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{57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von élmodifizierten PF-Resolen, die vorzugsweise zu
hochwertigem Leiterplattenbasismaterial fir die Elektrotechnik/Eiektronik weiterverarbe.tet werden. Ziel der
Erfindung ist ein kostengiinstiges, in den vorhandenen Anlagen der PF-Harzproduzenten realisierbares verfahren zur
Herstellung von hochwertigen PF-Resolen, die insbesondere zu Leiterplattenbasismaterial mit hoher
Dimensionsstabilitat, geeignet fiir die SMD-Technik, verwendet werden kdnnen. Erfindur.gsgemal wird in einer
ersten Verfahrensstufe der phenolische Rohstoff mit einer Alkylierungsmittelmischung a: i einem partiell bromierten,
Doppelbindungen enthaltenden 0!, einem reaktiver ungeséttigten Kohlanwasserstoff und ggf. einem weiteren
ungesattigten Ol alkyliert. Dabei werden Strukturen vorgebildet, die bei der Aushartung der PF-Harzmatrix zu einer
geordneten polymsren Netzwerkstruktur fihren, deren Folge eine hohe Dimensionsstabilitat, aber aush gute
dielektrische Kennwerte und eine niedrige Wasseraufnahme ¢'nd.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von modifizierten PF-Resolen fiir Leiterpiattenbasismaterial durch
Umsetzung von Phenol und/oder seinen Homologen mit ungeséttigten Olen und Formaldehyd,
dadurch gekennzeichnet, dal in einer ersten Verfahrensstufe Phenol und/oder seine Homologen
mit einer Alkylierungsmittelmischung, welche aus einem partiell bromierten, Doppelbindungen
enthaltenden Ol mit 5 bis 50% Masseanteilen Brom, einem reaktiven ungesattigten
Kohlenwasserstoff und ggf. einem weiteren ungesattigten Ol, in einem Mischungsverhaltnis von
1:0,05 bis 1, vorzugswaise 0,3: < 1 besteht, bei Anwesenheit einer BRONSTEDT- oder LEWIS-Séaure,
bevorzugt einsr stark aciden aromatischen Sulfonsaure als Katalysator in einem Verhéltnis
phenolischer Rohstoff:Saure von 1:0,001 bis 0,1, vorzugsweise 1:0,05, bei Temperaturen zwischen
333K und 423K, vorzugsweise bei 353K ir einem Zeitraum von 20 bis 160 min, vorzugsweise 40 min
umgesetzt wird und in einer zweit :n Verfahrensstufe nach Zugabe von Formaldehyd, eines
basischen Katalysators und ggf. weiteren Phenols und/oder seiner Homologen bei einem
Gesamtverhiltnis von phenolischer Rohstoff:Formaldehyd:basischer Katalysator von 1:0,8 bis
1,8:0,01 bis 0,2 unter Riickflufd kondensiert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf fir die Alkylierungsmittelmischung als
partiell bromierte, Doppelbindunygen enthaltende Ole Umsetzungsprodukte von natiirlichen Olen
wie Tungol, Leinél, Rapsdl, Oiticicadl, Rizinusol und/oder analoge Syntheseprodukte mit Jodzahlen
von 50 bis 360 mit Brom im Masseverhaltnis Ol:Brom von 25:1 bis 1:1, vorzugsweise 15:1,
eingesetzt werden.,

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf? flr die
Alkylierungsmittelmischung als reaktive ungesattigte Kohlenwasserstoffe Styren, a-Methylstyren,
a-Phenylstyren und/oder solche Verbindungen wie Divinylbenzen, Acryi- baw.
Methacrylsaureverbindungen, Alkylvinylether und Dicyclopentadien eingesetzt werden.

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dal’ die
Alkylierungsmittelmischung weitere ungesattigte Ole, vorzugsweise Tungé! aber auch Leinél,
Rapsdl, Oiticicadl, Rizinusol sowie entsprechende Syntheseprodukte mit Jodzahlen zwischen 50
und 360 enthalten kann,

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daf? als phenolische Rohstoffe
Phenol, Cresole, Xylenole, Bisphenole, Resorcinol, Alkylphenole, Alkenylphenole oder deren
Gemische verwendet werden und zur ersten Verfahrensstufe 35 bis 100% Masseanteile
phenolischer Rohstoff, bezogen auf die Gesamtmenge phenolischer Rostoff, und in der zweiten
Verfahrensstufe <65 Masseanteile dem Ansatz zugefiigt werden.

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dal? dem modifizierten PF-Resol
als weitere Modifizierungskomponente Trisarylphosphate und/oder Alkylarylphosphate und/oder
niedermolekulare PF-Harze und/oder Aminoharze in einem Verhéltnis lmodifiziertes
PF-Resol:Modifizierungskomponenten von 1:0,05 bis 0,5 zugegeben werden,

Anwendungsgebietd. Zrfindung

Die Erfindung betrifit ein Verfahren zur Herstellung von bromtungélmodifizierten PF-Resolen, die vorzugsweise zu qualitativ
hochwertigen Elektroisolier-SchichtpreBstoffen weiterverarbeitet werden. Das auf Grundlage der 6lmodifizierten PF-Resole
gefertigie Leiterplatten-Basismaterial wird vorrangig in der Elektrotechnik und Elektronik eingeseizt.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Eiektroisolier-SchichtpreRstoffe auf Basis von PF-Resolen werden durch Iniprignierenund anschlieBendes Vierpressen fléchiger
Tragermaterialien, wie 2.B. saugféhige Spezialpapiere oder Baumwollgewebe, mit warmehartbaren PF-Harzldsungen
hergestellt. Die Fixierung eines hohen Eigenschaftsniveaus erfolgt neben der Verwendung geeigneter Trigermaterialien
hauptsichlich durch die Anwendung qualitativ hochwertiger PF-Imprdgnierharze des Resol-Typs. Zur Erfiillung der
gebrauchswertbestimmenden Paramieter der Leiterplatten-Basismaterialien, wie 2.B. hohe Schwerbrennbarkeit, gutes
Stanzverhalten, insbesondere bei Raumtemperatur, eine zur Einfihrung hocheffektiver Bestiickungstechnologien (SMD) an
Bedeutunaimmer mehr zunehmende hohe Dimensionsstabilitit sowie zunehmende Forderungen des Umwellschutzes bei der
Entsorgung werden eine Reihe chemischer Modilizierungen der PF-Harzmatrix praktiziert. So wird nach bekannten technischen
Losungen durch Zusatz verschiedener Flammschutz-Additive, wie Halogen- und/oder Phosphor-Verkindungan, die
Brennbarkeit herabgesetat. Andererseits wird durch Einfiil rung trocknender Ole, insbesondere von Tungél, die Stanzbarkeit
verbessert. Der Nachteil der eingesetzten lmodifizierten PF-Resole liegt darin, da8 damit hergestellte Elektroisolier-
SchichtpreBRstoffe nicht alle an sie gestetiten Forderungen gleichzeitig erfiillen. So wirkt sich ein hoher Anteil an Additiven im
élmodifizierten PF-Resol ungiinstig auf die Lagenhaftung und somit auf die Dimensionsstabilitat aus.
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Diese Nacnteile werden im DD-WP 225669 und DD-WP 230709 dadurch umgangen, daf die zur Flexibilisierung verwendeten
Ole partiell bromiert werden, wodurch bereits bei niedrigen Bromgehaiten im Laminat Schwerbrennbarkeit Stufe VO nach dem
UI-94-Test erreicht wird, ohne daR due: ere Flammschutzmittel, wie 2. B. die derzeit wegen ihrer Neigung zur Bromdioxin-Bildung
in Verruf geratenen halogenierten Diphenylether, verwendet werden miissen. Dabei wird so verfahren, dafd zunachst ein
trocknendes Ol wie Leinél, Rapsél aber bevorzugt Tungdlin einer Additionsreaktion mit elementarem Brom umgesetzt wird. Die
Brommenge wird so bemessen, dald nur ein geringer Teil der verfigbaren Doppetbindungen in Reaktion tritt. Das partiell
bromierte Ol oder eine Mischung eines rartiell bromierten Bles mit weiteren tracknenden Olen wird in einer der
PF-Harzkondensation vorgelagerten Verfahrensstuie, der Adduktbildung, unter sauren Bedingungen mit dem phenolischen
Rohstoff umgesetzt (Alkylierung). Ein wesenilicher Nachteil dieses Verfahrens istjedoch die geringe Lagarstabilitat von partiell
bromiertem Tungdl oder von Mischungen eines partiell bromierten Oles mit Tungo). Es wurde gefunden, daB die nicht mit Brom
umgeseizten cis-Doppelbindungen der a-Eldostearinsdureketten unter dem EinfluB des Broms zur stabileren trans-
Konfiguration isomerisieren. So wird dliges Triglycerid der a-Eldostearinsdure {Hauptbestandteil des Tungols) sukzessivein das
Triglycerid der B-Eldostearinséure (all-trans-Konfiguratian) Gberfihrt. Dieses als B-Eldostearin bezeichnete Triglycerid ist ein
kristalliner Feststoff mit einem Schmelzpunkt von 335K, der nach Uberschreiten der Sattigungskonzentration je nach
Brommenge bereits nachwenigen Tagen aus dem Ol ausfalit. Das fithrt zu erheblichentechnischen Aufwendungen bei Lagevung
und Transport, da dafiir gesorgt werden muB, da der auskristallisierte Feststoff durch Erwdrmen wieder in Losung gebracht
wird. Ein weiterer Nachteil dieses Verfahrens ist, daR nur bei Vervendung hochwertiger phenolischer Rohstofie (hoher Anteil an
m-Cresol) die erforderlichen gucen dielektrischen Kennwerte e halten werden kénnen (z2.B. dielektrischer Verlustfaktor nach
Wirmelagerung =<0,05, Obe:llichenwiderstand nach Warmel sgerung =1 x 10%). Bei Verwendung des billigeren Phenols
werden die genanten Werte nicht erreicht.

Generell kann gesagt werden, daB SchichtpreBRstoffe mit guten dielektrischen Eigenschaften erhalten werden, wenn als
phenolischer Rohstoff bei der PF-Harzt erstellung nicht das billige Phenol, sondern hochwertige, jedoch schwer verfligbare und
kostenaufwendige Cresolgemische verwendet werden. Die Ursache ist darin zu sehen, dal beim Cresol der Anteil an
phenolischen Hydroxylgrupper im Harz verringert und so eine Hydrophobierung erreicht wird.

Es gibt weiterhin eine Reihe von Verfahren, in denen Phenolresole mit ungeséttigten Verbindungen modifiziert werden, 2.B. mit
Isopropenylphenol, um eine Hydrophobierung zu erreichen. In diesem Zusammenhang sincl die Patentschriften RO-PS 64799
und RO-PS 79052 von Interesse, i1 denen zunichst Pheno! mit Styren und Tungél bei Anwesenheit von Schwefelsaure beid33K
umgesetzt wird. Dieses Addukt wird mit Formaldehyd und Ammoniak zur Umsetzung gebracht, Auf diese Weise erhaltene Harze
werden mit Epoxidharzen abgemischt und fiihren zu Schichtprefistoffen mit verbessesten dielektrischen Eigenschaften. Ein
grofler Nachteil liegt darin, daf die erhalienen Laminate nicht schwerbrennbar (V0 oder V1 nach UL 94} sind.

2iel der Erfindung

Esist das Ziel der Erfindung, ein kostengiinstiges, in den vorhandenen Anlagen der PF-Harzproduzenten realisierbares Verfahren
zurHerstellung von hochwertigen PF-Resolen zu entwickeln, das die Nachteile der bekannten technischen Losungen be-eitigt.
Insbesondere soll das Verfahren zu PF-Harzen fihren, die zur Herstellung von kaltstanzbarem, schwerbrennbarem Leiterplatten-
Basizmaterial mit hoher Dimensionsstal-ilitit, geeignet fir die SMD-Technik, verwendet werden kann. Das Verfahren soll sich
auRerdem “.reh eine verbesserte Energie-, Zeit und Materialokonomie auszeichnen.

Darlegung des Wasens der Erfindung

Aufgabe der Erfindung ist die Herstellung von modifizierten PF-Resolen, wobei eine Alkylierungsmittelmischung aus einem
partiell bromierten, Doppelbindungen enthaltenden Ol und einem reaktiven ungesittigten Kohlenwasserstoff zur sauer
katalysierten Alkylierung des phenolischen Rohstoffes eingesetzt und die Olkemponente sowie der ungesittigte
Kohlenwasserstoff vollstindig, jedoch ohne Mehri: chalkylierung eingebaut wird.

Etfindungsgemaf wird die Aufgabe dadurch geldst, JaB in einer ersten Verfahrensstufe Phenol und/oder seine Homologen mit
einer Alkylierungsmittelmischung, welche aus einen, partiell bromierten, Doppetbindunge 1 enthaltenden Ol mit § Lis 50%
Masseanteilen Brom, einem reaktiven ungesattigten Kohlenwasserstoff und ggf. einem weiteren ungesittigten Olin einem
Mischungsverhaltnis von 1:0,05 bis 1, vorzugsweise 0 3:<1 besteht, bei Anwesenheit einer BRONSTEDT- oder LEWIS-Saure,
bevorzugt einer stark aciden aromatischen Sulfonséure als Katalysator in einem Verhaltnis phenolischer Rohstolf:Saure von
1:0,001 bis 0,1, vorzugsweise 1:0,05 bei Temperaturen zwischen 333und 423 K, vorzugsweise bei 353k in einem Zeitraumvon 20
bis 160 min, vorzugsweise 40min umgesetzt wird. AnschlieBend wird in einer zweiten Verfahrensstufe nach Zugabe von
Formaldéhyd, eines basischen Katalysators und gegebenenfalls weiteren Phenols und/cder seiner Homologen 30 his 150 min,
vorzugsweise 50min unter RickfiuB kondensiert. Das Gesamtverhaltnis phenolischer
Rohstoff:Olkomponente:Formaldehyd:basischer Katalysator betragt 1:0.1 bis 0,5, vorzugsweise 0,3:0,8 bis 1,8:0,01 bis 0,2.

Die nach destillativer Entwasserung hergestellien 8imodifizierten PF-Resole werden in ublichen aliphatischen Alkoholen wie
Methanol, Ethanol und/oder Butanol baw in Gemischen aus aliphatischen Alkokolen und anderen Lasungsmitteln wie 2. 8.
ginem Gemisch aus Methanol/Toluen geldst und abgekiihit. Es hat sich als glinstig fiir das Eigenschaftsbild der dlmodifizierten
PF-Resole erwiesen, dald dem olmodifizierten PF-Resol als veitere Modifizierungskomponenten Trisarylphosphate und/oder
niedermolekulare PF-Harze und/oder Aminoharze in einem Verhaltnis dimodifizieites PF-Resol:pd difizierungskomponenten
von 1:0,05 bis 0,5 2ugegeben werden.

Fiir das erfindungsgeméRe Verfahren sind als phenolische Rohstoffe alle zur PF-Harzherstellung iiblichen Phenole, z.B. Phenol
einschlieRlich Phenol-Wasser-Mischungen, Cresole, Alkylpherole, Alkenylpherale, CashewnuBschalendl, Resorcin, Bisphenole
sowie Gemische dieser Phenole geeignet. 3

Die Alkylierungsmittelmischung besteht aus partiell bromierten, Doppelbindungen enthaltenden Olen, die Umsetzungsprodukte
von natirlichen Olen wie Tungdl, Leinét, Rapsél, Oiticicadl, Rizinusél und/oder analagen Syntheseprodukten mit einer Jodzahl
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von 50 bis 360 mit Brom darstellen sowie reaktiven ungesittigten Kohlenwasserstoffen wie Styren, a-Methylstyren, a-
Phenylstyren, Divinylbenzen, Acryl- bzw. Methacrylsiureverbindungen, Alkylvinylether und Dicyclopentadien und ggf. aus
trocknenden Olen wie Tungdl, Leindl, Rapsél, Oiticicadl, Rizinusol.
Uberraschend wurde gefunden, daB sich die auf erfindungsgemiRe Weise zusammengesetzte Alkylierungsmittelmischung
durch eine hohe Lagerstabilitat auszeichnet. Entsprechend dem allgemeinen Xenntnisstand war nicht zu erwarten, dafd die
erfindungsgeman eingesetzten reaktiven ungesiattigten Kohlenwasserstoffe Isomerisierungsvorgénge in partiell bromierten
Olen mit Eliostearinsiureanteilen inhibierend beeintrachtigen kdnnen.
Es ist Stand des Wissens, daf} bei ungesittigten, Halogen enthaltenden Verbindungen Isomerisierungsprozesse nach
radikalischen Mechanismen verlaufen, die durch Zusatz von Radikalinhibitoren gebremst werden kénnen. Entgegen der
Erwartung zeigen jedoch eingefiihrte und hiufig verwendete Radikalinhibitoren wie 2.8, Phenol, Alkylphenole, Hydrochinan,
Dihydroxybenzochinon sowie Produkte mit Markennamen keine Wirkung. Die erfindungsgeman eingesetzten ungesittigten
Kohlenwasserstoffe verlangsamen dagegen signifikant die Isomerisierung der a-Eldostearinsiureketten (Lage der
Ooppelbindungen: 9cis, 11trans, 13trans) in die B-Form (all trans), wie mittels Gaschromatographie belegt werden kann. Bei
bromiertem Tungdl mit 15% Masseanteilen Brom ohne weitere Zusitze erfolgt eiwa 20 Tage nach Bromierung ein Ausfall des
Feststoffes B-Eldostearin, wenige Tage danach ist das gesamte Produkt erstarrt.
Werden dem Bromtungdl beispielsweise 20% Masseanteile Styren 2ugefiigt, so kann selbst nach 6 Monaten Lagerung nur eine
geringfiigige Anderung des Verhilinisses von a:B-lsomer beobachtet werden, es kammt zu keinem Ausfall eines Feststoffes.
Wird diese Alkylierungsmitte!lmischung mit Phenol bei Anwesenheit eines sauren Katalysators umgesetzt, so reagiert Phenol
nach den Regeln der electrophilen Substitution in o- und p-Position zur phenalischen Hydroxylgruppe mit den ungesittigten
Verbindungen, ebenso treten aber auch die phenolischen Hydroxylgruppen unter Ausbildung von Phenolethern in Reaktion. Mit
ErhShung des Anteils an ungesiittigten Verbindungen, bezogen auf den Phenolanteil im PF-Harz, muB sich demnach bei
volisténdigem Umsatz der ungeséttigten Verbindungen der Anteil an Phenolethern erhdhen. Aul: erdem ist bekan t, dald mit
steigendem Anteil an ungeséttigten Verbindungen mit hoher Doppelbindungsaktivitdt mehrfach alkylierte Phenote aufireten,
Solche mehrfach alkylierten Phenole bilden bei der Polykondensation mit Formaldehvyd einerseits vorzeitig vernetzte Strukturen,
deren Folge eine vom Harchersteller gefiirchtete Gelierung des Ansatzes sein kann, sie fihren aber auch zu starker molekularer
Uneinheitlichkeit der PF-Oligomeren. Sowohi der erhéhte Anteil an o- und p-substituierten Phenolen, die deutlich reaktionstriger
als ”henol oder m-substituierte Phenole sind und somit eine Verldngerung der Harzkondensationszeit erfordern, als auch
Pherolether, die in die PF-Harzmatrix iberhaupt nicht eingebunden werden und aufRerdem die aus Mehrfachalkylierung
resultierender PF-Oligomeren sollten bewirken, daf bei Verarbeitung dieser Harze PF-Leiterplatten-Basismaterial mit
verringerten (iebrauchswerteigenschaften, insbesondere hinsichtlich der Dimensionsstabilitat, erhalten wird. Entgegen dieser
allgemein vertretenen Auffassung zum Reaktionsablauf {u.a. Ullmanns Encyklop . Jie der techn.Chemie, Bd. 18, 4. Aufl. 1979,
$.191-214; Singer, K., Dissertation A, FB Chemie der AdW der DDR, Berlin 1986) wurde jedoch gefunden, dafl inshesondere bei
Verwendung stark acider Katalysatoren wie z.B, p-Toluensulfonsiure, Nitrobenzensulfonsiure oder eines sulfonierten
Novalakes zur Alkylierungsreaktion bei Temperaiuren zwischen 333 bis 423K, besonders aber bei Temperaturen kleiner als
373K, bei Verwendung der erfindungsgemalen Alkylierungsmittelmischung Strukturen vorgebildet werden, die bei der
anschlieBenden Polykondensationsreaktion, die eine Copolykondensation von alkylierten Phenolen mit Phenol und
Formaldehyd darstellt, iiber den Weg der Harzkondensation, Imprégnierung/Vortrocknung des Tragermaterials,
SchichtpreBstoffherstellung zu einer geordnaten polymeren Netzwerkstruktur fGhren. Voraussetzung ist die Erfillung folgender
Kriterien:
- Olkomponente und reaktiver ungesittigter Kohlenwasserstoff miissen bereits bei uer Alkylierungsreaktion vollstandig
umgesetzt sein;
— bei der Alkylierungsreaktion miissen Strukturen vorgebildet werden, bei denen durchschnittlich pro
Eldostearinséuretriglycerid 4 bis 6 Phenolmolekiile gebunden sind;
— es dirfen keine Mehrfachalkylierungen erfolgen.
Werden diese Kriterien erfiilit, so fiihrt das nach dem erfinCungsgemiRen Verfahren hergestellte PF-Resol 2u Basismaterial
FR2-VO mit hohen Gebrauchswerteigenschaften, wobei eine hohe Dimensionsstabilitit aber auch eine geringe
Wasseraufnahme und gute dielektrische Kennwerte auch bei Verwendung von Phenol besonders hervarzuheben sind.

Ausfihrungsbeispicle
Das erfindungsgemaile Verfahren soll anhand von drei Ausfihrungsbeispielen naher erlautert werden:

Beispiel 1

Herstellung der Alkylierungsmittelmischung:

170kg Tungél werden unter starkem Rithren langsam mit 30 kg Brom versetat. Die Bromzugabeerfolgtim Verlaufe einer Stunde,
durch Kiihlung wird die Bromierungstemperatur zwischen 293 und 303K geha’in. AnschlieBend werden 100 kg Styren
zugeselzt. Die so hergestelite Mischung weist eine Lagerstabilitit von gréfer b Monaten auf.

PF-Harzherstellung:

In einem PF-Harzapparat werden 470kg Phenol mit 1,5kg p-Toluensulfonséure verriihrt. AnschlieBend werden 240kg der
Alkylierungsmittelmischung 2ugefiigt, es wird auf 353K erwirmt und 56 min bei dieser Temperatur geriihit. Das
Umsetzungsprodukt weist folgende Kennwerte auf {Bestimmung mittels GC): Phenol 57%, Styren 0%, Tungdl (als
Eldostearinsduremethylester) 0%, Danach werden 415kg Formalin {37%ig) und 34kg wiBrige Ammoniakigsung (25%ig)
zugeset2t, Die Kondensation erfolgt 70min unter RiickfluB. SchlieBiich wird das im Ansatz befindliche Wasser unter Vakuum
abdestilliert (Festharzkennwerte: B-Zeit 8,3min, Phenol 10,3%, freier Formaldehyd < 1%). Dem Festharz werden 190 kg
Tricresylphosphat zugesetzt, anschlieBend erfolgt das Losen in 165kg Methanol und 160kg Toluen.
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Kennwerte der Harzl6sung:

B-Zeit 11,4min
Viskositat (293K) 235mPa - s
Festkdrpergehalt 59%

Bei Verwendung dieser Harzldsung zur Imprignierung von bereits vorimpragniertem Baumwollinterspapier werden folgende
Basismaterialeigenschaften ermittelt:

Kennwerte Norm ermittelt
UL-94-Test

{Nachbrenndauer, s/Stufe) <50/V0 27/V0
Elementaranalyse (%' (Br/P) - 1,5/11
Wélbung (mm) (nach 30 min 423K} =1 0,4
Schrumpfung (lings/quer x 107 %)

(nach 30min 423K) 5+3/9+4 5/8
Stanzverhalten (DIN 40802) =<2,0 1,5
Wasseraufnahme {DIN 40802), (%) =<0,75 0,59
Dielektrischer Verlustfaktor

(96/40/93) =<0,05 0,042
Oberflichenwiderstand {Ohm)

(96/40/93) =5.10" 5,5 10"
Loétbadbestindigkeit (s) (bei 535K) =10 49
Beispiel 2

470kg Phenol werden mit 3,0kg eines sulfonierten Novolakes (mittlere Molmasse 763) verriihrt und anschlieBend mit einer
Mischung aus 75kg Tungél, 75kg bromiertem Rapsél (25% Masseanteile Brom) und 100kg Styren versetzt. Nach Erwérmen auf
353K 1Bt man 60 min reagieren, fiigt dann 415kg Formalin (37%ig) und 30kg Triethylamin zu und 136t 80min unter RiickfluR
kondensieren. Das im Ansatz befindliche Wasser wird im Vakuum abdestiltiert. Das Festharz wird mit 190kg Tricresylphosphat
versetzt und in 170kg Methanol und 150kg Methylethylketon gelést.

Festharzkennwerte: B-Zeit 7.9min
Phenol 11,8%
freier Formaldehyd 1,4%
Harzlosung: B-Zeit 12,8min
Viskositdt (293K} 265mPa-s
Festkdrpergehalt 64%
Beisplel 3

124kg m/p-Cresol (Gehalt an m-Cresol 50 %) und 0,4kg Nitrobenzensulfonséure werden 5min verrithrt, anschlieBend erfolgt die
Zugabevon 81kg derin Beispie! 1 beschriebenen Alkylierungsmittelmischung. Die Reaktionsmischung wird auf 353K aufgeheizt
und 45 min bei dieser Temperatu : belassen. Ohne Zwischenkihlung erfolgt die Zugabe von 16kg Nonylphenol, 100kg waliriger
Formalinldsung (37%ig) und 9kr, Triethylamin. Nach 60 min Kondensation unter Rickfluf werden 70kg Tricresylphosphat
z2ugesetzt. worauf mit der Abde: tillation des Wassers begonnen wird. Dabei wird zunehmend Vakuum angelegt.

Das in Mehtanol geléste PF-Resol weist folgende Kennwerte auf:

B-Zeit 10,2min
Viskositdt {293K) 210mPa-s
Festkorporgehalt 58%
Gehaltan Fhenolen 6%

Gehaltan freiem Formaldehyd 1%

Bei Verwendung der Harzldsungen von Beispiel 1 und 3 zur Imprégnierung von Baumwollinterspapier werden
Basismaterialeigenschaften ermittelt, wie sie in Beispiel 1 angegeben sind.
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