EESKOSLOVENSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
- . (19)

URAD PRO VYNALEZY
A OBIEVY

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

:(22] PFihlaSeno 16 10 81
(21) (PV 7598-81)

'(40) Zvefejnéno 30 07 82

(45) Vydéano 15 08 85

219450

(11) (B1)

(51) Int. CL3
C 08 G 8/20

(75)
Autor vynélezu

KLATIL KAREL ing., DECIN, FILIP OLDRICH ing., JAROLIMEK
PREMYSL RNDr. CSc., USTI nad Labem

(54) Zpisob piipravy dianrezolu

1

Zptsob pFipravy dianrezolu reakeci dianu
s formaldehydem v moldrnim poméru 1:2
aZ 4 za piitomnosti hydroxidu alkalického
kovu v moldrnim pomé&ru k dianu 0,75 aZ
2.1 pFi teplotd v rozmezi 35 aZ 70 °C. U-

spokojivého obsahu metylolovych

skupin

(aZ 35,5 %) se dosdhne uZ po 2 aZ 5 hodi-

nédch reakce.
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Vynélez se tyki zplsobu pfipravy dianre-
zolu s cbsahem methylolovych skupin 15 aZ
35,5 % hmot. reakci dianu s formaldehy-
dem za piitomnosti hydroxidu alkalického
kovu ve vodném prostiedi.

Dosavadni zpflisoby pPFipravy rezollli na
bazi dihydroxydifenylpropanu dale dianu]) a
formaldehydu byly zaloZeny na nizkotepel-
né kondenzaci dianu ve vodném alkalickém
prostifedi ve form& diandtu s formaldehy-
dem v moldrnim poméru 1 motl dianu s 2 aZ
4 moly formaldehydu a 0,5 aZ 0,7 moll al-
kalickych hydrozidd p¥i teploté 20 aZ 30 °C.
K uspokojivému proreagovani, tj. k cca 75 %
vyuZiti pfidaného formaldehydu bylo nutno
reakéni smeés ponechat ve zracim zdsobni-
ku nejmén& 3 dny pii teploté 25 aZ 30 °C.
Nato byl reak&ni produkt vysrédZen neutra-
lizaci reaké&ni smé&si 10 a% 20% vodnym roz-
tokem mineralni kyseliny, promyt opakova-
‘né vodou a-izolovdn odd&lenim pryskytiéné
faze od vodné. Takto pfipraveny rezol je
nizkomolekuldrn{ kondenzat s cca 15 aZz
30 % hmot. obsahu —CHzOH skupin, Ktery
se pouZiva jako modifika¢ni sloZka . pfi vy-
rob& kalafunovych esterit. Vzhledem k to-
muto Géelu pouZiti je nutny dostateény ob-
sah reaktivnich —CH20H skupin, -které po
dehydrataci a vzniku o-chinonmetidd rea-
guji s dvojnou vazbou prysky¥i¢nych kyse-
lin v kalafuné Diels-Alderovou reakci.

Nevyhodami uvedeného postupu jsou ze-
jmeéna tyto skutetnosti:

1. pfrili§ dlouh4d doba pfipravy, tj. 4 dny,
kterd je potfebnd k dosaZeni maxima mety-
lolovych skupin,

2. nedokonalé vyuZiti formaldehydu, pro-
to¥e v této dobd zreaguje pouze cca 75 %
pfidaného mnoZstvi, takZe =zbytek pfejde
do odpadnich promyvacich vod.

Lepsi vyuZiti formaldehydu zvySenim tep-
loty p¥i reakci je omezovdni skutenosti, Ze
pfi teplotdch cca 60 °C a vySe dochédzi za
_ t8chto 7podminek jiZ k reakcim mezi
—CHzOH skupinami za tvorby dimetylen-
éterickych vazeb a tim k houstnuti nebo do-
konce zgelovani produktu.

Dalsi popsany zplisob kondenzace 1 molu
dianu s 1,94 moli formaldehydu a 0,57 molu
NaOH pouZiva teploty 55 aZ 60 °C a reakd-
ni doby 6 hodin. Po ochlazeni a neutraliza-
ci roztokem HCI a promyti vodou se oddé-
li rezolovd féze. Postup se hodi pouze k
pfipravé rezold s obsahem —CHz0H sku-
pin do 15 % hmot., pii snaze o jeho zvy3e-
ni zvétSenim obsahu formaldehydu v reake-
ni smési nad 2 moly vede k rychlému sito-
vani{ a vytvrzeni produktu.

Nyni bylo nalezeno, Ze tyto nevyhody od-
strafiuje zplsob piipravy nizkoviskézniho di-
anrezolu s .obsahem methylolovych skupin 15
aZ 35,5 0% reakci dianu s formaldehydem v
molarnim poméru 1:2 aZ 4 za pritomnosti
hydroxidu nebo hydroxidi alkalického ko-
vu. Tento zpfsob spodiva v tom, Ze reakce
probihd za pfitomnosti 0,75 aZ 2 mold al-
kalického hydrozidu nebo hydroxidd vzta-
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Zeno na 1 mol dianu pfi teploté z rozmezil
35 aZ 70 °C. Po skon¢eni kondenzace je pro-
dukt obvyklym zphsobem zneutralizovan
vodnym roztokem minerdlni Kyseliny, pro-
myt né&kolikandsobné vodou a sedimentaci
oddélen do vodné faze.

Vyhodou tohoto zpfisobu je podstatné
zkrdaceni doby reakce dianu s formaldehy-
dem, protoZe maxima obsahu metylolovych
skupin byvd dosaZeno po 2 aZ 5 hodinach
podle zvolenych podminek reakce, dile
mnohem vy881 vyuZiti formaldehydu, které
gini nejméng 95 %, coZ vede jednak k lep-
S§imu vyuZiti surovin, jednak ke sniZeni ob-
sahu neZddoucich latek v odpadni vodé.

MoZnost provedeni tohoto zplisobu byla
nalezena pifi zjiStovdni vlivu jednotlivych
parametrfl, tj. teploty, mnoZstvi pridaného
formaldehydu a mnoZstvi pouZitého alkalic-
kého hydroxidu. Bylo zjisténo, Ze nepfizni-
vy vliv zvySené teploty lze eliminovat do
znatné miry zvySenim obsahu alkalického
hydrozidu a tim nalézt prijatelné podminky
pro znatné zkrdceni reakéni doby pfi za-
chovani plvodnich vlastnosti produkti.

Priklad 1

V bailice se rozpusti 61,4 g NaOH ve 450
mililitrech vody, za michéani se pfidd 350 g
dianu pii teplotd do 45 °C. Po rozpusténi se
pifidava 373 g 37 % formaldehydu b&hem
20 minut tak, aby teplota nepfestoupila
50 °C. Déle se kondenzuje 4 hodiny p¥i 50 °C.
Potom se obsah ochladi na 30 °C, zneutra-
lizuje se postupnym p¥iddvanim 735 g 10 %
H:S0: do pH vodné faze 5 aZ 5,5. Po zasta-
veni michani se separovand vrstva vody od-
d&li. Rezolova fdze se promyje 4 X 500 ml
vody p¥i 30 aZ 40 °C a nakonec se oddél.
Obsah —CH:0H skupin byl 28,8 % hm. po-
¢itdno na bezvody rezol.

Priklad 2

Dle postupu v piikladu 1 se pfipravi re-
zol z 350 g dianu, 76,8 g NaOH, 450 g H20 a
435 g 37 % formaldehydu. Kondenzace pro-
biha 3 hodiny pi#i 60 °C. Neutralizace se
provede 1100 g 10 % HzSOi. Po promyti a
izolaci je obsah —CHzOH skupin ve 100%
rezolu 35,0 % hmot.

Priklad 3

Dle postupu v pf¥ikladu 1 se pFipravi rezol
z 228 g dianu, 40 g NaOH a 40 g KOH, 350 g
vody a 270 g 33,3 % formaldehydu. Konden-
zace probihd 3 hodiny p¥i 55 °C. Neutraliza-
ce se provede 610 g 10 % HCI. Po promyti a
izolaci je obsah —CH20H skupin ve 100%
rezolu 27,5 % hmot.

PFfiklad 4

Dle postupu v pfikladu 1 se pfipravi re-
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zol z 228 g dianu, 315 g 33,3 % formaldehy-
du, 20 g LiOH a 300 g H20. Kondenzace pro-
bihd 6 hodin p¥i 45 °C. Neutralizace se pro-

vede 270 g 15 % HCI. Po promyt{ a izolaci je
obsah —CH20H skupin ve 100% rezolu
31,7 % hmot.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob piipravy dianrezolu s obsahem
metylolovych skupin 15 aZ 35,5 % hmot. re-
akci dianu s formaldehydem v molarnim po-
méru 1:2 aZ? 4 za piitomnosti hydroxidu
nebo hydroxidd alkalického kovu ve vod-

ném prostiedi, vyznafeny tim, Ze reakce
probiha za piitomnosti 0,75 aZ 2 mold al-
kalického hydroxidu nebo hydroxiddt vzta-
Zeno na 1 mol dianu pii teplotd v rozmeszi
35 aZ 70 °C.
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