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- (54) Zpasob piripravy vydemolekulérnich epoxidovych
pryskyiic s obsahen volného epichlorhydrinu
pod 20 ppm

(S7) Redeni spads do oblasti technolo-
gie vyroby vydemolekulérnich epoxido-
v¢ch pryskyific, Je fe¥en technicky pro-
blém sniZenf obsahu volného epichlor-
hydrinu, ReSeni spo¥ivd v tom, ¥e niz-
komolekuldrni epoxidové pryskyiice

o stifednf molekulové hmotnosti 750 se
podrobf stripovédni vodni parou o tla-
ku nejvy3e 2 MPa, pfi teploté 100 ai
200 9% v wno¥stv{ 50 a¥ 150 kg/t.h, dle
potieby se vakuovou destilact odstrani
tékavé podily, provede se polyadice pi-
sobeninm dianu v jedné nebo i vice dév-
kéch pripadné za pifitomnosti alkalic-
kych soli kyseliny uhli&ité pii teplo-
t& nejvyde 220 o¢, pi*i molérnim pomEru
epoxid. pryskyice. dian = 1 : 0,2 a%
0487.

Po ukondeni stripovén{ parou se prysky-
tice naiedf 20 a% 100 kg toluenu na

1 t pryskyifice a po vydestilovéni to-
luenu se proces fed&n{ a destilace to-
luenu nejménd jednou opakuje, nésled-
né se pak provede polyadice plsobenim
dianu,
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Vyndlez se tyké zplsobu pripravy vySemolekuldrnich epoxidovych pryskyfic s obsa-
hea volného epichlorhydrinu pod 20 ppm pusobenim pirehir4té péry pred zahéjenim poly-
adice. ' :

vy$emolekulsrni epoxidové pryskyfice se v technice a technologii pouzivaji pie-
dev8im jako lici a lakarské pryskyrice, popfipadé jako pojiva pro vrstveni hmoty
a tmely tvrzené zs tepla. Vv soulasné dob& se vdechny epoxidové pryskyfice na bizi
didnu pFipravuji z epichlorhydrinu, ktery v malém mnoistvi (obvykle 100 a% 1 000 ppm)
z0stévdé volny v hotovém produktu, v disledku zjiﬁtényéh silnych mutagennich G&inkd
je dnes epichlorhydrin pokléddén za potenciondlni karcinogenni létku a hygienicks slui-
ba u nés i v zahranidi poZaduje, aby epoxidové pryskyiice neobsahovaly vice jak 20
ppm volného epichlorhydrinu. Zpisob piipravy epoxidovych pryskyfic s nizk¢ym obsahenm
volného epichlorhydrinu se podaiilo vyifedit stripovéni pifehFétou parou (&s. autorské
osvédieni &, 260114). Technické praxe viak prokézala, Ze tento postup je jen mélo
efektivni pro vy3emolekulérni epoxidové pryskyifice, protoZe viskozits jejich taveni-
ny je ji% natolik vysokd, fe se vyrazn& snifuje b&hem stripovéni vymZna hmoty., Zlepie~
ni nebylo dosaZleno ani zvySenim tlaku péry, ani del3f dobou stripovéni, které mimoto
zpusobuje zifetelné zvySeni teploty m¥knutfi a viskozity roztoki vySemolekulérnich
pryskytic., Stdvajici stav techniky nezné zplsob eSeni uvedeného technického problému.

Na zéklad& néro&nych vyzkumnych praci jsme nyni nalezli rFedenf technického pro-
blému sniZeni volného epichlorhydrinu ve vySemolekulérnich epoxidovych prysky&icich
pod 20 ppm. ZpGsob podle vynélezu spolivéd v tom, Ze nejprve se nizkomolekuldrni epo-
xidové pryskyFice o st¥edn{ molekulové hmotnosti 340 a% 750 pii 100 a* 200 °C podrobf
pusobeni pfehi*4té vodni pary o tlaku nejvySe 2 MPa v mnoZstvi 50 a% 150 kg/t.h, podle
potieby se vakuovou destilaci odstrani t&kavé podily, potom se provede polyadice pa-
sobenim dianu v jedné nebo vice davkach, v prfitomnosti alkalyckych solf kyseliny uhli-
&ité, pti teploté nejvyde 220 °c v molérnim pom&ru epoxidové pryskyiice: dian =
=1 : 0,2 8% 0,87, Alternativné se postupuje tak, %e po skonZeni stripovani parou,
se pryskyfice nafedi 20 a% 100 kg toluenu/t pryskyifice, toluen se vydestiluje, proces
redéni toluenem a destilace se jedt& nejménd jednou opakuje, potom se provede poly-
adice. Dian lze do reakini sm&si vnédet v jedné nebo vice divkéch s Zasovym gradi-
entem, Z alkalickych soli se davé prednost kyselému uhliditanu sodnému v mno¥stvi
nejvyie 0,1 %, lze v3ak pouiit v roli katalyzétoru polyadice i kyselého uhli&itanu
draselného nebo lithného. Zpisobem podle vynélezu se obvykle dosshuje snifeni obsahu
volného epichlorhydrinu z 500 8% 1 000 ppm pod 5 ppm. ‘ )

pitiklad 1

Do reaktoru objemu 6 w3 se predlozi tavenina 4 525 kg nizkomolekulérni epoxidové

pryskyfice o stfedni molekulové hmotnosti 714 a obsahu volného epichlorhydrinu 550
ppm. Do taveniny se po dobu 1 hodiny uvédi péra o tlaku 1,5 MPa v celkovém mno¥stvi
305 kg. K propaifené tavenind se pridé 300 kg toluenu a piFi 150 a% 170 °C se toluen
oddestiluje. Proces se opakuje s dald3imi 300 kg toluenu, Do taveniny nizkomolekul&r-
ni epoxidové pryskyfice zbavené epichlorhydrinu i toluenu se vnese 175 kg dianu.
Smés se vyhifeje na 180 a% 190 %c a nechs se probihat polyadice do ustédlen{ hodnoty
teploty méknuti., Produktem je vySemolekuldrni epoxidovd prysky®ice o sti*edni mole-
kulové hmotnosti 909, teplot mzknuti 65 °c (prsten-kulika), viskozity 40 & rozto-
ku v butyldiglykolu 136 mPa.s, priZem: obsah volného epichlorhydrinu je pod 5 ppm.

piklad 2

Do reaktoru objemu 5 n> se ptedloZi 3 800 kg nizkomolekulérni epoxidové prysky-
Fice o stifedni molekulové hmotnosti 381. PFi 150 a% 170 °C se pryskyfice stripuje
parou o tlaku 1,88 MPa po dobu 3 hodiny,v mnolstvi 500 kg/h propafené taveniny se
vnese 200 kg dianu a 1,2 kg kyselého uhliditanu sodného., Reak&ni sm&s se vyhieje
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" na 180 a% 190 °C a po dobu 1,5 hodiny, potom se vnese druhd dédvka 700 kg dianu & v po-
lyadici se pi#i 180 a% 190 °c pokraduje do ustéleni teploty wdknuti produktu, Zisks se
vydenolekuldrn{ epoxidové pryskytice o stifednf molekulové hmotnosti 908, teploté mEk-
nuti 65 °c (prsten-kuliZka), s obsahem volného epichlorhydrinu pod 5 ppm.

1.

2.

PREDMET VYNALEZU

ZpUsob pitipravy v@iemolekuldrnich epoxidovych prysky*ic s obsahem volného epichlor-
hydrinu pod 20 ppw, piisobenim piehf&té vodni pary, vyznalujici se tim, %e nejprve
se nizkomolekuldrni epoxidové pryskyfice o stifedni wmolekulové hmotnosti 340 a% 750,
p*i 100 a% 200 % podrobi pbGsobeni piehif4té vodni péry o tlaku nejvySe 2 Mpa

v mnoZstvi 50 al 150 kg/t.h, podle potieby se vakuovou destilaci odstrani t&kavé
podily, potom se provede polyadice plUsobenim dianu v jedné nebo vice dévkéch, po-
pitipadd v pirtitomnosti alkalickych soli kyseliny uhli&ité, pii teplotd nejvyde

220 °C, v molérnim poséru epoxidové pryskyfice : dian = 1.: 0,2 a% 0,87.

Zpisob podle bodu 1, vyznelujici se tim, 2e po skonleni stripovani parou se prysky-
tice nafedi 20 aZ 100 kg toluenu/t pryskyiice a po vydestilovéni toluenu se proces

‘¥ed&ni a destilace toluenu nejménd jednou opakuje, potom se provede polyadice podle

bodu 1. : .
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