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(54) Zptsob hodnoceni kondenza¥niho stupnd fenolformaldehydové prysky¥ice

Vynilez se tykd zplsobu hodnoceni kondenzadniho stupnd fenolformaldehydovych prysky-
¥ic v pribénu viroby tdchto prysky¥ic nebo po ukondeni vyrobniho procesu.

Je zndme Yada zpisobu hodnoceni jednoho ze zdkladnich ukezateld vliastnosti fenolfor-
meldehydovych prysky¥ioc, tJ. Xondenzadniho stupnd. Jsou to metody znimé e asto publikované.
Mezi n¥ pat¥i stenoveni molekulovych hmotnosti metodami ebulioskopickymi, kryoskopickymi,
osmometrickymi, ddle metodami zaloZenymi na md¥eni vigkosity tavenin nebo roztokl, metoda-
mi optickymi, & to pFevdind méFenim indexu lomu apode

Ne molekulovou hmotnost fenclformeldehydovych pryskyFic, kterd je ddna polykondenzad-
nim stupnim je mo¥no usuzovat rovndZ podle delsfch fyzikdlnich vlastnosti pryskyPice,napZ.
bodu mSknuti odvodn¥né prysky¥ice, Metody stanoveni bodu m&knuti “jsou rozpracovdny do Yady
pracovnich postupd a vyufiveji nejrozndjsim zplsobem uspo¥ddané gkudebni za¥izeni.

Mezi nejznémdjsi pat¥i stanoveni bodu méknut{ metodou podle Krémer-Nagel~Sernova. P¥i
tomto uspoPdddni je prysky¥ice napdchovédna v kapildie a zatifena malym mnoZstvim rtuti
postupnd zahfivéna; pF¥idem¥ mdkne af se kapka rituti protladi kapildrou a vytedé, V jiném
uspoPdddni se pryakyfice ne Koflerovd mikrobloku postupnd zeh¥#ivd a pPitom se pomoci mi-
kroskopu pozoruji hrany kousku pryékyfice. Jako bod mSknuti je uddvéne takovd teplota, p¥i
které pdvodnd ostré hrpny drobnych Glomkt se zaobli. P¥i pou¥iti metody zvand lkulilka-krou-

%ek se prysky¥ice natavi do dutiny v kovovém krou¥ku, p¥i stanoveni se kroufek opét zahti-
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vé a mi%{ se teplote, p¥i které kulifke propadne prysky¥ici zalitou v krou%ku; Dalsi zpl-
:..(J s

soby hodnoceni kondenzadniho stupnd fenolformaldehydovych prysky¥ic vyufiveji omezené roz-

pustnosgti fenolformaldehydovych prysky¥ic v riznfeh rozpoudtédlech nebo rozpoudtédlovych

systémech,

v e v,

Tyto zpusoby Jsou dasto vyu¥ivény k frakcionaci, tj. rozdelenl ne. uzsi frekce lisici
ge molekulovou motnosti. Tyto metody jsou ddle rozvinute do metod pepirové chromatografie,
dvourozmdrné chromatografie & gelové chromatografie. Specificlé JSOu metody chemické,
podle kterych se molekulovd hmotnost vypodte z podtu obsazenych funkénich mist na fenolo~
vém jéd¥e, Na polykondenzaéni stupen se dasto usuzuje podle Ubytlu v obsahu volnych sloZek
v reakdni smdsie
» Nkterd = uvedenych zplsobil umo¥nuji exaktni vyjdd¥end molekulové hmotnosti, zpra-
Gidla viak uddvejf jen uzandni hodnotu urdité velidiny platnou Jjen pro poufitou mebodilu
hodnoceni. Mezi hodnotami namé¥enymi 0dli%ngmi metedemi existuji prevding Jen emplricko
vztahy. AvSek 1 takové‘metody hodnoceni jsou pro prax4 cenné, pokud ddvaji yeprodukovatel-
né hodnoty a jsou dogtatednd rychléd. Pofadavek rychlosti zkoufky je zvlddtd vyz nemmy vhféch
p¥ipadech, kdy mé byt hodnocen kondenzacnl gtupen prysky¥ice v pribshu jeji p¥ipravy a
vysledek zkousky slouZi pro rozhodnuti o dalfim technologlckem postupu. V takovcm pt;pedo
je ddle potreba, aby zkudebni metodika & zkudiebni zedbizeni byly jednoduché a nendrodné ne
obsluhu. V podstaté ¥4dnd ze zndmych metod hodnocent kondenzedniho stupné nesplnuje sou-
dasné vsechny po¥adovené vlastnosti, tJ. poZedavek dostatedné rychlosti gtenoveni, pres~

nost a reprodukovatelnost stanoveni a nendroSnost na zafizend.

Vyse uvedené nedostatky jsou efeny vyvinutym postupem hodnoceni kondenzedniho stup-
nd podle vynéiezu, jenoz podstatoun j& schopnost pryskyfice dispergovand ve vhodné kapaliné
p¥i zeh¥ivdni za soudasného michdni se shlukovat do v8tidich 8dsti. Pro definovanl vlast-
nostl prysky¥ice postupem podle vyndlezu je cherekteristickd teplota, prl které dojde ke
shluknutl prysky¥lce do velikého klku. Metoda umoanuje jednak racionalizovat zkudebni
postupy pii nhodnocent kvelity vyrdbénych pryskyric, phedeviim viak umoznuge rychle & ope~-
retivnd ¥idit proces p¥i vyrobd fenolformaldehydovych prysky¥ic a tim vyraane zlep8it rov-
nom&rnost vyroby a kvalitu prysky¥ic. Rychlym hodnocenim kondenzaldniho stupne, trvajicim I
jen nékolik minut, se-dosdhne rovnez lepiiho vyuZiti vyrobniho zaxlzenl 8 zvySeni priodulk-
ti&ity préce p¥i vyrobd prysky¥ic. ' ‘

Zpligob podle vyndlezu dovoluje hodnotit kondenzaﬁni stupeﬁ fenolformeldehydovych
pryskyric, které se nachdzi ve stavu tekutém nebo tuhém ze predpokladu, %e je mo¥no pie-
vést do dispergoveného stavu. Rozioky prysky¥ic se p¥ivdddji do dispergovancho stavu Zmé-
nou prostPedi, tJj. vysrédfenim zménou pH p¥idavkem kyseliny nebo p¥idavkem Jiného sréZedla.
Prysky¥ice, které jsou za pokojové teploty tuhé se pPevedou ne dispersi rozet¥enim a roz-
pt¥lenim jemnych g4stedek ve vhodné kapaline.

Byl overovan vztah mezi teplotou, pii které dojde ke ghlulnuti dlspergovend prysky—
Pice a kondenzacnlm stupném. Ke zkouékam byly pouZité vzorky alkelickdho vodného roztolku

Penolformaldehydové rezolové prysky¥ice, odebirané v prib&hu kondenzadni reaskce. Pokus
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byi usporadén tak, Ze do banky o objemu 5 1 by1¢ navdfeno 140 g fenolu. 480 g 37%nfho
vodného roztoku formaldehydu a 3 500 ml destilovend vody. Banka byle opatiens miohadlem,
teplomérem & zpdtnym chladilem. Po zahidti obsehu banky na 90°% byle do banky pi#iddno -

21 g NaOH ve form¥ 10%nfho roztoku. Reak&ni smes byle dile zah®#{vins a¥ do mirného veru.

V prib&hu kondenzadni reskce byly do 100 ml kadinek odebirené vzorky v mno¥stvi po 30 ml,
které byly ihned ochlazeny na teplotu mensf ne? 20°¢, Kédinke se vzorkem' byla vidy polo-
%ona ha desku laboratorni elektromagnetické michedky, do kédinky bylo vloZeno micheddlko,
Vzorky byly ze michind okyseleny p¥idavkem 5 %nd kyseliny 51rove na pH 5, U prvonfch vzor-
kG odebiranych po n¥kolika minutéch kondenzace nedoslo okyselenlm k Z4dnym zméndm, u poz-
d8ji odebirenych vzorkd se podalea z roztoku vyluéovat prysky¥ice., § postupujicimi vzorky
se konzistence.prysky¥ice: postupnd ménile z pivodnd tekutd na viskozni, a? zalala prysky-
Fice vypaddvet ve forms hrubych vloek a u poslednich vzorkd ve formé bilého obtiing sedi-
mentujiciho kalu, S postupujicimi vzorky se rovn&f zvEtSovalo mno¥stve vyloudend. prysky—
$ice. Vzorky, u kteryoh prysky¥ice po okyseleni vypedls v dispergovand forme, byly zah¥i-
vény za stdlého michini s mé¥end teplota, p¥i kterd se plivodnd dispergovans pryskydice
shlukle a sbelila. P¥itom se zpravidla zastavil chod magnetického mfchadls. .Pro jednotli-
vé kondenzedni doby reakini smSsi Jsou ddle uvedene teploty, p¥i kterych se plvodnd dig-

pergovand pryskyrice shlukle & sbalila,

Dobea kondenzece od dosefent varu v min. Teplota, p¥i kterd dojde ke shluknuts ©
79 31
82 » . 3é
85 . 44
88 47

91 53
94 | 59
97 64

100 _ 69

103 70

106 79

109 87

Reprodukovatelnost stanovent tepl&ty shluknuti byla stanovens opakovénym né¥enim u
vzorku zapodminek Jjako u pPedchoziho pokusu. Byly namé¥ené hodnoty 50,03 51,05 51,0;
51,03 51,05 51,0 °C, Stiednt hodnote mé¥eni byle vypoStena 50,83 = 50,8°C a smdrodetnd
odchylka ¥ 0,41 °g,

Vztah mezdi kondenzacnlm stupndm pryskyrice, charakterizovanym bodem skdpnuti metodou
Krémexr~Nagel-Sarnova & teplotou, pFi kterd dojde ke shluknuti dlspergovane Prysky¥ice byl
ovéfovdn na ndkolika rozdilnych vzorcich fenolformaldehydového novolaku, Na elektromagne-
tické michedce byl vzorek digpergovdn a obsah kddinky byl za st41ého mfchdni zahfivédn a¥
do dosaéeni-tepioty, PPi kterd se pfyskyfice shlukle a sbalila. Pro jednotlivé vzorky by-

ly nam&¥ené ndsledujici tidaje,
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Oznedeni vzorkﬁ teplota shluknuti % bod skdpnuti novolaku %
namg¥end hodnoty © stiedni hodnoty .
1 56,05 56,0 56,0 - 71
2 57403 57,0 g 57,25 7655
3 58,0;\57,5 57,75 ' 83
4 59,03 59,5 59,25 : ‘96

U naméfenydh hodnot vyplyvé dobrd reprodukovaetelnost zp&sobu<h6dnoceni

. Py{xlady provedend:
- P¥ikled 1 _

Do kédinky ‘o objemu 100 ml se vleje asi 30 ml z¥eddného alkelického roztoku fenol-
formaldehydové pryskyfice a vio#i se magnetické michedélko. Kédinke se poloZi na topnou
desku megnetické michalky MM 1 (vroboe Laboratorni p¥istroje Praha). Pridavkem 5%n{
kyseliny aivové ze michdni se pH upravf ne. hodnotu 5 a% 6, p¥ilem% se prysky¥ice vysré%i
ve form$ jemnych vloéek..Dé kapaliny se pono¥i teplomdr & zapne se topeni. P¥i zvySovéni
teploty dispersevdochézi k postupnému shiukovéni 3dstic pryskyrice, kterd se postupnd
stévé lepivou a% do okam¥iku, kdy veskerd pryskyrice se shlukne do praktickj‘jediného

Klku, pPifem# se zpravidla chod mfchadélke sém zastavi., V tombo okem¥iku se odedte teplo
te ne teplomdru pono¥eném v kepalind., Odedtend teplote charekterizuje kqndenza&ni.stupeﬁ
fenolformaldehydové pryskyfice. odedtend teplote je tim vys8L, &im vy38L je kondenzaéni

gtupen prysky¥ice.

P¥{kled 2

‘ B bo k4dinky o objemu 100 ml se naleje cca 30 m; vody, p¥idd se coa 0,5 8 vzorku jemnd
rozet¥ené pevné fenolformeldehydové prysky¥ice & vloii se magnetické miochadélko. Kddinka -
ge poloZi na topnoﬁ desku elektromagnetické michadky, pusti se michénf, vlo#i teplomér

e ddle se postupuje podle p¥{ikledu 1.

. pREppu¥fr VYNKLEZU

Zptwob hodnoceni kondenzadniho stupnd fenolformeldehydové prysky¥ice, vyznadeny tim,
%e me prysky¥ice dlsperguje v nerozpouitédle a disperse me za nichdnd zeh¥ivd ez do dosa~

$eni teploty, p¥i které se disperse shlukne,a uvedend teplota se zaznamend,

Vytiskly Moravské tiskafské zdvody, , Cena: 2,40 K¢s
provoz 12, Leninova 21, Olomouc ‘
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