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(54) Zpasob piipravy epoxidovych pryskytie
s nizkym zabarvenim

(57) ReSeni piedstavuje zpdsob pripravy
epoxidovych pryskyific s nizkym zabarvenim
pripravovanych kondenzaci dianu s epichlor=
hydrinem v moldrnim pomdru 1 s 1,4 a2

1 3 10 pomoci hydroxidu alkalickych kovdy
spoéivajici v tomyl Ze pied zapo&etim kon-
denzace alkalickym hydroxidem se podétedni
reakini gmds varem za normélniho nebo gni=
Zeného tlaku zbavi rozpustdného kysliku

a v prébdhu vlastni kondenzace se vytvoi{
bezkyslikové atmosféra nad reakéni smési
bud parami tdkavych latek uvoli¥ovanych
reakéni vrouci sm¥si za noradlniho, nebo

8 vyhodou za sniZeného- tlaku a nebo uvaddae
nim inertniho plynu nad kondenza&ni smds,
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Vyndlez se tyké zplsobu pPipravy epoxidovych pryskyfic s nizkym zasbarvenim.

Epoxidové pryskyifice vyrébdné z disnu o eplchlorhydrinu jeou létky, majici diroké
pouziti v nejroznéjdich spliksciche Poutivaji se jako lopidla, ndtdrové hmoty, licd a
laminani pryskyfices Pro r0zné obory jejich oplikace se vyiaduji urlité kvelitativni
vlisstnoati, mozl ktoré pat?i obeeh epoxyskupin s organicky vézendho chloru, viekozita,
obsah tdksvyoh létek, vzhled @ propunthbmt svdtla, Dobry vzhled a propustnost svdtla
jsou nezbytné pro jejich vyuZiti v oboru natdrovych hmet s lici a laminalni technico.

Pro ziakéni epoxidevych pryskyiic e nizkym zabervenim a dobrou propustnosti svét-
la existuji nejrOzndidi postupy. Viechny ale ptadpokladejl pouZiti Sistych suroviny
obzvléatd- rafinovaného dienu. Aviak ani pii zabezpoeni tohoto poZadavkug nemusi byt
vysledny efekt jpité vyhovujici. Je tetii zndmo, Zo pii alkalické kondsnzeci disnu e epi-
chlorhydrinen vy83i zabarveni keneiné epoxidové pryskyfice zpQsobuje pFitomnost vzdu#ného
kyalikqo Proto se musejl pii kmndanzac# poufivaet nejrbzndidi formy inertizace vyrobniho
zatizonie Obvykle se to provédi éiat?n;plynnym dusikem, kterym se pifod nasezonim suro~-
vin prepléchne aparature s pii vlastni kondenzeci se udriuje dusikové atnosféra jehe uvé~
dénim.nﬁd hlsdinu. reekéni smésf, Nevyhodou tohoto zplsobu kromd pouiti drahéhe rafino-
vanéhce dianu je nutnost assnovat vznikejici edplyny a ztrdty tékavych sloZek z reakini
amdsio Ani témito opetfenimi véak neni moZré vyrobit pryskyfice s nizkym zebarvenim
z diany technického. Jiné poatupy mpoéivaji v rafinaci 3j1% hotovd tachnické epoxidové
pryskyfics nap*iklad molekuldrni destilaci nebo extrakci v rozpoudtddlach. Tyte zplsoby
jsou asparaturnd s ekonomicky vysoce néroZné a lze je pouZit pouze pro specislni maloto-
nézni eplikace (optoelektrenika a jiné).

‘Nyni jsme nalezli vysoce efektivni zplsob piipravy epoxidovych pryekyfic s nizkym
zabarvenimy kdy dosdhneme jiZ vyhovujicich vysledkd 1 za pouZiti technického dianu a
z disnit rafinovaného ziskdme prakticky bezbarvé pryskyiice, Spolivd v tomy Ze pfed zapole=-
tim kondenzace alkalickym hydroxidem se polétalni reakini smds varem za normdlniho nebo
sniZeného tlaku zbavi rozpudtdného kyeliku & v prObdhu vlestni kondonzace se vytvéri boz-
kyslikové atmosfédra nad reakéni smdei bud parami tékavych lédtek uvelflevenych reekni vrou-
ci amdsi za normélniho;l nebo s vyhodou za sniZeného tlaku a nebo uvédinim insrtnihe plynu
nad kondenzatni smds, Molérni pomdr disnu k epichlorhydrinu jeo lslys4 aZ 1310,

Novy zplsob mé oproti stdvajicim ndkolik pfednostie. Tim/ Ze pFed zepofetim konden=
zace z reakZni amési dokonale varem odstranime kyslik.d ktery je do nésady zanesen strienim
vzduchu pi*i nesazovéni pevného dianuy dosdhnome prakticky potlafeni vzniku barevnych latek
oxidaci v poldteini fézi kondenzace, To u jinych zplisobd inertizece zabezpefenc neni a
proto novy zplsob divéd dobré vysledky i pis poutiti technického dianu,

“ Daldi plfednosti je dokensld inertizace reaek&nihe prostoru bdhem kondenzace parami
tékavych slofek, odpaifovenych varea resk&ni smdai, Pouze tem, kde z technologickych davodd
nani moZné tento zpOsob poutit, se provédi inertizace &istym plynnym dusikem. Roak&ni
1eploty kondenzace epoxidovych pryskyfic se obvykle pohybuji v rozmezi 45 °c a2 70 “c,
tbychom dosédhli varu reakini smdei musime v roakiénim prostoru pracovat za snileného tlaku,
ktery se podle sloZoni nésady pehybuje od 16 kPa do 50 kPm, Jinou altornativou je polédtod-
nf vyvafeni kysliku za normélniho tlaku a po inertizeci reskiniho prostoru naepiiklad
plynnym dusikem ochladit vychozi reskini esa®s na poZadovanou teplotu g p¥i té provést
kondenzaci alkalickym hydroxidem, )

P#iklad 1 ‘

Do barfky bylo nasazeno 57 g toechnického dignu (sloZeni: 0,014 % hmote fenolu, 91,608 %
hmots p=p izomeru, 4,943 .% hmot, o~p "izomeruy 0,914 ¥ hmote BPXY 0,149 % hmot. kodimeru &
2,372 ¥ hmote nezndmych .létek), 166 g epichlorhydrinu, 50 g izopropanolu g 12,5 g vody,

Na bafiku byl nasazen zp3tny chladi& ¢ vyvdveu upraven tlek na 26 kPa, Obsah bafiky potom
byl zs michéni zghiivdn a% na 51 ocafkdy zatala smds pod zpdtnym chladifem vFfit. Po 10 mi=
nutéch varu se dédvkovacim Zerpadlem Zatalo rovnomdrnd ptidévat 62 g 40% roztoku NaOH, Pii=
kap na OH trval 245 h; a po pglou tuiﬁ dobu}raakéni ends mirnd viels. Po skonSeni pitikapu
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byl systém zavzdudndng reakini smds naifeddna vodou a odseparované organické féze dala
odpaienin a filtreci konedny produkt, jehoZ barva byla 2 Gardnerovy stupnico.

Priklad 2 .

Do baftky bylo nasezenc 57 g technického dianu stojného sloZoni jeko v ptikladd 14 46 g
epichlorhydrinu a 45 g vodye Po nasazeril zp¥tného chladife byl nastaven tlek 17 kPa.
Obsah bafiky byl vyhtét na 80 °C a 15 minut refluxovan pod zpdtnym chladilem, Pak bylo
piidéno 15 g a po uplynuti 1 hodiny daldich 15 g 40% vodného roztoku NaOHe Po dvou ho-
dindch od zatdtku piiddvéni roztoku NaQH, kdy po celou dobu reakéni sm&s viela, bylo vae
kuum zrudeno, pFidéno 20 g 40% roztoku NaOH a reak&ni smds vyhidta na 95 °C. Po uplynu-
ti 20 ainut od dosazeni 956 °C bylo pi#idédno 80 g toluenu @ po eeparaci byla organické
faze zbavena tdkavych latek odpafenim a vysledny produkt zfiltrovén. Ten potom vykazoval
zbarveni 2,5 stupnd Gardnerovy stupnice,

Piiklad 3 :

Do aparatury z piikladu 1 bylo veazeno 57 g rafinovaného dianu (sloZeni: 9945 % hmot,
pP~p izomeru a 056 % hmote o=p izomeru), 156 g epichlorhydrinu, 50 g izopropanolu a

12,6 g vodyes Po 10 minutéch varu pod zﬁltnym chladiom pii 24 kPa a teplotd 49 % eo po=
tom rovnomdrng piidalo bdhem 3,5 he 52 g 40% roztoku NaOHe Po celou tuto dobu reak&ni
smds vielas Po ukonZeni prikapu .se obvyklym zplsobem izolovala nizkomolekuldrni epoxi-
dové pryskyficed kterd vykazovala barvu pod 1 Gardnerovy stupnice.

Priklad 4 -

Jako v p¥iklad® 3 byla do stejné aparatury predloZena stejné néseda surovine Za normélni-
ho tlaku se potom 10 minut vychozi reakéni emds refluxovala pis 79 °C. Potom se plynnym
dusikem provedla inertizace reak&niho prostoru a smés se ochladila na 50 °C. Bhem 3 how
din se piidalo rovnomdrnd 52 g 40% roztoku NaOH za soulasnsho uvadéni &istého dusiku nad
reagujici smés, Teplota byla udrfovéna v rozmezi 60 az 53 °C. Z kone&né reakini amési se

potom izolovala obvyklym zpl@sobem vysledna pryskyiice, kterd vykazovala barvu 1 podle
Gardnerovy stupnices

PREDMET VYNALEZU

ZpOeob plipravy epoxidovych pryskyfic s nizkym zabarvenim pipravovanych kondenza-
ci dianu s epichlorhydrinem 'v moldrnim poméru 1 s 1,4 a2 1 ;3 10 pomoci hydroxidu alkalice
kych kovly vyznadujici se tim, e pFed zepotetim kondenzace alkalickym hydroxidem se po=
t¢ételnd reakéni omds varem za nornélniﬁo nebo sniZeného tlaku zbavi rozpudtdného kysliku
a v probshu vlastni kondenzace se vytvori bezkyslikovéd atmosféra nad reak&ni smdsi bud
parami {tdkavych ldtek uvolNovanych reak&ni vrouci sm¥si za normalniho, nebo s vyhodou za
sniZendho tlaku a nebo uvédénim inertniho plynu nad kondenza&ni smés,
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