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Pfedm#tem vyndlezu je zplisob p¥ipravy
nizkomolekuldrnich epoxidovych pryskyfic s

upravenou distribuéni

krivkou meolekulo-

vych hmotnosti cestou extraktivni frakcio-
nace -ptisobenim parafinickych nebo cykla-
nickych uhlovodikl, ¢imZ se odstrani mér-
homology 909 a vysS8i, vletné rady necistot
odpovédnych za barevnost, nasdkavost vo-
dou atd. Pryskyfice se pouZivd pro specidl-
ni aplikace, zejména v oblasti kardiostimu-
latord a stimuldtorG mozkovych struktur.
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Vynédlez se tykd zpilisobu piipravy nizko-
molekuldrni epoxidové pryskyfice s uprave-
nou distribuéni kFivkou molekulovych hmot-
nosti.

Pro Fadu aplikaci epoxidovych prysky-
fic se poZaduji nizkomolekuldrni epoxidy
s nizkou viskozitou a nizkym viskozitnim
gradientem smési epoxidu s tvrdidlem. B&%-
né pfipravované nizkomolekuldrni epoxido-
vé prysky¥ice, s pfirozenou distribuci mole-
kulovych hmotnosti, témto poZadavkiim ne-
vyhovuji, protoZe wvedle monomerniho bis-
-(glycidyl)-éteru dianu (dé4le DBGE) obsahu-
jl pomérnd znatnd mnoZstvi vysSich poly-
merhomologdi o  molekulové hmotnosti
625,909, 1193 a 1478. Posledni tfi mérhomo-
logy ovliviiuji hodnoty viskozity a viskozit-
niho gradientu velmi podstatng, kdeZto
mérhomolog n: (mol. hmotnost 625) nema
na viskozitu zavaZn&j8i vliv. Znamé zpiso-
by oddé&leni neZadoucich mérhomologili jsou
zaloZeny na molekuldrni destilaci epozidové
pryskyFice, jednak na krystalizaci DBGE ze
smési metylketon-metanol pfi teplotdch ko-
lem —20 °C. K provedeni molskuldrni des-
tilace jsou nezbytné specidlni destila&ni a-
paraty s vysoceifinnymi zdroji vakua (F&-
du 1 Pa). Nehled® na znafné energetickeé
nédroky, mé& molekuldrni destilace i n&které
dalsi nevyhody, jako je koncentrovani ne-
Zgdoucich t&kavych nelistot v destildtu. PFi
molekuldrni destilaci nizkomolekuldrnich e-
poxidovych pryskyfic se v destilétu koncen-
truji produkty vedlejSich reakci epichlor-
hydrinu, slou€eniny obsahujici alfa-glykolo-
vé a chlorhydrinové skupiny a dalsi 1atky.
V nejlepSim pripadé s2 ziskd destildt s ob-
sahem 96 % DBGE, proto je nutno negistoty
odstranit né&kolikandsobnou  krystalizaci,
oviem za cenu ztrat cca 15 % DBGE. Cisty
DBGE je krystalickou ldatkou, kterou mneni
moZno Ppod teplotou 50 °C zpracovdavat, pro-
toZe i ve smésich s tvrdidly rychle krysta-
lizuje. Je nutno proto pouZivat specidlnich
a dosti drahych zpfisobl modifikace, které
umoZni potlait krystalizace DBGE na tnos-
nou miru. Druhy zplsob ziskdvdni DBGE
krystalizaci nizkomolekuldrni epoxidové
pryskyfice ze smési metyletylketonmetanol
pFi —20 °C, sice uvedené nedostatky nemé,
ale je nutno pouZivat vysoce toxického me-
tanolu a zplsob je rovnéZ zna&nd energe-
ticky naro&ny (dosahovéni a udrZovani chla-
du). VéaZnou nevyhodou tohoto zplisobu je
ta okolnost, Ze vyhovujici vytéZky DBGE a
vyhovujici produktivitu lze dosdhnout pou-
ze pFi pouZiti vychozi epoxidové pryskyfice
o stfedni molekulové hmotnosti nejvySe 378
a obsahu epoxidovych skupin nejméng 0,530
mol/100 g. Vyhodou viak je, Ze produkt ne-
obsahuje vedlejSi nefistoty v podstatném
mnoZstvi a rovn&Z rychlost krystalizace
pFechlazené taveniny takto ziskaného DBGE
neni p¥ili§ velka. Jiné zplisoby FeSeni uvede-
ného technického problému nejsou zatim
zndmy.

Nyni bylo nalezeno, Ze vySe popsané ne-

4

dostatky lze odstranit zplsobem pFipravy
nizkomolekuldrnich epoxidovych prysky¥ic
podle vynédlezu. Tento zplsch spociva v tom,
Ze nizkomolekularni eporidova pryskyfice s
pfirozenou distribuéni kFivkou molekulo-
vych hmotnosti, jejiz stfedni molekulova
hmotnost je nejvySe 400 a obsah epoxido-
v§ch skupin nejmén& 0,500 mol/100 g, se
podrobi extraktivni frakcionaci parafinicky-
mi nebo cyklanickymi uhlovodiky nebo je-
jich smésmi o teploté varu nejvyse 150 °C,
v hmotnostnim poméru 1:3 aZ 10, pfi tep-
lot& nejméné& o 5 °C niZ8i, neZ je teplota va-
ru, nebo spodni mez intervalu teplot varu
pouZitych uhlovodik, ziskana kapalnd dis-
perze se v gravitaénim poli rozd&li, z od-
dé&lené leh¢i faze se ochlazenim ma teplotu
0 aZ 30 °C ziskd frakcionéat, kiery se des-
tilaci zbavi strZzenych uhlovodiki.

Zpfscbhem podle vyndlezu se ziskaji, ve
velml dobrém vyt&Zku, jednordzovou ex-
trakZni frakcionaci nizkomolekuldrni epo-
xidové pryskyfice s upravenou distribudéni
kFivkou molekulovych hmotnosti, jejichZ
viskozita se pohybuje mezi 5000 aZ 7000
mPa . s/25 °C, pFitemZ k neZadouci Krysta-
lizaci dochdzi v men3im m&Fitku nejdifve
Ppo 6 mésicich skladovani. Ziskani epoxi-
dova pryskyfice obsahuje pouze mensi
mnoZstvi mérhomologu mi, ktery viskozitu
produktu podstatné neovliviiuje, ale efek-
tivné potlafuje krystalizaci DBGE. Obsah ji-
nych nefistot obvykle neprevy3uje celkem
1 hmot. %. Obsah epoxidovych skupin niz-
komolekuldrni epoxidové pryskyfice ziska-
né zplisobem podle vyndlezu se pohybuje
meozi 0,540 a% 0,575 mol/100 g, stfedni mo-
lekulovd hmotnost mezi 348 aZ 370. Dalsi
vfznatnou vyhodou je 7ziskdvani produktd
takfka vodojasnych. .

PFi zplisobu podle vyndlezu lze pouZit pa-
rafinické uhlovodiky normélni i izomerni,
zejména heptany, hexany, oktany, technické
frakce parafinickfch a izoparafinick§ch
benzind s intervalem teploty varu 60 aZ
150 °C, cyklohezan, metylcyklohe "an, tech-
nické frakce cyklanickych benzind s inter-
valem teploty varu 80 aZ 150 °C, produkty
hydrogenace alkylaromaétti a podobné&. N&k-
teré benziny, zejména ze skupiny cykloanic-
kych rop, maji az 50 hmot. % parafinickych
uhlovodik{i, zdvisle na ptivodu a zplsobu
Zpracovani.

P¥iklad 1

Do sulfuraéni baiiky objemu 21, vybavené
ufinnym michadlem, teplomé&rem, zZpé&tnym
chladifem a pFipadné i spodni vypusti s ko-
houtem, se pFedloZi 1000 g cyklohexanu a
154 g nizkomolekuldrni epoxidové prysky-
Fice s pfirozenou distribuéni kfivkou, jejiZ
stfedni molekulovd hmotnost je 388 a obsah
epoxidovych skupin je 0,515 mol/100 g. Smés
se za intenzivniho michéani vyhieje na 60 °C
a na této teplot& se udrZuje 15 minut, naéeZ
se ponechd 10 aZ 15 minut v klidu. B&hem
separace se oddéli dvé fdze, z nichZ horni
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se stahne do d&lici nalevky a za michini
se chladi na 20 aZ 22 °C. Vyloutend prysky-
¥itna vrstva se zbavi vakuovou destilaci str-
7eného cyklohe2xanu. Ziskd se nizkomoleku-
larni epoxidové pryskyFice s upravenou dis-
stribuéni krivkou ve vytéZku 78 g, s obsa-
hem epoxidovych skupin 0,545 mol/100 g.
Hodnota frekvenéniho faktoru <¢&ini 0,264
mol/100 g a distribudni konstanta Ki je
2,360. PryskyFice zfistdvd kapalnou po do-
bu v&t31 jak 6 mésich.

Pr¥iklad 2

Do aparatury popsané v piikladu 1 se
predlo’i 1000 g parafinického benzinu s in-
tervalem teploty varu 80 aZ 120 °C a 350 g
nizkomolekularni epoxidové pryskyfice s
prirozenoun distribuci molekulovych hmot-
nosti, jejiz stfedni molekulovd hmotnost
gini 370 a obsahu eposidovych skupin 0,541
mol/100 g. Smés se vyhieje na teplotu 75 °C
a na této teplotd se udrZuje 30 minut za in-
tenzivniho michani. Po separaci se odtdhne
horni benzinova fazz a v délici nélevce se
ochladi na 0 a% 2 °C. Vyloutend pryskyfi¢-
n4 vrstva se odd&li a destilaci za sniZeného
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tlaku zbavi strzeného benzinu. Ziskd se 58 §
produkitu, obsahujictho 0,573 mol/100 g epo-
xidovych skupin. Frekvenfni faktor &in{
0,285 mol/100 g a distributni konstanta Ki
je 2,625.

Priklad 3

Do aparatury popsané v piikladu 1 se
predloZi 1500 g benzinu o intervalu teploty
varu 120 aZ 150 °C, obsahujiciho vedle pa-
rafinfl a izoparafint i 18 hmot. % cykland.
Déale se predloZi 150 g nizkomolekuldrni e-

poxidové pryskyfice s prirozenou distribuc-

ni kfivkou, jejiZ stfedni molekulovd hmot-
nost je 398 a obsah epoxidovych skupin
0,503 mol/100 g. Smés se za intenzivniho mi-
chéani vytemperuje na teplotu 70 °C a na te-
to teplotd udrZuje 30 minut. Po provedené
separaci se cddséli horni f4ze a z ni se o-
chlazenim na 20 a¥ 22 °C ziska pryskyricna
yrstva, ktera ss zbavi strZeného benzinu va-
kuovou destilaci. Ziskda se 65 g produktu s
obsahem 0,541 mo0l/100 g epoxidovych sku-
pin, frekvenéni faktor ini 0,2605 mol/100 g
a distribudni konstanta Ki je 2,317.

PREDMET VYNALEZU

Zptisob piipravy nizkomolekularnich epo-
xidovych pryskyFic s upravenou distribuég-
ni kfivkou molekulovych hmotnosti, vyzna-
teny tim, Ze nizkomolekuldrni epoxidova
pryskyfFice s prirozenou distribuéni kiivkou
molekulovych hmotnosti o stfedni moleku-
lové hmotnosti nejvySe 400 a obsahu epo-
xidovych skupin nejmén& 0,500 mol/100 g,
se podrobi extraktivni frakcionaci parafi-
nickymi nebo cyklanickymi uhlovodiky, ne-

bo jejich sm&smi o bodu varu nejvyse 150 °C,
v hmotnostnim poméru 1:3 aZ 10, pfi tep-
loté nejménd o 5 °C niZsi, neZ je teplota va-
ru nebo spodni mez intervalu teploty varu
pouZitych uhlovodikid, ziskand kapalnd dis-
perze se v gravitadnim poli rozdéli, z odde-
lené leh&i faze se ochlazenim na teplotu
0 a¥ 30 °C ziska frakcionat, ktery se destila-

ci zbavi strzenych uhlovodiki.
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