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SPOSOB WITWARZANIA Zi7IC TOWOLAKOWICH DO TEOCZ W

Przedmiotem wynalszku jest sposéb wytwarzania Zywic nowolakowych do tio-—
czyw poprczez kondensacje fenolu z ?ormaldehydem w obecroscl kwaséw organicznyck joko
" katalizatorédw, . -

Zywice fenolowo-formaldehydowe typu nowolskowego 8§ stosowane do produkcji
tipczyw ze wzgledu na swe korzystne wirasnoscl fizyko-chemiczne, Poszczegdlne rclzaje
tywic przagnaczonych do tloczyw réznia sie miedzy sobg ztéwnle temperabturg ! topnienia,
czasem utviarizanisg oraz zawartoscia nieprzsreagowanego fonolu, Parametry te wpigwa=-
ljg w istotny sposdéh na warunki przetwdérstwa oraz rizykochemiczne wlasnosci tiozzyw

ikonanycb 2z tych ZJwic, takie jak czas prasowania, plynnosé, w; trz;maloéc clezlna,
wlasnoéci uialnktryczne.
W zwigzku z tym producenci tloczyw stawiaja 2ywicom nowolakowym &sciéle olreSlons

wymagania jakoSciowe.

Typowy proces otrzymywanla 2Zywic nowolakowych do %tloczyw opisany w litsra-—
turze /RB.I.Barg "Technologla tworzyw sztucznych™ PWT Warszawa 1957, s.402-7, Zrcy-
clopedia of Polymer Science 1969, vol. 10, sS.50-1/ polegs na tym, ze kilkugodziang
kondensacje fenolu z formsldehydem prowadzi sig¢ w temperaturze wrzenia misszaniny
regkcy jnej, pod cisnieniem atmosferycznym, w obecnoSci kwasdéw nieorganiczrych lut
organicznych, a. odwadnianie 1 obrébke ciseplng zywicy prowsdzi sie pod zaniejszonym
clénienienm w temperaturze ’100-180° Ce

Jak wynikas z oplsu patentowego SteZj.A.P. nr %687 896 otrzymanie )
warunkach kolejnych szarz zywicy nowolakowej o Sciléle okresSlonych i pouuarualnv-h
wiasnosciach jest sprawg trudnq; Dla uzyskania zywicy nowolakowej o odpasiednich
wlasnoSciach prébowano zmieniaé warunki procesu kondensacji,.

W sposoble wedtug opisu patentoviego PRL nr 92 901 Zywice nowclakowq
o powtarzalnych parametrach wtasnoécl fizykochemiczne otrzymuje sig poprzez Xoz-

_densacje fenolu z trioksanem przy uzyciu kwasu solnego jako katalizatora,
Jedngkie stosowanie trioksanu jest przy produkcjl masoweJ nieoptacalne, ponadto
kwas solny wymaga specjalne] aparstury ze wzgledu na Jego dzialanie korozy jnee
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¥ sposobie znanym z opisu patentowego RFN nr 1.301 549 zywice nowolgkowg
o powtarzalnych wtasnoS8ciach otrzymuje sie przy uzyciu kwasu solnego Jako kptalizag-—
toza w temp. ok. 185° C, przy podwyzszonym cisnieniu oraz przy ugyciu parafrmsldehydu.

A'Z kolél w rozwizzaniu znanym z opisu patentowego PRL nr 99 635 2Zyw
1s kowq do‘ulovzyu otreymuje sie poprzez modyfikacje klasycznego kondensatu
kowego polieterem oligomerycznym o masle cz3steczkowej 400-6000 w 1losci do}15 % wag.

~“0gblnie sposoby te wymagajgq bads specjalnej aparstury do prowadzenla procesu
kondensacji bads tes wprowadzania do zywicy dodatkéw modyfikujgcyche - )
Celem wynalazku jest otrzymywanie Zywicy nowolakoweJ o &cifle okrdSlonych
powtarzalnych wtasnoSciach, takich jak teuperatura topnlenis 85-95° Cy czag 2elo-
wania 70-95 3 i zawartosé nieprzereagowaneso fenolu max 5,5 %, Wag, przeznsgzons]
do produkcji wybranych rodzajéw tloczyw fenolowych, ‘
- Istota wynalazku polega na tym, 2e kondensacje fenolu z ¢ormaldehy&¢n pro-
wadezl si¢ w temperaturze wrzenia mieszniny reakcyjme j przy stosunku molowym fenolu
do formaldehydu 0,8 - 0,9 : 1, w obecznoéci kwasu szczawiowego jako katalizatore,
usytego w ilosci 0,3 = 1,4 % wag.,korzystanie 0,6 = 0,8 % wage W przeliczeniu na masg
fenolu. Proces kondensacji prowadzi sie az do momentu usysksnia kondensatu o WSpOt=
‘czynniku zatamania 4wiatla n%o 1,605 £ O 006, po czym prOJukt odwadnia sie pod
goniejszonym ciSaienien znanym sposobem,
Sposoben wedluzg wynalazku do reaktora wprowsdza sie fenol i formaling
techniczng « okreslonyn stosunku molowym oraz catg porcje katalizatora. Nastepnie
uruchamis sie¢ mieszanie i ogrzewa mieszwuiue reakcyjng do wrzenla, to Jest éo
tenperatury minimum‘96 C 9 cigzu okolo 1 he Fo cezym kondensacjg provwedezl sig 12 do
‘uzysksnia wspbélceynriks refrakcji kondersatu ngo = 1,605 # 0,006, zwykle trua to
2-3 h, 4 pbiniej odwadnia Zywice pod zmricjszonym cifnicniem znanym sposobeme
Wtasnosci 2ywic oznacza si¢ nastgoujgqco:
= tenapcrature topnienia - na mikroaparacie Boetiusa znsnym sposobenm ;
= czas 2elowania = 1lg 3ywicy nowolskowej rozdrabnis si¢ w moZdzierzu i dokladnie
nieszs z 0,1 g heksametyleno-czteroaminy, a nastgpnle wsypuje si¢ ra piytke
/§por;gdzon4 vg B-75/6311-17/, stabilizovwang w temperatﬁrze 150 & 0,1° C1i aoleszd
z:zyzbwymi rushanl vw;zletq pateccky mstalowy, az do mom:antu zrjwsaia sieg poustnja-

" cych riteXk, czas misrzy sig stoperen ol momgntu umleszczenia lompozycji na pXyjtce
do zakohczenla nieszania $

= zawartosé wolnego fenolu = chromstografizznie znanym sposoben;

- u5pdtczyanik refraixcji kondensatu - na refrsktometrze Abbego znanym spogoben.

P r £yktad I.Do tr6jszyjned kolby reakeyjnej o pojemnodci 500 ml
wyposaZoneJ w mieszadto i termometr wprowadzono 141,1 g /1,5 mola/ferolu orsz
111 g /1,35 mola/ formaliny technicznej, zawlerajacej 36,5 % wag. formaldzhydu.
Uruchomiono mieszadio i wdozowaro 5,4 g 15 53 wodnego roztworu kwasu szczawiowego.
Ciagle mieszasjqc podgrzano mieszanlng reakcyjng do wrzenis w ciggu 60 pin. Tastepnie
-kondensowano we wrzeniu przez 2 godz; do uzzyskania wspélczyhnika refrakcji '
kondensatu 1,598, Nastepnie obnizono temperature kondensatu do 80° C i przelano go do
kolby destylacyjneje

‘Destylacje préiniowg prowadzono przy clénieniu 0,02 JPa w t*uperaturze
60-140° C w ciggu 6 godzin, Po zakoAczeniu procesu otrzymano 150 g 2ywicy nowolakoveJ
o nastgpujacych wtgsnoiciach: czas Zelowania w: 150° Cy 8 = 743 temperatura tonnie-
‘nls °C, - 80 - B5; zawartosé wolnego fscolu, % wage = 5,4.
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Przyktad II, dnalogicznie jak w przyktsdzie I 2ywicg kcndensowano
przzz 3 godziny do uzyskania produktu o wspéiczynniku refrakcji 1,604. Postgpujae
dalej jak w przyktadzie I otrzymano 150 g 2ywicy nowolakowsej o nastepujscyich wtasnos-
clachs czas Zelowania w 15090, s- 843 temperatura topnienia, O¢c - 92-95; zawartosé
wolnego fenolu, % wage = 3,9,

Przyktad III, Do xolby, jak w przyktadzie I wprowsdzono l4l,1 g
/1,5 nola/ fenolu, 111 g/1,25 mola/ 36,5 % formaliny technicznej oraz 9,4 g
15 % wodnego roztvoru kwasu szczanwiowego.
Misszanineg reakcyjng podgrzanc do wrzeniaz w ciggu 60 nmin 1 dale] proces xzondsnsacji
prowadzono w stanle wrzenia przes 4,5 h' do uzyskania kondensatu o wspdtcz, Tefra=
kcji 1, 614, Wastepnie postepujqc jak w przykiadzie I otrzymano 150 g Zywicy nowola—
koveJ o nastepujqcych wlasnoéciachs czas 2elowania w 150° Cy 8 = 70; tecperatura
topnienia, % - 96-98; zawartosé wolnsgo fenolu, 7 wag. - 3,2,

Prezyktad IV, Postepujgc jak w przykladzie III kondensacje prowadzo=-
no przez 5 h do usyskania kondensatu o spétczynniiu refrakecji 1,617. Ct-zymana zywica
posizdala nastgpujace wlasnoscls czas Zelowania w 150° Cy 5= 653 temparstura topnie-
nia, °C - 96-103; zawartosé wolnego fenolu, % wage= 3,04

Zagstrzeitenie patentomwe

~

Sposéb wytwarzania Zywsic rowolakowych do tioczyw na droize kord:isscji
ferolu z formaldehydem w. $rodowisku kwasnym, znamilenny ¥ ya, 22 zondensscje
prowadzi przy stosunku polowym ferolu do formaldehylu Jak 0,8=0,931 w obzcnctici
kwasu szczawiomego jako katalizatora, uiyteso w iloscl 0,3 = 1,4 % wage zorzystroie
0,6 - 0,8 % Wwage W stosunku do zawartoSci fenolu, przy czym proces konda=sacji
prowadzi sie w t:ipperaturze wrzernia miaszanin% reaxcyjnej az do momentu uz;sxkazia
produktu o wspbétczynniku zalsmania é“iatla, = 1,605 + 0,006, po czyn przarywa
sie proces kondensacji i otrzynang 2ywice odwadnia v znany sposdb pod obniZoaym
cisnizniem.
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