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Sposób otrzymywania żywic epoksydowych o wysokiej odporności
termicznej na bazie epichlorohydryny gliceryny i wielowodorotleno-

wych pochodnych naftalenu

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymy¬
wania żywic epoksydowych o wysokiej odpor¬
ności termicznej.

Polimery epoksydowe dotychczas stosowane —
pochodne polifenoli i a-epichlorohydryny gliceryny,
dzięki swym znanym korzystnym własnościom
stanowią cenne tworzywo organiozne. Poważnym
ich mankamentem jest jednak zbyt niska odpor¬
ność termiczna. Dotychczas stosowane do syntezy
żywic polifenole: dwuhydroksybenzeny, dwuhy-
droksymononaftaleny i p,p,-dwuhydroksydwufe-
nyloipriopain, tak zwany dian, nie zapewniały do¬
statecznej termoodporności wymaganej w wielu
technicznych zastosowaniach żywic.

Okazało się, że podwyższenie odporności ter¬
micznej żywic epoksydowych uzyskać można
przez wprowadzenie w miejsce dianu czy innych
dotychczas stosowanych- fenoli, polifenoli o skon¬
densowanych pierścieniach aromatycznych typu
dwunaftyli jak na 'przykład a,a' i /?/?'-dwuhydro-
ksydwunaftyli.

Polimery otrzymane sposobem według wynalaz¬
ku zależnie od 'stopnia spolimeryzowania mogą
znaleźć zastosowanie jako żywice lane, kleje, im¬
pregnaty czy też żywice lakiernicze. Niskoczą-
steczkowe żywice-etery dwuglicydowe mogą być
również stosowane jako substancje sieciujące, czy
też aktywne rozcieńczalniki Polimery według wy¬
nalazku posiadają odporności termiczne wyższe
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od żywic z dianu o około 30—100°C (według me¬
tody „Pierścień-Kula").

Syntezę nowych żywic przeprowadza się podob¬
nie jak w przypadku żywic klasycznych z dianu,
to jest przez działanie bezwodnego ługu sodo¬
wego, względnie stężonego roztworu ługu sodo¬
wego na roztwór polinaftolu w nadmiarze epi¬
chlorohydryny lub przez wkraplanie epichlorohy¬
dryny do wodnego roztworu naftolami sodu. Wy-
sokocząsteczkowe żywice uzyskać można przez
stapianie żywic iniskocząsteczkowych z odpowied¬
nim naftolem.

Żywice po wyodrębnieniu ze środowiska reakcji,
oczyszcza się przez przemywanie wodą od wy¬
dzielonej podczas reakcji soli kuchennej oraz
wprowadzonego do reakcji ługu sodowego.

Zmiana stosunków molowych wyjściowych sub-
s tratow pozwala na uzyskanie produktów o róż¬
nych stopniach polikondensacji. W zależności od
stopnia polikondensacji otrzymuje się żywice
o różnym ciężarze 'Cząsteczkowym i konsystencji
od ciekłej do stałej. W miarę wzrostu ciężaru
cząsteczkowego polimeru zwiększa się jego od¬
porność termiczna.

Nowe polimery ida ją isię sieciować konwencjo¬
nalnymi metodami przy użyciu katalizatorów kwa¬
śnych bądź alkalicznych.

Sposób otrzymywania nowych termoodpornych
polimerów ilustrują podane przykłady.
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Przykład 1.
Dla otrzymania niskocząsteczkowych produk¬

tów — eterów dwuglicydowych reakcję prowadzi
się w reaktorze wyposażonym w mieszadło, ter¬
mometr i chłodnicę zwrotną z nasadką azeotropo-
wą. Do roztworu a,a'-dwuhydroksydwunaftylu w
epichlorohydiynie [10—20 moli na grupę hydroksy¬
lową dwunaftolu] wkrapla się w temperaturze
wrzenia roztworu 1—2-moli ługu sodowego na

ljmol dwuhydroksydwunaftylu. Reakcję prowadzi
się z zawracaniem epichlorohydryny do procesu aż
do ustalenia się w nasadce azeotropowej nie¬
zmiennego poziomu wody. Następnie oddestylo-
wuje się pod próżnią pozostałą epichlorohydrynę.
Z pozostałości po destylacji wyodrębnia się przez
ekstrakcję acetonem, eterem lub benzenem su¬
rowy produkt reakcji, który po przemyciu wodą
do reakcji obojętnej wyodrębnia się z rozpusz¬
czalnika przez jego odparowanie oraz następnie
oczyszcza przez krystalizację z benzenu. Otrzy¬
muje się eter dwuglicydowy a,a'-dwuhydroksydwu-
naftylu o temperaturze mięknienia 198—207°C
[według metody „Pierścień-Kula"] z wydajnością
około 60%.

Przykład 2.
Dla otrzymania polimerów o wyższym stopniu

polikondensacji do reaktora wyposażonego w mie¬
szadło, chłodnicę i wkraplacz daje się roztwór
^^'-dwuhydroksydwunaftylu w 10%-wym ługu

• sodowym i ogrzewa do temperatury 45°C. Następ-
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nie dodaje się epichlorohydrynę [1,2—1,6 moli na
mol dwunaftolu] i ogrzewa mieszaninę do tem¬
peratury około 95°C przez 80 minut. Mieszanina
rozdziela się na dwie warstwy. Warstwę wodną
odsyfonowuje się z nad powierzchni produktu.
Produkt przemywa się gorącą wodą, aż do reakcji
obojętnej na lakmus. Żywicę wygrzewa się na¬
stępnie na powietrzu w temperaturze 130°C.
Otrzymuje się żywice o temperaturze mięknienia
według „Pierścień-Kula" ocl 92—154°C i wydaj¬
nością około 95%.
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Zastrzeżenia patentowe
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Sposób otrzymywania żywic epoksydowych
o wysokiej odporności termicznej na bazie epi¬
chlorohydryny gliceryny i wielowodorotleno-
wych pochodnych naftalenu jako polifenoli,
znamienny tym, że jako pochodne naftalenu
stosuje się a,a'-dwuhydroksydwunaftyl lub
/?,/?' -dwuhydroksydwunafty1.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
dla otrzymania żywic niskocząsteczkowych sto¬
suje się wysoki nadmiar epichlorohydryny gli¬
ceryny wynoszący 10—20 moli na grupę hydro¬
ksylową dwuhydroksydwunaftylu.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
dla otrzymania żywic wysokocząsteczkowyeh
stosuje się-równoważne ilości epichlorohydryny
i dwuhydroksydwunaftylu.
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