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SPRACOVANIE TECHNICKYCH ZMESI VIACMOCNYCH FENOLOV
NA ZIVICNE PRODUKTY (III)

KONDENZACIA PYROKATECHINOVYCH ZVYSKOV S FORMALDEHYDOM
V ALKALICKOM PROSTREDI

J. GASPERIK, K. ZVACHOVA-HUPPMANNOVA, J. ZVACH

Katedra organickej technolégie Slovenskej vysokej skoly technickej v Bratislave

V predchadzajicej praci [1] sme spomenuli, Ze pri kondenzacii fenolickych
latok s formaldehydom v alkalickom prostredi vznikaji rezoly vytvrdzova-
telné kyselinou. Jednou z odpadovych surovin obsahujicich viacmocné fenoly
si pyrokatechinové zvysky [2]. V dalSom uvedieme spdsob kondenzicie
tychto pyrokatechinovych zvySkov s formaldehydom na rezoly vhodné pre
priemyselné pouzitie.

Experimenfélna cast

Pre zistenie optiméalneho pomeru vychodiskovych surovin urobili sme merania rych-
losti kondenzécie pyrokatechinovych zvyskov s formaldehydom v mélovych pomeroch
1 0,98; 1 1,08; 1 1,17. Pritom sme molekulovi vahu pyrokatechinovych zvyskov
povazovali za rovna molekulovej vahe dvojmocného fenolu. Reaként zmes sme vyhrie-
vali v ultratermostate pri 65 + 0,2 °C v Styroch odmernych bankdch o obsahu 50 ml.
V Stvrthodinovych intervaloch sme jednotlivé banky vybrali z ultratermostatu a ich
obsah sme ochladili na 20 °C. Index lomu sme odmerali na Abbeho refraktometri, prie-
tokovu rychlost v Ubbelohdeho viskozimetri ¢. 3 a Specifickti vahu sme stanovili pykno-
metrom. Ciselné hodnoty merani uvddzame v tab. 1.

Tabulka 1
Vplyv mnozstva formaldehydu na rychlost kondenzécie s pyrokatechinovymi
zvyskami
Cas v minatach 15 30 45 60
’ i 1,4857 1,4910 1,4935 1,4949
1 | prietokova rychlost (sek.) 41,4 55,2 67,4 81,4
' Specifickd véha g/cm3 1,151 1,155 1,158 1,160
’ ny 1,4885 i 1,4922 1,4951 1,4968
2 prietokova rychlost (sek.) 46,0 59,6 74,2 87,0
Specifickd véha g/em3 1,152 1,157 1,160 1,162
l niy 1,4909 1,4935 1,4962 1,4976
3 prietokova rychlost (sek.) 48,8 61,6 76,8 91,0
Specifickd védha g/em3 1,153 1,157 1,161 1,163

Molové pomery pyrokatechinovych zvyskov a formaldehydu: 1. 1:0,98; 2. 1 1,08;
3. 1:1,17.
Alkalické prostredie tvorilo 0,01 mélu NaOH na 1 mél pyrokatechinovych zvyskov.
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Na pripravu rezolov pre porovnanie priebehu kondenzacii zmesi pyrokatechinovych
zvyskov a difénu sme pouzili aparataru a postup, ako sme uviedli v préci [1]. Ako naj-
vyhodnej$i pomer pyrokatechinovych zvySkov a formaldehydu sme zvolili 1 0,98 za
pritomnosti 0,01 mélu NaOH, po¢itaného na fenolickt zlozku.

Na overenie moznosti kombindcie pyrokatechinovych zvyskov s difénom pri priprave
rezolov urobili sme aj zmesné kondenzécie obidvoch vychodiskovych surovin vo vaho-
vych pomeroch 70 30 a 30 70, ¢o zodpovedd maximadlnej reaktivite [2]. Kondenzdcie
sme uskutoénili rovnakym spdsobom ako so samotnymi pyrokatechinovymi zvyskami.
V tab. 2 uvddzame hodnoty namerané pre samotné suroviny a pre ich zmesi.

Tabulka 2

Porovnanie priebehu kondenzécie zmesi pyrokatechinové zvysky—difén s formaldehy-
dom s priebehom kondenzdcie samotného difénu a samotnych pyrokatechinovych
zvyskov s formaldehydom

Cas v mindtach 15 30 45 60
nf')° 1,4761 1,4798 1,482C 1,4841
1 prietokovéa rychlost (sek.) 18,0 22,4 37,2 32,0
$pecifickd vaha gfem? 1,155 1,159 1,165 1,171
n%) 1,4790 1,4820 1,4841 1,4860
2 prietokovéa rychlost (sek.) 26,2 30,0 34,8 39,6
§pecifickd vaha g/cm3 1,154 1,159 1,163 1,168
’ ny’ 1,4860 1,4899 1,4924 1,4943
3 prietokové rychlost (sek.) 36,2 49,4 60,2 74,8
l Specifickd vaha g/ecm? 1,153 1,158 1,162 1,164
nf) 9 1,4857 1,4910 1,4935 1,4949
4 prietokové rychlost (sek.) 41,4 55,2 67,4 81,8
Specifickd vaha gf/em? 1,151 1,156 1,158 1,160

Pomer difén—pyrokatechinové zvysky: 1. 100: 0; 2. 70 : 30; 3. 30:70; 4. 0 100.
Alkalické prostredie tvorilo 0,01 mélu NaOH na 1 mél fenolickej latky.

Diskusia

Vykonané pokusy dokazuju, ze pyrokatechinové zvysky st vhodné na pri-
pravu rezolov vytvrdzovatelnych kyselinou. Podobne ako pri diféne aj
v tomto pripade mozno sledovat priebeh kondenzicie meranim indexu lomu
reakénej zmesi. Index lomu pre rezol optimélnych vlastnosti z pyrokatechi-
novych zvySkov a formaldehydu je 1,4840. Okrem rezolov mozno zo samot-
nych pyrokatechinovych zvySkov pripravit aj zmesné rezoly vo vsetkych
pomeroch difén—pyrokatechinové zvysky. NajvyhodnejSie pomery st tie,
pri ktorych reaktivita dosahuje maximum [2]. St to pomery 30 70 a 70 30
vahovych dielov. Optimalny index lomu pre zmesné rezoly je 1,4880.

Kedze obidve fenolické suroviny si znaéne reaktivne, je potrebné robit
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kondenzaciu s formaldehydom velmi opatrne, najmé ak sa pracuje s vidsim
mnozstvom. V dalSom uvedieme moznosti regulicie kondenzaénej reakcie
s pridavkom regulatora.

Sthrn

Urobili sme polykondenzaéné reakecie viacmoenych odpadovych fenolov —
pyrokatechinovych zvyS8kov — s formaldehydom a zmesné polykondenzicie
pyrokatechinovych zvyskov a difénu s formaldehydom v alkalickom prostredi
na rezoly. Reakcie sa sledovali zmenou indexu lomu, prietokovou rychlostou
v Ubbelohdeho viskozimetri a zmenou Specifickej vahy. Zistilo sa, Ze naj-
vyhodnejsi pomer pyrokatechinovych zvy$kov a formaldehydu je 1 0,98
mélu za pritomnosti 0,01 mélu NaOH, poéitaného na fenolickd zlozku. Naj-
vyhodnejsie vahové pomery fenolickych zloziek — pyrokatechinovych zvys-
kov a difénu — pri zmesnej polykondenzécii si 30 70 a 70 30.

OBPABOTKA TEXHUYECKNX CMECEW MHOIOBAJIEHTHBIX
OEHOJIOB HA ITPOJYKTDLI CMOJIBI (III)

ROHJIEHCALONSI MMPORATEXNHOBBIX OCTATHOB
C OOPMAJILAEIMIOM B HEJIOYHOU CPEJIE

10. TAIINEPIIR, K. 3BAXOBA-TVIIIIMAHHOBA, fI. 3BAX
Rageapa oprannueckoii Texnostornn C:1o0Balkol Bhiclleil TeXHMUCCKOM DIKO:bL
B BpaTucanase

GhL1M TPOBC;ICHLL TOJIMKOILICHCAIIMOHHLIC PEAKIIMH MHOTOBAJICHTHLIX OTXOJHLIX (CHO-
JI0B — IIHPOKATEXUHOBBIX OCTATKOB — ¢ (JOPMA/ILIETHIOM U CMEIUaHHbIe H0JIMKOH/ICHCAIINH
MUPORATEXHHOBLIX OCTATKOB U /iueHa ¢ (OPMaiib;(CIM;0M B INEJIOUHOIl Cpeje Ha pesoib.
Peariun ObL1i ¢J1¢/[0BAHBI H3AMEHCHIICM MHjICKCA IIPe;IOMICHMS, IPOTOUHOI CKOPOCTH B ¥Y6-
0eILX0IBI0BOM BHCKO3HMMCTPC M M3MCHCHMeM Yjle.1bHOro Beca. DBrilo o0HapyeHO, uTO
HAUBLITO;(Helille¢ OTHOILEHMC MUPOKATEXHHOBLIX OCTATKOB K (opMmasbjieruny ects 1:0,98
Mmodeii B npucytersun 0,01 Monst NaOH , nepecunTaHHOTO Ha (peHOJI0BYIO uacTh. HauBunro-
Heiillne BecoBLIC OTHOWICHHsI (JEHOJIOBLIX YacTell IMNMPOKATEXMHOBBIX OCTATKOB M JufeHA

IpPH ¢MEHIAHHOI MmosMRoH;leHealpn OpBalor Kak 30 70 u kak 70 30.
IToctynmuiio B pejakuuio 15. 8. 1961 1.

VERARBEITUNG TECHNISCHER GEMISCHE MEHRWERTIGER
PHENOLE ZU HARZPRODUKTEN (III)

KONDENSATION VON BRENZCATECHINRUCKSTANDEN
MIT FORMALDEHYD IN ALKALISCHEM MEDIUM
J. GASPERIK, K. ZVACHOVA-HUPPMANNOVA, J. ZVACH
Lehrstuhl fiir organische Technologie an der Slowakischen Technischen Hochschule
in Bratislava

Es wurden Polykondensationsreaktionen von mehrwertigen Abfall-Phenolen — Brenz-
catechinriickstédnden — mit Formaldehyd und Mischpolykondensationen von Brenz-
catechinriickstinden und Diphen mit Formaldehyd in alkalischem Medium zu Resolen
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durchgefiihrt. Diese Reaktionen wurden durch die Anderung des Brechungsindexes,
durch die Durchflussgeschwindigkeit, im Ubbelohdeschen Viskosimeter, und durch die
Anderung des spezifischen Gewichts verfolgt. Es wurde festgestellt, dass das geeignetste
Verhiltnis der Brenzcatechinriicksténde zum Formaldehyd 1 : 0,98 Mole, in Gegenwart
von 0,01 Mol NaOH, gerechnet auf die phenolische Komponente, ist. Die geeignetsten
Gewichtsverhiltnisse der phenolischen Bestandteile — der Brenzcatechinriickstinde und
des Diphens — bei der Mischpolykondensation sind 30 70 und 70 30.

In die Redaktion eingelangt den 15. 8. 1961
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