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‘Den foreliggende opfindelse angir en fremgengsmide til

fremstilling af copolykondensater ud fra phenoler, form-
aldehyd, furanderivater og urinstof ved kondensation til
dels 1 nzrvarelse af alkaliske katalysatorer.

Til talrige anvendelsesformdl anvendes duroplastiske kunst-
harpikser, som f.eks. phenol-formaldehydharpikser af resol-
typen, urinstof-formaldehydharpikser eller harpikser pd
basis af furfurylalkohol. Hver af disse harpikstyper udmar-
ker sig ved specielle egenskaber, hvad angdr gelatinerings-
tid, herdehastighed, bindestyrke, iszr bindestyrken efter
fugtig lagring. For at give de enskede slutprodukter sar-
lige efter hinanden afstemte egenskaber, som ikke kan opnés
ved anvendelse af rene harpikskomponenter, er det kendt at
modificere enkelte af de duroplastiske harpikser ved blan-

ding med en anden harpikstype.

Denne fremgangsmdde til medificering af sddanne harpikser
er dog teknisk meget kostbar, da det hertil er nedvendigt
forst at fremstille de enkelte harpikskomponenter adskilt
og derefter blande dem med hinanden i et yderligere frem-
gangsmiddetrin. Derudover opstdr hyppigt fare for, at der
ved blandingen optrader udfeldning af en af komponenterne.
Det er simplere at fremstille harpikser ved copolykonden-—
sation, og fra beskrivelsen til britisk patent nr. 905.393
er det kendt at fremstille copolykondensater ved en to-
trinsfremgangsméde, ved hvilken der i det ferste trin fore-
tages kondensation af hele phenolmsngden og hele formaldehyd-
mengden i alkalisk medium, hvorpd urinstofkomponenten til-
settes, og kondensationen fortsattes. Denne kendte frem-
gangsmide har den ulempe, at der ofte forekommer udfeld-
ning af en af reaktanterne ved afkeling af den dannede op~-
lgsning. Fra beskrivelsen til schweizisk patent nr. 415.050
kendes en fremgangsmidde til fremstilling af stabile urin-
stof-harpiksoplesninger, der imidlertid har den ulempe,

at de kun kan herdes ved forhgjet temperatur. Endvidere
kendes fra beskrivelsen til schweizisk patent nr. 423.252
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en fremgangsmade til fremstilling af phenol-formaldehyd-
urinstofkondensationsprodukter. Denne kendte fremgangsmade
betegnes som en totrinsfremgangsméde, men der er reelt tale
om en ettrinsfremgangsmide, da pH-verdien ikke amdres 1 det
s&kaldte 2. trin, hvor der blot tilsmttes urinstof. De ved
demne fremgangsmide fremstillede harpiksoplesninger har en
utilstrakkelig lagerstabilitet, iser ved opbevaring i en
fugtig atmosfzre. Desuden kendes fra tysk offentliggerel—
sesskrift nr. 1.061.070 en ettrinsfremgangsmade til frem-
stilling af vandige phenol-urinstof-formaldehyd~harpiks-
oplesninger, ved hvilken kondensationen udelukkende gennem-
fgres i alkalisk medium. Denne kendte fremgangsmide krae-
ver tilsetning af butanol, og den fremstillede harpiks har
begranset lagerstabilitet i fugtig luft.

Det har nu vist sig, at der kan fremstilles copolykonden~—
sater ud fra phenoler, formaldehyd, furanderivater og urin-
stof i et bestemt molforhold ved en totrinskondensations-—
fremgangsméde, hvor der i det andet trin anvendes'en
alkalisk katalysator, og fremgangsmaden ifglge opfindelsen
er ejendommelig ved, at man i et ferste trin kondenserer
ca. 30 vegt-% af phenolerne, ca. 60 vagt-% af formaldehydet
og hele urinstofmangden uden katalysator, og at man konden-
serer det opndede produkt i et andet trin med restmangderne
af phenoler og formaldehydet samt den samlede mengde furan-—
derivater under tilsmtning af en base som katalysator, idet
maen anvender felgende relative molmangder:

phenoler 1,0

formaldehyd 2,0 $il1 4,0
furanderivater 0,1 ti1 1,0
urinstof 0,3 %il 1,0

og idet man som furanderivat anvender furfural eller
furfurylalkohol.

De ved fremgangsmaden ifslge opfindelsen fremstillede har-
pikser er vesentlig mere fugtighedsbestandige end de ved de
kendte fremgangsméder pd basis af urinstof, formaldehyd og
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furfurylalkohol fremstillede harpikser. Demne fugtighedsbe-
standighed ytrer sig ved, at de ved fremgangsmidden ifelge
opfindelsen fremstillede harpikser eller deraf fremstillet
uherdet steberisand selv ved forhejet luftfugtighed kan lag-
res i lsngere tid, uden at der optrader krystallisationsfe-
nomener, der ville pivirke egenskaberme i ugunstig retning.
Endvidere er det muligt at herde de ved fremgangsmiden ifel-
ge opfindelsen fremstillede harpikser koldt, hvorimod f.eks.
de fra ovennazvnte beskrivelse til schweizisk patent nr.
415.050 kendte harpikser skal herdes ved forh@jet tempera-—

tur.

Ti1 fremstilling af copolykondensaterne ved fremgangsmiden
ifelge opfindelsen kan der som phenolkomponenter anvendes
de phenoler, som kan reagere med formaldehyd, og som ved
denne reaktion forholder sig polyfunktionelt. Disse er gan-
ske alment phenoler, som er egnede til fremstilling af de
kendte phenol-formaldehydharpikser, sdsom phenol selv, sub-
stituerede monovalente phenoler, sasom cresoler, xylenoler,
polyvalente phenoler, sdsom resorcinol, og alkylen-bis-
phenoler. Naturligvis kan egnede blandinger af forskellige
phenoler ogséd anvendes.

Det andet trin af copolykondensationen gennemferes i til-
stedevarelse af alkaliske katalysatorer, sdsom fortrinsvis
alkali- eller jordalkalimetaloxider og -hydroxider. Konden-
sationen i det forste trin kan finde sted i surt milje. End-
videre kan kondensationstid og -temperatur vare ens eller
forskellig i de enkelte trin.

Ved fremgangsméden ifelge opfindelsen opnds copolykondensa-
ter, som ved hjszlp af herdningskatalysatorer kan udherdes
ti1 tverbundne produkter, med eller uden tilfersel af ydre

varme. Som herdningskatalysatorer anvendes isar uorganiske
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og organiske syrer eller sidamne forbindelser, som danner
disse syrer under indvirkning af varme.

Fremgangsmidden ifplge opfindelsen belyses ved felgende eksempler,

Eksempel 1.

I en glaskolbe med omrgrer og tilbagesvaler opvarmes 0,66
kg phenol (90%'s) og 3,1 kg formalin (37%'s) sammen med
0,74 kg urinstof i 20 minutter til 100°C. Derefter tilsat-
ter man 1,54 kg phenol (90%'s), 2,07 kg formalin (37%'s)
og 0,15 kg teknisk furfurylalkohol i den navnte rzkkefslge,
Kolbeindholdet opvarmes igen til 100°C. Man tilsztter si
drabevis 0,0127 kg NaOH (100%'s), fortrinsvis i form af en
30-40%'s vandig oplesning. Temperaturen holdes i 55 minut-
ter pa 100°C. Derefter afdestillerer man i vakuum si meget

vand, at der opnds en viskositet pa ca. 3000 cp.

Eksempel 2.
330 g phenol (90%'s), 1550 g formalin (37%'s) og 367 g urin-
stof holdes i 20 minutter ved 100°C i en kolbe, som er for-
synet med tilbagesvaler og omregrer. Efter tilsztning af
yderligere 550 g phenol (90%'s), 259 g 3,5-xylenol, 1036 g
formalin (37%'s) og 75 g furfural (teknisk) kondenserer man
endnu i 55 minutter ved 100°C under drabevis tilsztning af
18,8 g af en 34%'s vandig NaOH-oplesning. Afvendingen af
den opndede harpiks gemmemferes, indtil der opnés en visko-
sitet (efter Hoppler) pd 2500-3000 cp.

Eksempel 3.

I en reaktionskedel med tilbagesvaler og omrgrer blander man
330 kg phenol (90%'s) med 1550 kg formalin (37%'s) og 367 kg
urinstof. Denne blanding opvarmer man i 20 minutter til
100°C. Efter tilsetning af yderligere 770 kg phenol (90%'s),
1036 kg formalin (37%'s), 125 kg furfural opvarmer man

igen kedelindholdet til 100°C. Nar demne temperatur er op-
ndet, tilsztter man 18,8 kg NaOH i form af en vandig op-
lgsning (34%'s) og holder temperaturen i endnu 50 minutter
ved 100°C. Derpd fjermer man ved vakuumdestillation si me-
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get vand, at den flydende harpiks har et indhold af fast

stof pad mellem 40 og 80% (bestemt ved terring i 90 minutter
0

ved 150 C).

Pregvning af harpiksernes herdehastighed og bindeevne eller
mekaniske styrke sker pd den mide, at der under anvendelse
af et defineret sand som fyldstof (Halternmer kvartssand

H 32) fremstilles prevestemger til mdling af bgjningsstyr-
ken ved forskellige hardetider. Bindemiddelindholdet var
1,57% beregnet pi de faste harpikser, Som hsrder anvendtes
en vandig oplesning, som indeholdt 25 vegt-% ammoniumnitrat
og 40 vegt-% urinstof. Samnd, harpiks og herder blev blan-
det grundigt med hinanden; blandingen blev fyldt i en +GF+-
provestangsform ved 22500, komprimeret og blev holdt 15 el-
ler 30 sekunder ved 22500. Efter aszlingvaf prevestaengerne
foretages malingen af bejningsstyrken med +GF+~preveappara-
tet, Varmbegjningsstyrken blev bestemt'pé prevestanger af
samme art umiddelbart efter den 120 sekunder lange herdnings-
tid (hzrdetemperatur 225°C). Resultaterne er sammenfattet i
folgende tabel, ’
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PATENTKRALV.

Fremgangemide til fremstilling af copolykondensater ud fra
phenoler, formaldehyd, furanderivater og urinstof ved kon-
densation til dele i nerverelse af alkaliske katalysatorer,
kendetegnet ved, at man 1 et ferste trin konden-
serer ca, 30 vegt-% af phenolerne, ca. 60 vagt-% af form-
aldehydet og hele urinstofmengden uden katalysator, og at
man kondenserer det opndede produkt i et andet trin med
restmaengderne af phenoler og formaldehydet samt den samlede
mengde furanderivater under tilsstning af en base som kata-
lysator, idet men anvender felgende relative molmsngder:

phenoler 1,0

formaldehyd 2,0 il 4,0
furanderivater 0,1 il 1,0
urinstof 0,3 ti1 1,0

og idet man som furanderivat anvender furfural eller
furfurylalkohol.

Fremdragne publikationer:

Britiske patenter nr, 486519, 719717, 905393
Tysk fremlsggelsesskrift nr, 1061070
Schweiziske patenter nr. 415050, 423252,
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