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SPOSOB WYTWARZANIA ZYWIC FENOLOWO-MOCZNIKOWO=-FORMALDEHYDCWYCH

Przedmiotem wynalazku jest sposdéb wytwarzania termoutwardzalnych zywic fenolowo-mocz-
nikowo-formaldehydowych, stosowanych w postaci roztworéw alkoholowych do nasycania nos$ni-
kéw papierowych, stanowiacych, po utwardzeniu w podwyzszonej temperaturze i pod ciénie-~
niem rﬂzaﬁ ptyt dekoracyjnych,

Znane jest zastosowanie do tych celéw 2ywic fenolowych typu rezolowego otrzymywanych
przy stosunku molowym formaldehydu do fenolu 1/lub krezoli jak 1,1 : 1., 60 % roztwory
tych 2ywic w alkoholu zawieraje okolo 15-16 % wagowych wolnych fenoli. Wysoka zawartosdcé
wolnych fenoli stanowi wade tych 2ywic, gdyz stwarza duze zagrozenie naturalnego $rodo=-
wiska podczas jej stosowania 1 ponedto jest Zrdédiem strat podczas suszenia nasyconych
tymi 2ywicami nodnikéw, gdyz czesc wolnych fenoli odparowujac wraz z rozpuszczalnikiem
osadza si¢ na powisrzchniach grzejnych urzadzeri powlekajacych. Obnizenie zawartodci wol=~
nych fenoli jest mozliwe przez przedluzenie czasu kondensacji 2zywicy lub silniejsze ka=-
talizowanie tego procesu. Tak otrzymana 2ywica ma jednak wigksza lepkoéc i trudniej na=~
syca noéniki, co najwazniejsze, jest mniej stabilna. Znane s@ réwniez rezole otrzymane
przy duzym nadmiarze formaldehydu do fsnolu. Rezole te charakteryzuje sie niske zawar-
todcies wolnych fenoli /4-6 %/, ale jako zwiazki niskoczasteczkowe nie nadaja sie¢ do wy=-
twarzania warstwowych wyrobdéw prasowanych,

Z literatury patentowej znane sg sposoby kondensacji fenolu z formaldehydem i z ami-
nami, stosowane zwlaszcza dla obnizenia zawartosdci wolnego formaldehydu w niskoczgstecz-
kowych wodorozcienczalnych 2ywicach. Zywice te stosowans sa jako lepiszcze do welny mi=-
neralnej.

Znany jest, z francuskiego opisu patentowego nr 2228803, sposéb otrzymywania zywicy
fenolowo-mocznikowo=formaldehydowsj przez dwustopniowa kondensacje, gdzie w pisrwszym
etapie kondensuje si¢ fenol z formaldehydem przy stosunku molowym reagentéw od 1:1 do
1:2,5 w obecnoéci alkalicznego katalizatora w temperaturze 30-70°C, a w drugim etapie
kondensuje sig@ otrzymang 2ywice fenolowo=formaldehydowe 2 mocznikiem przy stosunku molo-
wyn mocznika do wolnego formaldehydu od 1:0,8 do 1:2,3 prowadzgc kondensacje w tempera=
turze 30-90°C.
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Znany jest réwniez, z polskisgo opisu patentowego nr 109966, sposéb wytviirzania 2y-
wicy fenolowo-formaldehydowo-mocznikowej z 2ywicy fenolowo=formaldehydowsej ¢ mocznika
przez dwustopniows kondensacje. W pierwszym etapie kondensuje sig fenol 2 fgrnaldohydam
przy stosunku molowym reagentéw od 1:2,8 do 1:4,5 w obecnoéci tlenku wapnia jako katali-
zatora wprowadzonego w ilodci do 0,5 ¥ wagowych w stosunku do substratéw. Kindansacje
prowadzi sie w temperaturze 70-96°c, e z chwila, gdy zawartoséc¢ wolnego fornildohydu w 2y=-
wicy fenolowo=-formadehydowej spadnie do 1-20 % wagowych wprowadza sie¢ w dru&Ln etapie
mocznik w 1lodci 5-40 % wagowych w stosunku do masy 2ywicy. Kondensacje w diugim etapie
prowadzi si¢ az do obnizenia zawartodéci wolnego formaldehydu ponizej 2 % wafiowych, po
czym produkt schtadza sie ponizjj 25°C 1 dodaje kwasu mineralnego lub jego Zoli amono-
wych dla obnizenia pH do 8 2 1, Zywice otrzymane tym sposobem stosuje sie J}ko lepiszcze
do wiékien minsralnych i szklanych, /

Istota sposobu wytwarzania zywic fenolowo=mocznikowo=formeldehydowych ;?zez dwusto=-
pniowg kondensacje w drodowisku slkalicznym, gdzie w pierwszym etapie kondehsuje sie@
fenol z nadmiarem formaldehydu, a w drugim etapis do kondensatu z pierwszega etapu dodaje
mocznika i kondensuje do uzyskania wymaganej 2ywicy, wediug wynalazku polega na tym, Ze
w pierwszym etapie kondensuje sie formaldehyd z fenolami przy nadmiarze formaldehydu
2,5 do 1,5 mola, korzystnie 1,85 mola, na 1 mol fenoli, do przereagowania co najmniej
50 % wagowych ale nie wiecej niz 85 % wagowych fenoli, a w drugim etapie do kondensatu
Zz pierwszego etapu dozuje sie 0,5 do 3,0 mola mocznika na 1 mol wolnych fenoli i kondsn=
suje dalej w czasie od 20 do 100 minut, przy czym kondensacj¢ w obu etapach prowadzi sie
w temperaturze wrzenia mieszaniny reakcyjnej, a otrzymasny roztwér 2Zywicy odwadnia sie
pod zmnisjszonym cidnieniem w temperaturze nie wyzszej niz 8s5°C.

Otrzymana sposobem wediug wynalazku 2ywica charakteryzuje si¢ dobra stabilnoscia
w czasie magazynowania, niska lepkoscia pozwalajaca na stosowanie roztwordéw o duzej za-
wartodci czedci stalych, a tym samym mnisjszej zawartosci alkoholu, co zmniejsza straty
rozpuszczalnika. Ponadto charakteryzuje si@ niske zawartodcia wolnych fenoli wynoszaca
4-6 % wagowych, co réwniez wplywa na zmnisjszenie strat i zagrozenis srodowiska.

Przyk2ad I, Do 200 g 36 % formaliny /2,40 mola CHZO/, alkelizowanej lugiem
sodowym do pH 9,5 : 0,5, dodaje sie 120 g /1,28 mola/ fenolu i ogrzewa do wrzenia, Mie-
szaning utrzymuje si¢ w tempersturze wrzania pod chtodnice zwrotna do chwili osiagniecia
w roztworze 11,0 % wagowych wolnego fenolu, co odpowiada przereagowaniu okolo 71 % wego-
wych pierwotnaj ilosci fenolu. W tym samym momencie zawartosc wcinego formaldehydu wyno-
sita 4,2 % wagowych, co odpowiada przereagowaniu 81 % wagowych pierwotnej 1losci formal-
dehydu, »

Do tej mieszaniny reakcyjnej w nastepnym etapias dodaje sie¢ 35 g /0,58 mola/ mocznika
i kondensuje dalej w temperaturze wrzenia, Po 45 minutach kondensacji otrzymeng 2ywice
odwadnia si¢ pod zmniejszonym cisnieniem tak, aby temperatura w reaktorze nie przekra-
czata 85°C. Po odwodnieniu 2ywice zalewa sie 75 g alkoholu metylowego i schladza miesza-
Jjec w ciggu 1 godziny, Otrzymany alkoholowy roztwér tywicy ma lepkosc, oznaczong kubkiem
Forda numer 4, w temperaturze 20°C, réwna 75 sskund, czas utwardzania w temperaturze
150°¢ réwny 180 sekund, zawarto$c suchej substancji 72 % wagowych i zawiera 6 % wagowych
wolnego fenolu.

Przyktad II ., Do 200 g 36 % formaliny /2,4 mola CHZO/, alkalizow~anej lugiem
sodowym do pH 9,5 £ 0,5, dodaje si¢ 60 g /0,64 mola/ fenolu i 69 g /0,64 mola/ krezoli
zawisrajacych 36 % wagowych m=krezolu i ogrzewa do wrzenia, Mieszaning utrzymuje sig
w temperaturze wrzenia pod chlodnica zwrotna do chwili osiagniecia zawartosci 8,1 % wa-
gowych wolnego fenolu co stanowi okolo 79 % wagowych przereagowania fenoli, po czym
w nastepnym etapis do reaktora dodaje si¢ 17 g /0,28 mola/ mocznike i kondensuje dalej
w temperaturze wrzenia przez 30 minut., Po tym czasie 2ywic¢ poddaje si¢ destylacji pré=-
zniowsj w temperaturze nie wyzszej ni 83°c. Po odwodnieniu, 2ywice zalewa si@¢ 75 g
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alkoholu etylowego 1 schtadza mieszajac w cigagu 1 godziny. Alkoholowy roztwér zywicy ma
lepkodé, oznaczong kubkiem Forda numer 4, w temperaturze 20°C, réwna 80 sekund, czas
utwardzania w temperaturze 150°C okolo 170 sekund, zawiera 5 % wagowych wolnhgo fenolu
i zawisra 71 % wagowych suchej substancji.

Przyktad ITII'., Do 200 g 36 % formaliny /2,4 mola CHZO/, alkalizowanej tu=-
giem sodowym do pH 9,5 b 5, dodaje sig 138 g /1,28 mola/ krezoli, zawierajacych 35 &
wagowych m=kreszolu i ogrzeswa do wrzenia pod chtodnica zwrotna. Mieszanine utrzymuje sig
w temperaturze wrzenia do chwili osiagniecia zawartosdci 15,8 % wagowych wolnych krezoli,
co stanowil okoio 55 % wagowych pierwotnej ilosci krezoli. Réwnoczesna analiza wykazatla,
2e roztwér zawiera 8,5 ¥ wagowego wolnego formaldehydu. Do tej mieszeniny reakcyjnej
w nastepnym etapie dodaje sie 60 g /1 mol/ mocznika i kondensuje dalej w tempsraturze
wrzenis przez 20 minut, Otrzymana 2ywice odwadnia si@ przez destylacje prézniows nie
przekraczajec temperatury 80°c, Odwodniong 2ywice zalewa sie' 75 g alkoholu matylowego.
Alkoholowy roztwér zywicy ma lepkos$é, oznaczong kubkiem Forda numer 4, w temperaturze
20°C, réwng 90 seskund, zawiera okoto 7 % wagowych wolnych krezoli i 75 % wagowych suchej
substancji oraz ma czas utwardzania w temperaturze 150°C 180 sekund.

Przykiad IV. Do 250 g 36 % formaliny /3,0 mola CH20/, alkalizowansj lu=-
giem sodowym do pH 9,5 : 0,5, dodaje sie 60 g /0,64 mole/ fenolu 1 78 g /0,64 mola/ ksy~
lenoli, zawierajecych 20 % wagowych 3,5 ksylenolu i ogrzewa do wrzenia. Mieszaning
utrzymuje si¢ w temperaturze wrzenia do przersagowania 58,2 % wagowych fenoli, to jest
do chwili gdy ich stezenis w roztworze wyniesie 14,8 % wagowych. W nastepnym stapie do
mieszaniny dodaje sie 95 g /1,6 mola/ mocznika i kondensuje w temperaturze wrzenia przez
45 minut. Otrzymana 2zywice odwadnia sie przez destylacje pod zmnisjszonym cidnieniem
w temperaturze nie wyZszej niz 85°C. Po odwodnieniu 2ywice zelewa sig¢ 80 g acetonu
i schiadza, Acetonowy roztwér 2ywicy ma lepkosc, oznaczong kubkism Forda numer 4, w tem-
peraturze 20°C, réwna 100 sekund, czas utwardzania w temperaturze 150°C 200 sekund i za-
wiera 9,5 % wolnych fenoli i 75 % wagowych suchej substancji.

Zastrzez2enie patentowe

Sposéb wytwarzania 2ywic fenolowo-mocznikowo-formaldehydowych przez dwustopniowa kon-
densacje w érodowisku alkalicznym, gdzie w pierwszym etapie kondensuje sig¢ fenol z nad-
miarem formaldehydu, a w drugim etapie do kondensatu z pierwszego etapu dodaje si¢ mocze
nik i kondensuje do uzyskania zywicy, zZ namienny tym, 28 w pilsrwszym etapies
kondensuje sie¢ formaldehyd z fenolemi przy nadmiarze formaldehydu 2,5 do 1,5 mola, ko~
rzystnies 1,85 mola na 1 mol fenoli do przereagowania co najmniej 50 % wagowych ale nie
wiecej niz 85 % wagowych fenoli a w drugim etapie do kgndensatu z pierwszego etapu do-
zuje sie 0,5 do 3,0 mola mocznika na mol wolnych fenoli i kondensuje dalej w czasie
20-100 minut przy czym kondensacje w obu etapach prowadzi sie¢ w temperaturze wrzenia,

a otrzymany roztwdér zywicy odwadnia sig pod zmniejszonym cidnieniem w temparaturze nie
. wyzszsj niz 85°C,
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