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[摘要」 介绍了以环氧丙烷和三抓氧磷为原料
,

合成阻燃剂磷酸三(1 一抓 一 2 一丙基 )醋的实验过程和结果
,

确定了最佳工

艺条件
.
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阻燃剂磷酸三(1
一

氯
一

2
一

丙基)醋(T CPP)
,

含氛 33 %
,

含磷 9
.

5 %
,

其物理性能和作为阻燃剂的应用范

围类似于 T CE p〔‘]
.

由于该阻燃剂遇水和碱不反应
,

因而很适用于聚氨醋泡沫塑料的阻燃
,

特别是硬质

泡沫
.

因为它在异氛酸醋中或聚醚与催化剂混合物中的稳定性甚佳
,

此阻燃剂也适用于低烟的包覆泡沫

塑料
,

低脆性的异佩脉酸醋泡沫塑料及软质模塑泡沫塑料[2]
.

关于 T CPP 的合成方法
,

早期文献有所报道
.

如有一合成方法由于使用的催化剂为四价钦的化合

物
,

在用碱液处理过程中被转变为水合氧化钦胶体
,

此物悬浮在有机相和水相之间
,

在随后的水洗涤过

程中很难除尽
,

使产率降低
,

后处理困难
.

另有方法提出在碱处理之前先用稀酸处理
,

这显然增加了消耗

和生产步骤
.

还有的方法使用了价格昂贵的被化合物作催化剂
〔幻

,

作者以国内外市场需求为出发点
,

改

进了 T Cp p 的合成方法
,

确定了最佳的工艺条件
,

为工业化生产提供了可靠依据
.

1 实验

1
.

1 主要原料

环氧丙烷
,

工业品
,

含量》99
.

0 %
,

金陵石化化工二厂 ;三氯氧磷
,

工业品
,

含量妻 98
.

5 %
,

南通农药

厂 ;无水三氛化铝
,

CP 级
,

南京化学试剂厂
.

1
.

2 实验步骤

反应方程式如下
:

表 1 产品性能对比

3 乙
公CHs

+

、
一 ~

巡些鲤一 ,
严

a

以妇O玛)3

项目 英国 本产品

外观 无色透明液体 无色透明液体

开 口闪点l℃ 19 4 19 4

相对密度ld 20 1
.

29 3 2 1
.

2 9 3 1

折光率}
。 20 L 4 64 2 1

,

旦丛 1一
在装有搅拌器

、

温度计
、

球形冷凝管
、

滴液漏斗的四

颈烧瓶中加人三氯氧磷和催化剂无水三氛化铝
,

加热至一定温度
.

边搅拌边缓慢滴加环氧丙烷
,

加完后

继续反应 1 h
.

蒸馏回收过量的环氧丙烷
,

加溶剂洗涤
,

分去溶剂
、

催化剂等杂质
.

干燥后得几乎无色透明

的液体产品 T CPP
.

产率大于 92
.

0 %
.

L 3 测试结果

(1)IR 分析
:
用 F l

,

5 40 傅立叶变换红外光谱仪测试
,

结果与进 口样品图谱相符
.

(2) 其他项目分析与英国 CCH 公司提供的性能指标对照见表 1
.
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2 结果与讨论

2
.

1 反应温度的影响

由于本反应过程放热
,

所以
,

反应温度对产品产率和质量影响

很大
.

反应开始前
,

要将体系加热到一定温度再开始滴加环氧丙烷

表 2 反应温度对产品外观的影响

温度/℃

< 4 0

40 一 90

> 9 0

外观

混浊不透明

无色透明

黄色

以防止未反应的环氧丙烷积累到一定程度后引起剧烈反应
.

反应温度也不能过高
,

因为温度高了有可能

引起冲料或环氧丙烷 自聚和局部碳化而导致产品色泽加深
.

当控制反应时间在 s h
,

环氧丙烷与三氯氧

磷的物质的量比为 3
.

10
: 1

.

0 时观察不同温度下反应对产品外观的影响
,

结果见表 2
.

实验表明
,

反应不能在低于 40 ℃和高于 90 ℃情况下进行
.

J趁哥汇呀礼

2
.

2 反应时间的影响

当控制反应温度为 40 一 90 ℃
,

环氧丙烷与三抓氧磷

的物质的量比为 3
.

10
: 1

.

0 时
,

考察反应时间对产品产

率(以三氛氧磷为准计算
,

下同)的影响结果
,

见图 1
.

由图 1 可知
,

反应 s h 后
,

产率已不再明显增加
,

反

应趋近平衡
,

选择反应时间为 5 h
.

2
.

3 原料物质的且比的影响

原料物质的量比对产品的产率有明显影响
.

为了简

化后处理
,

显然不能采取三氯氧磷过量
.

当控制反应温

度为 4 0一 90 ℃
,

反应时间 s h
,

改变环氧丙烷与三氯氧磷

的物质的量比进行反应
,

结果见表 3
。

实验表明环氧丙烷稍微过量
,

产品就可达较高产率
.

当环氧丙烷与三抓氧磷的物质的量比大于 3
.

10 时对提

高产率影响不大
.

太多的环氧丙烷既不经济又易产生副

产物
,

给后处理带来麻烦
.

2 3 4 5 6 7

反应时间爪

圈 1

表 3

反应时间对产品褥率的影响

原料物质的t 比对产率的影响

环氧丙烷
:

三抓氧磷(物质的量比值) 产率/ %

2八匕,
工勺白07991929293

3 结论

用环氧丙烷和三氯氧磷反应合成 TCPP 实验确定的

3
.

0 : 1
.

0

3
.

05 : 1
.

0

3
.

10 : 1
.

0

3
.

15 : 1
.

0

3
.

50
: 1

.

0

较佳工艺条件是
:
反应温度控制在 40 一 90 ℃

,

反应时间 s h
,

环氧丙烷与三氛氧磷的物质的量比为 3
.

10
,

在此条件下
,

T CPP 产率可达 92
.

0 % 以上
.
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