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(54) Zpusob pFipravy nizkoviskézniho aromatického modifikatoru
epoxidovych pryskyfic

(57) ReSenf pYedstavuje zplisob pfipravy
nizkoviskdzniho aromatického modifikdtoru

s vyraznym Yedicim G&inkem pro epoxid.
prysky¥ice tvrzené alifatickymi polyaminy,
ktery spo&ivé v tom, %Ze se zah¥iv4d smés

1 molu bisfenolu A, 0,5 a% 5 mold fenolické
slouéeniny, 2,5 a% 10 mold allylchloridu

a 2 a% 8 molt KOH nebo NaOH s vyhodou
pom&ru slofek 1:1 a% 3:3 a% 7:3,5 ai

5,5 mold ve vodnd alkoholickém roztoku

za michdni 1 a% 8 hodin p¥i bodu varu
reakdni smdsi, okyselenfm na pH 5, separaci
organické féze z které se odstrani tékavé
podily destilaci do teploty 100 aZz 120 oc
za tlaku 3,33 KPa po dobu 1 hodiny, pfigemi
fenolickymi sloudeninami jsou fenol, a/nebo
halogenfenoly a/nebo alkylfenoly o velikosti
alkylu s 1 a¥ 10 uhlikovymi atomy a/nebo
rezorcin a/nebo pyrokatechin.
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Vyndlez se tykd zplsobu pfipravy nizkoviskdzniho aromatického modifikdtoru epoxidovych
pryskyfic s vyraznym ¥edicim d¥inkem.

Pro zaji¥tovdn{ dobré zpracovatelnosti epoxidovych prysky¥ic se vyZaduje jejich co
nejniZg{ viskozita. Ta z4vis{ na teplot&, na relativni molekulové hmotnosti pryskytice,
jeji reaktivitd s tvrdidlem aj. Obecné platf, %e sni¥eni viskozity lze dos4hnout p¥idavkem
nizkomolekuldrnich latek. Organickd rozpouftddla v&t¥inou ze sm&si tdkajf. Reaktivni roz-
pousté&dla typu glycidéterdt zvy3uji spot¥ebu tvrdidla, zvy%ujf{ exotherm a jsou vesm&s zdravi
Skodlivd. Plastifikdtory typu dibutylftaldtu maj{ vysokou viskozitu, &asto nedostadujici
odolnost vi&i suchému teplu a rdznym chemikdliim. Na¥ed&ni estery kyseliny maleinové rovné&#
neni vhodné, protoZe jejich dvojné vazby reaguji s primd&rnimi aminoskupinami, &im# zvy3uji
alifaticky pod{l ve hmot& a sniZuji tak tepelnou i chemickou odolnost. V poslednf{ dobd&
se pouZivd ve stavebnictvi benzylalkohol, snifuje ale tepelnou odolnost.

Neddvno bylo zjisténo, Ze modifikace allyléteru bisfenolu A p¥ind§{ p¥i poklesu viskozity
na Uroveh diizooktylftaldtu vyrazn® p¥fzniv&j%{ odolnost vi&i suchému teplu i *add chemik&lif .
Ukazuje se ale, Ze pro né&kterd aplikaéni pouziti by bylo zapot¥ebi ziskat aromaticky modifi-
kdtor s jeStd niZ$i molekulovou hmotnost{ a tim i viskozitou.

Nyn{ jsme zjistili, ¥%e nizkoviskdzn{ aromatické modifikdtory epoxidovych prysky¥ic
lze pY¥ipravit reakci 1 molu bisfenolu A, 0,5 aZ 5 mold fenolické sloudeniny, 2,5 aZ 10
mold allylchloridu a 2 52 8 mold KOH &i NaOH s vyhodou 1 molu bisfenolu, 1 aZ 3 mold fenolické
slou¢eniny, 3 aZ 7 molt allylchloridu, 3,5 aZ 5,5 moll hydroxidu ve vodn& alkoholickém
prostfedi za michéni a zah¥ivédn{i 1 a% 8 hodin p¥i teplotd varu reaklni smé&si pod zpé&tnym
chladiem, okyselenim na pH = 5, separac{ organické féze, z které se odstranf t&kavé podfly
destilaci{ do teploty 100 a% 120 °C p¥i tlaku 3,33 kPa. Fenolickymi sloudeninami rozumime
fenol a/nebo alkylfenoly o ve velikosti alkylu Cy az clO’ a/nebo halogenfenoly, a/nebo pyro-
techin a/nebo resorcin. Takto p¥ipravené modifikdtory jsou smé&si allyléter bisfenolu A,
allylétert ferolickych slouCenin, ddle pak v jdd¥e allylovanych fenold a p¥ipadné& volnych
fenold a bisfenoclu A,

Moldrnimi pomé&ry vychozich surovin a dobou reakce lze ovlivhovat viskozitu, p¥ipadné&
urychlujfc{ d&inky modifikétord. P¥i vyZ3im moldrnim poméru allylchloridu vi&i hydroxylovym
skupindm fenolickych sloudenin, v&etnd bisfenolu A a jim odpovidajicim mnoZstvim KOH (NaOH)
se ziskaji produkty s nizkou viskozitou a tim i s vyraznym ¥fedicim G€inkem. PouZijeme-1i
p¥i p¥ipravé modifiké&tort niZSiho moldrnfho pomé&ru k hydroxylovym skupindm fenolickych
sloudenin tak, aby jejich &4st zdstala nezreagovand, ziskdme produkt sice s vy38{ viskozitou,
ale téZ i s vy88imi G&inky urychlujfcimi. Podobn& pisobf i doba reakce. Cim je del3i, tim
vice klesd viskozita i urychlujicf G&inky a naopak jejf{ zkrdceni vede k produktim s vyZ5i

viskozitou, ale téZ s vy¥3fmi G&inky urychlujfcimi.

Redici G&inky rdznych aromatickych modifikdtorl uvddi nédsledujici tabulka. Jedné se
o srovnidni poklesu viskozity 10% roztokl modifikétort v nizkomolekuldrni epoxidové prysky¥fici
dianového typu o st¥edni molekulové hmotnosti 397 s b&Zn& pouZivanymi modifik&tory téZe

koncentrace va&i viskozit& samotné prysky¥ice.

epox. pryskyfice viskozita p¥i 25 °c
s epoxid. ekvival. v Pa.s

0,504 mol/100 g 13,40

20% roztok modifikdtoru z p¥. 1

ve vy8e uvédené pryskyfici 1,13

20% roztok modifikdtoru z p¥. 2 0,82

20% roztok modifik&toru z p¥. 3 4,20 -

20% roztok modifikdtoru z p¥. 5 1,47

20% roztok bisallyléteru bisfenolu A 3,20

20% roztok dibutylftaldtu 2,10

20% roztok diizooktylftaldtu 2,30
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Nizkoviskdzni aromatické modifikétory se p¥ipravi z bisfenolu A b&3né provozni kvality,
technického fenolu, alkylfenollt o délce alkylu 1 a% 10, halogenfenol®, resorcinu, ptipadné
jejich sm&si a z allylchloridu. Po jejich smichdnf v p¥fsluSném moldrnim poméru se p¥idé
15 aZ 35 % hmot. ethylalkoholu (p¥fpadn& jiného alifatického alkoholu o 1 a% 4 uhlfcich)
poCitdno na hmotnost reak&ni smési a odpovidajfci mnoZstvi techn. KOH nebo NaOH ve 2 a%
4ndsobném hmot. mnoZstvi vody vztaZeno na KOH. Tato sm&s se va¥i pod zp&tnym chladidem
za michdni poZadovanou dobu. Po skonleni varu se reakéni sm&s ochladf, okyself z¥ed&nou
HC1 nebo H2504 (5 aZ 25 % hmot.) na pH = 5 a separuje se hornf organicki féze. Ta se zbavi
t&kavych podilti destilaci do teploty 100 °C az 120 °C pri tlaku 3,33 kPa po dobu 1 hodiny.
Kone&n¢ produkt tvo¥{ hnédA kapalina slab& aromatického zdpachu. Misto bisfenolu A lze
pouZit i jiné bisfenoly nebo jejich sm&si. Podle reak&nich podminek lze zIskat rtzné aromatické

modifikdtory.
P¥iklad 1

Smés 228 g (1l mol) bisfenolu A, 188 g (2 moly) fenolu, 382 g (5 mold) allylchloridu,
600 g ethylalkoholu a 253 g (4,5 molu) KOH v 600 g vody se va¥i pod zpétnym chladifem 5 hodin.
Po skonéenf varu se reak&éni sm&s ochladf a okyseli 20% HCl na pH = 5. 0ddé€li se horni organick4
fdze od spodnf vodné a oddestiluji se z nf t&kavé podily do teploty 100 °C p¥i tlaku 3,33 kPa
po dobu 1 hodiny. Ziskd se 540 g sv&tle hn&dého produktu o viskozit& 0,037 Pa.s/25 oC,
ktery obsahuje asi 80 % hmot. aliyléterd bisfenolu A a fenolu, 15 % hmot. v jadfe allylova-

nych fenolli a asi 5 % hmot. volnych fenold.
P¥fklad 2

sm&s 228 g (1 mol) bisfenolu A, 282 g (3 moly) fenolu, 460 g (6 mold) allylchloridu,
600 g ethylalkoholu, 200 g (5 moli) NaOH v 600 g vody se va¥i pod zp&tnym chladilem za
miché&ni 2 hodiny. Po ochlazeni a okyseleni reakéni smési na pH = 5 se reak&ni sm&s zpracuje
podle p¥. 1. Ziskd se 640 g hnédého produktu o primérném sloZeni asi 70 % hmot. allylétert
bisfenolu A a fenolu, 20 % hmot. v jédd¥e allylovanych fenolld a asi 10 % hmot. volnych fenolu.
Viskozita je 0,021 Pa.s/25 °C.

P¥iklad 3

smé&s 228 g (1 mol) bisfenolu A, 412 g (2 moly) oktylfenolu, 382 g (5 mold) allylchloridu,
600 g izopropylalkoholu, 224 g (4 moly) KOH v 600 g vody se vafi pod zp&tnym chladilem
po dobu 6 hodin. D&le se reakéni smés zpracuje podle p¥. 1. Zisk& se 748 g hn&dého produktu

o viskozit& 0,039 Pa.s/25 °cC.

PY¥Y{iklad 4
Smés 228 g (1 mol) bisfenolu A, 75 g (0,5 molu) p-terc.butylfenolu, 47 g (0,5 molu)
fenolu, 230 g (3 moly) allylchloridu, 600 g ethylalkoholu a 168 g (3 moly) KOH v 600 g

vody se va¥i 5 hodin pod zp&tnym chladifem. Zpracovédnim reak&ni smési podle p¥. 1 se ziské
494 g produktu o viskozité 0,057 Pa.s/25 ¢.

p¥iklad 5

228 g (1 mol) bisfenolu A, 257 g (2 moly) p-chlorfenolu, 500 g ethylalkoholu, 252 g
(4,5 molu) KOH v 800 g vody a 383 g (5 mold) allylchloridu se va¥i za mich&ni pod zp&tnym
chladi&em 2 hodiny. Zrracovdnim reakdni sm&si podle pf¥. 1 se ziskd 625 g hn&dého produktu

o viskozit& 0,027 Pa.s/25 °c.

P¥fklad 6

Sm&s 228 g (1 mol) bisfenolu A, 110 g (1 mol) resorcinu, 400 g ethylalkoholu, 252 g
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(5 mold) KOH v 650 g vody a 383 g (5 moll) allylchloridu se vaf{ za intenzivnfiho miché&ni
3 hodiny pod zpé&tnym chladifem. Zpracovanim reak®nf smési pédle p¥. 1 se 2{sk4 496 g tmavo-
hnédého produktu o viskozité& 1,827 Pa,s/25 °c.

PREDMET VYNALEZU '

Zplsob p¥ipravy nizkoviskdzniho aromatického modifikdtoru epoxidovych pryskytic
s vyraznym ¥edicim G&inkem vyznaleny tim, Ze se zah¥ivd smé&s 1 molu bisfenolu A, 0,5 aZ
5 molt fenolické sloudeniny, 2,5 aZ 10 mold allylchloridu a 2 aZ 8 molu hydroxidu draselného
nebo sodného s vyhodou 1:1 aZ 3:3 aZ 7:3,5 aZ 5,5 moll té&chto sloZek ve vodné-alkoholickém
roztoku za michdn{ 1 aZ 8 hodin p¥i teploté& varu reakéni sm&si, okyselenim reak&n{ smési
na pH 5, separaci organické féze, z které se odstrani t&kavé podily destilac{ do teploty
100 a% 120 °C za tlaku 3,33 kPa po dobu 1 hodiny, p¥itemZ fenolickymi slouleninami se rozumi
fenol, a/nebo halogenfenoly, a/nebo alkylfenoly o velikosti alkylu C1 aZ ClO' a/nebo resorcin

a/nebo pyrokatechin.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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