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(54) Zpisob odstranovéni alkalickych katalyzdtori z vodnych
. roztok fenolformeldehydovych rezolovych pojiv

ReSeni se tykd odstranovdani kataly-
zdtorl z vodnich roztokl fenolformaldehy-
dovych rezolovych pojiv stykem roztoki s
katexem po dobu pot¥ebnou ke sni%eni pH
roztoku pojiva & ndslednym odstranénim
zbytkd pojiva z katexu extrakci vodou
vicestupnovym postupem. Extrakce se provddi
protiproudné prﬁtokemgvody vrstvou katexu,
rychlosti 0,5 a% 25 m”/h, vztaZeno na 1 m
katexu, p¥i teplotd 15 aZ 45 °C. P¥i pou-
21ti yicestupnového postupu se pro prvni
stupen extrakce pouZije voda obohacend
pojivem, v daldich stupnich pak postupné
voda s koncentraci pojiva niZdi, neZ md
voda pouzitid pro keZdy predchdzejici stu~

en. Pro posledni stupen extrakce se pou-
- 2ije voda &istd. Extrakt ziskany ze stup-
né vys3iho se s vyhodou pouZije pro extrak=-
ci ve stupni ni%&im.
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Vynalez se tykd zplsobu odstranovéni alkalickych kata=-
lyzatord z vodnych roztokd fenolformaldehydovych rezolovych
pojiv.

Fenolformaldehydovd rezolovd pojiva se vyrabi konden-
zaci fenolu formaldehydem v molarnim poméru 1 : laz1:3
v pfitomnosti alkalického katalyzétoru, zpravidla hydroxidu
sodného, barnatého nebo vapenatého, ve vodném prostiedi. Rezo-
lovych pojiv je velmi mnoho druh@. Pro nékteré acdely, napf.
pro zpevnovéani vléknitych izola&nich materidld se vyZaduji re-
zolové pojiva bez obsahu popelovin, tj. pojiva zbavena kata=-
lyzétorl, aby byla sniZena navlhavost izolaénich materidld.
Na odstranovani alkalickych katalyzdtorl z rezolovych pojiv
jsou znamy 2 metody. Prvni spolivéd ve vysrézZeni alkalie vhod-
nou kyselinou a odstrandni srazeniny filtraci nebo jinou se-
paraci. Podle druhé metody se rezolové pojivo zbavi kationtd
pomoci vhodného intoménide. Ziskavéni bezpopelného rezolového
pojiva zBaveného minerdlnich iontd je uvedeno v ¢s. AOQ
&. 222 478, podle n&ho% se alkalie z vodného, rezolového roz-
toku odstrani kontaktem se slab& kyselym karboxylovym mé&nilem.
iontd na bazi pblyakrylové nebo ‘polymethakrylové kyseliny
v min. 1,5 nésobném, stechiometrickém pifebytku iontomd&nide po
dobu potifebnou k dosaZeni hodnoty pH 6,6 aZ 8. Stechiometricky
pfebytek iontom&ni&e pFinasi vyhodu v urychleni préb&hu-deio-
nizace rezolu, nebot difuzni pochody, nutné k vyméné iontd
: v’iontoméniéi)grqbihaji v pfevédZné mife v jeho povrchovych
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vrscvach., Vzhledem k tomu, Ze karboxylové ménide iontd na
bézi polyakrylové a polymethakrylové kyseliny maji relativné
vysokou vyménnou kapacitu, je vlastni deionizace rezolového
pojiva intomé&nilem dob¥e technicky zvladnutelna a rychléa.

Pro opakovani deionizad&ni operace je ovSem tifeba iontomé&nié
zbavit zbytk& rezolu a provést jeho regeneraci kyselinou -
prevést jej zpét do H=-formy. Odstranéni zbytk( pojiva z into-
ménide je nezbytnd nutné, nebof jinak by doslo pfi jeho styku
s regeneraéni kyselinou k jeho vysrazeni,a tim znehodnoceni
iontoméni&e pro dal8i praci. Vzhledem k tomu, Ze vlastni re-
generace ionexu kyselinou a pak odstranéni jejich zbytkd vo-
dou neni zvl&st narodénou operaci, soustfedi se hlavni problém
celého postupu na odstranéni zbytkl& rezolu z iontom&ni&e. Re-
zol lze z iontoménide odstranit extrakci vodou. Vypréani vsak
musi byt dokonalé a je tedy nutno uZit znaéné mnoZstvi pracich
vod obsahujicich po prani prevainé nizkou koncentraci rezolu.
Problémem je dalsi zpracovani téchto pracich vod, protoZe pii
- jejich likvidaci by dochazelo ke ztratam rezolu, i kdyi jeho
koncentrace v pracich vodach je v proméru nizka. Cast téchto
vod, s vy$sim obsahem rezolu, lze pFip. vyuzit k &ésteénému
natedéni hlavniho podilu produktu. Hlavnim problémem jsou
véak vody s nizkym obsahem rezolu. Tyto vody lze také zpraco-
vat tak, Ze se podrobi alkalické kondenzaci za teplot 80 aZ
10 °c po dobu odpovidajici dosaZeni takového kondenzag&niho
stupné, Ze po okyseleni dojde k vysréZeni pryskyfice s moZnosti
jejiho dal$iho zpracovéani. PFi nizké koncentraci rezolu ve
vodé tento postup neni ovsem piilis ekonomicky vyhodny. Dale
lze tyto vody zahustit odpafenim nebo je vypoustét do odpad=
nich vod. Odpafovéni je v3ak energeticky i nékladové velmi na-
roénd operace a navic je nebezpeli zhorseni kvality ziskaného
rezolu, nebot tepelnou expozici dochdzi k vy$Simu stupni kon-
denzace rezol® a sni¥eni rozpustnosti rezolu ve vodéd, Vy-
poudténi pracich vod do odpadnich vod je zase zcela neZadouci
af uz s ohledem na znedisténi vodniho toku, tak i pro néklad-
nost, p¥ip. dodate&ného &isténi v gistirné odpadnich vod,
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Problém odstkanbwéni a vyuéimi zhytk&'ﬁezolu z ionexu p¥i
~ ionexovém zp&scb&fe&htranovéni ké?alyz<torﬁ Zz rezolovych po=-
- jiv Ped{ ¢&s. AO &, 23 828. ngls Inhoto autorského osvedée-
vodou, prifemZ potrebnd voda se 21ska odpafenim vody 2z ved~
kerého ziskandlio extraktu a jeji kondenzaci. Uzavieny vodni
cyklus umoZnuje zcela bezodpadovy postup. Zahudtovéni se pro-
vadi za vakua pri teploté 40 aZ 70 OC a ziskdvd se produkt
bé%iné koncentrace. Nevyhodami tohoto postupu je viak jednak
energetickd niarolnost, spot¥eba tepla a chladici vody a Jjed-
nak nedostatednd zdruka, Ze z extrakci ziskany produkt, kte-
ry proSel tepelnym nemséhdnim v odparce bude také plné hod-
notny, srovnatelny s hlavnim podilem rezolového pojiva, zej~
ména z hlediska misitelnosti s vodou a skladovatelnosti.

VySe uvedené nedostatky odstranuje piedlofeny vyndlez,
jeho¥ predmétem je zpisob odstranovéni ulkalickych kataly-
‘zdtorld z vodnych roztokd fenolformaldehydoviych rezolovych
pojiv stykem téchto rezolld s katexem po dobu pot¥ebnou ke
sniZen{ pH roztoku pojiva na hodnotu 6,7 2% 7,8 s ndslednym
odstrandnim zbytk( pojiva z katexu extrakci vodou vicestup-
novym postupem. Podstata uvedeného vyndlezu spodivd v tom,
Ze se extrakce pojiva z katexu provdadi protiproudné prito-
kem vody vrstvou katexu rychlosti 0,5 a%¥ 25 m3/h, vztaZeno
na 1 m3 katexu ménide, pri teploté 15 a%Z 45 °c. Pro prvni
stupen extrakce se pouZije voda obohacend pojivem, v dal-
8{ich stupnich pak postupné voda s koncentraci pojiva ni%si{
nef md voda pouZitd pro kafdy prethdzejici stupen extrakce
_a pro posledni stupen extrakce se pouZije voda &istd. Extrakt
ziskany ze stupné vy38iho se s vyhodou pouéige pro extrak-
ci ve stupni ni%sim.

PredloZeny vyndlez mé Padu vyhod. Zplsob, ktery Jje za-
loZen na extrekci fenolformaldehydového rezoldvého pojiva
z katexu presné specifikovanym postupem predevdim umoZnuje
minimdlni spot¥ebu praci vody, ddle pomérnd ostré dleni kon-
cenfrovanéjéich podild extraktu, vhodnych k dal8imu vyuZiti
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J.ko zPedénéhy ﬁqj;va, odrpodild § velm, malym obsahem re-
zolu, u kterykh mige prichaze;_xnﬁvahuwbud likvidace jako
odpad, ale predeviim jsou tyto podily vhodné pro extrakci
dal3iho rezolu ve vice stupnich, pied zdvérelnym stupném
extrakce katexu &istou vodou.

Tok vody vrstvou katexu za uvedenych podminek se bli-
%1 "pistovému toku", co% umo¥nuje jen minimdini michéni ka-
palnych vrstev mezi sebou. Pomaly postup kapaliny vrstvou
iontoménide spolu s optimdlni teplotou Vytvéfi vhodné pod-
minky pro intenzivni difuzi rezolu z povrchovych vrstev
iontoménide. Horni hranice teploty je ddna s ohledem na mi-
nimdlni tepelné namahéni rezolu. Pracuje-li se 3a uvedenych
podminek dochdzi k typickému zlomu na ki¥ivkdch zdvislosti
koncentrace rezoly protekly objem, kdy v 1. fdzi dochdzi
k rychlému poklesu koncentrace a ve 2. fdzi jiZ dosaZend
nizkd koncentrace klesd velmi pomalu aZ k extremnd nizkym
hodnotdm. Takto se v 1. fdzi odstrani a%¥ vice ne% 99 % re-
zolu z ionexu a pouze 2zbytek je obsaZen v extraktu z 2, fd~-
ze. Typicky pribéh uvedené zdvislosti odpovidd charakteru
prevodu hmoty, tj. rezolu 2z ionexu do‘proudici vody. V 1. fa~
zi jde pPevdiné& o vytladovdni rezolového pojiva z mezipros-
tord ionexovych &dstic, a jejich povrchovy oplach, zatimco
ve 2. fdzi jde o difuzi z povrchu ionexovych &dstic. Zlom
kfivek na uvedené zdvislosti mbéZe byt ostry nebo pozvolnéj-
81 podle toho jak dalece bylo dosaZfeno optimélnich podminek.
im je zlom ostPejdi, tim je postup W¥inndjsi. Zahrneme-1i
v8ak dalsi hlediska, nap¥. provozni nebo ekonomickd, miZe
byt vyhodné pracovat i za jingch, nef optimélnich podminek.
Z toho také vychdzi i rdzné moZné varianty skute&ného pra~‘
covniho vyuZiti. Obecné nejvyhodné&jsi se jevi postup tako=-
vy, kdy 1. &dst extraktu rezolu obsahujici min. 99 % rezolu
z ionexu se 0ddéli zvl4si, jako zPeddny, ale jedt& relat.
koncentrovany produkt a vyufije se bud p¥imo k pojeni vldken,
a nebo se p¥idd k zdkladnimu produktu, i kdyZ se celkovéd konc.
hotového pojiva ponékud snifi., Druhou &dst extraktu, s malym



254 776

obsahem rezolu je vyhodné rouZas jeko pracg vodu pro 8alsi
~extrakei s tim, Ze se pracuje ve 2 stupnich: v | stupni

se vyufije 2. extrakt z predchdzejici extrekce a ve 2. stup-
ni se pouZije ¥istd voda. Takto se 2. extrakt stdle vraci

do del8i extrakce a produkuje se pouze koncentrovanéjs8i po-
dil., Za ur&itych podminek mi¥e byt vyhodné pracovat obdob-
hym zpisobem i ve 3, pFipadné i vice stupnich s tim, Ze
jednotlivé frakce extrakiu se vraci postupné v poradi s kle-
sajici koncentraci rezolu a na zdvér je vidy pouZita Cista
voda. S podtem stupnd viak bude stoupat rozsah zafizeni i
ndro&nost obsluhy, takZe vice neZ 2 stupné by piichazely v
dvahu jen ve specifickych podminkdch, pro ziskdni jinych
vyhod.

K bliZ3imu osvétleni postupu jsou ddle uvedeny prikla-
dy provedeni.

Priklad 1

Kondenzaci 1 659 kg fenolu, 3 674,7 kg formaldehydu
s obsahem 37,24 % hmot. formaldehydu a 3,5 % hmot. methano=-
lu a 237,8 kg roztoku hydroxidu sodného s obsahem 35,27 %
hmot. hydroxidu sodného p#i teploté 60 °C po dobu 3 hodin
se' ziskd fenolformaldehydové rezolové pojivo v mnoZstvi
5 57,5 kg s obsahem 44,10 % hmot. su¥iny (suseni p¥i 150 ¢
2 hodiny), které se ochladi na 30 °Cc. Toto pojivo obsahuje
4,7 % hmot. volného fenolu a 4,4 % hmot. volného formaldehy-
du. Hodnota pH &ini 9,01. Ziskané rezolové pojivo se deioni-
zuje kontaktem a vrstvou katexu Ostion KM. K deionizaci se
pouzije 1 m3 katexu v nabobtnalém a v regenerovaném stavu
(v H-form&). Katex je umistén v kolond o préméru 1 785 mm,
mezi dvéma tryskami opat¥enymi dny. Trysky umoZnuji pritok
kapaliny, ale ZadrZuji ¥dstelky katexu. Rezolové pojivo se
ze zdsobni nddrZe derpe do spodku kolony a vrchem zase pfe=~
padd zpét do nddrZe. Po cca dvohodinové cirkulaci klesne pH
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wjiva na 7 aZ 7 2 & olrkulace se¢ zastavi. Tim se ziskd
hlavni podil bezpopelného pojiva s obsahem 42,09 % hmot.
sudiny (2 h pri 150 °C).

Extrakce zbytkd pojiva z vrstivy katexu se provede ve
dvou stupnich. V 1. stupni extraktem ziskanym ve 2. stupni
pfedchozi{ vdrky a ve 2. stupni &istou vodou. V obou stup~-
nich se pracuje p¥i teploté 20 a% 35 °C a rychlosti prdtoku
1,5 aZ 3 m3/h. Z 1. stupné extrakce se ziskd 2 114 kg extrak-
tu s obsahem 16,1 % hmot. sudiny a 2 druhého stupné 2 000 1
extraktu s obsahem 0,07 % hmot. su3iny rezolu. Prvni extrakt
se pouZije jako zPedéné rerolové pojivo, druhy extrakt k
extrakei v 1. stupni ndsledujici vérky. Regenerace katexu
z¥edénou kyselinou a jeho vyprdni se provede o sobé zndmym
zpisobem, | .

Priklad 2

P¥iprava rezolového pojiva a jeho deionizace se prove-
de stejnym zplsobem a na stejné aparatufe jako v p¥ikladu 1.
Extraekce zbytkd pojiva se v tomto p¥ipadé provede t¥istup=-
novym postupem p¥i teplotd 40 a% 45 °C. Pod dno deionizdto-
ru se postupnd privddi druhy a t¥etf extrakt z predchdzeji-
ci vdrky a posléze ¢istd voda. MnoZstvi extraktu v jednote
iivych stupnich je cca 2 000 1. Rychlost pfivodu kapaliny je
15 m3/h. Ziskd se prvni extrakt s obsehem 28 % hmot. sudiny,
druhy a t¥eti extrakt se pouZiji jako praci vody v ndsleduji-
ci védrce,a to ve tfetim a druhém stupni extrekce. Smichdnim
prvnfho extraktu s pivodnim pojivem se ziskd 7 054 kg re-~
zolového pojiva s obsahem 37,6 % hmot. susiny. Zbytek rezo-
lu v katexu Je po extrakci zanedbatelny. Jeho regenerace se
provede zndmym zpusobem. '
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| Zpisob odstranovéni alkalickych katalyzdtord z vodnych
roztokd fenolformaldehydovych rezolovych pojiv stykem téch-
to roztokd s katexem po dobu potFebnou ke sniZeni pH roz-
toku pojiva na hodnotu 6,7 a% 7,8 a ndslednym odstran&nim
zbytkd pojiva z katexu extrakei vodou vicestupnovym postu-
pem, vyznaujici se tim, Ze extrakce se provddi protiproud-
né pritokem vody vrstvou katexu rychlosti 0,5 aZ 25_m3/h,
vztaZeno na | m° katexu, pii teploté& 15 a% 45 °C, prilemZ
se pro prvni stupen extrakce pou¥ije voda obohacend pojivem .
v dalS8ich stupnich pak postupné voda s koncentraci pojiva-
niZ&1 ne% md voda pou¥itd pro ka%dy predchdzejici stupen
a pro posledni stupen extrakce se pou¥ije voda ¥istd.

2 Zptsob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze extrakt ziskany ze
stupné vys3iho se s vyhodou pouZije pro extrakci ve stupni
niZsim,
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