CESKOSLOVENSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
(19)

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCGENI

(61)
(23) Vystavni priorita
(22) Prihlaseno 21 07 83
(21) pv s5461-83

240 157

() (B1)

(51) Int. CL¥
ic 07 € 61/10

URAD PRO VYNALEZY
(40) Zvetfejnéno 13 06 85
v
A OBIEVY (45) Vydéno 01 06 87
75) KTATIL KiREL ing., DESIN, FILIP OLDRICH ing.;

Autor vyndlezu  TAROTIMEK PREMYSL ing. RiDr. CSc.,
JAHNEL RICHARD, 0STI NAD LABEN;

NOVOTNY JAROSLAV ing.,
OSWALD ANTON ing., PRIEVIDZA;

JEHLAR PETER ing. CSc.}; GAJDOS FRANTISEK ing., PARTIZANSKE

(54

Zpisob piipravy fenolickych rezolu

 Vynalez Pfedi zpisob ovladani pH pii
kyselé kondenzacni fazi pPipravy smésnych
rezolld na bazi /ne/substituovanych feno-
1% a/nebo bisfenoli a formaldehydu.
K ovladani pH kyselé kondenzace se podle
vyndlezu pouZije organicka nebo mineralni
kyselina s hodnotou pKa v rozmez131,2 az

4,9 v mooZstvi 102
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az 0,5 mol/dm”.




b g Rl vt Vst

240 157

‘ Vynidlez se tykA zpisobu p¥ipravy femolick§¥ch rezoli
na b4zl formaldehydu a nesubstituovanych i substituovanych
fenold eventuelnd bisfenoldl,

Rezoly na b&zi formaldehydu a nesubstituovanych i
substituovanych fenoli eventuelnd bisfemold se pifipravuji
spoleinou kondenzaci fenolickfch sloZek a formaldehydu za
normilni nebo zvySené teploty ve vodném prostiedi,v alkaw-
lickém,neutridlnim nebo kyselém prostfedi.V alkalickém prose
ti‘edi probih4d pievdind adice formaldehydu na vodik CH
skupiny aromatického Jéddra do ortho nebo para polohy vzhle=
dem k fenolickému hydroxylu za tvorby metylolové skupiny
~CH,0H,V kyselém prostiedi pak probihd navic reakce mezi
metylolovymi skupinami za tvorby metyléméterovych méstkd
-cné-o-cnz- a dale reakce,které kondi tvorbou metylémovych
vazeb =CH,=-, '

N&kdy se pouziv4 kombinace dvou kondenzaci,t.j. nej=
prve v alkalickém prostied{,kdy kondenzace probihid v homo=
genni fAzi a potom kondenzace kyselé,kterid probihd v hete=-
rogemni fazi,P¥i alkalické kondenzaci se pouZivd nejSastdji
pfidavku alkalickfoh hydroxidd, P¥i okyselovén{i pro kyselou
fazi kondenzace je t¥eba piidAvat minerdlni nebo organidou
kyselinu a sledovat pH vodné fize,B&hem piidavani kyseliny
se neutralizuje alkdlie na sil a vyluduje se vznikly rezol.
Piebytkem kyseliny se pak nastavi Za&dané pH vodné fize,
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Tato neutralizace v3ak neprobihéa kvantitativng,Zbytek alké=
lie,vazany v rezolu jako fenoldt je obt{¥ng kvantitativné
neutralizovatelny,protoZe posledn{ faze neutralizace pro=
bih4 v heterogenn{ soustavd rezolevodni faze, Proto dochi=
zi k situaci,kdy vodné féze vykazuje JiZ vhodné pH pro ky=
selou kondenzaci,av3ak b&hem této kondenzace se kyselina
zneutralizuje zbytkem alkdlie,vdzané dosud v rezolu a pH

se posune neZadoucim zpGsobem do vy$Zich hodnot.To méd za
nasledek,%e neprobihi prcdpoklédani reakini mechanismus,
nebot druli probihajicich reakci silnd zavis{ na pH reakd-
niho prostiedi,Zvydeni pH m& za nésledek zastaveni sifova-
cich reakeci{ a reakci vedoucf{ch k vy33{ molekulové hmo tnosti
produktu.,Je tedy nutn% kyselou kondenzaci zajistit urdity
pfebytek kyseliny,ktery soudasnd zaru¥i udrZeni poti¥ebmého
- pPH i neutralizaci zbytkové alkidlie vazané v rezolu,

Nyni bylo nalezeno,Ze 12; pfipravit rezoly na bazi
jednosytn&ch fenold substituovanych a/nebo nesubstituova=
nych a/mebo bisfenola a,fdrmaldehydu postupnou alkaliockou
a kyselou kondenzaci podle vynmilezu tak,%e k nastaveni pH
kyselé kondenzace v rozmezi l-4 se p¥idd ke zneutralizova=
né vodné fazi organickid kyselina,jeji* pKa le¥f v rozmezi
1,2 = 4,9, jako kyselina mravendi,octova,propionovai,mlésni
a $favelovd nebo minerélni kyselina, jako kyselina sirova,
chlerovodikovd v takovém mmoZstvi,aby jej{ koncentrace ve
vodné fézi &inila 10™%mol/dm’ a% 0,5 mol/dm3,

Mérenim pH na mmoZstvi piidané kyseliny jsme zjistili,
%2e v urditém rozmezi koncentraci volné kyseliny ve vodné
f4zi je prab&h hodnot pH pomérné plochy a Ze lze vyuZit
piidavku kyseliny v definovaném rozmes{ k zajisdténi hodmnoty
pPH pro kyselou kondenzaci,Zplisobem podle vynélezu se zajis-
ti stabilita pH v rozmezi l-h,nutnéh pro zda¥ily prdibdh
kyselé kondenzace.Smds je té% odolnid vidi eventuelnim zmSe-
ném,zpisobenym pokradujfci neutralizaci zbytkd alkdlie,vi=
zané v rezolu,
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Piiklad 1 240 157
Po skonleni alkalické kondenzace 300 g p=terc,butyl~ .
fenolu a 32 g dianu s 373 g formaldehydu o koncentraci
36,7% hmotnostnich,p¥i které bylo pouZito 121,2 g rozto-
ku NaOH o koncentraci 15% hmot.,byl produkt neutralizo=
vén 127 ml roztoku kyseliny sfirové o koncentraci 15%
hmot. do pH vodné féze 6,7,PFi prededeni do kyselého pros=
t¥ed{ bylo pouZito 50 ml roztoku kyseliny sirové o koncen_
traci 10% hmot,,8{im%Z bylo dosaZeno pH vodné fize 1,7,P¥i{dav-
kem daliiéh 100 m1l roztoku kyseliny sirové o koncentraci
10% hmot,bylo dosaZeno pH vodné fize 1,05,Koncentrace
kyseliny sirové v odddlené vodné fizi byla 2,82,10" mol/din3

Priklad 2 : ,

Po skonSeni alkalické kondenzace 300 g p=-terc.butyl-
fenolu a 32 g dianu s 373 g formaldehydu o komncentraci 26,7%
hmot, ,p¥i které bylo pouZito 121,2 g roztoku NaOH o koncen=~
traci 15% bmot,,byl produkt neutralizovém 127 ml roztoku
kyseliny sirové o koncentraci 15% hmoz.do pH vodné féze
6,9.Po neutralizaci byl produkt pi'eveden do kyselého pro=
stfed{ 50 ml kyseliny mravendi o koncentraci 10% hmot,,
pfiSem¥ bylo dosaZeno pH vodné féhze 2,7,Pridavkem dalsdich
100 ml roztoku kyseliny mravend{ o koncentraci 10% hmot,
bylo dosaZeno pH vodné faize 2,2, |




PREDMET VYNALEZU
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Zpasob pfipravy femolickych rezoll na bazi jednosytnych
fenold substituova.mj'ch a/nebo nesubstituovanych a / nebo
bisfenolit a formaldehydu postupnou alkalickou kondenzao{
a kyselou kondenzaci ’vyznaéeni tiin,ée k mostaveni pH kyw.
selé kondenzace v rozmezi 1 a% 4 se pi‘id4d ke zmeutrealizo=-
vané vodné fézi organickéd kyselina, jejiZ .pKa leZf{ v roz=
mezi 1,2 a% 4,9, jako kyselina mravendi,octové,propionové,
m1é¥ns a 53¥avelova nebo minerédlni{ kyselina jako kyselina
sirové,chlorovodikovid v takovém mmo¥stvi,aby jeji konoen=
trace ve vodné féazi &inila 10~2 az 0,5 mol/dm3.
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