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(57) Anotace:

Postup pfipravy fenolového pojiva pro sklenéna vlak-
na, pii kterém se pfipravi nejdrive ve vodé rozpustna
fenolformaldehydova resolova pryskytice tak, ze se
pfipravi vychozi vodna smeés, obsahujici formalde-
hyd a fenol, tato vodna smés se udrzuje na prvni
teploté 40 °C az 50 °C za soucasného pridavani
bazického polymeraéniho katalyzatoru, teplota vodné
smési se upravi na druhou teplotu 60 °C az 80 °C,
tato vodna smeés se udrzuje na druhé teploté béhem
reakce fenolu a formaldehydu za vzniku ve vodeé
rozpustné fenolformaldehydové resolové pryskytice,
tato vodna smeés ochladi na tfeti teplotu 20 °C az
30 °C, a tato vodna smés se neutralizuje. Dale se
piipravi vodna reakéni smés, obsahujici fe-
nolformaldehydovou resolovou pryskyrici, mocovinu
a amoniak, a mocovina se ponecha reagovat s uve-
denou fenolformaldehydovou resolovou pryskyrici,
vyhodné po dobu alespont 30 minut od smichani
moéoviny s resolovou pryskyfici za vzniku modifiko-
vané pryskyftice, a potom se dokondi priprava pojiva
pridanim katalyzatoru pro vytvrzeni pryskytice. Do
rozsahu feseni naleZi romnéz fenolové pojivo a jeho
pouziti pro nastfikani na mineralni viakna.
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Zpisob pripravy fenolového pojiva, fenolové pojivo pro sklenéna vlikna a jeho pouZiti

Oblast techniky

Vynilez se tyka postupu piipravy fenolového pojiva, déle fenolového pojiva, ptipravitelného
timto zpisobem, a jeho pouZiti. Vynilez se tedy tyka oblasti vyroby izolaénich materiali ze
sklenénych vldken, zvla§té pak zpiisobu ptipravy fenolového pojiva pro minerélni vlakna, jako
Jjsou sklenéna vlakna.

Dosavadni stav techniky

Vodné disperze fenolformaldehydovych pryskyfic ve stavu A se &asto pouzivaji ve vyrobg&
izolaénich materialii ze sklen&nych vldken, jako Jsou izola¢ni rohoZe pro stény, stfechy a stropy,
nebo izolaéni obaly pro potrubi, a podobng. Pii typickém postupu vyroby po vytvarovani
sklenéného vlakna se toto vlikno je$té horké posttikd vodnou disperzi pojiva ve tvarovaci
komore nebo v ochranném krytu a vlakna se shromazd'uji na dopravnim pasu ve formé& hmoty
podobné ving, spojené s pojivem. V nékterych pfipadech se rouno ze sklenénych vliken
postfikuje vodnou disperzi. Pro tento tel byly pouZivany pryskyfice ve stavu A modifikované
moCovinou, které pfispivaji ke zvySeni odolnosti pojiva proti exotermickému rozkladu pfi
zvySenych teplotich, jakoZ i sniZeni mnoZstvi tékavych latek kdyZ se pryskyfice vytvrzuje pfi
zvysené teploté.

Pfi vyrobé€ izola¢nich materiali ze sklenénych vliken se vodna pryskyfice ve stavu A pfipravuje
pfed piipravou pojiva, nebo je dodavana vyrobcem pryskyfic a skladovana aZ do pouziti. Rezol
se typicky pfipravuje reakci fenolu a formaldehydu pii zasaditych podminkach, vysledna reakéni
smés se neutralizuje na mirné zasadité pH ptidanim silné kyseliny. Potom se pfipravi pojivo
pfidanim mocoviny k pryskyfici ve stavu A, kyselého katalyzitoru pro vytvrzeni pryskyfice
avody pro zfedéni disperze, a dale podle potieby i jiné slozky, jako je naptiklad silan jako
promotor adheze ke sklu a mazivo na bézi olejové emulze.

Ve vyhodném provedeni se pojivo pripravi predb&Znou reakci pryskyfice ve stavu A
s moCovinou pfi teploté mistnosti, pfidemz se ziskd predsmés (pfedem ptipravena smés) pro
pojivo. Bezprostredné pted pouzitim se dokonéi ptiprava pojiva pfidanim zbyvajicich slozek.

PfedbéZna reakce mocoviny s pryskyfici ve stavu A k vytvofeni predsmési zplisobuje logistické
potize. Kromé skladovacich zafizeni pro pryskyfici ve stavu A, moovinu a pojivo je tfeba
daldich skladovacich zafizeni pro tuto predsmés. Casovani pfipravy je také slozit&jsi. V
nekterych pripadech se pfedsmés prednostné necha predb&zné reagovat po minimalni dobu po
smichani a pfed pfipravou pojiva. Tudiz musi byt spravné odhadnut pozadavek na pojivo
k zaji3téni odpovidajiciho mnoZstvi pfedsmési, aby se tak zamezilo vzniku piebytkového odpadu.
V idealnim ptipad& by bylo nutno celé mnoZstvi mocoviny pfidat k pryskyfici ve stavu A ve fazi
vyroby této pryskyfice. Takto ptipravena pryskyfice ve stavu A, modifikovana mocovinou, by
znamenala zjednoduSeni pfipravy pojiva bez logistickych obtii, zplsobovanych pfipravou
predsmési.

Ov3em ptiprava pryskyfice ve stavu A, modifikované mo&ovinou, miize pusobit potiZe v dalsich
krocich postupu, zejména Céste&né vytvrzeni pojiva se projevuje sniZzenim vy3ky rohoze
sklen€nych vldken bezprostiedn& pred jejim vstupem do vytvrzovaci pece adava ji lepkavy,
pfesuSeny omak. Modifikace pryskyfice ve stavu A mo&ovinou dale snizuje stabilitu pryskyfice.
Je tudiz tfeba vytvofit zlepSeny zpisob pfipravy pryskyfice ve stavu A, modifikované
mo&ovinou, kterd by méla vy33i stabilitu, vyznamné sniZené piedb&Zné vytvrzeni vysledného
pojiva na bazi pryskyfice ve stavu A, modifikované mo&ovinou, a zvySenou Zivotnost.
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Pouziti moloviny aamoniaku jako latek pohlcujicich formaldehyd pfed neutralizaci
dvoustupiiové fenolformaldehydové kondenzované pryskyfice je popséno v patentu Spojenych
statd americkych &. 3,956,205. "Reissue” patent ¢. 30,375 Spojenych stéti americkych popisuje
pouZiti amoniaku ke zvyseni pH pojiva, obsahujiciho pryskyftici ve stavu A, mo&ovinu a kysely
katalyzator pro vytvrzeni pojiva pti zvysené teplot€. Patent Spojenych stitd americkych &.
4,757,108 popisuje smés fenolové pryskyfice ve stavu A amoloviny, vyrobenou reakci
mooviny s volnym formaldehydem ve fenolové pryskyfici ve stavu A za kyselych podminek,
pfi¢emZ se smés vzapéti neutralizuje nebo udini mirné zasaditou daldim pfidanim mog&oviny.

Podstata vynalezu

PfedloZeny vynalez poskytuje zlepseny zpiisob pfipravy fenolového pojiva pro sklenéné viikna.
Tento zpisob zahrnuje pfipravu ve vodé rozpustné fenolformaldehydové pryskyfice ve stavu A,
modifikované mo&ovinou. Skladovaci stabilita modifikované pryskyfice ve stavu A, pripravené
postupem podle pfedlozeného vynalezu, je neolekavang vyznamné vy33i nez stabilita fenolovych
pryskyfic, modifikovanych mo&ovinou a pfipravenych podle dosavadniho stavu techniky. Navic
zpisob podle predlozeného vyndlezu neodekivang vyznamné omezuje piedbdiné vytvrzeni
a prodluZuje Zivotnost pojiva, ptipraveného s pouzitim modifikované pryskyfice ve stavu A
podle piedloZeného vynalezu.

| Podstata postupu ptipravy fenolového pojiva pro sklenéna vldkna podle predmétného vynalezu

spodiva v tom, Ze
(A) se pfipravi ve vodg rozpustna fenolformaldehydova resolové pryskyfice tak, Ze se
(1) ptipravi vychozi vodna smés, obsahujici formaldehyd a fenol, nadez se

(2) tato vodna smés udrZzuje na prvni teploté v rozmezi od 40 °C do 50 °C za soudasného
pfidavani bazického polymera¢niho katalyzatoru, nadez se

(3) teplota vodné smési ponech4 vystoupit na druhou teplotu v rozmezi od 60 °C do 80 °C,

(4) tato vodna smés se udrzuje na druhé teplot& béhem reakce fenolu a formaldehydu za vzniku
ve vodé rozpustné fenolformaldehydové resolova pryskyfice, ve které obsah volného
formaldehydu ve vodné smési klesne na pfedem stanovenou urovefi, nadez se

(5) tato vodna smé&s ochladi na tteti teplotu v rozmezi od 20 °C do 30 °C, a

(6) tato vodna smés se neutralizuje, nateZ se

(B) pfipravi vodni reak&ni smés, obsahujici fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
mocovinu a amoniak, a

(C) mocovina se ponecha reagovat s uvedenou fenolformaldehydovou resolovou pryskyici,
vyhodné po dobu alespoit 30 minut od smichéni moCoviny s resolovou pryskyfici za vzniku
modifikované pryskyfice, a potom se

(D) dokon¢i piiprava pojiva ptidanim katalyzatoru pro vytvrzeni modifikované resolové
pryskyfice.
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Ve vyhodném provedeni tohoto postupu ma fenolformaldehydova pryskytice molarni pomér
formaldehydu k fenolu v rozmezi od 2,5:1 do 4,2:1, apodle jesté¢ vyhodngjsiho provedeni je
molarni pomér formaldehydu k fenolu v rozmezi od 3,2:1 do 4,0:1.

Uvedend pfedem stanovena hodnota, na kterou klesne obsah volného formaldehydu ve vodné
smési ve stupni (A) (4), je ve vyhodném provedeni rovna 40 % hmotnosti.

Ve vyhodném provedeni tohoto postupu se ve stupni (B) amoniak pfidd v mnozstvi dostatedném
k dosaZeni hmotnostniho poméru amoniaku k pevnym slozkim nemodifikované pryskyfice
v rozmezi od 1:100 do 3:100.

Vodna smés, obsahujici nemodifikovanou resolovou pryskyfici, se vyhodn& ve stupni (A) (6)
neutralizuje na hodnotu pH v rozmezi od 7,2 do 7,6.

Ve vyhodném provedeni tohoto postupu podle vynalezu je mol4mni pomér mocoviny k volnému
formaldehydu fenolformaldehydové pryskyfice ve stupni (B) v rozmezi od 1:1 do 1,75:1.

Smés se ve stupni (B) mich4 vyhodng alespoii po dobu potiebnou pro zajisténi Gplného smichani
resolové pryskyfice, mo¢oviny a amoniaku.

Ve stupni (C) se vodna smés vyhodné udrzuje na teplots v rozmezi od 5 °C do 30 °C, ptiemz se
mocovina ponecha reagovat s fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici v pfitomnosti
amoniaku.

Ve vyhodném provedeni postupu podle vynalezu se v pritbéhu dokon&oviani pfipravy pojiva ve
stupni (D) do vodné smési pfidd mineralni olej jako mazadlo a organosilan jako promotor
adheze.

Do rozsahu pfedmétného vynéilezu rovnéz nale#i fenolové pojivo pro sklenéna vlakna, jehoz
podstata spociva v tom, Ze je pfipravitelné tak, e se

(A) se ptipravi ve vodé& rozpustna fenolformaldehydova resolova pryskyfice tak, Ze se

(1) pfipravi vychozi vodna smés, obsahujici formaldehyd a fenol, nade? se

(2) tato vodnd smés udrzuje na prvni teploté vrozmezi od 40°C do 50 °C za soutasného
pfidévani bazického polymeraéniho katalyzatoru, nace? se

(3) teplota vodné smési ponech4 vystoupit na druhou teplotu v rozmezi od 60 °C do 80 °C,

(4) tato vodna smés se udrZuje na druhé teploté béhem reakce fenolu a formaldehydu za vzniku
ve vodé rozpustné fenolformaldehydové resolové pryskyfice, ve které obsah volného
formaldehydu ve, vodné smési klesne na predem stanovenou firoveri, nade? se

(5) tato vodna smés ochladi na treti teplotu v rozmezi od 20 °C do 30 °C, a

(6) tato vodna smés se neutralizuje, nade se

(B) pfipravi vodnd reakéni smés, obsahujici fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
mocovinu a amoniak, a

(C) mocovina se ponechd reagovat s uvedenou fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
vyhodn& po dobu alespoti 30 minut od smichdni mooviny s resolovou pryskyfici za vzniku
modifikované pryskyfice, a potom se
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(D) dokonti pfiprava pojiva pfidanim katalyzatoru pro vytvrzeni modifikované resolové
pryskyfice.

Do rozsahu pfedmétného vynélezu rovnéz nalezi pouziti tohoto vyse specifikovaného fenolového
pojiva pro nastfikani na mineralni vlakna za vzniku rouna a nasledné tepelné vytvrzeni.

Postup podle pfedloZeného vynélezu zahmuje tedy piipravu fenolformaldehydové pryskyfice ve
stavu A, kterda ma molarni pomér formaldehydu k fenolu v rozmezi od 2,5:1 do 4,2:1. Vyhodné
se vodna smés formaldehydu a fenolu udrZuje na teploté od 40 °C do 50 °C a jako zasadity
katalyzator polymerace se pfida napiiklad hydroxid sodny. Potom se s vyhodou neché teplota
stoupnout na 60 °C az 80 °C a tato teplota se udrzuje po dobu asi 30 minut. Tato druha teplota se
pfednostné udrzuje tak dlouho, dokud obsah volného formaldehydu ve vodné smési neklesne asi
na 40 % hmotnostnich volného formaldehydu v pocateéni smési. Potom se smés pfednostné
ochladi na teplotu od 20 °C do 30 °C a vodna smés se vyhodné neutralizuje, napfiklad piidanim
kyseliny sirové, vyhodné na hodnotu pH od 7,2 do 7,6.

Po neutralizaci vodné smési se pfidaji dvé dusikaté reakéni latky, vyhodné amoniak a mocovina
k vytvofeni reakéni smési pro ziskdni modifikované pryskyfice. Amoniak se vyhodné prida
v mnoZstvi dostateéném pro vytvoieni hmotnostniho poméru amoniaku (vyjadieno jako NHj)
k pevnym slozkam pryskyfice (to znamena pevnym latkdm, vztazenym na nemodifikovanou
pryskyfici ve stavu A) v modifikované pryskyfici v rozmezi od 1,0:100 do 3,0:100. Je vyhodné,
kdyz fenolformaldehydova pryskyfice ma molarni pomér formaldehydu ku fenolu od 3,2:1 do
4,0:1. Vyhodné je tento molarni pomér mocoviny k volnému formaldehydu formaldehydové
pryskyftice od 1:1 do 1,75:1.

Amoniak a mo€ovina se vyhodné pfidaji ve fazi ptipravy pryskyfice ve stavu A, avS§ak mohou
byt pfidany kratce po neutralizaci vodné smési, asi béhem tfi dni po neutralizaci. V tomto
ptipadé se vodna smés, obsahujici pryskyfici ve stavu A, po neutralizaci uskladni prednostné pti
teploté asi 5 °C az 11 °C.

Pfi provadéni postupu podle vynalezu se dale necha reagovat mocovina s pryskyfici ve stavu A
po dobu asi 2,5 hodiny nebo asi 5 hodin pfi teploté¢ asi 20 °C, naCez se pfiprava dokonci
pfidanim katalyzatoru pro vytvrzeni pryskytice ve stavu A, modifikované mocovinou, pti
zvySené teploté. Prednostné se piedbézni smés pryskyfice ve stavu A, moCoviny a amoniaku
dostate¢né micha pro zajisténi uplného smichéani sloZek. Pfed dokonenim piipravy pojiva se
vodna smés piednostné udrzuje na teploté od 5 °C do asi 30 °C.

Vyhodné a neoekavané miZze byt modifikovana pryskyfice ve stavu A, pfipravena postupem
podle piedloZeného vynélezu, skladovana az dva tydny pfi teploté¢ kolem 10 °C bez ztraty
vlastnosti, vyznamnych pro jej i pouZiti.

Pfi dokonlovani ptipravy vodné smési pojiva nerostnych viidken mohou byt k vodné smési
modifikované pryskyfice ve stavu A pfidany i jiné typické slozky pojiva, jako naptiklad acidicky
katalyzitor pro vytvrzovani pfi zvySené teploté, mazivo na bazi mineralniho oleje a organosilan
jako promotor adheze. Takové slozky mohou byt pfidany k vodné smeési modifikované
pryskyfice ve stavu A kratce pfed nanesenim pojiva na sklen€na vlakna.

Ve srovnani s jinak podobnym postupem pfipravy, pfi kterém se vynecha pouZziti amoniaku,
vykazuje pojivo, pfipravené zpisobem podle pfedloZzeného vynalezu, snizené pfedbéiné vytvr-
zeni a nasledkem toho zlepSené vlastnosti.

Fenolformaldehydova pryskyfice ve stavu A, pouZitd pfi pfipravé podle vynilezu, mize byt

ptipravena obvyklymi metodami, b&€Zné¢ znamymi v tomto oboru, pfi kterych se docili ziskéni ve
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vod& rozpustné pryskyfice ve stavu A a pfi kterych se pouzivaji fenolové a formaldehydové
materialy komer&ni jakosti. Kromé fenolu mohou byt pouzity i jiné hydroxy-funkéni aromatické
slou€eniny, nebo mohou byt pouzity navic kromé fenolu. Misto formaldehydu mohou byt zcela
nebo &astecné pouzity podobnym zpiisobem jiné dal$i reaktivni aldehydy, pfi€emz se ziska
vodny roztok ve vodé rozpustné pryskyfice ve stavu A. Ptiprava takovychto pryskyfic ve stavu A
Je popséna v publikaci R. W. Martin: The Chemistry of Phenolic Resins, str. 88-97, John
Wiley & Sons, Inc., New York 1956.

Ve vyhodném provedeni zahrnuje tento postup podle vynalezu pripravu ve vod& rozpustné
fenolformaldehydové pryskyfice ve stavu A. Pro pfipravu této pryskyfice je obvykle pouzita
zasadité katalyzovand kondenzace fenolu a aldehydu. Reakce, ktera je exotermicka, je zahijena
po smichéni fenolu a aldehydu pfidanim katalyzatoru. Pomér fenolu k aldehydu se voli tak, aby
byla ziskana pryskyfice resolového typu (stechiometricky prebytek formaldehydu) pti pouziti
formaldehydu a fenolu s molarnim pomérem formaldehydu k fenolu vyhodné& v rozmezi od 2,5:1
do 4,2:1, vyhodnéji od 3,2:1 do 4,0:1. Piednostné se pfi pfidani bazického polymera&niho
katalyzatoru vodna smés formaldehydu a fenolu udrZuje pfi prvni teplot& v rozmezi od 40 °C do
50 °C.

Katalyzator, pouZity v postupu pfipravy pryskyfice ve stavu A, obsahuje alespoii jednu zasaditou
slou¢eninu alkalického kovu nebo kovu alkalické zeminy. Jako ptiklady t&chto zasaditych
slou€enin alkalickych kovi, které mohou byt pouzity v postupu podle vynalezu, je mozno uvést
hydroxidy sodny, draselny a lithny. Jako ptiklady zasaditych slougenin kovii alkalickych zemin,
které mohou byt pouZity vtomto postupu, je mozno uvést oxidy a hydroxidy vapniku, baria
a stroncia, jako naptiklad oxid vapenaty a hydroxid vapenaty. Vyhodné je pouziti hydroxidu
draselného nebo hydroxidu sodného oproti hydroxidu vépenatému, nebot’ zisadité slou¢eniny
alkalickych kovii poskytuji v&t3i stabilitu tohoto procesu nez hydroxid vépenaty. Rovnéz mohou
byt pouZity ijiné dalsi siln& zasadité ve vodé& rozpustné latky jako katalyzatory pfi pripravé
pryskyfice ve stavu A, které nereaguji s formaldehydem, jako jsou naptiklad terciarni aminy
a podobné latky.

Ve vyhodném provedeni se teplota ponechd stoupnout z prvni teploty na druhou teplotu
v rozmezi od 60 °C do 80 °C. Cas nutny pro zvy3eni této teploty zavisi na méfitku, v jakém se
exotermicka reakce provadi. Pfi vyrobnim méfitku miZe byt zvy3eni teploty provedeno béhem
30 minut. V pfipad€ potfeby miiZe byt reakéni nadoba chlazena pro zpomaleni stoupéni teploty.

Tato druhé teplota se s vyhodou udrzuje tak dlouho, dokud obsah volného formaldehydu ve
vodné smési neklesne asi 065 % pilvodni Grovné volného formaldehydu a vyhodné o 60 %
hmotnostnich Grovné volného formaldehydu. Pedpoklada se, aniz by oviem tento pfedpoklad
n¢jak omezoval podstatu vynilezu, Ze mirné vy3$i zbytkovy obsah volného formaldehydu
(sniZeni 0 60 % oproti snizeni o 65 %) znamena zvy3eni skladovaci stability modifikované
pryskyfice. Skute¢né sniZeni je ovlivnéno vychozim pomérem formaldehydu ku fenolu.

V dal3i fazi se potom vodna smés ochladi, vyhodn& na teplotu v rozmezi od 20 °C do 30 °C
a dale se provede neutralizace pfidanim silné kyseliny, naptiklad kyseliny sirové, vyhodné na
hodnotu pH v rozmezi od 7,2 do 7.6.

Obvykle se voli postup k vytvofeni vodné pryskyfice ve stavu A s celkovym mnozstvim pevné
latky od 40 do 50 % hmotnostnich. Vodna pryskyfice ve stavu A miize také obsahovat mald
mnoZstvi zbytkového formaldehydu, aZ do 15 % hmotnostnich, a mald mnoZstvi zbytkového
fenolu, az do 2 % hmotnostnich. Kromé toho mize vodna pryskyfice ve stavu A obvykle
obsahovat mald mnoZstvi zbytkovych soli sodiku, vapniku nebo podobnych soli, pochézejicich

z polymerace pryskyfice.
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Po dokongeni pfipravy vodné pryskyfice ve stavu A muiiZe tato byt balena, naptiklad v bubnovém
balicim zafizeni, a uskladnéna do okamziku pouziti nebo pfepravena do dopravniho vozidla,
napiiklad s nadrZi, nebo do vagénu a dopravena na jiné misto, kde ma byt vyrabéno pojivo pro
vyrobky z mineralnich vlaken. Ve vyhodném provedeni podle vynalezu se vodna pryskyfice ve
stavu A modifikuje na vyrobnim stanovisti pryskyfice pouZitim dvou dusikatych reak¢nich latek,
piednostné mocoviny a ¢pavku.

Vodna pryskyfice ve stavu A se pouZiva k pfipravé vodného pojiva pro tvarované vyrobky
pouzitim mineralnich vlaken zpisobem podle predloZeného vynilezu. Obvykle se v takovych
vyrobcich mineralni vlakna, jako jsou naptiklad sklen€na vlikna, napied vytvaruji na netkanou
rohoz. Vodné pojivo, obsahujici pryskyfici ve stavu A, modifikovanou mocovinou, se obvykle
nastiiki na &erstvé vytvarovana, dosud horkd sklenénd vlikna ve tvarovaci komofe nebo
v podobném zafizeni k ziskani masy podobné ving, obsahujici sklenéna vlakna, spojené pojivem
z modifikované pryskyfice. Vlastnosti a pouziti vyrobku jsou urleny do jisté miry typem
pouzitého mineralniho vlikna, délkou a primérem vlaken, hustotou, oxidaci a koncentraci vlaken
v rohozi a podobné&. Pro n&kterd pouziti mize byt vhodné vldkna tkat nebo jinak z nich vytvofit
tkaninu.

Vodné pojivo se v dosavadnim stavu techniky obvykle pfipravuje nejprve smichanim vodné
fenolformaldehydové pryskyfice ve stavu A s jednou dusikatou spolureagujici latkou, vyhodné
modovinou, a pridanim vody k upravé obsahu pevné latky za vzniku predsmési (pfedbézné
ptipravené smési).Pii provadéni postupu podle piedloZzeného vynalezu jsou pouZity dvé nebo
vice reagujicich latek pro vytvofeni modifikované pryskyfice ve stavu A, kterd ma byt pouZita
jako predsmés.

Jedou z t&chto dusikatych sloZek, pouZitych pfi reakci, je amoniak. Druhou dusikatou reaké¢ni
latkou miize byt jakdkoli dusikatd latka, b&Zné znama v tomto oboru, ktera ma piisobit jako
vytvrzovaci &inidlo pro fenolformaldehydové pryskyfice ve stavu A. Jako ptiklad téchto
dusikatych reak&nich latek, které mohou byt pouZity pro dany ucel, je mozno uvést mocovinu,
thiomo¢ovinu, dikyandiamid, melamin, melamin—formaldehydové pryskyfice a dikyandiamid—
formaldehydové pryskyfice. Ve vyhodném provedeni se smichaji dvé dusikaté reakéni latky
s vodnou pryskyfici ve stavu A, pfi€emz prvni dusikatou reakéni latkou je ve vyhodném
provedeni amoniak a druhou dusikatou latkou je vyhodn& mogovina.

Ve vyhodném provedeni je hmotnostni pomér prvni dusikaté reakéni latky k nemodifikované
pryskyfici ve stavu A v rozmezi od 1,0:100 do 3,0:100. Druha dusikata latka se vyhodné ptida
v dostateéném mnoZstvi pro zreagovani v podstaté veskerého zbytkového formaldehydu
v pryskyftici ve stavu A. V piipadg, Ze je druhou dusikatou reakéni latkou mocovina, je molarni
pomér mocoviny k volnému formaldehydu ve vodné smési, obsahujici pryskyfici ve stavu A,
vyhodng v rozmezi od 1:1 do 1,75:1. Obvykle mizZe byt pouzit vodny roztok mogoviny, jako je
napfiklad vodny roztok, obsahujici asi 30 % hmotnostnich mooviny. Po smichani dusikatych
reakénich latek s vodnou pryskyfici ve stavu A je pozorovano zvyseni bazicity vodné smési, jako
je zvySeni pH z rozsahu 7,2 az 7,6 na rozsah 8,2 az 8,6.

Podle jednoho z vyhodnych provedeni postupu podle vynilezu se mocovina a amoniak pfidaji
ptimo k vodné smési pryskyfice ve stavu A po neutralizaci vodné smési a vyhodné ne pozdéji
nez tfi dny po neutralizaci vodné smési. S vyhodou mohou byt mocovina a amoniak pfidany
bezprostiedné po neutralizaci. Ve vyhodném provedeni se takto pfipravena vodna reakéni smés
mich4 alespoii po dobu dostate¢nou k zajisténi Gplného smichani pryskyfice ve stavu A,
motoviny a &pavku, naptiklad po dobu 30 az 60 minut, pfi pouZiti obvyklého zafizeni na
smichavani kapalin.

Pii provadéni postupu podle vynilezu se dale dusikaté reakéni latky nechaji zreagovat
s fenolformaldehydovou pryskyfici ve stavu A po alespoil 5 hodinach po smichani dusikatych
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reak&nich latek a pryskyfice ve stavu A. Prednostné se pryskyfice ve stavu A a dusikaté reakéni
latky nechaji reagovat po dobu 8 az 10 hodin. Uginek reakéni doby spodiva ve snizeni trovng
volného formaldehydu pfi udrZeni tolerance vody ve smési, to znamena rozpustnosti ve vodé.
Doba reakce bude zaviset na teploté reakce. Vyhodné se pryskyfice ve stavu A a dusikaté reak&ni
latky nechaji reagovat pfi teploté v rozmezi od 5 °C do 30 °C. Tak napftiklad jestliZe se predsmés
pfipravuje béhem zimnich mésici v nevytapénych budovach, potom pfedb&Zné michani po dobu
pfes 10 hodin neovlivni patrné nepfiznivé stabilitu pojiva, vyrabéného postupem podle
piedloZeného vynélezu. Naopak, kdyz se predsmés pfipravuje v teplych letnich mésicich, doba
reakce, pfesahujici 8 az 10 hodin, mit%e nepfiznivé ovlivnit stabilitu pojiva. V piipadé potfeby
miZe michéni pokratovat b&hem celé doby reakce.

Jestlize je neutralizovand vodna smés, obsahujici pryskyfici ve stavu A, po urditou dobu
skladovéna pred pidanim dusikatych reak&nich latek, potom je vyhodné, aby tato vodna smés

v

byla skladovana pfi teplot& niz3i nez teplota mistnosti, asi 4 °C a2 11 °C.

Mocovinou modifikovana fenolova pryskyfice, pripravena podle vyhodného provedeni podle
vynalezu, ma skladovaci stabilitu alespoti dva tydny pfi teplotach do 10 °C.

Postup podle vynalezu mize dale zahrnovat nasledné dokon&eni pfipravy pojiva pfidanim
katalyzatoru, jako je naptiklad latentni kysely katalyzator pro vytvrzovani mod&ovinou
modifikované pryskyfice ve stavu A.

Jako pfiklad katalyzatorii pro vytvrzovani mogovinou modifikované pryskyfice ve stavu A je
moZno uvést acidické katalyzatory, jako napfiklad soli, vyhodn& amonné soli nebo aminosol;
kyselin, jako je napfiklad siran amonny, fosfore¢nan amonny, sulfamat amonny, uhligitan
amonny, octan amonny, maleit amonny a podobné jiné slougeniny. Tento acidicky katalyzator
muiZe byt pfidin v mnozstvi od 0,1 % do 5 % hmotnostnich, vztaZeno na hmotnost pryskyfice ve
stavu A a mocoviny.

Dokonteni piipravy pojiva miZe také zahrnovat pridani smési mazadla, napiiklad emulze
minerélniho oleje, a materialu, podporujiciho adhezi modifikované pryskyfice ve stavu A ke
sklenénym vlaknim, napfiiklad n&kterého vhodného silanu. Jako pfiklad silanu, zlep3ujiciho
adhezi, ktery miiZe byt pfidan k tomuto t&ely, je 3-aminopropyltriethoxysilan nebo aminoethyl-
propyltrimethoxysilan. Rovn&€z mohou byt do vodného pojiva pfidany ijiné ptisady, jako
napfiklad jemné rozmélnéna minerélni vlakna, nereaktivni organické pryskyfice, jako Vinsol (od
firmy Herkules), pryskyfice, odvozena od rosinu, tallovy olej, povrchové aktivni slougeniny, jako
soli lignosulfonati, tuZidla a &inidla pro kontrolovani reologie, barviva, barevné prisady, voda
a podobné dalsi latky.

Vodné pojivo, pfipravené postupem podle vynilezu, mé zlepSenou stabilitu, odpovidajici
Zivotnosti alespoii 24 hodin a sniZené piedb&iné vytvrzeni ve srovnani s pojivy, pfipravenymi
s pouzitim mo€oviny jako jediné dusikaté reakéni latky.

Pfed pouzitim muZe byt pojivo zfedéno ptidanim vody k zajisténi koncentrace, vhodné
k naneseni na hork4 mineralni vlakna nebo roho? &i rouno z mineralnich vidken. Napfiiklad mize
byt pfidana voda k zajiténi celkového obsahu pevné latky od 1 % do 80 % hmotnostnich.

Vodné pojivo miiZe byt naneseno pfimo na &erstvé vytvofena Jjeste horka sklen&na vlikna nebo
na rohoZ zmineralnich vldken nebo na textilii, a potom ususeno a vytvrzeno za vzniku
konegného vyrobku. Mineralnim vliknem mizZe byt sklenéné vlikno a rohoi mize byt netkana
rohoz. Minerdlni vlakna mohou byt spojitd nebo stfihana, nebo mohou mit formu viny
mineralnich vldken. Je-li pouZito sklenéné vidkno, miize byt tvarovino libovolnym obvyklym
postupem, napfiklad foukénim plamenem nebo parou, odstfedivym zvlakilovanim nebo
podobnymi zplsoby. Tvar, hustota vldken, délky vldken, orientace vliken a podobné
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charakteristiky vlaknité rohoZe zavisi na zamySleném pouZiti vyrobkd. Jedno zv1ast€ vyznamné
pouziti je tepelna izolace. V tomto pfipadé maji vlaknové rohoZe formu plynulych svitki nebo
slozek netkanych nihodné orientovanych sklenénych vlaken. Podobna rohoZ je pouZita ve
vyrobé slozek sklen&nych vlaken pro zvukovou izolaci.

V ptipadé vyroby tepelné a zvukové izolace ze sklenénych vléken se Cerstv€ vytvofena, jesté
horka sklen&na vlakna obvykle posttikuji ve tvarovaci komofe nebo krytu vodnym pojivem pro
rozdéleni povlaku pojiva na vliknech zejména v bodech styku mezi vlékny. Potom miZe byt
roho, povletena vodnym roztokem pojiva, usuSena teplem pro odstranéni vody, jestlize horka
vlakna neobsahuji dostatek tepla pro vypuzeni vody. V kazdém ptipad€ pryskyficné slouceniny,
obsahujici pryskyfici ve stavu A adusikatou reakéni latku, jsou vytvrzeny k vytvofeni
neroztavitelného pojiva pro rohoZ z mineralnich vlaken.

Postup podle vynilezu také miize byt pouZit pro p¥ipravu pojiv pro jiné vyrobky z mineralnich
vlaken, jako separatory pro baterie, desky tisténych spoji a elektrické izoladni vyrobky, jakoZz
i pro zpracované dfevéné vyrobky jako dfevottiskové desky, pilinové desky, preklizky a podobné
vyrobky.

Priklady provedeni vynalezu

V nasledujicich ptikladech jsou blize vysvétleny postup podle vynélezu, fenolové pojivo a jeho
pouziti., ze kterych bude pro odborniky, pracujici v daném oboru, zfejmé konkrétni provedeni
tohoto vynalezu. Nicmén& vynélez neni témito pfiklady nikterak omezen. Pokud neni uvedeno
jinak, jsou viechna mnoZstvi uvadéna jako hmotnostni.

Piiklady 1 a 2

Podle tohoto postupu se 100 dild fenolu komer&ni jakosti a 255 dild 50 % vodného roztoku
formaldehydu zavede do reaktoru. Reaktor se zahfivé a obsah se mich4, aZ se teplota smési ustali
na 45 °C. Teplota se udrZuje na prvni teplot&, rovné 45 °C, a pfidava se rovnomérné behem doby
30 minut 10 dild 50 % hydroxidu sodného. Potom se teplota poneché zvysit na druhou teplotu,
rovnou 70 °C, béhem 30 minut a tato druh teplota se udrzuje 90 minut. Reakéni smés se ochladi
b&hem 15 minut na tieti teplotu, rovnou 24 °C. Nastavi se pH pryskyfice pfidanim 17,5 dild
25 % vodného roztoku kyseliny sirové na hodnotu 7,2. Potom se k pryskyfici ve stavu A pfi
michéani pfida 13,6 dild 29 % vodného roztoku amoniaku a 107,0 dili krystalické moCoviny,
ziskané rozstfikovacim suenim, &imz se ziska vodna sm&s mo&ovinou modifikované pryskyfice
ve stavu

A (priklad 1). Koneéné pH je rovno 7,93.

Postup se potom opakuje s tim rozdilem, Ze ¢as udrZovani smési na druhé teploté, kterd Cini
70 °C, je 100 minut (piiklad 2).Postup se opét opakuje s tim rozdilem, Ze se nepfidava Zadny
amoniak (srovnavaci ptiklad 1).Viechny vodné pryskyfice byly skladovany pfi 11 °C. Pryskyfice
podle piikladu 1 a podle srovnavaciho piikladu 1 mé&ly obé stabilitu, definovanou jako Zadna
vizualni vada, 2,5 tydni. Pryskyfice podle pfikladu 2 méla stabilitu 2 tydny.

Produkty podle piikladu 1 a srovnavaciho ptikladu 1 byly pouZity pro ptipravu pojiv pfidanim
acidického katalyzatoru. Kalorimetrickd analyza ukézala vyznamné pfedb&zné vytvrzeni pro
srovnavaci piiklad 1. Pojivo, ptipravené pouzitim pryskyfice podle vynilezu, vykazovalo
minimalni pfedbézné vytvrzeni.
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Priklady 3 az 5

Ke 3,45 dilu fenolformaldehydové pryskytice ve stavu A, majici pomeér formaldehydu ku fenolu
4:1 a obsahujici 46 % pevné pryskyfice, 0,8 % volného fenolu, 0,9 % volného formaldehydu,
ktera byla p¥ipravena za pouZiti sodné soli pryskyfice jako katalyzatoru, bylo ptidano 1,963 dila
vodného roztoku mocoviny (40 % roztok), 0,651 dila vody a 0,0825 dild 29 % vodného roztoku
amoniaku (jako hydroxidu amonného). Vysledna predsmés byla michéna po dobu 18 hodin pfi
teploté mistnosti. Potom byl pfidén v obvyklych podilech siran amonny jako katalyzator a fedici
voda k vytvofeni pojiva podle vynalezu (ptiklad 3). Tento postup byl opakovan s tim rozdilem,
Ze bylo pouZito 0,15 dilu amoniaku k vytvoteni dal3iho pojiva podle vynalezu (pfiklad 4). Postup
byl jesté jednou opakovan s 0,2025 dilu vodného roztoku amoniaku k vytvofeni tfetiho pojiva
podle vynélezu (ptiklad 5).Stabilita pojiv byla vyhodnocena pozorovanim stupné sraZeni
("vypadku") v pojivech pfi uloZeni pfi teplot& mistnosti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.
Tyto vysledky ukazuji zvySenou stabilitu pojiva, p¥ipraveného podle vynélezu.

Tabulka I
Piiklad Hmotnostni pomér Stupeii vypadku
pevné latky 24 hodin 48 hodin 72 hodin
NHs:pryskyfice/
mocovina
Srovnévaci 0 uplny - -

3 1,0 Zadny Zadny mirny

4 2,0 Zadny - -

5 2,5 Zadny Zadny Zadny

Postup pfikladu 4 byl opakovan s tim rozdilem, Ze byl proveden ve vyrobnim méfitku, pricemz
pfedsmés byla ponechdna stit po dobu 8 hodin pfed pfidénim acidického katalyzitoru pro
vytvrzeni, a k pojivu byly dale pfidany (ptiklad 6) emulze mineralniho oleje jako mazadlo a silan
jako promotor adheze. Bylo zji§téno vyznamné zlepseni provedeni vlastniho postupu
a vyrobeného pojiva.

V ramci vynilezu je moiné provést fadu obmén v Jjednotlivych podrobnostech provedeni

postupu, sloZeni smési avyrobki ptredloZeného vynélezu, aniz by se vyboéilo zrozsahu
vynalezu.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob pripravy fenolového pojiva pro sklenéna vidkna, vyzna&u jici se tim, Ze
(A) se ptipravi ve vodé rozpustna fenolformaldehydova resolova pryskyfice tak, Ze se
(1) pfipravi vychozi vodna smés, obsahujici formaldehyd a fenol, nade? se

(2) tato vodnd smés udrzuje na prvni teploté vrozmezi od 40 °C do 50 °C za soudasného
pfidavani bazického polymeraé&niho katalyzatoru, nage? se
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(3) teplota vodné smési ponecha vystoupit na druhou teplotu v rozmezi od 60 °C do 80 °C,

(4) tato vodna smés se udrZuje na druhé teploté béhem reakce fenolu a formaldehydu za vzniku
ve vodé rozpustné fenolformaldehydové resolové pryskyfice, ve které obsah volného
formaldehydu ve vodné smési klesne na pfedem stanovenou uroveii, nadeZ se

(5) tato vodna smés ochladi na tieti teplotu v rozmezi od 20 °C do 30 °C, a
(6) tato vodna smés se neutralizuje, nadeZ se

(B) pfipravi vodna reakéni smés, obsahujici fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
mocovinu a amoniak, a

(C) mocovina se ponechd reagovat s uvedenou fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
vyhodné po dobu alespoii 30 minut od smichani moloviny s resolovou pryskyfic za vzniku
modifikované pryskyfice, a potom se

(D) dokonti pfiprava pojiva ptidanim katalyzatoru pro vytvrzeni modifikované resolové
pryskyfice.

2. Zpiisob podle naroku 1, vyznaéu jici se tim, Ze fenolformaldehydova pryskyfice
ma molarni pomér formaldehydu k fenolu v rozmezi od 2,5:1do 4,2:1.

3. Zpiisob podle ndroku 2, vyznaéu jici se tim, Ze fenolformaldehydova pryskyfice
ma molarni pomér formaldehydu k fenolu v rozmezi od 3,2:1 do 4,0:1.

4. Zpusob podle nékterého znaroki 1 a2 3, v yznadujici se tim, 2% predem
stanovena hodnota, na kterou klesne obsah volného formaldehydu ve vodné smési ve stupni (A)
(4) je rovna 40 % hmotnosti.

5. Zpisob podle n&kterého z naroki 1 a2 4, v yznadujici se tim, Ze ve stupni (B) se
amoniak se ptidd v mnoZstvi, dostateéném k dosaZeni hmotnostniho poméru amoniaku k pevnym
slozkdm nemodifikované pryskyftice v rozmezi od 1:100 do 3:100.

6. Zpisob podle n&kterého z naroki 1 a2 5, v yznadujici se tim, Ze se vodna smés,
obsahujici nemodifikovanou resolovou pryskyfici ve stupni (A) (6), neutralizuje na hodnotu pH
v rozmezi od 7,2 do 7,6.

7. Zpisob podle nékterého z narokd 1 az 6, v yznacujici se tim, Ze molarni pomér
mocoviny k volnému formaldehydu fenolformaldehydové pryskytice ve stupni (B) je v rozmezi
od 1:1do 1,75:1.

8. Zpisob podle nékterého z narokd 1 a7 7, vyznadujici se tim, e se smés ve
stupni (B) micha alespoii po dobu pottebnou pro zajiSténi iiplného smichani resolové pryskyfice,
mocoviny a amoniaku.

9. Zpiisob podle nékterého z narokii 1 az 8, v yznadujici se tim, Ze se ve stupni (C)

vodnd smés udrzuje na teploté v rozmezi od 5°C do 30 °C, pfi¢emZ se modovina ponecha
reagovat s fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici v pfitomnosti amoniaku.
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10. Zpisob podle nékterého z nérokdi 1 a2 9, vyznaé ujici se tim, Ze vpribghu
dokon&oviani pfipravy pojiva ve stupni (D) se do vodné smési pfida mineralni olej jako mazadlo
a organosilan jako promotor adheze.

11. Fenolové pojivo pro sklenéna vlakna, ptipravitelné tak, ze se

(A) pfipravi ve vodg rozpustna fenolformaldehydova resolové pryskyfice tak, Ze se

(1) pfipravi vychozi vodna smés, obsahujici formaldehyd a fenol, nages se

(2) tato vodna smé&s udrZuje na prvni teploté v rozmezi od 40 °C do 50 °C za souCasného
pfiddvani bazického polymeragniho katalyzatoru, nade se

(3) teplota vodné smési ponecha vystoupit na druhou teplotu v rozmezi od 60 °C do 80 °C,

(4) tato vodné smés se udrzuje na druhé teploté bdhem reakce fenolu a formaldehydu za vzniku
ve vodé rozpustné fenolformaldehydové resolové pryskyfice, ve které obsah volného
formaldehydu ve vodné smési klesne na ptedem stanovenou urovei, nacez se

(5) tato vodna smés ochladi na tieti teplotu v rozmezi od 20 °C do 30 °C, a

(6) tato vodnd smés se neutralizuje, nadez se (B) pfipravi vodna reakéni smés, obsahujici
fenolformaldehydovou resolovou pryskytici, motovinu a amoniak, a

(C) moCovina se ponecha reagovat s uvedenou fenolformaldehydovou resolovou pryskyfici,
vyhodné po dobu alespoii 30 minut od smichani mogoviny s resolovou pryskyfici za vzniku
modifikované pryskyfice, a potom se

(D) dokon¢i ptiprava pojiva pfidanim Kkatalyzitoru pro vytvrzeni modifikované resolové
pryskyfice.

12. Pouziti fenolového pojiva podle naroku 11 pro nastikdni na mineralni vlakna za vzniku
rouna a nasledné tepelné vytvrzeni.

Konec dokumentu
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