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Sposob wytwarzania termoutwardzalnych
zywic dianowo-formaldehydowych
1 2
Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza- na otrzyma¢é stosujac w procesie kondensacji obok
nia termoutwardzalnych zywic dianowo-formalde- formaliny jako surowiec wyjSciowy — uzyty w
hydowych przez kondensacje z formaling odpa- postaci wodnego roztworu alkalicznego — odpa-

dowych produktéw ubocznych powstalych przy
produkcji dianu metoda jonitowa.

Zywice te charakteryzujg sie malg zawarto$cig
wolnego fenolu i nadajg sie do produkcji klejow
do klejenia drewna i zaklejania plyt pllﬁmowych
lub plyt z tworzyw drzewnych.

Znany jest z polskiego opisu patentowego nr
57 393 spos6b wytwarzania termoutwardzalnych zy-
wic z tugow pokrystalicznych otrzymywanych ja-
ko produkt uboczny w produkcji dianu na kata-
lizatorach kwasnych, wedlug ktérego poddaje sig
kondensacji z formaling tugi pokrystaliczne za-
wierajagce 70—80%, wagowych fenolu, a ponadto
10—15%, wagowych zwigzkow izomerycznych dianu
oraz produkty rozkladu katalizatoréw uzytych do
syntezy dianu.

Otrzymane w ten spbséb zywice charakteryzu-
ja sie wprawdzie malg zawartosScia wolnego fe-
nolu i nadaja sie do produkcji klejéw, lecz ich
stabilno§¢ podczas przechowywania jest bardzo
ograniczona ze wazgledu na silng tendencje do
wzrostu lepkosci w czasie.

W toku dalszych badan nad procesem otrzymy-
wania termoutwardzalnych zywic klejowych nie-
oczekiwanie stwierdzono, ze zZywice o tej samej
lub nawet lepszej jakosci odznaczajgce sie zwiek-
szong stabilnoscia podczas przechowywania moz-
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dowy produkt uboczny z produkcji dianu meto-
da jonitowa. Ten produkt odpadowy korzystnie
poddaje sie uprzednio obrébce przez rozkiad ka-
talityczny wobec silnych zasad lub podfosforynéw
metali alkalicznych, przy czym na 100 czeSci wa-
gowych odpadowego produktu ubocznego stosuje
sie od 100 do 200 czeSci wagowych formaliny.
Przecietny sklad odpadowego produktu ubocz-
nego z produkcji dianu metodg jonitowg jest na-

stepujacy:

7 Zawartos$é skladnika
% wagowych
Skiadnik przed roz- | po rozkla-
ktadem ka- |dzie katali-
talitycznym| tycznym
fenol 0,1—10 0,01—5
p,p-dian 1—40 0,1—25
o,p-dian 0,1—10 0,1—5
kodimer 5—20 5—20
suma skladnikow wyzej
wrzacych od p,p-dianu 10—30 10—30
suma skladnikéw nizej
wrzacych od p,p-dianu 1—10 1—10
czesci smoliste 10—40 30—70
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Stwierdzono ponadto, Ze do. przygotowywania
alkalicznego roztworu wodnego odpadowego pro-
duktu uboczngeo z produkcji dianu metodg joni-
towa mozna zamiast wody korzystnie stosowaé
odpadowsg zafenolowang wode Sciekows.

Dzieki zastosowaniu sposobu wedlug wynalaz-
ku mozna zagospodarowaé¢ odpadowy produkt
uboczny z produkcji dianu metodg jonitowa, kto-
ry obecnie jest spalany jako bezuzyteczny, zaoszcze-
dzajgc jednocze$nie znaczne iloSci cennego surow-
ca — czystego fenolu, na ktorym oparte sg glow-
nie produkowane obecnie termoutwardzalne zy-
wice Kklejowe. Ponadto zastosowanie w sposobie
wedlug wynalazku odpadowej zafenolowanej wo-

."dy $ciekowej wumozliwia znaczne poprawienie sta-

o

fu ‘gospbdatrki wodno-§ciekowej eliminujgc zanie-
czyszczenie $Sciekéw fenolem — wyjatkowo grozi-
ng dla ochrony $rodowiska.

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku zywi-
¢e termoutwardzalne charakteryzuja sie malg lep-
koScia i bardzo dobra stabilno$cia podczas prze-
chowywania, co w znacznym stopniu ulatwia ich
magazynowanie i transport. Dzieki- tym cechom
oraz dobrej rozcienczalnosci woda i matej zawar-
toSci wolnego fenolu zywice te nadaja sie zwla-
szcza do zaklejania piyt pilSniowych lub piyt z
tworzyw drzewnych. Roztwory tych zywic w roz-
puszczalnikach organicznych moina stosowaé ja-
ko Kkleje do drewna i materialéw drewnopochod-
nych utwardzane na goraco lub na zimno przy
zastosowaniu odpowiednich znanych katalizato-
réw.

Przyktad I. W kolbie tréjszyjnej poj. 2000
ml zaopatrzonej w mieszadlo, termometr i chilod-
nice zwrotng umieszczono 600 g 15%, roztworu
NaOH, ogrzano do temperatury 70°C i wlano
do niego stale mieszajge 360 g odpadowego pro-
duktu ubocznego z produkcji dianu metoda jo-
nitowa zawierajgcego 8,29, wagowych fenolu,
35,6% wagowych p,p-dianu i 7,9% wagowych
o,p-dianu ogrzewanego do temperatury 180°C.
.. 258 g otrzymanego w ten spos6b alkalicznego
roztworu odpadowego produktu ubocznego umiesz-
czono: w kolbie trojsfyjnej poj. 1000 ml zaopa-
trzonej w mieszadto, termometr i chlodnice zwrot-
n3 i dodano 175 g formaliny. Cato$é podgrzano
do wrzenia (90—95°C) i utrzymywano w tej tem-
peraturze do uzyskania oedpowiedniej lepko$ci (ok.
15 minut). Nastepnie do kolby wlano 4 g forma-
liny i 8 g wody i ro:bocpeto chtodzenie.

Gotowy produkt — Zzywica dianowo-formaldehy-
dowa — mial postaé kleju o wiSniowo-bragzowym
zabarwieniu i nastepujacych wtasnos$ciach:

Lepkosé, m-Pa-s 125
Sucha pozostatosé, % 38,7
Zawarto$é wolnego fenolu, % <0,05

Stabilnosé podczas przechowywania
w temperaturze pokojowej >4 miesigce
Przyktad II. 258 g otrzymanego tak, jak w
przykladzie I alkalicznego roztworu odpadowe-
go produktu ubocznego z produkcji dianu meto-

"da jonitowa poddanego uprzednio obrébce przez

rozklad katalityczny wobec wodorotlenku sodu i
zawierajgcego 0,1% wagowych fenolu, 0,15% wa-
gowych p,p-dianu, 0,2% wagowych o,p-dianu
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4
umieszczono w kolbie tréjszyjnej wyposazonej tak,
jak w przykladzie I i po podgrzahiu do 40°C
wlano 100 g formaliny. Nastepnie prowadzono pro-
ces kondensacji tak, jak w przykladzie I. Wias-
nosci otrzymanej zywicy byly nastepujace:

-Lepko$é, m-Pa-s 670
Sucha pozostalo$é, % 39,4
Zawarto$¢ wolnego fenolu, % <0,05

Stabilnos¢ podczas przechowywania
w temperaturze pokojowej >4 miesigce

Przyklad III. W kolbie tr6jszyjnej wyposazo-
nej’ tak, jak w przykladzie I umieszczono: 490 g
odpadowej zafenolowanej wody $ciekowej i do-
dano stale mieszajgc 210 g 40% roztworu NaOH.
Do otrzymarnego roztworu ogrzanego do tempera-
tury 85—90°C wsypywano powoli stale mieszajac
360 g odpadowego produktu ubocznego z produk-
cji dianu metoda jonitowa poddanego uprzednio
odrbébce przez rozklad katalityczny wobec podfos-
forynu soédu i zawierajgcego 0,75% wagowych fe-
nolu, 1,5% wagowych p,p-dianu i 06% wagowych
o,p-dianu.

258 g tak przygotowanego alkalicznego roztwo-
ru odpadowego produktu ubocznego umieszczono
w kolbie wyposazonej tak, jak w przykladzie I
i po ogrzaniu calo$ci do 40°C wlano stale mie-
szajac 150 g formaliny.

Nastepnie prowadzono proces kondensacji tak
jak w przykladzie I otrzymujgc zywice o naste-
pujacych wiasnosciach:

Lepkosé, m-Pa-s 250
Sucha pozostatosé, % 39,0
Zawartos¢ wolnego fenolu, %

<0,05
Stakilno$é podczas przechowywania :
w temperaturze pokojowej >4 miesigce

Przyktad IV. W reaktorze poj. 2000 1 wypo-
sazonym w Dplaszcz grzejno-chlodzacy, mieszadlo,
chlodnice zwrotng i regulacje temperatury umiesz-
czono 916 kg odpadowej zafenolowanej wody $cie-
kowej i dodano stale mieszajgc 396 kg 40% roz-
tworu NaOH. Do otrzymanego roztworu ogrzane-
go do temperatury 70°C wlano powoli stale mie-
szajgc 752 kg stopionego odpadowego produktu
ubocznego z produkcji dianu metoda jonitowa pod-
danego uprzednio obrébce przez rozklad katali-
tyczny wobec podfosforynu sodu i zawierajacego.
0,01% wagowych fenolu, 19,7% wagowych p,p-dianu
i 2,7% wagowych o,p-dianu. ’

645 kg tak przygotowanego alkalicznego roztwo-
ru odpadowego produktu ubocznego umieszczono
w reaktorze poj. 2000 1 wyposaZonym w plaszcz
grzeJno chlodzacy, mieszadlo, chlodnice zwrotng i
regulaCJe temperatury i wlano powoli 30 kg 40%
roztworu NaOH i 310 kg formaliny. Po osiagnie-
ciu w reaktorze temperatury 80°C dokonano
pierwszego pomiaru lepko$ci okre§lonej czasem
wyplywu 4 ml zywicy z pipety szklanej poj. 5 ml
i $rednicy otworu wyplywowego 3 mm. Ogrze-
wanie zawarto$ci reaktora kontynuowano az do
wrzenia i utrzymywano temperature wrzenia az
do osiggniecia lepkoSci odpowiadajacej 6 sekun-
dom wyplywu zywicy z kapilary. Woéwczas pro-
ces kondensacji przerwano wlewajac do reakto-
ra 10 1 formaliny i 16 1 wody i fozpoczeto chlo-
dzenie.
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Po osiggnieciu temperatury 40°C reaktora wla-
no 10 1 25% wody amoniakalnej.
WtasnosSci otrzymanej zywicy dianowo-formal-
dehydowej byly nastepujace:

Lepko$é, m-Pa-s 190
Sucha pozostatosé, % 39,1
Zawartosé wolnego fenolu, % <0,05

Stabilnosé podczas przechowywania
w temperaturze pokojowej >4 miesigce
Zywice te rozcieficzono woda w stosunku 1:10
i zastosowano do zaklejania plyt pilSniowych.

Zastrzezenia patentowe
1. Spos6b wytwarzania termoutwardzalnych zy-

wic dianowo-formaldehydowych przez kondensacje
z formaling produktéw odpadowych powstajgcych
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przy produkcji dianu, znamienny tym, ze konden-
sacji z formaling poddaje sie uzyty w postaci
wodnego roztworu alkalicznego odpadowy produkt
uboczny z produkcji dianu metodg ‘jonitowg za-
wierajacy od 0,01 do 10% wagowych fenolu, od
0,1 do 40% wagowych p,p-dianu i od 0,1 do 10%
wagowych o,p-dianu . korzystnie poddany uprzed-
nio obrdbce przez rozkilad katalityczny wobec sil-
nych zasad lub podfosforyné6w metali alkalicz-
nych, przy czym na 100 czesci wagowych odpa-
dowego produktu ubocznego stosuje sie od 100
do 200 czeSci wagowych formaliny.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do przygotowania wodnego roztworu alkalicznego
odpadowego produktu ubocznego stosuje sie za-
miast wody odpadowa zafenolowang wode Scie-
kowa.
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