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(54 Spbsob vyroby kondenzdtov a/lebo polykondenzdtov

Vynédlez ri edi technicky jednoduchym sp8sobom zni%enie obsahu volndhe formaldehydu
v moSovinoformaldehydovych, mo%ovino - melamino ~ formaldehydovychAi melaminoformalde~
hydovych' kondenzétoch a/lebo polykondenzétoch na optimélnu hranicu, tak z hladiska A
aplikadngch moZnost! a technlckych parametrov tychto kondenzétov, hlavne ako spojiv &i
lepidiel, napriklad v drevospracujicom alebo v papierenakom priemyale, ako aj 2z hladi—
ska hygienického a vbbec zdravotného.

Je 2znéme, ¥e obsah voiného formaldehydu v moéovinoformeldehydovyohAkgndenzdtoch,
resp. polykondenzétoch, znakne staiuje manipuldeiu pr; ieh poukitf,

Exhaldty polas vyroby dosiek, pripadne ndbytku, s pouZitim lepidiel na béze tychto
¥ivic je sfce mo¥né rdznymi odeévacimi zariadenimi z vyrobng odetrénil, aviak hotovy
vyrobok je poznaleny pritomnostou volného formaldehydu. Neprijemny zépach a% Skodlivé
'koncentrécia uvolrnovaného formaldehydu‘sa Z vyrobku odetrédni samovolnym odpareﬁim a
doreagovanim aZ po niekolkyéh tytdioch a% mesiacoch.

Z tychto ddvodov je snahou vy¥robcov mofovinoformaldehydovych lepidiel fyrébaf vy~
robky s %o najniiéim obsahom volného formaldehydu. | ’

ZniZenie obsahu volného formaldehydu sa dosahuje upravami technologie v¥roby pri
pH <3 /NSR pat. 5. 2 207 9&1 2 243 857/. Reakciam prebieha v dvoch stupnoch pri teplote
.nad 90 C a zshustovanie roztokov na vhodny obsah suézny za tlaku prz teplote 120 °c.
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Iné postuhy sa zaaavzakladajﬁ na pouéiti réznjych pridavkov chemickychféinidiol
schopngch znifoval obsah volného formaldehydu. PouZitie pridavkov moSoviny do lepid-
la v mnofstvdch 10 a% 70 hmot; % na su¥inu lepidla viedy, ked lepidlo obsshuje do 1,8
hmet. % volného formaldehydu, pri teplotdch nad 60 ?c chrénia japonské patenty &

- 74-18926.3 74-18925. Podobne,ked lepidlo obsahuje menej ako 0,8 % hmot. volného for-

maldehydu, pridéva sa pri uvedenych teplotéch 4 a% 70 hmot. % mo&oviny na sudinu le-
pidla. Nevyhodou je v3ak zniZenie W¥innosti spojiv z takychto Zivie, krghkosi a pri-
1lisné napnéiavahig vo vode. Dalsie patgnty chrénia pouZitie amﬁniaku {Japan Kokai

73-60437 /1973/ 7, élitatickjch aminov /NSR pat. &. 2 206 696/ a etylendiaminu /jap.
pat. & 71-28784/. Dal¥fmi létkemi zni¥ujleimi obsah volného formaldehydu si pero-

xidy, napr. perbxid vodika / Kun-San-Tsai Taiwan Sugar ;g; 1955 No 2, 9/ , aldehydy
/NSR pat. &. 1 810 925/, fenoly /NSR pat.3.2 154 570/, ketdny /jap.pat. &.74-35511/,

Uvedené postdpy sice zniZuji obsah volného»formaldehydu, a v niektorych pripa-
doch a% na nulu, ale takéto lepidlo je potrebné v priebehu niekolkych hodin apliko-
vat. Za dlhSiu dobu sa spravidla lepidlo nedd pou¥it z ddvodov zvySenia viskozity
a% stvrdnutia.

V inych pripadoch stréca apojivo reaktivitu, t.j. nedd sa beinym spésobom vy~
tvrdit. Daldiou podstatnou nevghodou, ktord sa objavuje v niekto:ych pripadoch, je
skuto¥nost, Ze spojivo stréca po vytvrdeni s?oje lepiace vlastnosti, t.j. Ze pevnost

1epenych spojov klasd, pripadne, Ze sa sniZuje vodostédlosi takjchto spojov.
. Pri skumenf pri¥in nereprodukovatelnosti vyroby modovinoformaldehydovych lepi~
diel 8 nizkym obsahom volnéhe formaldehydu sa yyna3el spdseb, eplikdciou ktorého
sa riefia uvedené nedostatky bez toho, aby sa meni}a stabilita mo¥ovinoformaldehydo-
vych Zivic - lepidiel, pripadne aby sa sni%ila ich lepiaca mohutnost a hlavne pods-.
tatne stipla reprodukovatelnost vysledkov. .

Pedla tohto vyndlezu sa spdsob vyroby kondenzéfov a/lebo polykondenzitov formal-
dehydu s molovinou a/lebo mqléminom, reépektive [} prisademi daldich komonomérov,
spravidla vo forme vednych roztokov, sdélov elebo suspensif, s regulovanfm obsahom
volného formaldehydu pdsobenim dusikatych létok uskutodnuje tak, 25 sa do vodného
roztoku, 86lu alobo.ausbenzie, pozostévajuceho aspon v podstatnej miere z kondenzétov -
a/lebe polykondenzdtov, s obsahom voiného.formaldehydu 0,3 a% 6 hmot. %, privédza
Jednorézove slebo postupne, s vyhodou za intenzivneho miedania, priAtepiote .O»az
100 °C, s vghodou 20 e 60 °C, na 1 mél volného ‘formaldehydu, 0,5 a¥ 10 mélov, 8 vy-
hodou 1,5 az.ﬁ nélov, éapoﬁ'jedna latka 2o akupiny.gminozlﬁéeninya.amoniak @ amoniak
uvoliujice 1dtky, s vyhodeu mo¥ovina a/lebo amoniak, pri pH 6 a% 9, & vyhodou 7 a% 8.

KEndenZét modoviny & formaldehydom je moZné Vyréba{ v kyslom i zédsaditom prost-
redf i za'pritomgosti pridavkov'inych l4tok, napﬁ. fénolu, melaminu alebo furfiuralu,
ktoré zvyduji odolnost lepidla vo¥i vode a vlhkosti. Pritom je vhodné pracovai s
molérnym pomerom formaldehyd': mo¥ovina 1,5 a% 3 : 1 a kondenzéciu prerusit pd do-
siahnuti ziadéného kondenzafného stupna. Dosiahnu@ie kondenzad&ného stupﬁa Je vhodné

kontrolovatl sledovanim viskozity alebo rozpustnosti Zivice v nevodnom prostredf,
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napre. v aceﬁéne. Prerulenie kondenzdcie sa fobi neutralizéciou roztoku na pH 6,8 a¥
745 .

Nakolko sa kondenzécia uskutodnuje s‘vodnyh roztokom formaldehydu, obylajne o konc.
36 hmot; %, a roztokom mo¥oviny o konc. pribli¥ne 80 hmot. %, je potrebné vodu z vy~
robeného kondenzétu odperxt, pridom findlne spojivo /lepldlo/ mé obsshoval 65 a% 75
hmot. % suéiny.
‘ Prdve tento moment Jje vhbdny na aévkovanie eminov aleﬁé‘amidoy na zni¥enie obsshu
volného formaldehydu. Pritom sa pridévky mbé¥u dévkoval vorforme zriedenjch alebo
koncentrovanych vodnych roztokov, pripadne eko prakticky &isté ldtky. V pripede, ¥e sa
na upravu pou¥ije mo¥ovina, mo%no ju ddvkoval i v pevnem, resp. kryStalickom stave,
¢im sa zvyS{ obssh sudiny v produkte a zniZi spotreba tepla na odparenie vody. Pritom
sa mo%e celé mno¥stvo pridavku alebo pridavkoev pridal jednorszove alebo postupne,

spravidla a¥ po dosishnuti Ziadaného obsahu sudiny, »

. ‘Zistilo sa, %e pridavok amfnozlu¥enin alebo amidov nemd%e byl lubovolny, ale Ze
je vhodné pridal napr. 3 a% 5 molov mo¥oviny ha 1 mél volného formaldehydu. Ak sa pridé
henéie mnoZstvo modoviny, obsah>voiného formaidghydu dostatodn® wepeokleane, Zasa v pri-
pade pou¥itia vadsieho mnoZstva napr. mo¥oviny /10 mélov a viac na mol volného formal-
dehydu/ sa zni%i reaktivita lepidla a aj pevnoslt spoja po vytvrden{ klesd. V pripade
poutitia emoniesku je vhodné dévkoval amoniak v mno¥stve 1 a% 5 mélov na 1 mél'volného
formaldehydu. Balej, ak sa zni¥ovanie obsahu volného formaldehydu robi'bridﬁvkami dai-
aminov, naprikled hexametyléndiamfnom, je potrebné ho pouzil 1,5 a% 3 mdly na mél vol-
ného formaldehydu pre dosiahmutie éptimAlnéhnzpbabhnivelného formaldehydu. Pritom sa
‘zistilo; %e pre zachovanie vZetkych optimélnych poZadovanych parametrov lepidla mé
byl po zreagovéni pridavku slebo pridavkov v lepidle obsah volného formeidehydu v
hranicisch O liaz 0,4 % hmot., stanovené sifiditenovou metédou.

Teplotu reakcie pri zniZovéni obsahu volného formaldehydu je naavhodnéaéle volit
v rozsahu od 15 do 100 %c. AvSak pre stabilitu lepidla je déleZité podla teploty upra-
voval reakénd dobu. Tak napriklad ek pri poufiti moloviny sa robi pri teplote 80 °c,
je moiné~praéovai pri tejto teplote maximélne 3 hodiny, nakolko dal¥ie preqlienie re-
ak¥nej doby mé za ndsledok podstatné zvySenie viskozity lepidla. Preto je vhedné napr.
pracovat takym spdsobom, Ze po zahusten{ no¥ovinoformaldehydového kondenzdtu na poXade-
vany stupen pri teplote 80 % sa pridéd vypdéitané mnoZstvo mo¥oviny a po 0,5 h inten-
zivnom miedant roztoku sa tento stéfa do zdsobnfkov alebo ekpediénych ntdob.vV pri-
pade poufitia amoniaku, emfnov alebo di- a% polyamfnov /nakélko-tieto su podstatne
reaktivndjiie ako mofovina/ je vhodné pracoval pri teplote 20 a% 40 °c, t.j.fakticky
po ochladenf{ lepidla.

Preto aby 8a po ¥as zniZovania obsahu volného formaldehydu neznehodnotile lepidlo,
je potrebné pracoval v neutrdlnej oblasti, t.j. pri pPH blizkom hodnote 7. Aby %e naj-
rovnomernd j§ie doreagoval prebytodny volny formaldehyd, Jje potrebné %o naginten21vnog-

§ie miedanie pridavku s modovinoformaldehydovym kondenzétom.
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V¥hodou postupu. podla vyndlezu je mdﬁnos% technicky jednoduchym a ekonomicky ne-

néro¥nym postupom vyrébel spojivé, resp. lepidld, bud priamo u vrobcu mo¥ovinoformal-
dehydovych kondenzétov, alebo a% u spotrebitela, a to bez ohlsdu na obsah volného for-
meldehydu v doddvanom kopdenzéte. Dal¥ou vyhodou je skutoZnost, %e pri dodrZani viet-
kych uvedenych opatreni sé ziska vyrobbk, v ktorom obssh volného formaldehydu pokles-

ne na hodnotu 0,15 a% 0,30 hmot. %, priZom obsah exhaldtov z hotdvého vyrobku /t.Jj. pe
'vytvrdenf mofovinoformaldehydovej ¥ivice pri teplete 120 a% 160 °C/ sa zniZi 5 a%Z 10-
-krét vporovnani s neupravovanym lepidlom. Balsou vyanamnou vyhodou je velmi dobré
reprodukovatelnost vysledkov, ¥fm sa v podstate zabréni stratém z tzv. pokazengch vérok,
gko tomu je pri doterajﬁich spésoboch. Pritom pevnost spojov s vytvrdenym lepidlom Je na
drovni s neupravehjm lepidlom, prifom sa nezhorsf stabilita lepenych spojbv vodi vode,
Podobne nezhorsi sa ani starnutie takto pripravenych lepidiel. Z uvedeného je tie%
evidentné, Ze prakticky nedochédza k pozoruhodne jiim technickym komplikdciam pri apliké-
cii spbsobu podla tohto vynélezu, nezvySuje sa ani négladovosi, lebo sa zvysuje obsah
sufiny. DalSie vyhody, ako aj niektoré dalSie podrobnosti spbsobu podla tohto vynélezu

sl zrejmé z prikladov.
Prikled 1

Modovinoformaldehydovy kondenzdt s obsahom Qoiného_formaldehydu 2,34 hmot. % /eténovené
éiiiéitanovou metodou/, s obsahom sudiny 70,7 hmot. % kondenza¥nej schopnosti pri 160 °c
52 8 /doba gelovatenia zmesi 20 g mo¥ovinoformaldehydového kondenzétu a 2 g vodnéhoe roz-
toku chloridu emonneho o konc. 15 % hmot. pri teplote 100 °C/ sa rozdéli do 6 litrovych
baniek opatrenﬁph chladi¥om, mieSadlom a teplomerem. Pri pH 7,2 sa ku 500 g vsédzke pri-
dd 2,6 a% 7,8 mdlov modoviny vo forme vodného roztoku o konc. 70 hmot.% na 1 ﬁél volného
formaldehydu,
V§sledky obsahu volného formaldehydu, sko i kondenzadni schopnosi.Sﬁ zahrnuté v

tabulke 1

Tabulke 1~ Vplyv mno¥stva pridanej modoviny k mo&ovinoformaldehydovému kondenzétu pri
teplote 80 °C na obsah volného formaldehydu; obsah volného formaldehydu vo
vychodiskovom kondenzdte = 2,3 hmot. %

v

G1s. MOly moloyiny Obsah volného formaldehydu /% hmot./v &ase Kondenzagnd -
pokusu na mel volnéhe po.pridani moSoviny . schopnost lepid-
formaldehydu th 2 h ih la po 3 h (sl

1 2,6 ' 0,88 '0,79 0,60 68

2 3,3 0,89 0,77 0,55 76

3 4,2 0,59 0,39 0,29 70

4 5,1 0,33 : 0,32 0,25 83

6

7,8 0,20 0,11 0,10 300"
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Pritom'produkty po.vytvrdeni su v prvych &tyroch quﬁsoch ﬁevné a hﬁievnaté, é v pia-
.tom a Sestom pokuse drobivé, krehké. Ked sa produkty,po vytvrdeni z prvych 3tyroch
pokusov rozomeld na préSok, pri teplote 100 °¢ uvolfiujd 7,0; 5,0; 2,2, resp. 1,4 mg
formaldehydu na 1 g vzorky. .'

Ako vidiet z vysiedkévg dévkovanie noloviny Je potrebné robit v vizkych hranici-
ach, v tomto pripade v intervale 3,3 aZ 6,3 m6lu mo¥oviny na mel farméldehydu. Len
vzorka z tretieho a 3tvrtého pokusu vyhovgje vBetkym po¥iadavkdm. Pvitom vzorky pokusov
piateho a Siesteho po piatich, resp. us po dvoch dnoch zvySili natolko viskozitu

/"zhustli"/, %e neboli vhodné ne éplikéciu pri vyrobe dosiek.

Priklad 2

V dalfom priklede sa uvédza vplyv teploty a reakdnej doby na obsah volného for-
maldehydu pri dprave modovinoformaldehydového kondenzdtu s v¥chodiskovym obsahom vol-
ného formaldehydu 2,93 % hmot. a obsshom sudiny 66,3 hmot. %,

Mieégnie kondenz4tu s pevnou mofovinou sa robi podobne ako v pfiklade 1. Vysled-
ky s zahrnuté do tabulky 2 a 3.

Tabulka 2 - Vplyv teploty a moldrného pomeru modoviny k volnému formaldehydu v mo&o-
'vinofofmaldehydovom kondenzdte na obsah volnéno formaldehydu po 1, 3 a 6 h
reekinej doby a s kondenzétom,kde obsah volného formaldehydu je 1,57 hmot.
% a sudina 68 hmot. %; ‘
obsah voiného formeldehydu v kondenzdte = 2,93 hmot. % -

Reak&nd Obsah volného formaldehydu /% hmot./. ’

teplota mély pridanej mo&oviny na formaldehyd /mdl/ mdél/
£°cl . - -
' ’ 5,19 4,67 3,74
/’- a3 6 1.3 6 1 3 - 6
25 2,33 0,83 0,27 2,50 0,63 0,40 2,8 1,15 0,69
40 0,58 0,50 0,21 0,85 0,49 0,38 1,3 0,93 0,58
60 0,17 0,12 0,15 0,55 0,38 00,37 - 0,75 0,50 0,40
80 0,13 0,13: vis- 0,25 0,27 0,36 0,45 0,43 0,33
kozne o ‘

Tabulka 3 - Vplyv reakinej teploty a molérneho pomeru mo&oviny k volnému formaldehydu
v moéovinoformaldehydovom kondenz4te na obsah volného formaldehydu pe 1, 2

@ 3 h reaklnej doby; :
obsah volného formaldehydu ¥ kondenzéte = 1,57 hmot. %

Reak¥né -, Obsah volného formaldehydu /%.h@ot./’
teplota - moly pridanej moloviny na formaldehyd /mol/ mé1l/
[z ' :

T 7,61 _ 6,88 6,15
/1 2 3 1 2 3 1. 2 3
h RN )

25 0,8 - 0,20 0,31 =~ 0,24 0,31 - 0,35

40 0,16 0,18 0,22 0,16 0,14 0,21 0,38 0,25 0,25

60 0,0 0,07 0,22 0,22 0,22 0,27 0,16 0,20 0,25

80 0.14 0.13 o0.21 0.23 0,17 0,26 0,22 0,19 0,20



195 0086

Kendenzaénd achapnoai takto upravenych vzerlek modovinoformaldehydovych kondenzétbv _
/%iviec/, resp. 8pojiv /lepidiel sa pohybuje v hraniciach 82 a¥ 98 e.v%nrky sG stabilné
40 anf pri teplote 25 °c. Pritem vsorky urobené pri 80 °¢ podla tybulky 3 vo vietkyjch
:pripadoch do troch dni stuhli, Vzorky pr;prqvené pri teplotéch 25 a% 60 °c 1 po 40
dhoch meli kondenza¥ni scﬁopnosi 86 a% 100 8, viskozitu podla Forda 20 aZ 47 8. Pro-
“dukty po vytvrdeni boli pevné a pruZné. V pripede, Ze sa pracuje podla znémého stavu.
/jap.pat. &. T4-18925 a 74-18926/, t.J. %e sa pridd k modovinoformaldehydovému konden-
zétu obsah volného formaldehydu 2,93 hmot. % modoviny, klesne obash ‘volného formal-
dehydu na 1,2 hmot. %. Ak sa pridé k uvedenému formaldehydu 30 hmet. % moéoviny a viac,
produkt Je krehky. V pripade, Ze sa pracuje pri teplote 80 ° C, produkt uZ po¥as pokusu
stuhne. Podobne v druhom pripade, t. 3o ked sa vychddza zo znémého stavu /jap. pat. &.
74-18925 a 74-18926/ a pracuje sa s kondenzétom s obsahom 1,57 hmot. % volného
formaldehydu a poufije sa do 10 hmot. % moloviny na nésadu a nad 30 hmot. % mo¥oviny,

dosiahnu sa upravou nevyhovujuce produkty.
Prikled 3.

Mo&ovinoformaldehydovy kondenzét s obsahom 1,2 % hmot. volného formaldehydu sa v 1i£ro-
vej banke mieda podas 0,5 h pri teplote 25 ®c shexametyléndiaminom. NajlepSie vysledky,l
t.j. obsah volného formaldehydu v produkte 0,22'hmnt. % a nezmenené,kondenzaéné schop-
nost a ohybové pevnost lepeného spoja 19,1 MPa sa dosishne dévkovenim 2 a% 3 molov
hexametyléndiamiﬁu na 1 mél volného formaldehydu.

Prikled 4 _

Ku kondenzétu pripravenému z formaldehydu a 2 melamfnu a mo¥oviny s obsahom
0,82 hmot. % volného formaldehydu sa na mél volného formaldehydu pri teplote 20 °C
privédza 2, 4, 6, 10 a 20 mélov plynného amoniaku. Zatial % s 20 mélmi amoniaku pro-
dukt podas 10 min stuhol, s 10 mélmi stuhol po 17 dnoch, 8 2, 4 a 6 molmi smoniaku
na mél volného formaldehydu nestuhol pri teplote 25 °C ani pofas 81 dni. Obssh voinéhe
formaldshydu v produkte bol od 0,2 do 0,34 hmot. % a kondenza¥né schopnost pri teplote
100 °c 74 % 92 8. '

Priklad 5 :

K moéovinoformaldehydovémn kondenzétu 8 .obsahom 2,78 hnot. % volného formaldehydu
sa przdéva uhlléltan amonny v mnoistvach 1, 2, 4 a6 molov, poéitané na amoniak, Pri-
dévanle uhliditanu aménneho sa za mieéan;a uakutoénuje podas O, 5 h pri teplote 25 °%.

rodukty hned po nadédvkovani amonneg sol1 obsahuju od 0,1 do O, 35 hmet. % volného
formaldehydu.

Pfiklad 6

K vodnému roztoku mo¥ovinoformaldehydového kondenzétu s obsahom 4,3 hmot. % vol-
ného formaldehydu_zneutralizOVaného ha pH 6,8 sa pred zahustenim pridéva 4, 5a 6.
mélov mo¥oviny na mél volného formeldéhydu. Zahusiévanie sa robi na rotatnej vékuove j
odparke pri teplote 70 °c po&aa 1 h ‘do obsahu suliny 67 hmot. %. Vietky tri vzorky .
po ochladent maju obsah volného formaldehydu v hraniciach od O, 17 do 0,27 a ma ja
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dobrd kondenza¥ni schopnest /80 a% 93 8/+ Ohybové pevnost lepengch drevetrieskovych
- dosiek upravenych kondenzdtmi sa pohybuje od 18,64 MPa do 19,61 MPe.

PREDMET m&mzv

1.Spésob vyreby kondenzdtov a/lebo polykondenzétov formaldehydu. s mo¥ovinou a/iebo-
melaminom, pripadne 8 prisadami dal¥fch komonomérov, spravidla vo forme vodngch
roztokov, sdlov alebo- suspenzli, 8 regulovanym obsahom volnéhe fbrmaldehydu pdsobe-
nim dustkatych 1létok, vyznadujuci sa tym, Ze sa do vodného roztoku, sélu alebe .
suspenzie, pozostévajuceho aspon v podstatnej miere z kondenzstov a/lebe polykon-
denzétév, s obsahom volného formaldehydu 0,3 a% 6 hmot. % privédza Jjednordzove slebo
postupne, s vy¥hodou za intenzivneho mie3ania, pri teplote 0 .a% 100 C, 8 vyhodou
20 a% 60 °C na 1 mol volného formaldehydu, 0,5 a%t 10 molov, s vyhodou 1 y> a% 5
molov, aapon jedna 14tka zo skupiny aminozluéen1ny, smoniak a amoniak uvolnujuce

l4tky, s vyhodou mo¥ovina a/lebo amoniak, pri PH 6 aZ 9, s vyhodou 7 a% 8.

2.Sposob podla bodu 1, vyznaéujucl sa tym, %e organickou aminezluéenlnuu su zladeniny

obsahuauce v molekule aspon Jjednu amfnoskupinu a/lebo amidoskupinu.

3.SpSsob podla bodu 1 a/lebo 2. vyZnaéujﬁci'aa tym, Ze amoniak uvoiﬁujﬁcou 14tkou je
aamotny tpavok, amdnne soli organickych i anorganlckych kyselin, s vyhodou 'uhli¥itan

aménny .



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

