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STRESZCZENIE:

W pracy przedstawiono wyniki badan nad wptywem parametréw technologicznych na proces epoksy-
dacji eteru diallilowego (EDA) na katalizatorze tytanowo-silikatowym Ti-MWW, w obecnosci 30-proc.
nadtlenku wodoru oraz w metanolu jako rozpuszczalniku. Badanymi parametrami byty: temperatura re-
akcji (40-80°C), stosunek molowy EDA/H,0, (1:1,5; 1:1,25; 1:1; 2:1; 3:1; 4:1 oraz 5:1), stezenie rozpusz-
czalnika — metanolu (30-80% wag.), ilos¢ katalizatora — Ti-MWW (2-7% wag.) oraz czas reakcji (1-4 h).
Ponadto w artykule przedstawiono metodyke prowadzenia procesu epoksydacji EDA oraz sposéb ja-
kosciowego i iloSciowego oznaczania sktadu mieszanin poreakcyjnych za pomocg takich metod anali-
tycznych, jak: 1) analiza chromatograficzna, 2) metoda jodometryczna i 3) metoda potencjometryczna.
Analiza chromatograficzna pozwolita oznaczy¢ sktad jakoSciowy i iloSciowy mieszanin poreakcyjnych.
Metodga jodometryczng oznaczano stezenie nieprzereagowanego nadtlenku wodoru, a metodg poten-
cjometryczng stezenie powstatej w procesie gliceryny. Przeprowadzone analizy wykazaty, ze gtdwnym
produktem epoksydacji eteru diallilowego 30-proc. nadtlenkiem wodoru na katalizatorze Ti-MWW
jest eter allilowo-glicydolowy (EAG). Produktami ubocznymi tego procesu sg natomiast: gliceryna, eter
diglicydolowy, 3-alliloksy-1,2-propanodiol, alkohol allilowy, glicydol oraz akroleina. Epoksydacja eteru
diallilowego na katalizatorze Ti-MWW przebiega najkorzystniej w temperaturze 60°C, przy stosunku
molowym H,0,/EDA = 1:1, stezeniu metanolu (rozpuszczalnika) 50% wag., ilosci katalizatora Ti-MWW
4% wag. i w czasie 3 godzin.
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The influence of technological parameters on the process
of diallyl ether epoxidation using 30 wt% hydrogen peroxide
and over the titaniumsilicate Ti-MWW catalyst
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ABSTRACT:

This paper presents results of the studies on the influence of technological parameters on the process
of diallyl ether (EDA) epoxidation over the titanium silicate Ti-MWW catalyst, in the presence of 30 wt%
hydrogen peroxide and in methanol as a solvent. The tested parameters were as follows: temperature
(40-80°C), the molar ratio of EDA/H202 (1:0.7, 1:0.8, 1:1, 2:1, 3:1, 4:1 and 5:1), the concentration of
solvent — methanol (30-80 wt%), the amount of catalyst — Ti-MWW (2-7 wt%) and reaction time (1-4 h).
Furthermore, this article presents the methodology of the process of EDA epoxidation and the method
of qualitative and quantitative establishing the composition of the post-reaction mixtures, using such
analytical methods as: 1) the gas chromatography, 2) the iodometric titration and 3) the potentiometric
titration. Chromatographic analysis helped to determine the qualitative and quantitative composition
of the post-reaction mixtures. By the iodometric titration was possible to determine the concentration
of the unreacted hydrogen peroxide and by the potentiometric titration the concentration of glycerol.
The analyses showed that the main product of the epoxidation of diallyl ether using 30 wt% hydrogen
peroxide over the Ti-MWW catalyst is allyl-glycidyl ether (EAG), and by-products are: glycerol, diglycidyl
ether, 3-allyloxy-1,2-propanodiol, allyl alcohol, glycidol and acrolein. Epoxidation of diallyl ether over
Ti-MWW catalyst is effective at 60°C, at the molar ratio of EDA/H,0, = 1:1, at the methanol (the solvent)
concentration of 50 wt%, at the Ti-MWW catalyst concentration of 4 wt% and for the reaction time of

3 hours.

1. WSTEP

W dzisiejszych czasach coraz wiekszg uwage
zwraca sie na ochrone srodowiska w przemysle
chemicznym, a w podejmowanych dziataniach
bierze sie pod uwage miedzy innymi zasady ,zie-
lonej chemii”. Duzy nacisk kfadzie sie na to, aby
procesy chemiczne byly bezpieczne zaréwno
dla cztowieka, jak i dla srodowiska naturalnego.
W 1998 roku Anastas opisat zakres i istote ,,zielo-
nej chemii”, ktére zawart w kilkunastu punktach.
Te punkty zawieraty m.in. takie stwierdzenia:
powinno sie raczej zapobiega¢ tworzeniu zanie-
czyszczen niz neutralizowaé juz powstate zanie-
czyszczenia, nalezy stosowac wysokoselektywne
katalizatory, reakcje katalityczne powinny by¢
najbardziej pozgdane oraz niezbedne jest mini-
malizowanie naktadéw energetycznych [1-5].

Rozpatrujac potaczenie aktywne katalizatora
tytanowo-silikatowego i nadtlenku wodoru pod-
czas epoksydacji eteru diallilowego, nalezy za-
uwazy¢, ze uktad ten spetnia wszystkie wczesniej
wymienione punkty ,zielonej chemii”. Potgczenie
silikatu tytanowego i nadtlenku wodoru zapew-
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nia uzyskanie wysokiej konwersji i selektywno-
$ci przemiany do produktu gtdwnego, czyli eteru
allilowo-glicydolowego. Wysokie wartosci kon-
wersji EDA i selektywnosci przemiany do EAG
otrzymuje sie mimo zastosowania stosunkowo
niskiej temperatury i cisnienia atmosferycznego.
Heterogenicznos$¢ zeolitu powoduje, ze mozna
go tatwo oddzieli¢ z mieszaniny poreakcyjne;j,
zregenerowacd i zawroci¢ do procesu. Natomiast
nadtlenek wodoru jest utleniaczem ekologicz-
nym, gdyz jedynym produktem ubocznym jego
przemiany jest woda. Nadtlenek wodoru wyma-
ga jednak aktywacji katalitycznej poprzez aktywa-
tory takie jak: molibden, wanad, ruten, mangan,
kobalt czy tytan. Dopiero utworzony kompleks
metalu i nadtlenku wodoru jest wtasciwym
czynnikiem epoksydujgcym. Proces epoksydacji
zwigzkdéw nienasyconych zachodzi najkorzystniej,
gdy zastosuje sie polarne rozpuszczalniki proto-
nowe (metanol, etanol czy wode). Zgodnie z me-
chanizmem epoksydacji olefin na katalizatorach
tytanowo-silikatowych przedstawionym przez
Adama i Corme [6] rozpuszczalnik wraz z czynni-
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kiem epoksydujgcym (nadtlenek wodoru) biorg
udziat w tworzeniu pieciocztonowego potgczenia
aktywnego. Centrum takiego potaczenia stanowi
tytan, ktéry wbudowany jest do struktury silikato-
wej. Zastosowanie metanolu jako rozpuszczalnika
jest wtasciwsze niz uzycie etanolu, gdyz wraz ze
wzrostem wielkosci czgsteczki alkoholu (rozpusz-
czalnika), wzrastajg ograniczenia steryczne w po-
taczeniach aktywnych, co powoduje zmniejszenie
reaktywnosci tych potaczen [1, 5, 7, 8].

Gtéwnym produktem epoksydacji eteru dialli-
lowego jest eter allilowo-glicydolowy (EAG,
1-alliloksy-2,3-epoksypropan). EAG jest bezbarw-
ng cieczg o silnym, stodkim zapachu. Zwigzek ten
ma wiasciwosci kancerogenne i mutagenne, jest
takze silnie wybuchowy w kontakcie z powie-
trzem czy utleniaczami. W jego czgsteczce znaj-
duja sie dwa rodzaje grup funkcyjnych — podwdj-
ne wigzanie odpowiada za wysokg reaktywnos¢
tych zwigzkéw podczas proceséw takich jak: po-
limeryzacja, sieciowanie czy wulkanizacja. Nato-
miast grupa oksiranowa odpowiada za mozliwos¢
wstepowania w reakcje kondensacji, co wyko-
rzystywane jest przy modyfikowaniu polimeréow
i oligomerdw. Dzieki tym wtasciwosciom EAG jest
stosowany w produkcji barwnikéw, lakierow oraz
utwardzaczy [9-14]. Reakcja epoksydacji EDA do
EAG zostata pokazana na Rysunku 1.

Gtéwnymi produktami ubocznymi procesu epo-
ksydacji EDA za pomoca H,0O, na katalizatorze
Ti-MWW sa: gliceryna, eter diglicydolowy (EDG),
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3-alliloksy-1,2-propanodiol (3A12PD), alkohol al-
lilowy (AA), glicydol i akroleina.

2. CZESC DOSWIADCZALNA

W epoksydacji eteru diallilowego 30-proc. nad-
tlenkiem wodoru na katalizatorze Ti-MWW wy-
korzystano nastepujgce surowce: eter diallilowy
(98%, Aldrich), katalizator tytanowo-silikatowy
Ti-MWW otrzymany w Instytucie Technologii
Chemicznej Organicznej ZUT w Szczecinie, nadtle-
nek wodoru (30-proc. roztwér wodny, Chempur)
oraz alkohol metylowy (cz.d.a., Chempur).
Aparatura do epoksydacji eteru diallilowego
30-proc. nadtlenkiem wodoru na katalizatorze
Ti-MWW sktadata sie z: kolby kulistej trojszyjnej
o pojemnosci 25 cm?, faini olejowej, miesza-
dta magnetycznego z funkcjg grzania, chtodnicy
zwrotnej, termostatu oraz termopary.

W badaniach nad wptywem parametréow techno-
logicznych na proces epoksydacji EDA na katali-
zatorze Ti-MWW analizowane byty: temperatu-
ra (40-80°C), stosunek molowy EDA/H,0, (1:0,7;
1:0,8; 1:1; 2:1; 3:1; 4:1 oraz 5:1), stezenie meta-
nolu (30-80% wag.), ilos¢ katalizatora (Ti-MWW,
2-7% wag.) oraz czas reakcji (1-4 h). Parametrem
statym dla kazdej z prowadzonych syntez byta in-
tensywnos$é mieszania réwna 500 obr./min.
Epoksydacje prowadzono pod cisnieniem atmo-
sferycznym. Do kolby wprowadzano odmierzone
ilosci substratow w nastepujacej kolejnosci: kata-
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Rysunek 1 Reakcje zachodzgce podczas epoksydacji EDA
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lizator Ti-MWW, eter diallilowy, metanol i na kon-
cu nadtlenek wodoru. Po wprowadzeniu wszyst-
kich odczynnikdw kolbe umieszczono w tazni ole-
jowej podgrzanej do odpowiedniej temperatury
i prowadzono proces epoksydacji przez ustalony
czas. Po zakonczeniu reakcji prébki mieszaniny
poreakcyjnej przygotowano do trzech oznaczen
analitycznych: chromatografii gazowej, jodome-
trycznej metody oznaczania nieprzereagowanego
nadtlenku wodoru i potencjometrycznej metody
oznaczania powstatej w procesie gliceryny.
Stezenie nieprzereagowanego nadtlenku wodoru
wyznaczono za pomocg metody jodometrycznej.
Do oznaczen ta metoda zastosowano: 80-proc.
wodny roztwdr kwasu octowego, nasycony roz-
twor jodku potasu oraz 0,1 n roztwor tiosiarcza-
nu sodowego. Oznaczenie polegato na tym, ze
w kolbie stozkowej umieszczano prébke miesza-
niny poreakcyjnej (0,5 cm?®), do ktérej dodawano
5 cm? 80-proc. wodnego roztworu kwasu octo-
wego oraz 5 cm?® nasyconego roztworu jodku po-
tasu. Nastepnie kolbe zamykano szklanym kor-
kiem i wytrzgsano przez 5 minut, a po tym czasie
roztwor pozostawiano na 10 minut. Po uptywie
tego czasu roztwér miareczkowano 0,1 n tiosiar-
czanem sodowym, az do catkowitego odbarwie-
nia. Slepa prébe wykonywano analogicznie, jed-
nak bez dodatku badanej probki. Do obliczenia
stezenia nadtlenku wodoru w badanej prébce
zastosowano nastepujacy wzor:

V-n

= m-1000 (1)

z
gdzie: z — stezenie H,O, w analizowanej probce
[mol/gl;

V —ilos¢ 0,1 n roztworu Na,S,0, zuzytego
na miareczkowanie probki [cm?];

n —normalno$¢ Na,S O, [mol/dm?];

m — masa proébki [g].
Stgzenie nieprzereagowanego H,0, w mieszani-
nie poreakcyjnej w [% wag] wyliczano ze wzoru:

c= % 100% 2)

gdzie: c — stezenie H,O, w analizowanej probce
[% wag.];

z — stezenie H,O, w analizowanej probce
[mol/g];

M — masa czgsteczkowa H,0, [g/mol].
Stezenie gliceryny w mieszaninie poreakcyjnej
wyznaczano za pomocg metody miareczkowania
potencjometrycznego. Dzieki tej metodzie mozna
oznaczy¢ gliceryne w roztworach, ktdre zawierajg
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rowniez glicydol. Metoda ta polega na miarecz-
kowaniu kwasu mréwkowego. Odczynniki, ktore
sg stosowane w tej metodzie, to: 10-proc. wodny
roztwoér acetaldehydu, woda destylowana, 0,1 n
roztwor wodorotlenku sodu (NaOH), metanadjo-
dan sodu (NaJO,), 50-proc. wodny roztwor glikolu
etylenowego oraz 1 n roztwdr mréwczanu sodu.
Oznaczenie polegato na tym, ze w zlewce o po-
jemnosci 600 ml umieszczano pobrang prébke
(0,5 cm?) roztworu poreakcyjnego, do ktorej do-
dawano 5 cm? 10-proc. wodnego roztworu acet-
aldehydu, a nastepnie cato$é¢ uzupetniano woda
destylowang do objetosci 350 cm3. Roztwdr mia-
reczkowano potencjometrycznie, za pomocga
0,1 n wodnego roztworu NaOH, az do uzyskania
wartosci pH rownej 7,9. Nastepnie dodawano
50 cm® metanadjodanu sodu i umieszczano zlew-
ke w ciemni. Po uptywie tego czasu dodawano
10 cm? 50-proc. wodnego roztworu glikolu ety-
lenowego i na 20 minut ponownie umieszczano
roztwér w ciemni. Po tym czasie do roztworu
dodawano 5 cm3?1 n roztworu mréwczanu sodu
i miareczkowano caftos¢ potencjometrycznie
0,1 n wodnym roztworem NaOH do uzyskania
pH = 7,9. Slepa prébe wykonywano analogicznie,
jednak bez dodatku badanej prébki. Do ozna-
czenia wykorzystano pH-metr cyfrowy N5170E
produkcji Zaktadow Elektronicznych ELWRO. Do
obliczenia stezenia gliceryny w badanej prébce
zastosowano nastepujacy wzor:

c= n-(a—b)-100% (3)

m-1000
¢ — stezenie gliceryny w probce [% wag.],
a —ilos¢ 0,1 n roztworu NaOH zuzytego
na miareczkowanie prébki [cm3],

b —ilos¢ 0,1 n roztworu NaOH zuzytego
na miareczkowanie proby slepej [cm?],

n —miano roztworu NaOH [mol/dm?3],

M — masa molowa gliceryny [g/mol],

m — masa probki [g].
Oznaczenia chromatograficzne produktu gtéw-
nego oraz produktdow ubocznych w mieszani-
nach poreakcyjnych wykonano na aparacie FO-
CUS z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym
(FID), przy uzyciu kolumny kapilarnej Quadrex
007-5 (30mx250umx0,25um) z wypetnieniem
w postaci metylosiloksanu, modyfikowanego
grupami fenylowymi w ilosci 5%. Aby przepro-
wadzi¢ analizy ilosciowe mieszanin poreakcyj-
nych po procesie epoksydacji eteru diallilowego
na katalizatorze Ti-MWW, wykonano krzywe kali-

gdzie:
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bracyjne dla EDA oraz dla nastepujgcych produk-
téw ubocznych: EAG, 3-alliloksy-1,2-propanodiolu
(3A12PD), EDG, AA, gliceryny, glicydolu i akro-
leiny. Parametry rozdziatu chromatograficznego
byty nastepujgce: cisnienie helu 55 kPa; przeptyw
helu i wodoru 26 ml/min; temperatura komo-
ry probek 200°C; temperatura detektora 250°C.
Analizy prowadzono w nastepujgcych temperatu-
rach: izotermicznie 60°C przez 1 minute, wzrost
temperatury z szybkoscig 15°C/min do 200°C,
izotermicznie 200°C przez 3 minuty, chtodzenie
do 60°C. Podczas analiz zastosowano czuto$é
100 oraz nastrzyk o wielkosci 4 ul. Catkowity czas
analizy wynidst 13 minut i 33 sekundy. Rysunek
2 przedstawia przyktadowy chromatogram mie-
szaniny otrzymanej po epoksydacji eteru diallilo-
wego.

ERF

/Z.GUZ

6.197
-

8.127
P
4707 g 8418770

czas [min]

/3_55 7/10.5

Rysunek 2 Przyktadowy chromatogram mieszaniny
otrzymanej po epoksydacji eteru diallilowego.
Czasy retencji [min]: 2,6 — rozpuszczalnik (metanol);
3,1 —alkohol allilowy; 3,9 — EDA; 4,7 — glicydol;

6,1 — eter allilowo-glicydolowy (produkt gtéwny);

8,1 — 3-alliloksy-1,2-propanodiol; 8,7 — eter diglicydolowy

Wyniki uzyskane podczas tych analiz pozwolity
na przygotowanie bilanséw masowych dla prze-
prowadzonych syntez. W oparciu o bilanse maso-
we obliczano selektywnosc¢ (Sx) i wydajnos¢ (Wy)
produktu gtéwnego epoksydacji — eteru allilowo-
-glicydolowego oraz produktéw ubocznych. Aby
znalez¢ parametry technologiczne, ktére beda
najlepsze dla procesu epoksydacji EDA na kataliza-
torze Ti-MWW, oprécz selektywnosci i wydajno-
sci produktu gtéwnego — EAG, obliczano rowniez
konwersje EDA (Kgp,), konwersje nadtlenku wo-
doru do zwigzkéw organicznych (Ku,o0,(dozw.org), Cat-
kowitg konwersje nadtlenku wodoru (Ku,o, catkowita))
oraz selektywnos$¢ przemiany do zwigzkéw or-
ganicznych w odniesieniu do przereagowane-
go nadtlenku wodoru. Funkcje zwigzane z kon-
wersjg nadtlenku wodoru zostaty poddane ana-
lizie, gdyz podczas reakcji czes¢ nadtlenku wo-
doru ulega efektywnej przemianie do zwigzkow
organicznych, a cze$¢ nieefektywnej przemianie
do tlenu i wody.

3. WYNIKI I ICH DYSKUSJA

Doktadna analiza wynikéw badan wykazata, ze
najkorzystniejszg temperaturg procesu epoksy-
dacji eteru diallilowego na katalizatorze tytanowo-
-silikatowy Ti-MWW byta temperatura 60°C. Ry-
sunek 3 przedstawia zmiany selektywnosci pro-
duktu gtéwnego (EAG) i produktéw ubocznych
w zalezno$ci od temperatury prowadzenia proce-
su epoksydacji eteru diallilowego na katalizatorze
Ti-MWW.

W tej temperaturze najwazniejsze funkcje osig-
gnety wartosci: S_, _: 64,3% mol, K__ : 35,7% mol,

EAG” EDA’

W,_,.: 23,0% mol, K, .: 30,6% mol a S

H202" H202 (zw. org)”

100 -
90 -
80 -
70 - 63,37 64,31

Selektywnos$é produktéw [% mol]

Temperatura [°C]

H Sel. AA
66,87 M Sel. Akroleina
m Sel. Glicydol
B Sel. EAG
H Sel. 3A12PD
H Sel. EDG
u Sel. Gliceryna

M Inne produkty utleniania

Rysunek 3 Zaleznos¢ selektywnosci produktow epoksydacji EDA od temperatury prowadzenia procesu
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67,6% mol. Najwyzsze selektywnosci uzyskano
dla EAG, czyli gtéwnego produktu epoksydacji
EDA. Selektywnos¢ przemiany EDA do EAG zmie-
niata sie nieznacznie w catym zakresie badanych
temperatur (40-80°C) i wynosita powyzej 60%.
W przypadku produktéw ubocznych najwieksze
wartosci selektywnosci osiggnieto dla gliceryny.
Konwersja EDA wykazywata nieznaczng tenden-
cje malejgca wraz z podwyzszaniem temperatury
w catym zakresie badanych temperatur. Selektyw-
no$¢ przemiany nadtlenku wodoru do zwigzkéw
organicznych wyraznie malata wraz ze wzrostem
temperatury procesu epoksydacji EDA od 98,6%
mol do 58,6% mol, co swiadczy o nieefektywnym
rozktadzie nadtlenku wodoru, zachodzgcym na
centrach aktywnych tytanu, a takze pod wpty-
wem temperatury.

Podczas interpretacji wynikdw badan nad wpty-
wem stosunku molowego EDA/H,O, na proces
epoksydacji EDA na katalizatorze Ti-MWW na-
potkano wieksze trudnosci niz w przypadku tem-
peratury. Wybrano stosunek molowy 1:1, ktéry
nie wyrdzniat sie skrajnymi wartosciami, ale miat
wartosci posrednie lub wyzsze dla badanych funk-
cji — Rysunek 4.

Stosunek 1:1 wybrano ze wzgledu na wysokg se-
lektywnos$¢é EAG (64,3% mol) w stosunku do od-
powiednio wysokiej konwersji EDA (35,7% mol),
poniewaz wraz ze wzrostem ilosci moli EDA
w stosunku do H,0, otrzymywano coraz nizszg
konwersje EDA. Selektywnos$¢ przemiany do gli-
ceryny zmienita sie odwrotnie niz dla EAG, gdyz
osiggata ona najwyzsze wartosci dla najnizszych

badanych stosunkéw molowych reagentéw. War-
tosci selektywnosci przemiany nadtlenku wodoru
do sumy zwigzkéw organicznych nie wykazaty za-
leznosci liniowej od przyjetych stosunkéw molo-
wych, a najlepsze wyniki uzyskano dla EDA/H.O,
=3:1 oraz 4:1.

Analizujgc wyniki badan nad wptywem rozpusz-
czalnika, mozna stwierdzi¢, ze najbardziej korzyst-
ne wyniki uzyskano dla stezenia metanolu wyno-
szgcego 50% wag., poniewaz dla tego stezenia
otrzymano najwiecej produktu gtéwnego przy od-
powiednio wysokiej konwersji EDA — Rysunek 5.
Dalsze zwiekszanie stezenia rozpuszczalnika po-
wyzej 70% wag. spowodowato obnizenie se-
lektywnosci przemiany do EAG do 58,1% mol.
Najwiekszg selektywnos¢ posrédd produktéw
ubocznych uzyskano dla gliceryny, a nastepnie
dla EGD, AA i 3-alliloksy-1,2-propanodiolu.
Skokowe zmiany badanych funkcji, ktére decydo-
waty o wyborze najkorzystniejszej zawartosci ka-
talizatora Ti-MWW w procesie epoksydacji EDA,
nie ufatwity jego wyboru. Pomimo to zdecydowa-
no, ze stezenie 4% wag. jest najwtasciwsze, gdyz
wszystkie funkcje przyjmowaty dla tej zawartosci
katalizatora dosy¢ wysokie lub najwyzsze warto-
$ci oraz uzyskano najwiekszg ilos¢ produktu gtéw-
nego, czyli EAG — Rysunek 6.

Po zestawieniu wartosci wszystkich badanych
funkcji stwierdzono, iz czas reakcji wynoszacy 1
godzine jest najlepszy dla procesu epoksydacji
EDA na katalizatorze Ti-MWW, gdyz po tym czasie
otrzymano najwiecej EAG (70,3% mol) przy kon-
wersji EDA (65,7% mol) — Rysunek 7.
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4. WNIOSKI

Przeprowadzono epoksydacje EDA 30-proc. nad-
tlenkiem wodoru na katalizatorze tytanowo-
-silikatowym Ti-MWW i zaobserwowano stosun-
kowo wysokie selektywnosci przemiany do pro-
duktu gtéwnego, czyli EAG. Wartosci selektyw-
nosci przemiany do EAG miescity sie w przedziale
60-70% mol. Otrzymano niewiele produktéw
ubocznych. Produktami ubocznymi tego procesu
byty miedzy innymi: gliceryna, eter diglicydolowy,
3-alliloksy-1,2-propanodiol, alkohol allilowy, gli-
cydol oraz akroleina. Po przeprowadzeniu analiz
wykazano, ze sposrdd produktéw ubocznych naj-
wiecej powstawato gliceryny i eteru diglicydolo-
wego.

Oddziatywanie temperatury na przebieg re-
akcji byto niewielkie, gdyz nie wptyneta ona
w istotny sposéb na konwersje EDA i na selektyw-
no$¢ przemiany EDA do EAG. Jednak dla epoksy-
dacji EDA na katalizatorze Ti-MWW nieco lepsze
wyniki uzyskano w temperaturze 60°C. Stosunek
molowy EDA/H,O, miat wptyw na selektywnos¢
przemiany do EAG, gdyz przy zastosowaniu nad-

miaru nadtlenku wodoru nastepowato obnize-
nie wartosci tej funkcji. Zupetnie odwrotnie byto
w przypadku wydajnosci produktu gtéwnego,
gdyz jej wartosci malaty wraz ze zwiekszeniem
ilosci H,0,. Za najbardziej korzystny stosunek mo-
lowy EDA/H,0, uznano réwnomolowy stosunek
tych reagentow. Stezenie rozpuszczalnika (czyli
metanolu) miato wptyw na wartosci selektyw-
nosci przemiany EDA do EAG, gdyz przy zasto-
sowaniu wyzszych stezen alkoholu metylowego
selektywnos¢ tego produktu wzrastata. Najlep-
szym stezeniem metanolu dla reakcji epoksydacji
EDA okazato sie stezenie 50% wag. Zaréwno ilosci
katalizatora wynoszace 4% wag., jak i 7% wag.,
charakteryzowaty sie najwiekszymi wartosciami
selektywnosci przemiany do EAG. Ze wzgledow
ekonomicznych wybrano zawartos¢ katalizatora
Ti-MWW w mieszaninie reakcyjnej wynoszacg
4% wag. jako najkorzystniejszg. Zaobserwowa-
no, ze im dtuzszy czas reakcji byt stosowany do
prowadzenia procesu epoksydacji, tym mniejsze
otrzymano wartosci selektywnosci przemiany do
EAG i konwersji EDA.
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