fice obsahujici 0,515 epoxiekv./100 g a 0,51 9,
chloru. Pryskytice se vyhieje na 120 °C, na-
deZ se za michani vpusti 250,8 g vodného roz~
toku hydratu dianu o teploté 130 °C a obsahu
dianu 91,0 hm. %,. K michané smési se prida
2,1 g lauryltrimetylammonium-chloridu a
smés se vyhtivd za soufasné destilace vody
na 210°C, kde se udrzuje 30 minut, nadeZ
se ochladi na 150°C a po 60 minutéch se
za sniZeného tlaku odpafi zbytky vlhkosti.
Produktem je epoxidova pryskyfice obsahu-
jici 0,258 epoxiekv./100 g, jejiZ bod mé&knuti
je 48,1°C.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob piipravy epoxidovych pryskyiie
polyadici dianu s diepoxidy o stfedni mole-
kulové hmotnosti 340 aZ 1100 pii teploté 120
az 220°C a molarnim poméru dianu k die-
poxidu 1:1, 2 az 3, za katalyzy bazickych
slouéenin, slou¢enin alkalickych kovi, betai-

nii, ammoniovych, sulfoniovych nebo fosfo-
niovych sloudenin, pripadné v piitomnosti
rozpou$tédel, vyznaéeny tim, Ze se diepoxid
misi s vodnym roztokem hydratu dianu o te-
ploté 99 a% 130°C a obsahu dianu 76,0 aZ
91,5 9, hm. a provede se polyadice.



160

wo

120

100

80

207117

| i

A i i $

80

PR 2 46
90 o
% DIANU . e



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS

