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FENOL~, FORMALDEHYD- 0G UREAKONDENSAT
SAMT FREMSTILLING OGC ANVENDELSE DERAV.

Et kondensasjonsprodukt, oppnddd i narvar av en
basisk katalysator, av fenol, formaldehyd og
urea, foreligger i flytende form med et innhold
av fri fenol pd under 0,5%, et innhold av fri
formaldehyd p& under 3%, alt uttrykt pd vekt-
basis av vasken, og en fortynnbarhet midlt ved
20°C p& minst lik 1000 %.

Kondensasjonsproduktet fremstilles ved at fenol
og formaldehyd omsettes i narvar av en basisk
katalysator ved en temperatur mellom 60 og 75%¢
ved et molforhold mellom formaldehyd og fenol
p& mellom 3 og 6 inntil fenolomdanningsgraden er
over 98°, avkjeling av reaksjonsblanding og
tilfgrsel av urea.

Kondensasjonsproduktet finner anvendelse i lim-

blandinger som benyttes for belegning og binding
av mineralfibre, sarlig for fremstilling
isolasjonsprodukter.

av ’

Fransk (FR) off.skrift nr. 2.2%1.98Y,
USA (US) patent nr. 3.956.204,
Chemical Abstracts, Vol 90,(1979), nr. 55.722a.
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Foreliggende oppfinnelse angar et fenol-, formaldehyd- og
ureakondensat, fremstilt ved bruk av en basisk katalysator,
for bruk i limingspreparater for mineralfibre.

Oppfinnelsen angir ogsid en fremgangsmiate for fremstilling av
et slikt kondensat. Oppfinnelsen angar ogsi anvendelsen av et
slikt kondensat i en fremgangsmate for liming og impregnering

_av glassfibre.

Uttrykket "harpiks" slik det her benyttes er ment & bety det
produkt som oppstar ved kondensasjJon av reaktivt utgangsmate-

riale i narvaer av katalysator fer herding skjer i en ovn.

Egenskapene ti11 det gnskede limpreparat avhenger 1 stor grad
av basist arpiksens karakteristika. Et godt limpreparat begr
fremfor alt lett kunne sprgytes pa og vare 1 stand til &
dekke og binde fibrene og samtidig ber det forarsake 1lite
forurensning.

For dette formial bgr basisharpiksen ha en god langtids-
stabilitet og en hey grad av fortynnbarhet med vann. Fordi
fortynnbarhetskonseptet er spesielt viktig skal dette
defineres for oppfinnelsens formal som fglger: vannfor-
tynnbarheten for en harpiksopplgsning er det volum deionisert
vann som Kkan tilsettes ved en gitt temperatur til en
volumenhet av opplesningen uten at det oppstar permanente
forstyrrelser.

Det er ogsid nedvendig at basisharpiksen er sia fri som mulig
for ikke-omdannede utgangsstoffer. Rislkoen for atmosfzrisk
forurensning skyldes hovedsakelig narvazret av flyktige
monomerer. Disse bestar for eksempel av de utgangsstoffer som
er ngdvendige for 4 danne harpiksen, for eksempel formaldehyd
og fenol, som er blitt tilbake uomdannet ved reaksjonen eller
regenerert under liming av fibrene eller senere.
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For at det derved skal kunne oppnas lim si frie som mulig fra
substanser som forarsaker forurensning, spesielt fri fenol og
fritt formaldehyd, begr basisharpiksen inneholde sa lite som
mulig av rester av utgangsstoffer mens man samtidig bibe-
holder de brukbare egenskaper.

De fgrste harpikser som ble foreslatt ble oppnadd fra fenol
og formaldehyd med et molforhold F:P pa under 2,5, der urea
sa ble tilsatt kun sammen med de andre limingsadditiver efter
dannelse og 1lagring av harplksen for a4 binde fritt form-
aldehyd. P4 grunn av det lave molforhold formaldehyd:fenol,
F:P, er det ikke mulig & oppna et innhold av fri fenol under
1,5% for den totale vekt av harpiksopplesningen, og innholdet
av fritt formaldehyd utgjer ogsa minst 6%. I tillegg kommer
at selv innfering av en stor mengde urea 1 1limet for 3
redusere innholdet av fritt formaldehyd ikke gjer det mulig a
kontrollere dette innhold.

Forskjellige metoder for & redusere innholdet av flyktige fri
monomerer i1 et limpreparat basert pa en fenoplastharpiks har
vert foreslatt. Hovedprinsippet ved de foreslatte metoder er
basert pa den 1dé at man gker det initiale molforhold
formaldehyd:fenol for a redusere innholdet av ikke-bundet og
som en konsekvens fri fenol samtidig som man binder fritt
formaldehyd som er til stede 1 overskudd ved hjelp av
nitrogenforbindelser, spesielt urea.

Forskjellige formuleringer av basisharpikser oppnadd fra et
molforhold formaldehyd:fenol innen omradet 2,7 til 4,2 1
nzrvar av en basisk katalysator er videre foreslatt.

I US-PS 3 616 179 er det for eksempel foreslatt et kondensa-
sJjonsprodukt av fenol, formaldehyd og urea. Produktet som
oppnas har en tilfredsstillende kapasitet for fortynning men,
pa grunn av den benyttede fremstillingsmite, er det 1ikke
mulig & oppnd meget lavt innhold av ikke-bundet fri fenol
under samtidig bibeholdelse av de tilfredsstillende fortyn-
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ningskapasiteter. Urea innfgres 1 reaktoren der reaksjonen
mellom fenol og formaldehyd skjer ved en temperatur egnet for
denne reaksjon, nemlig 1 sterrelsesorden 70°C. For a unnga
for hurtig polymerisering, noe som ville medfere risiko for
for tidlig geldannelse, noe som 1igjen ville forhindre
utspreyting av limet, blokkeres reaksjonen mellom fenol og
formaldehyd fer mesteparten av fenolen er omsatt.

I US-PS 38 684 467 og 4 014 726 er det foreslatt & fremstille
et kondensasjonsprodukt av fenol, formaldehyd, dekstrin eller
dicyandiamid og urea. For & oppna dette produkt blir en
forste type formaldehydbindingsmiddel (dekstrin eller
dicyandiamid) innfert og omsatt ved en temperatur som
tilsvarer reaksjonstemperaturen mellom fenol og formaldehyd,
og urea Iinnfgres og omsettes sa snart reaksjonsmediets
avkieling har startet.

Bortsett fra de mangler som allerede er nevnt ovenfor nar det
gjelder ufullstendig omdanning av fenol, krever denne
opplesning narvaer av to formaldehydbindingsmidler. I tillegg
er temperaturcyklene meget lange og Krever et tidsrom som
tilsvarer mer enn et skift.

Ingen av de foreslatte legsninger har gitt noen harplks som
kun inneholder en liten andel fri fenol og fritt formaldehyd
for a begrense forurensningsproblemet under samtidig
opprettholdelse av de karakteristiske egenskaper for en
harpiks som er 1 stand til &3 g& inn 1 et limpreparat og
spesielt et med en hegy fortynningskapasitet og hey stabi-
litet.

Foreliggende oppfinnelse har til hensikt & avhjelpe disse
mangler og tilvelebringe en ny harpiks egnet for innarbelding
1 et limpreparat.

I henhold ti1 dette angar foreliggende oppfinnelse et
kondensat av den 1innledningsvis nevnte art, og dette
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karakteriseres ved at det er oppnadd ved en fremgangsmate der

fenol og formaldehyd kondenseres ved

a) oppvarming av en preliminzr blanding av fehol og form-
aldehyd ved en temperatur pa cé. 45°C med et molforhold
F:P pa 3:6;

b) 4 heve temperaturen til 60-75°C for derved & omsette fenol
og formaldehyd efter tilsetning av en basisk katalysator
i en mengde pa 8,5-18,9 mol hydroksylekvivalenter/100 mol
opprinnelig fenol, og & holde denne temperatur inntil
fenolomdanningsgraden er over 98 %;

c) 4 avkjele reaksjonsmediet og a innfgre urea til blandings-
mediet med et molforhold U:P, der P betyr opprinnelig
fenol, pa mellom :

F:P - 2,55 F:P - 2,55
2.6 og 0,7

idet kondensatet oppnas som en vaske med et fri-fenolinnhold
pa under 0,5 %, et fri-formaldehyd innhold pa under 3 %,
uttrykt pa vekten basert pa den totale mengde vaske, en
vann-fortynnbarhet ved 20°C minst 1ik 1000 %, en lagrings-
stabilitet pa minst 15 dager og et torr-ekstrezktinnhold pa
minst 40 %.

Oppfinnelsen angiar ogsa som nevnt en fremgangsmate for
fremstilling av dette kondensat for bruk som limingsblanding
for mineralfibre, der fenol og formaldehyd kondenseres i
nzrvar av en basisk katalysator hvorved molforholdet F:P er
3:6 og basisk katalysator foreligger i en mengde pa 8,5-18,9
mol hydroksyd—ekvivalenter pr. 100 mol opprinnelig fenol,
hvorved molforholdet U:P urea: opprinnelig fenol 1ligger
mellom:

F:P - 2,55 F:P - 2,55




20

25

30

35

163230

fortrinnsvis fra

F:P - 2,55 F:P - 2,55
1,8 og 0,8

idet kondensatet oppnas som en vaske og med et fri-fenol-
innhold pa under 0,5 %, et fri-formaldehydinnhold pa under 3
%, beregnet pa vekten basert pa den totale mengde av vasken,
en vann-fortynnbarhet malt ved 20°C og minst 1ik 1000 %, en
lagringsstabilitet pa minst 15 dager og et teorrekstrakt-
innhold pa minst 1ik 40 %, og denne fremgangsmiate karakte-
riseres ved at den omfatter:

sammen 1 en preliminzr blanding a oppvarme fenol og formal-
dehyd til en temperatur pa ca. 45°C;

4 heve temperaturen opp til mellom 60 og 75°C .og derved
omsette te.0l og formaldehyd efter tilsetning av en basisk
katalysator, og a holde denne temperatur inntil fenol-
omdanningsgraden er over 98 %;

avkjeling av reaksjonsmediet og innfering av urea 1 reak-
sjonsmediet.

Oppfinnelsen angar videre som nevnt anvendelse av kondensatet
som beskrevet ovenfor ved liming og impregnering av glass-
fibre.

Mengden urea som er til stede 1 harpiksen avhenger i
virkeligheten av motstriden krav. For & vare sikker pa a
fiksere en sia stor mengde som mulig av fritt formaldehyd
ville det vare fordelaktig a innfgre urea 1 stort overskudd 1
forhold til den stgkiometriske mengde. Imidlertid tjener urea
innfgrt i for stor mengde over et visst niva for molforholdet

U:P ikke til & binde mer fritt formaldehyd.

I henhold til et karakteristikum ifelge oppfinnelsen omsettes
som nevnt formaldehyd og fenol 1 narvar av en mengde
katalysator tilsvarende 8,5-18,9 mol hydroksylekviva-
lenter/100 mol opprinnelig fenol. Den store mengde katalysa-
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tor favoriserer reaksjonen mellom fenol og formaldehyd og
reduserer ogsa den tid som er nedvendig for & holde tempera-
turen uten & pavirke bruksegenskapene for sluttproduktet,
spesielt fortynningskapasiteten. Mengden Lkatalysator ber
imidlertid 1ikke vzre for stor for 1kke A fremtvinge en for
heftig reaksjon eller dannelse av uanskéde produkter,

spesielt uoppleselige produkter.

Katalysatoren som benyttes kan vare et hvilket som helst
alkalimetall-  eller  jordalkalimetallhydroksyd.  Kalk,
bariumhydroksyd eller et hydrat derav kan nevnes som
eksempler, men kalium- og natriumhydroksyd er foretrukket,
spesielt natriumhydroksyd brukt i mengde pa 5 til 8,5 vekt-%
av den opprinnelige fenol. '

I henhold til en foretrukket utfgrelsesform av oppfinnelsen
innferes urea med en gang avkjeglingen begynner.

‘

For at urea og formaldehyd skal reagere under de best mulige
betingelser er det fordelaktig a4 avk]Jele reaksjonsblandingen
i en hastighet i1 sterrelsesorden 1°C pr. minutt inntil det er
nadd en temperatur pa ca. 35°C. TUrea innfe.~s 1 meget
enhetlig hastighet under denne avkjelingsperiode, fortrinns-
vis over et tidsrom som utgjer minst halvparten av den tid
som er ngdvendig for avkjeling av reaktoren og reaksjons-

blandingen.

Fremstillingen av harpiksen gjennomfgres 1 en temperatur-
cyklus som faller 1 tre faser: en oppvarmingsfase, en fase
under hvilken temperaturen opprettholdes, og en avkjelings-
fase. Pa grunn av fremgangsmiaten 1ifglge oppfinnelsen er
cyklusen meget hurtig, noe som er fordelaktig bade ut fra et
gkonomisk og et teknologisk synspunkt sammenlignet med de
cykler som beskrives 1 den kjJjente teknikk. Spesielt over-
skrider ikke den totale varighet av cyklusen fra chargering
av reaktoren til det punkt der harpiksen oppnas, 7 timer nar
den utferes 1 industriell madlestokk, det tidsrom under
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hvilket temperaturen holdes konstant begrenses til kun ca. 90
minutter.

Ifglge en variasjon av oppfinnelsens fremgangsmate kan et
ngytraliseringstrinn til en pH-verdi pa 7 til 7,5 tilfayes.

Limadditiver som 1 dag benyttes er silan- og mineraloljer,
ammoniakk og ammoniumsulfat.

I henhold til et karakteristikum ved limpreparatet som oppnas
ved anvendelse 1ifglge oppfinnelsen er andelene av kondensa-
sjonsproduktet, malt 1 deler terrstoff, og av ytterligere
urea, mellom 65 deler kondensasjonsprodukt til 35 deler
ytterligere urea og 90 deler kondensasjonsprodukt til 10
deler ytterligere urea, fortrinnsvis 80 deler til 20 deler.

Andre trekk og fordeler ved oppfinnelsen vil fremgé av den
detaljerte beskrivelse av en utferelsesform av oppfinnelsen
slik denne gls nedenfor med eksempler. Noen av eksemplene er
ifelge oppfinnelsen, andre gis for sammenligningens skyld.

Alle eksemplene som beskrives angar den samme driftsmate,
detaljer vil gis nedenfor.

Hvis ikke annet er antydet, er prosentandelene pa vektbasis
uttrykt enten i forhold til vekten fenol som innfgres eller 1
forhold til den totale vekt av vaske som er til stede 1
reaksjonsmediet.

Resultatene som oppnas for de forskjellige eksempler
sammenlignes med henblikk pa de fglgende trekk hva angar
harpiksen:
utseende: klar, melkeaktig:;
fortynnbarhet: sluttinnhold av fritt formaldehyd 1 forhold
til den totale vaskevekt (F1f);
sluttinnhold av fri fenol i forhold til den totale vekt av
vezsken (P1f);
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tgrrekstraktinnhold: for 4 bestemme dette eksponeres 2 g
harpiks 1 10 cm* vann inneholdt i1 en 50 mm skal med heyde
20 mm 1 2 timer til 150°C 1 en ventllert ovn (terrekstrakt
%) '

fenolomdanningshastighet: dette er prosentandelen fenol
som har deltatt 1 koﬁdensasjonsréaksjonen basert pa 200%
av den opprinnelige feriol (Pc);
formaldehydomdanningshastighet: dette er prosentandelen
formaldehyd som har deltatt 1 reaksjonen med fenol og
urea, basert pa 100% av det opprinnelige formaldehyd (Fc);
pH-verdi. :

Harpiksen oppnas som feglger: formaldehyd og fenol innfgres 1
en reaktor. Blandingen blir sia enten oppvarmet eller avkjglt
under mekanisk omrgring inntil man nar en temperatuf noe over
fenolens smeltepunkt. Mekanisk omrgring fortsettes under hele
reaksjonscyklusen. Katalysatoren innferes med Jevn hastighet
og, umiddelbart efter at all katalysator er tilsatt, heves

,temperaturen 1 blandingen til et niva egnet for optimal

kondensasjon og dannelsen av en fortynnbar harpiks. Denne
temperatur holdes inntil omdanningsgraden for fenol er over
98%.

Avkjeling av reaktoren og reaksjonsmedlet pabegynnes sa og
urea innfgres. For lagring blir harpiksen fordelaktig holdt
under betingelser med mild omregring ved en temperatur av ca.
16°C. Harpiksen kan lagres i minst 15 dager. ’

For a oppna limpreparatet blir ytterligere urea og de vanlige
additiver som benyttes 1 en limformulering tilsatt.

Alle data og resultater fra eksemplene som beskrives er
oppsummert 1 de vedlagte tabeller 1 og 2. De angar de
respektive andeler av de . forskjellige reaktanter ved
forskjellige trinn {1 prosessen og forskjellige trekk ved
prosessen, tabell 1, og karakteristika for de oppnadde
harpikser, tabell 2.
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Data som angir de respektive andeler av de forskjellige
reaktanter er molforholdene: mellom formaldehyd og fenol,
F:P; mellom urea og opprinnelig fenol, U:P; mellom urea og
fritt formaldehyd pa o¢yeblikket for innfering av urea, U:F1
ved tU.

De andre data som oppgls er prosentandelen katalysator 1
forhold til opprinnelig fenol, katalysatorprosent; hydroksyl-
ione-ekvivalenten, prosent OH :P; wyeblikket for innfering av
urea, tU; 1nnhold av fritt formaldehyd 1 forhold til
reaksjonsvaesken pa gyeblikket for innfgring av urea, F1 ved
tU.

Eksemplene 1 til 6 er ifelge oppfinnelsen; eksemplene 7 til
11 beskrives som sammenligning og utgjer ingen del av oppfin-
nelsen.

Eksempel 1

282,3 g eller 3 mol fenol tilsettes til 852 g eller 10,5 mol
av en 37 %-ig vandig formaldehydopplgsning 1 en 2-liters
reaktor utstyrt med regreverk, kondensator, termometer og
reaktantinnlep. Temperaturen reguleres ved hjelp av et
vannbad utstyrt med oppvarmings-resistorer og kontrolleres
manuelt eller ved hjelp av et kontakttermometer og et avkjo-
lingssystem.

Den preliminzre blanding bringes til en temperatur av 45°C
under omrgring hvorefter 33,88 g av en 50 %-ig vandig
natriumhydroksydopplesning tilsvarende 0,4235 mol og 6 vekt-%
opprinnelig fenol, tilfgres 1 jevn hastighet over et tidsrom
pa 30 minutter mens temperaturen holdes ved 45°C.

Temperaturen heves sa med Jevn hastighet fra 45 til 70°C 1 et
tidsrom pi 30 minutter og holdes sia ved 70°C.

Avkjelingen pabegynnes sia og urea Innfgres 1 granulazr form
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efter at temperaturen har vzrt holdt ved 70°C i ca. 71
minutter. Innhold av fritt formaldehyd er sa 8,4%.

Temperaturen reduseres Jevnt fra 70 til 50°C i lgpet av 20
minutter mens 211,8 g tilsvarende 3,528 mol urea 1 granulazr
form tilfegres meget Jevnt 1 en gjennomsnittlig mengde av
10,59 g urea pr. minutt. AvkJelingen fortsettes med samme
hastighet ned til 35°C.

Opplesningen av harpiks som oppnds har et klart, blekt gult
utseende. Mengden fenol som omdannes er 98,1%, mengden
formaldehyd som omdannes er 98,5%. Terrekstrakten er 44,3% og
fortynnbarheten for harpiksen er uendelig.

Eksempel 2
Man benytter den samme apparatur som beskrevet 1 eksempel 1.

2564,6 g tilsvarende 2,7 mol fenol tilsettes til 881,3 g
tilsvarende 10,8 mol 37 %-ig formaldehyd. 30,49 g 50 %ig
vandig natriumhydroksydopplgsning, utgjerende 0,381 mol og 6
vekt-% av den opprinnelige fenol tilsettes. Prosedyren
gjennomfgres si som 1 eksempel 1, denne gang blir 'dog
temperaturen holdt ved 70°C 1 90 minutter. Temj~raturen 1
reaksjonsmediet reduseres sa til 60°C 1 8 minutter slik at
det oppnas et innhold av fritt formaldehyd pa 10,5%. En
reduksjon av temperatﬁren fortsettes si med Jevn hastighet
fra 60 til 35°C 1 1l¢gpet av 20 minutter, mens 270,6 g granulazr
urea innfgres med jevn hastighet.

Eksempel 3

Betingelsen er analoge de 1 eksempel 1, men mengden kataly-
sator modifiseres, den gkes til 8% av natriumhydroksydet
eller 18,9 ekvivalentprosent nar det gjelder hydroksyl—iéner.

Eksempel 4
U:P-forholdet er forskjellig fra det som benyttes 1 eksempel
1, men fremdeles innenfor oppfinnelsens ramme. P4 grunn av
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det reduserte U:P-forhold er sluttinnholdet av fritt form-
aldehyd noe hevet.

Eksempel 5
Dette er ytterligere en variant av oppfinnelsen der TU:P-
forholdet igjen er modifisert.

Eksempel 6

F:P-forholdet og katalysatormengden gkes. Si a si 100%
omdanning av fenol og et meget lavt innhold av fri fenol er
resultatet. Efter at reaksjonsmediet er avkjelt til 35°C blir
den negytralisert i ca. 90 minutter til en pH-verdl pa 7,3 ved
hjelp av en 15 %-1g opplesning av svovelsyre. Denne neytrali-
sering krever ca. 120 g syre.

Alle harplksene som oppnas 1ifglge eksemplene 1 til 6 er
stabile 1 15 dager.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPLER

Eksempel 7

Formaldehyd og fenol innferes 1 samme F:P-forhold pa 3,5 som
1 eksempel 1 med den samme mengde katalysator, dog innfgres
ikke urea 1 reaktoren. Innholdet av fritt formaldehyd 1'

sluttharpiksen heves til et niva for heyt til a4 muliggjere at
harpiksen kan benyttes som et limpreparat.

Eksempel 8

F:P-forholdet reduseres til en verdi under 3 og man innfegrer
ikke urea. Harpiksene som oﬁpnés har 1ingen av de onskede
karakteristika, spesielt er sluttinnholdet av fri fenol 8,5%
og sluttinnholdet av fritt formaldehyd 3,2%.

Eksempel 9

F:P-forholdet heves til over det i eksempel 1 til en verdi pa
6 og en urea innfgres ikke. Andelen omdannet formaldehyd
finnes &4 vare wutilstrekkelig og som en konsekvens er
innholdet av fritt formaldehyd for stort.
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Eksempel 10

Man benyttet betingelser analoge de 1 eksempel 7, natrium-
hydroksyd ble erstattet med bariumhydroksyd innfert 1 en
mengde tilsvarende 16 vekt-% av fenolen, det vil si 9,2
ekvivalentprosent hydroksyl-ioner. Denne katalysator gir
harpiksen et melkeaktig utseende, heller fjernt fra de andre
utilfredsstillende egenskaper i eksempel 7.

Eksempel 11
De samme betingelser benyttes som 1 eksempel 1. Tilfgrselen

av urea begynnes nar temperaturnivaet pa 70°C som er
ngdvendig for omsetning av fenol med forméldehyd. har vart
holdt i 78 minutter, og denne temperatur holdes sa i omtrent
ytterligere 10 minutter. Reaksjonsblandingen avkjgles sa til
356°C, mens urea fortsatt tilfgres 1 10 minutter wunder
avkjeling. Omdanningsgraden for fenol er vesentlig redusert
og man oppnar et meget hgyt niva pa 0,8% fri fenol til slutt.

Efter at fenolen er fremstilt og s& lagret som onsket blir
limet fremstilt ved +tilsetning av ytterligere urea og
limadditiver til harpiksen. Den ytterligere urea som tilferes
til limet tJjener til & binde formaldehyd som har en tendens
til A4 danne seg ved sprayting av limet pa fibrene eller nar
bindemidlet herdes ved hpy temperatur for 4 avbinde fibrene.

Et typisk limpreparat inkluderer fglgende additiver:

1 til 3 deler ammoniumsulfat som tjener som katalysator
under efterfglgende herding av limet efter pasprey-
ting pa fibrene;

0,1 til 1 del silan;

1 til 15 deler mineraloljer;

6 til 12 deler ammoniakk i form av en 20 %-1g opplesning
som benyttes for a forsinke for tidlig geldannelse av
limet og saledes bevarer fortynnbarheten.

Resultatene som oppnias med eksempler pa lim fremstilt fra
harpikser 1fglge oppfinnelsen og med andre eksempler
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fremstilt fra harpikser som ikke ligger innenfor oppfinnel-
sens ramme, er.-oppsummert i tabell 3.

Eksemplene 12 til 14 oppnas fra harpikser som beskrevet 1
eksemplene 1, 4 og 5 ovenfor. Eksemplene 15 og 16 tilsvarer
harpikser beskrevet i1 eksemplene 7 og 10 ovenfor og som ikke
ligger innenfor oppfinnelsens ramme.

Alle de oppnadde eksempler 1inneholder de samme mengder
mineralolje, 20% ammoniakkopple¢sning, silan og ammonium-
sulfat, det vil si 0,1% silan, 9,5% mineralolje, 6% ammoniakk
og 3% ammoniumsulfat. Prosentandelene som gis er beregnet pa
100 deler av den totale mengde av harplks og ytterligere
urea.

I tillegg til mengdene av fritt formaldehyd, F1%, og fri
fenol, P1% uttrykt som tgrrstoffinnhold i 1limet, antyder
tabell 3 mengdene av disse elementer uttrykt i mg/normal m?
som finnes 1 de evakuerte gasser. Tyske standarder spesielt
krever at den totale mengde forurensende stoffer er under 20
mg/normal m>. Det er klart af eksemplene ifglge oppfinnelsen
oppfyller disse standardkrav. Fortynnbarheten malt efter 3
dagers lagring av limet er ogsa tilfredsstillende. Mengden av
bindemiddel som fikseres pa glassfibrene, for eksempel ved
spreyting med et limpreparat ifelge oppfinnelsen, er funnet a
e¢ke pa grunn av reduksjonen av '1nnh01det av fri fenol og
formaldehyd.
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Patentkray
1.
Fenol-, formaldehyd- og ureakondensat, fremstilt ved bruk av

en basisk katalysator, for bruk 1 1limingspreparater for

mineralfibre, karakterisert ved at det er

oppnadd ved en fremgangsmate der fenol og formaldehyd

kondenseres ved

a) oppvarming av en preliminzr blanding av fenol og form-
aldehyd ved en temperatur pa ca. 45°C med et molforhold
F:P pa 3:6;

b) & heve temperaturen til 60-75°C for derved a omsette fenol
og fermaldehyd efter tilsetning av en basisk katalysator
1 en mengde pa 8,5-18,9 mol hydroksylekvivalenter/100 mol
opprinnelig fenol, og a holde denne temperatur inntil
fenolomdanningsgraden er over 98 %;

c) & avkjele reaksjonsmediet og & innfgre urea til blandings-
mediet med et molforhold U:P, der P betyr opprinnelig
fenol, pa mellom :

F:P - 2,55 o F:P - 2,55
2,6 g 0,7

idet kondensatet oppnas som en vaske med et fri-fenolinnhold
p4d under 0,5 %, et fri-formaldehydinnhold pa under 3 &,
uttrykt pa vekten basert pa den totale mengde vaske, en
vann-fortynnbarhet ved 20°C minst 1ik 1000 %, en lagrings-
stabilitet pa minst 15 dager og et terr-ekstraktinnhold pa
minst 40 %.

2.

Kondensat 1ifelge krav 1, karakterisert
ved at den basiske katalysator foreligger 1 en mengde pa
ca. 14 mol hydroksylekvivalenter pr. 100 mol opprinnelig
fenol.
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3. ,
Kondensat ifglge krav 2, . karakterisert
ved at den basiske katalysator er natriumhydroksyd,

foreliggende 1 en mengde pa 5-8,5 vekt-% opprinnelig fenol.

4.
Kondensat 1ifglge krav 2, karakterisert
ved at kondensatet har et fri-fenolinnhold pa under

0,4%, et fri-formaldehydinnhold pa under 0,3 % og en vann-
fortynnbarhet malt ved 20°C, pa minst 1ik 2000 %.

5.

Fremgangsmate for fremstilling av et fenol-, formaldehyd— og
ureakondensat for bruk som limingsblanding for mineralfibre,
der fenol og formaldehyd kondenseres 1 n&rvmrbav en basisk
katalysator hvorved molforholdet F:P er 3:6 og basisk
katalysator foreligger i en mengde pa 8,5-18,9 mol hydroksyd-
ekvivalenter pr. 100 mol opprinnelig fenol, hvorved mol-
forholdet U:P urea: opprinnelig fenol ligger mellom:

F:P - 2,55 F:P - 2,55
2,6 o8 0,7

fortrinnsvis fra

F:P - 2,55 F:P - 2,55
1,8 °g 0,8

idet kondensatet oppnds som en vaske og med et fri-fenol-
innhold pa under 0,5 %, et fri-formaldehydinnhold pa under 3
%, beregnet pa vekten basert pia den totale mengde av vasken,
en vann-fortynnbarhet malt ved 20°C og minst 1ik 1000 %, en
lagringsstabilitet pa minst 15 dager og et tgrrekstrakt-
innhold pa minst 1ik 40 %, karakterisert

ved at den omfatter:

sammen 1 en preliminzr blanding a4 oppvarme fenol og formal-
dehyd til en temperatur pa ca. 45°C;
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4 heve temperaturen opp til mellom 60 og 75°C og derved
omsette fenol.og formaldehyd efter tilsetning av en basisk
katalysator, og & holde denne temperatur inntil fenol-
omdanningsgraden er over 98 %;

avkjeling av reaksjonsmediet og innfering av urea 1 reak-

‘sjonsmediet.

6.

Fremgangsmate 1fglge Kkrav 5, kKarakterisert
ved at nevnte urea 1nnferes 1 reaksjonsblandingen sa

snart avkjelingen pabegynnes.

7.
Fremgangsmate 1ifglge krav 6, karakterilsert
ved at reaksjonsmediet avkjeles til ca. 35°C 1 en

hastighet pa 1°C/minutt.

8.
Fremgangsmate 1felge krav 6, karakterilsert
ved at urea innferes 1 reaksjonsmediet under en periode

11k 1 det minste halve den tid som er nedvendig for a avkjele
reaksjonsmediet. V

9.

Fremgangsmate 1ifglge krav 5, karakterilisert
ved at varigheten av den temperaturopprettholdende fase
ikke overskrider 90 minutter.

10.
Anvendelse av et kondensat ifglge krav 1 1 en fremgangsmate
for liming og impregnering av glassfibre.
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