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(54) Zpasob pFipravy polyssterovych pryskyfic

1

Vyndilez se tykd zpﬁs;bu pfipravy polyesterovych pryskyfic, a to pEedeviim nenasycenych
polyesterovych pryskyfic, pFi kterém je dosahovédno zkriceni reakinich dob, zejména trvidni
esterifikace, st¥iddnim podminek pptimélniéh pro jednotlivé vyrobni fdze. Zdroven se jim
dosahuje snifeni ztrdt t¥kavych reaklnich sloZek.

Polyesterové pryskyfice se prlmyslovd p¥ipravuji polyesterifikalni reakci vicesytnych
karboxylovych kyselin nebo jejich funkinich derivitd, neféastéji anhydridd a alkylesterd,

s vicemocnymi alkoholy. Polyesterifikace se provadi p¥i teplotd 100 a% 260 OC, nejlastdji

pfi 170 a% 210 °C, a to takovou rychlosti, aby nebyly p¥ilis vysoké ztrétf na tékavych glyko-
Iech; K zamezeni oxida&rich reakci se pracuje pod ochrannou vrstvou inertnich plyné podle

&s. patentu &. 125 577, patent NSR &. 1 265 414, patent SSSR &. 228 272/ nebo azeotropickym
zplisobem /J., Mleziva: Polyestéiy, SNTL, Praha 1979/, p¥ip. daléimi'postupy popsanymi pfedeviim
v patentové literatu¥e, jako H?RSf postup barbotd#ni /patenty USA &. 3 109 831, 3 109 832,

3 109 833, 3 109 834, 2 892 813/
osvddéeni &, 170 442/,

Vyfobgi postup p¥i pEipravd polyesterovych pryskyfic lze v§znaund urychlit vyuZitim po-

rebo postup barbotdfni~azeotropicky /podle &s. autorského

s

stupu pbdie_pfedloieného v&hélezu, jeéhoZ pfedmitem je zpdsob pEipravy polyesterovych pryskyfic
vzéjemnoﬁareékci poiykarboﬁyicvﬁch kyselin obsahujicich 4 aZ 20 atom& uhliku nebo jejich
funk&nich derivdtd, vicemocnych alkohold obsahujicich 2 a¥ 20 atomf uhliku a pFipadnd modi-
fikujicich sloudenin ze skupiny zahrnujici monckarbexylové kyseliny a jednomocné alkoholy

za atmosférickéhc nebo sniZeného tlaku p¥i teplotd 100 a¥ 260 0C, popfipadé v p¥itomnosti
inertnich organickych rozpou¥tddel a za intenz{vniho odstrahovéni vedlej8ich reak&nich produk-
td, zejména vody. Jeho podstata spolivd v tom, %e v pribihu polykondenzace se navzijem stFi-
daji nejménd dva z technologickych reZimd zahrnujicich extraktivai des%ilaci, azeotropickou
destilaci, barbotdZ, skrdp&ni vedlejiich reak&nich produktd odchdzejicich z reaktoru vodou
a/nebo inertnim organickym rozpou¥tddlem, jejich skrdpéni reakéni smdsi a/nebo reakénim

produktem, pfipadn& ve form& roztoku v inertnim organickém rozpoudtidle. P¥iprava polyesteru
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se dokondi za pfipadué evakuace. K pfipravd polyesterdvych pryskyflc podle uvedeného vynélezu
lze pou¥it zejména nésledujfcich surovin a jejich smdsi. Z vicemocn¥ch alkonolﬁ p¥ichdzi

v dvahu etylenglykol, 1,2-propylenglykol, f,3-propylenglykol, neopentylglykol, 1,2-butylen-
glykol, 1,3-butylenglykel, 1,4-butylenglykol, 1,6~hexandiol, 1,10-dekandiol, dietylenglykol,
trietylenglykol, dipropylenglykoel, eyklohexandioly, x&lylenglyholy, niZemolekuldrni polyalky- -
leuglykoly a substitun{ derivdty jmenovanych diol&., 2 vySemocnych alkohold lze pak pouZit
glycerin, trimetylolpropsan, pentaerytritol, z nasycenych kyselin a jejich funk&nich derivitd
pak ftalanhydrid, kyselinu izoftalovou, tereftalovou, adipovou, sebakovou, tetrahydroftalan-
hydrid, chlortetrahydroftalanhydrid endometylentettahydroftalanhydrld, hexahydroftalanhydrid,
athydrid kyseliny Lrlmellltuve, dianhydrid kyseliny pyromellitové atd, 2 dﬁﬁ-nenasycenych
polykarboxylovych kyselin a jejich funk&nich derivitd je pak vyhodné pou%it kyseliny akrylové,
maleinové, fumarové, maleinanhydridu, jejich halogen- a metylderivdtd, kyseliny chldérmaleino~
vé, ltakonové, citrakonové mnebo jejich anhydridd. Jako modifikujicich sloXek mife byt pouiito
pfedeviin olefinicky nenagycenych sloufenin schopnyeh kopolymerace j nenasycenymi polyestery,
pfedeviim styrenu a jeho halogenderivdtd, metylmetakryldtu, butylmetakrylatu, akrylonitrilu,
akrylamidu, diallyftaldtu, diallylfumardtv atd, Z dalSich sloZek pak p¥ichdzeji v dvahu zejmé-
na nizkowolekuldrni epoxidové, fenolické a izokyandtové slouleniny. T .

Jako inertniho plynu lze pou¥it p¥edeviim dusiku, kysli&niku uhliZitého, argonu,. Eﬁalnych
plya% a generdtovovych plynfi. D8leZitd je, aby obsah kysliku nebyl vy$3i nei 5 % obj., v né-
kteryjeh p¥ipadech je vZak nutno jeho obsah udr¥ovat i na ni%ii hran1c1.»Jako Lnertnxch kapalln
lze ve smyslu vyndlezu poufft organickych rozpou§té&del, kterd nereaguji s nikterou ze slozek ,
pEitomnfch v reaktoru. Vhodnd jsou zejména vy¥e tékavé alifatické a aromatické uhlovodiky,
ketony, estery a jejich smisi,

P¥i p¥iprav® polyesterd, zejména nenasycenych polyesterd, se podle vynélezu postupuJe
tak, Ze do resktoru se zanesou reakZni slofky, sm¥s se po homogenizaci vyhreJe na teplotu
140 a% 175 °c, pEi ni¥ za¥ind dochdzet k uvolfovdni par vedlejfich reakénlch zplodin, pierde~
vslm vody, event. i metanolu., Podle typu polyesteru, resp, podle typu vstupnich reakénxch slo-
Zek nebo podle jejich pomdru se voli dailii postup. Tento dal&i postup vychdzi 2 toho, Ze
uréité fdze polyesterifikace lze vést maximdlni rychlosti pfi minimédlnich ztrétdch glykold
jen za opatfeni, které je pro ‘tuto fdzi optimdlni.

Polyesterifikaci moZno hruba rozd&lit do &tyf fdzi. V prvni fdzi dochdzi k vyraznému
vivoji vodnich par, a to pfedeviim tehdy, Jestllze dochdzi k reakc1 dvo;sythch nnsycenych
a nenasycenych kyselin s glykoly &i s polyoly. V této fdzi neni zv1a§t uEelné zavdddt do
reakdni smési napf. inertni plyn, pon¥vad: objem par odchéze31c1ch 2 réaktoru do kolony je
znalny, Uelndj¥{ je zde bud vracet do kolony jako reflux takové mnoistvi desc115:u, aby se
udrZela na Z4douci hodnotd teplora par odchdzejicich z kolony nebo zav4dd8t do kolony reflux,
sestdvajici bud jen z ochlazené reak&ni smisi nebo z jejiho roztoku v fnertnim.brggnickém
rozpouStédle., TFeti, resp. &tvrtou mo¥nosti je p¥iv4d&t do hlavy kolony nap¥. smds vodného
destildtu a inertnfho rozpou¥tddla, ‘

Ve druhé fdzi, kdy odeSla t¥etina a¥ polovxna vody jakoZto odpddnxho produktu a Ceploca
polyesterifikace je v rozmezi 190 a% 230 C, je odchod vodnich par ménd vyrazny. Pak je d&elné
pouZit ndkterou z p¥edem zvolenych variant, tj. zavdd&t do remkéni smési Lnertnl :plyn unde~
jici vodni pédry nebo pfiddvat inertni rozpoudtédlo a providdét polyesterxflkacx tzv. azeotro-
pickym zplsobem nebo skrdpdt pdry odchdzejici z kolony roztokem reak&niho média v inertnim
organickém rozpou3tddle nebo kombinovat uviddni inertniho plynu onlu s azeotropickou p¥ipra-
vou. B&elné je v tomto pfipadd i kritkodobé stfidavé uvAdéni inertniho plynu do reakini smé&si
apod.,

Ve tfeti fdzi dochdzi ji% k nevyraznému vyvoji vodnich par. V fad& pFipadl je zde obtiZné
vidrfet teplotu v hlav& kolony na nizké hodnot&, pondvadiZ snadno mife dojit k "zatopeni kolo-
ny' chladnym destildtem, jen mi¥e pronikat a¥ do reaktoru. V téte fdzi lze pracovat bez
v¥razného refluxu, nebo bez refluxu do kolony vibec, a to jen nap¥. s uvddEnim inertniho ply~
nu do reakni sm¥si nebo se zaviddinim do kolony roztoku reak&niho media v azeotropickém &i-
nidle,

Posledni fdze bfvd zpravidla evakuace reaktoru, kdy z reakéni smdsi jsou oddestiloviny
posledni podfly vody, nezreagovanjch glykold, azeotropické &inidlo a kdy odchézi z reaktoru
i sublimujic{ ftalanhydrid, Pro tuto f&zi pFichdzi v dvahu hlavn¥ extraktivni deflegmace, kdy
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do vricenédho refluxniho”roztoku sestdvajiciho z reakén{ sm¥si a azeotropického &inidla se mo~
hou zachycovat unikajici glykoly a sublimujici ftalanhydrid.

Z uvedeného rozboru vyplyvaji i pY¥ednosti pfedloZeného vynédlezu. V prvni fdzi se dopo-~
-rufenym postupem poda¥i zachytit hlavni podil odchdzejiciho glykolu, ani se zpomali rychlost
esterifikace. Bez vhodné refluxace zde dochdzi obvykle ke ztritd tékavych glykold, kterd se
pozd&ji v prdb&hu polyesterifikace obti¥n& kompenzuje. Ztrdta glykold md zpravidla za ndsle~
dek zpomaleny prdb&h esterifikace v pozd&j3ich fdzich, Uvddéni inertniho plynu v této fézi
je v&t8inou zbyte&né, pondvadf objem par je zna&ny a jejich z¥ed&ni inertnim plynem zhoriuje
dfinnost chladidd nad reaktorem.

Ve druhé fdzi je moZno st¥idavym krdtkodobym uvdddnim inortnihe plynu docilit dostatedné
rychlosti odchodu vedlejiich zplodin.z reak&ni sm&si a vhodnym zplsobem refluxace nap¥. ex-
traktivni deflegmaci, docilit G&inného dileni glykold od vody. Prakticky stejnd d&innou varian-
tou je uvddéni- azeotropického &inidla do reak@ni smési. Neni tu nap¥. optimdlni soulasné uvi-
d&ni inertnfiho plynu do reak&ni smdsi a p¥iddvdni azeotropického tinidla, pondvad® mi¥e do-
chézet k vyraznénmu dniku par.azeotropického &inidla spolu s odchdzejicim inertnim plynem,

Ve t¥eti fdzi je €inné prdvé uvdd®ni inertniho plynu do reakdni sm&si. Timto zplisobem
dochdzi k desorbei vody 2 reak&ni smési, pF¥ipadn® i k desorbei organického rozpousStddla a ke
zvySovini polymerafniho stupné prxoduktu. Vzhledem k nizkému objemu vodnich par v této fazi je
jiz i ztxdta glykolu relativnd nevyraznd a pro refluxaci postafuje jen stfedni didvka azeotro-
pického Einidla &1 roztoku reakéni sm&si v polyesteru.

P¥i uvdd&ni inertniho plynu do reak&ni sm&si neni tFfeba, aby proud inertniho plynu byl
souvisly a vyrazny, pondvadf jak zndmo, v prvni £4zi uvdddni dojde k prudkému odpa¥eni vody
nahromad&né v reakini sm&si, nafe’ ndsleduje ji%¥ méné intenzivni fdze dehydratace., Timto ndra-
zovym uvddEnim inertniho plynu se mj. snfi¥i /a tim i zefektivmni/ jeho spot¥eba.

Vzhledem k veliké rozmanitosti typd nenasycenych polyesterl, resp. jejich reak&nich sm&-
si, neni p¥irozend mo¥né ddt exaktni ndvod k optimdlnimu postupu pro kaZdy p¥ipad, ale ze
shora uvedeného rozboru podminek polyesterifikace a z pfikladd provedeni vyndlezu, jimiZ
véak neni rozsah vyndlezu nijak omezen, vyplyvd celd ¥ada variant vihodnich pro primyslovou
vyrobu.

PEiklad 1

Do reaktoru o obsahu 100 1 vybaveuného kotvévim michadlem, teploméry, pfivodem inertniho
plynu pod hladinu, vytdpZného elektrickym odporovym zplisobem, dédle opatieného kolonou o Js
80 mm, délce 400 mm s ndplni Raschigovych krouvZkd rozm&ru 10 mm a sestupnym chladidem s d&li-
ci nddobou destildtu, ddvkovacim Zerpadlem a d&likou pro ddvkovéni xylenu, se navdZi 33,6 kg
etylenglykolu, 29,5 kg maleinanhydridu a 29,4 kg ftalanhydridu, nad hiladinu se p¥ivede proud
N2 a spusti se michdni. Reak®ni smds se postupné z;hfivé na teplotu 90 % % 2 °C, kdy nab&hne
exoternni reakce, jiZ dojde k samovolnému urychleni esterifikace, p¥ifem? réak&ni smé&s dosihne
teploty 140 * 3 °C, Po jedné hodind prodlevy pfi této teplot® se zalind reaklni smés vyh¥ivat
na teplotu 200 °c.

Z reak®ni smési odchdzeji pdry, které prochdzeji kolonou, kde se ochladi, zkondenzuji
a z &dsti se ihned vraci do kolony takovou ryehlosti, %e teplota v hlavd kolony nepfestoupi
hodnotu 98 a% 100 °c. Odchdzejici destildt obsahuje v tomto pFipadd do 1 Z hm. etylenglykolu,

Po dosaZenfi teploty 230 °¢, ti. kdyZ odejde z reakini smdsi v¥tdina vody, se do hlavy
kolony zalne p¥ivddét jako reflux xylen takovou rychlosti, Ze teplota par odchdzejicich
z kolony se pohybuje v rozmezi 87 a% 90 °C. Po dosaleni &fsla kyselosti 65 mg KOH/g se zasta-
vi ddvkovdni xylenu a do reak&ni sm&si se zavede proud dusiku rychlosti 400 1/h. Po 20 min
uvddéni dusiku dojde k desorbei xylenu z reak&niho prost¥edi a k oddestilovédni poslednich
podild vody. P¥i zavdd¥ni dusiku se ji¥ neddvkuje do hlavy kolony ani xylen, ani voda. Po pokle-
su Cisla kyselosti reakéni smZsi na 54 mg KOH/g se do reak&ni sm&si bihem 5 min. naddvkuje
2,4 kg cyklohexanolu, €im¥ se provede terminace &4sti hydroxylov§ch skupin polyesteru, Po ter-
minaci vykazuje reakini smé&s ¥islo kyselosti 49,0 mg KOH/g a po ndsledujici evakuaci p¥i tla-
ku 8 kPa se dosdhne &isla kyselosti reak&ni smisi 38 mg KOH/g. Polyesterifikace je tim ukone~
na. Celkovd doba p¥ipravy polyesteru od ukondeni prodlevy p¥i 140 °¢ do konce e&akuace je
celkem 6 h, co¥ ve srovnidni s obvyklym tavnym postupem pFedstavuje zkrdceni doby polyesterifi-
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kace o 3 h, tj. 33 %2, pFitem% mnoZstvi etylenglykolu v celkové odpadn{ vod& b&hem atmosfdric-
ké fdze polyesterifikace je 0,9 % hm&t.. co¥ je mnoistvi mén& neZ poloviéni ve srovnévni s tav-~
nym postupem, )

P¥iklad 2

Do reaktoru s pffslulenstvim popsanym v p¥f{klad® 1 se za michéni zanese 30,0 kg propylen~-

_glykolu, 32,2 kg maleinanhydridd a 20,8 kg ftalanhydridu. Reak&ni sm&s se postupn® vyhFivé a do
reaktoru se zafne nad hladinu reakdni sm¥si uv4dZt inertni plyn /duﬁik/ v mno¥stvi 2 1l/min,
jenZ slou¥i jako ochrannd atmosféra. Po | h prodlevy p¥i 140 aZ 143 °C zading pFi vyhFivdni
polyesterifikace, pdry reak®nich zplodin odchdzeji do spodu kolony a prochézeji kolonou, p¥i~
fem¥ je proti nim uvdd¥na refluxn{ kapalina, sestdvajicf z 40 hmot. Z té¥e reak¥ni sm3si, ode-
birané z reaktoru a z 60 hmot. % toluenu: tato refluxnf{ kapalina se pfedehfivd p¥ed vstupem

do reaktoru na teplotu 95 a% 100 °C. Do kolony se ddvkuje cca 2 1 gmEsi/h a%¥ do dosaZeni
teploty 200 °¢, v této fdzi, kdy odchdzi{ z reak&ni{ sum¥si vitSina vody, je obsah propylen-
glykolu v odpadni vod& snifen na 1,5 a% 2 hmot. %, P¥i dosafenf teploty 200 °C se za¥ind dévko-
vat do kolony jen xylen, a to v mnoZstvi cca 0,5 a%¥ 0,8 1/h. Zbytek xylenu, ktery se odd&l{

od vodné fdze v d&lidce, ée vracf p¥imo na hladinu reakéni smsi v reaktoru, provddi se tudi
prakticky azeotropick4 esterifikace, P¥i dosaZenf &isla kyselosti reak®ni sm&si 80 aZ 85 mg
KOl/g se zastavi ddvkovéni xylenu do hlavy kolony i vraceni xylenu pfimo do reaktoru a do
reakéni sm&si se za¥ne na dno reaktoru pFipou¥t¥t inertni plyn /002/ rychlosti 60 1/min. Tento
inertni plyn za&ne unddet jednak xylen rozpu¥t&ny v reakfni sm&si, jednak vodu obsafenou

v reak¥ni smEsi a polyesterifikace se vede takto p¥i 200 °C &« 2 %°C a¥ do dosaZeni &isla ky-
selosti reaké&ni sm&si 55 a% 58 mg KOH/g, Po dosaZen{ této hodnoty se zastavi uvddZni inertmiho
plyau do reakini smsi, omezi ge I dédvkovdni inertniho plynu nad hladinu reak®ni sm&si a na-
sad{ vakuum, jehoZ hodnota je 10 kPa, Po 1 h evakuace je dosaieno Zisla kyselogti reak&ni sm&-
si pod 40 mg KOH/g a tim je polyesterifikace ukonZena.

Doba p¥ipravy polyesteru se zkr4ti popsanym zplsobem oproti zpfisobu tavnému, kde poly=-
esterifikace trvd 10 a¥ 11 h, na 5 at 6 h, pFifem? obsah propylenglykolu v odpadni vod& ve
fdzi extraktivnf deflegmace je 1,5 a¥ 2 hmot. %, ve fdzi azeotropické esterifikace .4 a¥ 5 %

a ve fdzi barbotédie 5. a% 6 Z, zatimco pfi tavném zplisobu je po celou dobu esterifikace 7 af
10 hmot., Z.

PELiklad 3

Do réaktoru 8 p¥islulenstvim popsanym v p¥ikladu ! se za michéni vnese 9,24 kg etylen-
glykolu, 9,24 kg 1,2-propylenglykolu, 22,05 kg maleinanhydridu a 48,51 kg ftalanhydridu.
Suspenze t&chto slofek se ohfevem roztavi, resp. zkapalni a vyhfeje se na 90 %c. PEi této
teplot® nastane exotermni reakce a :eplota média vystoupi na 140 £ 2 %, Na teplot& 140 taoc
se sm&s udrZfuje cca 40 mln, pak se pfidé 19 42 kg etylenglykolu a ihned se za¥ne vyhtivat
na vy3¥i teplotu. P£i 160 °C zalnou z reak¥ni sm¥si odchdzet vodni pary, jeZ se vedou do spod-
ni E4sti kolony., Soufasnd s po¥inajicim odchodem vodnich par se do reaktoru pfipusti béhgm-

10 min 35 1 xylenu a v polyesterifikaci se pokraluje azeotropickym zpisobem, tj. destilét

se rozd&li v d¥lilce na dv¥ fdze; vrchni fdze xylenovd se vraci do reaktoru a spodni féze
vodnd se z Edsti uvddi jako reflux do hlavy kolony tak, Ze teplota v hlavZ kolony se udriuje
%

a je¥t& jednu hodinu pfi 200 °C. V tomto okamZiku je dosaZeno ¥isla kyselosti reaklni smé-

na 96 a¥ 98 °c. Azeotropickd destilace se provédf do doby, kdy reak®ni sm¥s dosfhne 200

si cca 90 mg KOH/g a do reak¥ni sm&si se zalne do spodu reaktoru pFivdd&t inertni plyn /N2/
v mno¥stvi 500 1/h., Reflux do hlavy kolony .se zastavi, ponechd se jen vraceni xylenu pfepa-
dem z d&li&ky do reaktoru a p¥i dosaienilﬁiéla kyselosti 58 aZ 60 mg KOH/g se zastavi uvdd&ni
inertnfhe plynu do reak2ni sm&si.

Nyni se reaktor napoji na vakuum a do hlavy kolony se za¥ne pf1pou§tét 50% dfive pfipra-
veny roztok polyesteru v xylenu: tento roztok se vEak nevraci do reaktoru, ale odviddi se
zv143E do pomocného zdsobniku pffmo pod kolonou. Do:tohoto se zachyti velkeré tZkavé podily
z reak&ni sm&si, pfedeviim sublimujici ftalanhydrid.

Po 1 1/2 h evakuace pFi abs. tlaku 8 KPa v reaktoru je dosaZeno ¥isla kyselosti reakini



5 ' _ 203390

1

sm&si 38 ai 40 mg KOH/g. Tim je polyesterifikace ukonfena a reak&n! sm¥s se ochladi, ptidé
se k ni p¥i 150 °¢c 0,02 hmot. X, vztaZeno na ndsadu, hydrochxnonu a pFi 100 % se natedf sty—
renem na. 652 sudinu,

Doba polyesterifikace pFi teplotd 140 2% 200 °C se timto postupem zkrdti z 8 h p¥i
tavném postupu na 6 h p¥i postupu podle vynélezu, ptifen? prdm&rny hmot. obsah glykold v od-
pddnich vodich, ktery je p¥i ‘tavném postupu 5 a¥ 6 X, se sni¥f na.cca 2,5 at 3 2, pEiEemE se
soulasnd piipqui polyester s lep3imi aplikalnimi vlastnostmi ne¥ p¥i postupu tavném.

PEfklad 4 : .

Do reaktoru s p¥islu¥enstvim popsanﬁﬁ v pEFikladu 1 se naviii 33,4 kg neopentylglykolu a
31,25 kg dxmetyltereftalétu. Sm¥s se roztavi pomoci elektrického topeni a pak se spusti mi-
chénf. P¥i 150 °C v reaktoru za&ne oddestilovivat metanol, &dst destildtu se z d¥li¥ky odebi-
rd a vraci se do hlavy kolony takovu rychlosti, aby pary odchdzejici z kolony m¥ly teplotu
64 af 66 °c, Polyesterifikace se vede 2 h p¥i 220 C, pritom odejde cca 10,5 kg des:xlétu,

v n&mZ obsah neopencylglykoiu se pod 0,1 hmot. Z. Poté se reak®ni smis ochladi na 190 °c a za-
poji se vakuum. Po 1 h evakuace p¥i 9 KPa se reaktor odvzdu¥ni, p¥idd se za michdni 23,4 kg
kyseliny izoftalové a 1,9 kg neopentylglykolu, dédle 1,75 kg xylenu pro azeotropani destilaci
a 20 kg trimetylfosfitu. Reak&ni sm&s se nyni vyhfeje na 230 °¢, vedlejdi zplodiny ve formd par
se vedou do‘kolony a odtud do chladile, odchdzejici destildt se jimd v d&li%ce a dili se tak, )
e ve¥kery xylen se vraci zp&t do reaktoru a do hlavy kolony se vraci tolik vody, aby se teplo-~
ta v hlavd kolony udr3ela na 98 a¥ 100 °C. ro oddestilovdni cca 10 kg vody se zastavi reflux
do kolony i vraceni xylenu zp&t do reaktoru a do spodu reaktoru se uvddi inertni plyn po dobu
1 hodiny v mnoZstvi 500 1/h. Uvdd&nim inertniho plynu se docili odstran&ni vétEiny xylenu z
reak&ni sm¥si a rychlym odstrandnim vody se polyesterifikace dovede do pokrolilé fize. Poté
se napoji aparatura na vakuum 7 kPa, evakuuje se 1 h p¥i teplot¥ 225 °¢ a dosédhne se ¥isla
kyselosti reak&ni sm&si 15 a%¥ 16 mg KOH/Q, €imZ je polyesterifikace ukon&ena.

’ Obsah neopentylglykolu v destilétu b&hem druhé fdze polyesterifikace je pod 1,5 hmot. %
neopentylglykolu a esterifikace se zkrdti oproti tavnému zplisobu bez refluxace metanolu a vody
z 24 h na 16 h.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob piipravy polyesterovych pryskyfic vzidjemnou reakei polykarboxylovych kyselin obsa-
hujicich 4 aZ 20 atomﬁ uvhliku i jejich funk&nich derivétd, vicemocnych alkohold obsahujiciéh
2 a¥ 20 atomu uh¥1ku a- pFifpadné modifikujicich sloulenin ze skupiny zahrnujici monokarboxylové
kyseliny a Jednomocne alkoholy, za atmosférického tlaku nebo snifeného tlaku, pF¥i teplotd
100 a¥ 260 °c, popilpadé v pfitomnosti inertnich organlckych rozpouStédel a za intenzivniho
odstranovéni vedlej3ich reak&nich produktd, zejména vody, vyznafeny tim, ¥e v prib&hu poly~
kondenzace se navzdjem strida;i nejménd dva z technologickych reZimd zahrnujicich extraktivni
destilaci, azeottopxckou destxlac1, barbotdZ, skrdpdni vedlejSich produktd odchdzejicich 2z re-
aktoru vodou a/nebo inertnim organickym rbzpou§téﬂlem, jejich skrép&ni reak®ni smis{ nebo
reak&nim produktem, p¥ipadnd ve form& roztoku v inertnim organickém rozpouité&dle, naleZ se”’
piiprava dokon&i za p¥ipadné evakuace.
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