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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania zywicy fenolowo-formaldehydowej stosowa-
nej przede wszystkim do produkcji materiatéw Sciernych.

Wedtug polskiego patentu PL222473 zywice fenolowg otrzymuje sie w wieloetapowym procesie
kondensacji: w pierwszym etapie fenol miesza sie z wodorotlenkiem baru przy stosunku molowym 1
: 0,02-0,03, w temperaturze 50-100°C, w drugim etapie prowadzi sie kondensacje tej mieszaniny
z formaldehydem przy stosunku molowym fenol : formaldehyd w granicach 1 : 1,3-1,5, w temperaturze
60-70°C w czasie 30-120 minut oraz w temperaturze 70-80°C, przez minimum 90 minut, w trzecim
etapie otrzymang mieszanine poreakcyjng neutralizuje sie kwasem siarkowym, w temperaturze ponizej
50°C, do pH w granicach 6,8—7,2, uzyskang zywice zateza sie do zawartosci wody w granicach 5-10%
wagowych i modyfikuje sie zwigzkami aminowymi obejmujgcymi: mocznik i/lub monoetanolomine w ilo-
$ci 0,1-5% masy zywicy oraz $rodkiem sprzegajgcym — aminopropylotrietoksysilanem w ilosci 0,1-0,6%
masy zywicy.

Celem wynalazku byto udoskonalenie sposobu otrzymywania zywicy fenolowej, typu rezolowego,
przeznaczonej do otrzymywania materiatdw Sciernych o wysokiej jakosci i 0 zmniejszonej zawartosci
formaldehydu.

Okazalo sie, ze poprzez zmiane kolejnosci dozowania mocznika i/lub monoetanoloaminy w pro-
cesie otrzymywania zywicy oraz poprzez zwiekszenie ilosci $srodka sprzegajgcego mozliwe jest uzyska-
nie zywicy fenolowej 0 znaczgco lepszej jakosci i mniejszej zawartosci formaldehydu.

Istota sposobu otrzymywania zywicy fenolowej polega na tym, ze w pierwszym etapie fenol mie-
sza sie z wodorotlenkiem baru przy stosunku molowym 1 : 0,02-0,03, w temperaturze 50-100°C,
w drugim etapie prowadzi sie kondensacje tej mieszaniny z formaldehydem przy stosunku molowym
fenol : formaldehyd w granicach 1 : 1,3-1,5, w temperaturze 60-70°C, w czasie 30-120 minut oraz
w temperaturze 70-80°C przez minimum 90 minut, w trzecim etapie otrzymang mieszanine poreakcyjng
neutralizuje sie kwasem siarkowym, w temperaturze ponizej 50°C, do pH w granicach 6,8-7,2 i mody-
fikuje sie zwigzkami aminowymi obejmujgcymi: mocznik i/lub monoetanoloamine w ilosci 0,1-5% masy
kondensatu, nastepnie zateza sie do uzyskania zawarto$ci wody w granicach 5—-10%, po czym dodaje
Srodek sprzegajgcy aminopropylotrietoksysilan w ilosci 0,4—1,2% masy zywicy.

Przyktad 1

W pierwszym etapie do reaktora wprowadza sie 188,2 g fenolu i 12,6 g Ba(OH)2 x 8H20. Oba
sktadniki ogrzewa sie do temperatury 85°C i miesza przez 30 minut, do momentu uzyskania jednorod-
nego roztworu. W drugim etapie dodaje sie 219,0 g formaliny o stezeniu 37% wagowych. Kondensacje
prowadzi sie w temperaturze 67+1°C przez 85 minut oraz w temperaturze 72+1°C przez 135 minut.
W trzecim etapie, w temperaturze 40°C, mieszanine poreakcyjng neutralizuje sie kwasem siarkowym
o stezeniu 25% wagowych, do pH = 7,0 i dodaje sie mocznik w iloSci stanowigcej 3% masy kondensatu.
Nastepnie mieszanine poreakcyjng zateza sie metodg destylacyjng do zawartosci 6,1% wody, do mo-
mentu rozpuszczenia sie siarczanu baru w zywicy. Uzyskang zatezong zywice modyfikuje sie Srodkiem
sprzegajgcym aminopropylotrietoksysilanem w ilosci 0,45%. Otrzymana zywica posiada nastepujgce
wiasciwosci:

e zawarto$¢ umownych czesci nielotnych, % - 79,4,

e lepkos$¢ (20°C), mPa s - 2410,

e czas zelowania (130°C, 0,5 ml), minut - 12,

e zawarto$¢ formaldehydu, % - 0,08,
Przyktad 2

W pierwszym etapie do reaktora laboratoryjnego o pojemnosci 2 dm3 wprowadza sie 500 g fenolu
i 50 g Ba(OH)2 x 8H20. Oba skfadniki ogrzewa sie do temperatury 79°C i miesza przez 60 minut,
do momentu uzyskania jednorodnego roztworu. W drugim etapie dodaje sie 514 g formaliny o stezeniu
45% wagowych. Kondensacje prowadzi sie w temperaturze 65+1°C przez 90 minut, oraz w temperatu-
rze 78+1°C przez 115 minut. W trzecim etapie, w temperaturze 40°C, mieszanine poreakcyjng zneutra-
lizuje sie kwasem siarkowym o stezeniu 25% wagowych, do pH = 7,1 i dodaje sie mocznik w ilosci 3,0%
masy kondensatu. Nastepnie zateza sie kondensat metodg destylacyjng do zawartosci 6,0% wody, do
momentu rozpuszczenia sie siarczanu baru w zywicy. W temperaturze 20°C dodaje sie $rodek sprze-
gajacy aminopropylotrietoksysilan, w ilosci 0,40% w stosunku do zywicy. Otrzymana zywica posiada
nastepujgce wiasciwosci:
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e zawarto$¢ umownych czesci nielotnych, % - 80,4,

e lepkos$¢ (20°C), mPa s - 2350,

e czas zelowania (130°C, 0,5 ml), minut - 11,

e zawarto$¢ formaldehydu, % - 0,07,
Przyktad 3

W pierwszym etapie do reaktora o pojemnosci 5 m® wprowadza sie 1580 kg fenolu i 148 kg
Ba(OH)2> x 8H20. Oba skfadniki miesza sie w temperaturze 65-85°C przez 55 minut, do momentu uzy-
skania jednorodnego roztworu. W drugim etapie dodaje sie 1700 kg formaliny o stezeniu 42% wago-
wych. Kondensacje prowadzi sie w temperaturze 65+2°C przez 105 minut, oraz w temperaturze 80£2°C
przez 110 minut. W trzecim etapie, w temperaturze 40°C, mieszanine poreakcyjng neutralizuje sie kwa-
sem siarkowym o stezeniu 25% wagowych, do pH = 7,0. W temperaturze 30°C dodaje sie mocznik
w iloSci stanowigcej 1,0% i monoetanoloamine takze w iloSci 1,0% masy kondensatu. Nastepnie zateza
sie kondensat metodg destylacyjng do zawartos$ci 6,2% wody, do momentu rozpuszczenia sie siarczanu
baru w zywicy. Nastepnie do gotowej zywicy dodaje sie Srodek sprzegajgcy aminopropylotrietoksysilan,
w ilosci 0,80% masy zywicy. Otrzymana zywica posiada nastepujace wtasciwosci:

e zawarto$¢ umownych czesci nielotnych, % - 81,5,
e lepko$¢, mPas - 1250,
e zawarto$é wody, % - 6,2,
e czas zelowania, minut - 33,
e zawarto$¢ formaldehydu - 0,07,

Przyktad 4 poréwnawczy

W pierwszym etapie do reaktora o pojemno$ci 5 m® wprowadza sie 1580 kg fenolu i 148 kg
Ba(OH)2X 8H20. Oba skfadniki miesza sie w temperaturze 65-85°C przez 55 minut, do momentu uzy-
skania jednorodnego roztworu. W drugim etapie dodaje sie 1700 kg formaliny o stezeniu 42% wago-
wych. Kondensacje prowadzi sie w temperaturze 65+2°C przez 105 minut, oraz w temperaturze 80+2°C
przez 110 minut. W trzecim etapie, w temperaturze 40°C, mieszanine poreakcyjng neutralizuje sie kwa-
sem siarkowym o stezeniu 25% wagowych, do pH = 7,0. Nastepnie zateza sie kondensat metodg de-
stylacyjng do zawartosci 6,2% wody, do momentu rozpuszczenia sie siarczanu baru w zywicy. W tem-
peraturze 30°C dodaje sie mocznik w ilosci stanowigcej 1,0% i monoetanoloamine takze w ilosci 1,0%
masy kondensatu oraz $rodek sprzegajgcy aminopropylotrietoksysilan, w ilosci 0,20% masy zywicy
Otrzymana zywica posiada nastepujgce wiasciwosci:

e zawarto$¢ umownych czesci nielotnych, % - 81,5,
e lepko$¢, mPas - 1210,
e zawarto$é wody, % - 6,2,
e czas zelowania, minut - 16,
e zawarto$¢ formaldehydu - 0,07,

Partie zywicy wyprodukowane w przyktadzie 3 i przykfadzie 4 stosuje sie do produkc;ji tarcz Scier-
nych. W obu prébach otrzymuje sie wyroby odpowiadajgce wymaganiom technicznym. W partii wyro-
béw wytworzonych z udziatem zywicy wyprodukowanej w przyktadzie 4 stwierdza sie 0,24% tarcz nie
odpowiadajgcych wymaganiom, a zywica zawiera 0,16% formaldehydu. W przypadku zastosowania
zywicy z przyktadu 3 ilo$¢ nieodpowiedniej jakosci wyrobéw wynosita 0,1%, a zawarto$¢ nieprzereago-
wanego formaldehydu w tej zywicy wynosi 0,07%.

Zastrzezenie patentowe

1. Sposo6b otrzymywania zywicy fenolowej w wieloetapowym procesie kondensacji obejmujgcy
takze zatezanie i modyfikowanie zwigzkami aminowymi polegajgcy na tym, ze w pierwszym
etapie fenol miesza sie z wodorotlenkiem baru przy stosunku molowymi 1 : 0,02-0,03 w tem-
peraturze 50-100°C, w drugim etapie prowadzi sie kondensacje tej mieszaniny z formaldehy-
dem przy stosunku molowym fenol : formaldehyd w granicach1:1,3-1,5 w temperaturze
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60-70°C, w czasie 30-120 minut oraz w temperaturze 70-80°C przez minimum 90 minut,
w trzecim etapie otrzymang mieszanine poreakcyjng neutralizuje sie kwasem siarkowym
w temperaturze ponizej 50°C, do pH w granicach 6,8-7,2,

przy czym:

sposéb jest znamienny jest tym, ze

mieszanine poreakcyjng neutralizowang kwasem siarkowym

modyfikuje sie zwigzkami aminowymi obejmujgcymi: mocznik i/lub monoetanoloamine w iloSci
0,1-5% masy kondensatu, nastepnie zateza sie do uzyskania zawartosci wody w granicach
5-10%, po czym dodaje $rodek sprzegajacy aminopropylotrietoksysilan w ilosci 0,4—1,2%
masy zywicy.



