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Zpieob piripravy epoxidovych pryskyfic s nizkym obsahem

volného epichlorhydrinu

Volny epichlorhydrin se z epoxjdovych
grvskgrio pod hrenici 50 ppm odstranuje
e na taveninu epoxidové pryskvrice
ae pri 120 aZ 180 °C plsobi vodni parou
o tlaku nejméne 0,2 MPa po dobu nejdéle
4 hodin, nalei se tavenina prysky¥ice su-

81 a zbavi soli.
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Vyndlez se tfkd zpisobu pripravy epoxidovich prysky¥ic
8 nizkym obsahem epichlorhydrinu a produktd Jeho vedlejéich
reakcl,

Epoxidové pryskyrice se v Eirokém rozsahu poﬁéivaji‘v e
as prﬁmyélovjoh odvétvi, v domdcnostli, opravérenskych podni- )
cich a podobné., VyuZiveji se tak jejich pi¥iznivé vlastnosti zpra-
covatelské i technické. Epoxidové pryskytice se pripravuji obvyk-
le alkalickou kondenzaci epichlorhydrinu s dianem nebo Jinimif
polyfenolickymi sloudeninami., Vyslednd epoxidovd pryskyiice obsa-
huje, podle pouZité vyrobni technologie a uWdinnosti deatilaéniho
za¥izeni, a¥ 1000 ppm vplného epichlorhydrinu, vedle 500 a# 800
ppm produktd jeho vedlejﬁich reakoi (glycidol isopropylglyoclideter
monochlorhydrin glycerinu, dichlorhydrin glycerinu aj.). V proce~
su vytvrzovdni vitdina t&chto nedistot vstupuje do sits vzn{kaji-
c¢iho polyméru a ve vytvrzend hmotéd nezpﬁsdbuje Z4dné podstetnéj-
81 potiZe. P¥i manipulaci s epoxidovymi prysky¥icemi, zejména
pak pii zvySenych teplotdch, v&t8i 84st eplcohlorhydrinu i Jjeho
derivdtd t8kd z taveniny a obtéZuje okoli, Bylo prokdzéno, Ze
v disledku své vysoké reaktivity Je epichlorhydrin, glyocidol a
dal8{ derivdty tohoto typu, silnymi alkyladnimi dinidly vyvold-
vajici poskozovéni bun&k na molekuldrni idrovni, zejména elkylace
animdlnich aminokyselin a nukleotidd. Dimledkem pak jsou chemic~
~ké zmény DNA a RNA projevujici se silnymi mutadnimi efekty.
Epichlorhydrin (a patrn& i glycidol) je proto povaZovédn za podes-
Fely karcinogen s orgény hygienické sluZby vyvijeji silny tlek
na podstatné sniZeni obsahu volného epichlorhydrinu v epoxido-
vych prysky¥icich., Odbdratelé epoxidovych prysky¥ic poZaduji '
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aby obsah volného epichlorhydrinu v epoxidovych pryskyiicich
neprekroéil 50 ppm. :

Stdvajiocl stav techniky zatim neznd zpisob dosa¥eni tak
nf{zkého obsahu volného ¢pichlorhydrinu. Dosud pouZivend meto-
dy sniZovéni obsahu t&kavych podild v epoxidovyeh prysky¥iefech
se spokojovaly s dosa¥enim sudiny 99,4 a¥ 99,6 %, co% je vyso-
ko nad poZadovanych 50 ppm. Tékavé podily v nizkomolekuldrnich
epoxidovych prysky¥icich jsou tvofeny z 90 a% 95 % epilchlor—
hydrinem, zbytek predstavuji jeho t8kavé derivdty. Z technické-
ho hledigke je dosa¥eni suiny 99,4% jiZ znadnd obtiZné a ener—
geticky nédroéné., Sudiny 99,6% se da¥i dosahovat pouze vyjimed-
nd kombinaci vakuové destilace ve filmu a barbotd¥fi inertnimi
plyny. DoseZeni vyssi suSiny technicky i technologicky schidnym
zpﬁaobem neni v dostupné literature popsdno,

Na 2zdkladé rozsdhlych a ndroénych experimentdlnich studii
jsme nalezli zpﬁsobvpfipravy epoxidovych pryskyric s nizkym ob-
sehem volného epichlorhydrinu i produktd jeho vedlejsSich reake
oi jehoZ podstata spodivd v tom, Ze po skondeni alkelické kon=- -
denzace epichlorhydrinu s dianem & 0dd&leni vodné fdze se oddes~
tiluji t8kavé podily na sufinu 95 a¥ 99%, destiladni zbytek sestd=-
vajici ze smésl epoxidové pryskyrice a soli se vytemperuje na
120 az 180 °¢ a podrobi se plisobeni vodni pdry o tlaku nejméné
0,2 MPa po dobu nejdéle 4 hodin, nade? se propafeny destiladni
" zbytek zndmyml zplsoby vysul3i a zbavi soli,

Zpisobem podle vyndlezu lze piipravit epoxidové pryskyiice
majici obseh volného epichlorhydrinu a jeho derivdtd niZ3{ jek
50 ppm, obvykle se pohybuje na drovni 10 a¥f 30 ppm. Ziskené epo-
xidevé pryskyrice maji navic prakticky neméritelny obsah t&ka-
vich orgenickych podild (toluen,isopropanol, glycerin aj.) a ob=
aah rozpudténé vody je mensdi jek 0,1%. Sudina epoxidovych prys-
ky¥lo pFipravenych podle vyndlezu se pohybuje mezi 99,99 af
- 99,999%. |

Vodni pdre pouZivend k propareni md tlak nejméné 0,2 MPs,
8 vyhodou se pouZivd pdra o tlaku 0,3 aZ 1,6 MPa, lze vSak pro-
pa¥ovat 1 vodni parou o tlaku aZ 3 MPa. Propafovini se uskuted-
nuje p¥i atmosferickém nebo mirnd Zvjééném tlaku, ale v pP¥ipadé&
potieby lze pracovat i za vakua. Rozptyl pdry do taveniny epoxi-
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dové pryskyiice se uskutednuje zndmymi postupy, na pifklad bar-
botéd¥ni hlavou, véncovymi difuzery, ejektory a podobnd, P¥i pro-
pafovén%ﬁaveniny_epoxidové pryskyiice je vfhodné michat taveni=
nu mechanickfmi mfchadly, 3im¥ se dosahuje vyraznd krat¥ioh dob
propafovéni. Zpisob podle vyndlezu je nejvhodndjsi pro dianov¥

' epoxidové pryskyiice stiedn{ molekulové hmotnostli 340 aZ 800,
ale dobrého U¥inku se dosahuje i v p¥ipadd epoxidovych prysky-
¥io o st¥edni molekulové hmotnosti do 2000. Zpisob podle vynd-
lezu lze poufft i p¥l vyrobd novolakovyich epoxidd z nich¥ vedle

volného epichlorhydrinu odstranuje 1 vysoce toxicky fenylglyci-
deter, . '

P¥{klad provedenis

V nerezovém reaktoru objemu 10 m3, vybavenym listovym mi-
chadlem a vdncovym difuzérem, se provede destilace t8kavych po-
df1% z odd¥lené organické féze reakdni smdsi z alkalické konden-
zace epichlorhydrinu s dianem (moldrni pomdr 6:1). Po skonSeni
destilace obsahuje destiladni zbytek asi 5% vylouSenych soli,
93,5% nizkomolekuldrni epoxidové pryskyiice o stiedni molekulo-
vé hmotnosti 382, 0,91% volného epichlorhydrinu a 0,19% produk-
td vedlejsich reakoi epichlorhydrinu (glycidol, isopropylglycid-
eter, monoshlorhydrin glycerinu, dischlorhydringlycerinu 8je)e
Za michdni se destile¥n{ zbytek vytemperuje na teplotu 158 aZ -
160 °C a po dobu 120 minut se uvddi vodni péra o tlaku 0,89 MPa
pies véncovy difuzér, do taveniny epoxidové pryskyi¥ice. Vystupu-
j{of pédra se v ochladi®i kondenzuje a kondenzdt odvddi. Propaie-
ny destiladni zbytek se za tlaku 1,3 kPa'a za michdni susi{ 60 a¥
70 minut p¥i teplotd 160~2 °¢, nadef se horkd sm¥s podrobi filire-
ol. ' -

Sir§ fi1trdt m& obsah epoxidovych skupin 0,547 mol/100g, visko=-

zitu 13 970 mPa.s/25 °C, susinu 99,7% a obsah volného epichlor-
hydrinu 15 ppm. '
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PEEDMET VYNLALEZU

Zpimob p¥ipravy epoxidovych prysky¥ic s nizkim obsahenm|
volného epichlorhydrinu a produktd jeho vedlej¥ich reakei, vyz~
nadeny tim, Ze po skon8eni alkalické kondenzece epichlorhydxri-
nu 8 dlanem a odd&leni vodné fdze, se oddestiluji tékavé sloZ~-
ky na susinu 95 a¥ 99%, destila¥ni zbytek sestdvajfol ze smé-
si prysky¥ice a solf se vytemperuje na 120 a¥ 180 °C a podro-
bi se plsobeni vodni pdry o tlaku nejméné& 0,2 MPa po dobu nej-
déle 4 hodin, nadeZ se propareny destiladni zbytek zndmymi zpie-
goby vysusi a zbavi soli,
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