reeczeoseoua . OPIS PATENTOWY (9 PL 11198322

13 B1

(21) Numer zgtoszenia: 357577 (51) Int.Cl.

C10M 129/66 (2006.01)

(22) Data zgtoszenia: 06.12.2002

Urzad Patentowy
Rzeczypospolitej Polskiej

(54) Sposob otrzymywania epoksydowanych olejow roslinnych

(43) Zgtoszenie ogtoszono:
14.06.2004 BUP 12/04

(45) O udzieleniu patentu ogtoszono:

(73) Uprawniony z patentu:
Politechnika Slaska,Gliwice,PL

(72) Twoérca(y) wynalazku:
Wiestaw Szeja,Gliwice,PL
Stefania Fiszer,Gliwice,PL
Piotr Niemiec,Siewierz,PL
Anna Kucharczyk,Boronéw,PL

PL 198322 B1

30.06.2008 WUP 06/08
(74) Petnomocnik:
Urszula Ziétkowska, Politechnika Slaska
(57) Sposéb otrzymywania epoksydowanych olejéw roslinnych dziataniem nadtlenku wodoru w kwa-

sie wobec zywicy jonowymiennej kwasowej jako katalizatora, znamienny tym, Ze jako katalizator
stosuje sie makroporowate kationity, korzystnie kationit Amberlyst-15 w ilosci od 1 do 25% w odnie-
sieniu do oleju w temp. od 40-100°C oraz przy uzyciu nadtlenku wodoru o stezeniu 20-65%.



2 PL 198 322 B1

Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania epoksydowanych olejow roslinnych dziata-
niem wodnego roztworu nadtlenku wodoru w srodowisku kwasu organicznego.

Epoksydowane oleje roslinne znajdujg szerokie zastosowanie jako komponenty olejéw smaro-
wych, w procesie otrzymywania zywic epoksydowanych, jako wyjsciowe substraty w syntezie orga-
niczne;j.

Epoksydacja olefin jest przedmiotem licznych prac. Jedng z najwazniejszych metod tak w skali
laboratoryjnej jak i w skali przemystowej jest utlenienie zwigzkéw zawierajacych ugrupowanie etyle-
nowe dziataniem nadkwaséw organicznych. W zaleznosci od warunkow otrzymuje sie oksirany lub
a-glikole w nastepczej reakcji hydrolizy. Epoksydacja olei roslinnych prowadzona jest dziataniem nad-
kwaséw wodoru lub mieszaniny kwas organiczny-nadtlenek. [Yadav G.D., Satoskar D.V., J. Am.Qil
Chem. Soc. 74(1997)397 i literatura cytowana). Reakcja katalizowana jest przez kwasy i prowadzona
jest w wariancie homogenicznym i heterogenicznym. Najbardziej efektywne jest prowadzenie epoksy-
dacji wobec mocno kwasowych zywic jonowymiennych. [S.S-FiSer, M.Jankowi¢, Z.S.Petrovi¢, J.Am.
Oil Chem. Soc. 78(2001)725]. Proces prowadzony jest w uktadzie dwufazowym gdzie faze polarng
stanowi roztwor wodny kwasu octowego i nadtlenku wodoru, a faze niepolarng olej roslinny. Jako ka-
talizator stosowano zywice jonowymienng Dowex x 16 lub Amberlit IR-122. W warunkach reakc;ji
oprécz epoksydu mieszanina reakcyjna zawiera diole, powstajgce w wyniku hydrolizy powstajacego
epoksydu. W toku badan nad optymalizacjg syntezy stwierdzono, ze przebieg procesu w duzym stop-
niu zalezy od struktury katalizatora. Szczegdlnie efektywne jako katalizatory sg makroporowate kwa-
sowe zywice jonowymienne.

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, ze jako katalizator stosuje sie makroporowate katio-
nity, korzystnie kationit Amberlyst-15 w ilosci od 1 do 25% w odniesieniu do oleju w temp. od
40-100°C oraz przy uzyciu nadtlenku wodoru o stezeniu 20-65%.

Stwierdzono, ze moga by¢ wielokrotnie wykorzystane bez wyraznej zmiany aktywnosci, szyb-
kos¢ reakcji i wydajnosc procesu jest wyzsza niz przy uzyciu zelowych zywic jonowymiennych.

Sposoéb prowadzenia procesu epoksydacji wedtug wynalazku przedstawiono na przyktadach.

Przyktad 1.

W Kolbie trojszyjnej zaopatrzonej w termometr, wkraplacz, chtodnice zwrotng umieszczono olej
rzepakowy [50.0 g] w benzenie [11.4 ml] dodano lodowaty kwas octowy [5.6 ml], kationit Amberlyst-15
w formie wodorowej [1.5 g]. Mieszanine ogrzano do 40°C intensywnie mieszajgc wkraplano wodny
50% roztwor nadtlenku wodoru [14.0 ml]. Po dodaniu utleniacza podniesiono do 75°C i kontynuowano
mieszanie przez 6 godzin. Po zakonczeniu reakcji odsgczono zywice jonowymienng, rozdzielono fazy.
Faze organiczng przemyto woda do odczynu obojetnego i zatezono uzyskujac produkt o liczbie epok-
sydowej 5.3.

Przyktad 2.

W kolbie trojszyjnej zaopatrzonej w termometr, wkraplacz, chtodnice zwrotng umieszczono olej
stonecznikowy [75.0 g] w benzenie [17.0 ml] dodano lodowaty kwas octowy [11.0 ml], kationit Amber-
lyst-15 w formie wodorowej [2.25 g]. Mieszanine ogrzano do 40°C intensywnie mieszajac wkraplano
wodny 50% roztwér nadtlenku wodoru [26.2 ml]. Po dodaniu utleniacza podniesiono do 75°C i konty-
nuowano mieszanie przez 6 godzin. Po zakonczeniu reakcji odsaczono zywice jonowymienng, roz-
dzielono fazy. Faze organiczng przemyto wodg do odczynu obojetnego i zatezono uzyskujac produkt
o liczbie epoksydowej 6.0.

Przyktad 3.

W kolbie tréjszyjnej umieszczono olej sojowy [50.0 g] w benzenie [11.4 ml], dodano lodowaty
kwas octowy [5.6 ml], kationit Amberlyst-15 [1.5 g] i postepujac jak w przyktadzie 1 wkraplano wodny
50% roztwor nadtlenku wodoru [14.0 ml] Dalej postepowano jak w przykfadzie 1 otrzymano produkt
epoksydaciji o liczbie epoksydowej 5.3.

Przyktad 4.

W kolbie tréjszyjnej umieszczono olej kukurydziany [75.0 g] w benzenie [17.0 ml], dodano lodo-
waty kwas octowy [11.0 ml], kationit Amberlyst-15 [2.25 g] i postepujac jak w przyktadzie 1 wkraplano
wodny 50% roztwér nadtlenku wodoru [26.2 ml] Dalej postepowano jak w przyktadzie 1 otrzymano
produkt epoksydaciji o liczbie epoksydowej 5.0.
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Zastrzezenie patentowe

Sposoéb otrzymywania epoksydowanych olejéw roslinnych dziataniem nadtlenku wodoru w kwa-
sie wobec zywicy jonowymiennej kwasowej jako katalizatora, znamienny tym, Ze jako katalizator
stosuje sie makroporowate kationity, korzystnie kationit Amberlyst-15 w ilosci od 1 do 25% w odnie-
sieniu do oleju w temp. od 40-100°C oraz przy uzyciu nadtlenku wodoru o stezeniu 20-65%.
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