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SPRACOVANIE TECHNICKÝCH ZMESÍ VIACMOCNÝCH FENOLOV 
NA ŽIVIČNÉ PRODUKTY (IH) 

KONDENZÁCIA PYROKATECHÍNOVÝCH ZVYŠKOV S FORMALDEHYDOM 
V ALKALICKOM PROSTREDÍ 

J . G A Š P E R Í K , K. Z V A C H O V Á - H U P P M A N N O V Á , J . Z V A C H 

K a t e d r a organickej technológie Slovenskej vysokej školy technickej v Brat i s lave 

V predchádzajúcej práci [1] sme spomenuli, že pri kondenzácii fenolických 
látok s formaldehydom v alkalickom prostredí vznikajú rezoly vyťvrdzova-
telné kyselinou. Jednou z odpadových surovín obsahujúcich viacmocné fenoly 
sú pyrokatechínové zvyšky [2]. V ďalšom uvedieme spôsob kondenzácie 
týchto pyrokatechínových zvyškov s formaldehydom na rezoly vhodné pre 
priemyselné použitie. 

Experimentálna časť 

P r e zistenie opt imálneho p o m e r u východiskových surovín urobili sme m e r a n i a rých
losti kondenzácie p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov s f o r m a l d e h y d o m v molových p o m e r o c h 
1 0,98; 1 1,08; 1 1,17. P r i t o m sme molekulovú v á h u p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov 
považoval i za r o v n ú molekulovej v á h e dvojmocného fenolu. R e a k č n ú zmes sme vyhr ie
vali v u l t r a t e r m o s t a t e p r i 65 ± 0,2 °C v š t y r o c h o d m e r n ý c h b a n k á c h o obsahu 50 m l . 
V š tvrťhodinových interva loch sme jednot l ivé b a n k y vybra l i z u l t r a t e r m o s t a t u a ich 
obsah sme ochladili n a 20 °C. I n d e x lomu sme odmeral i n a Abbeho r e f r a k t o m e t r i , prie
t o k o v ú rýchlosť v U b b e l o h d e h o v i skozimetr i č. 3 a špecifickú v á h u sme stanovil i p y k n o -
m e t r o m . Číselné h o d n o t y m e r a n í u v á d z a m e v t a b . 1. 

T a b u ľ k a 1 

Vplyv m n o ž s t v a f o r m a l d e h y d u n a rýchlosť kondenzácie s p y r o k a t e c h í n o v ý m i 
z v y š k a m i 

Čas v minútach 15 

1 
n3 
prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

1 * i>° 
2 prietoková rýchlosť (sek.) 

špecifická váha g/cm3 

3 prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

1,4857 
41,4 

1,151 

1,4885 
46,0 

1,152 

1,4909 
48,8 

1,153 

30 

1,4910 
55,2 

1,155 

1,4922 
59,6 

1,157 

1,4935 
61,6 

1,157 

45 

1,4935 
67,4 

1,158 

1,4951 
74,2 

1,160 

1,4962 
76,8 

1,161 

60 

1,4949 
81,4 

1,160 

1,4968 
87,0 

1,162 

1,4976 1 
91,0 

1,163 

Mólové p o m e r y p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov a formaldehydu: 1. 1 : 0,98; 2. 1 1,08; 
S. 1 : 1,17. 

Alkalické prost redie tvori lo 0,01 mólu N a O H n a 1 mól p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov. 
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N a p r í p r a v u rezolov p r e p o r o v n a n i e p r i e b e h u kondenzáci í zmesí p y r o k a t e c h í n o v ý c h 
zvyškov a difénu sme použili a p a r a t ú r u a p o s t u p , a k o sme uviedli v prác i [1]. Ako n a j 
výhodnejší p o m e r p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov a f o r m a l d e h y d u sme zvolili 1 0,98 za 
p r í t o m n o s t i 0,01 mólu N a O H , p o č í t a n é h o n a fenolickú zložku. 

N a overenie možnost i kombinácie p y r o k a t e c h í n o v ý c h zvyškov s difénom pr i p r í p r a v e 
rezolov urobil i sme aj zmesné kondenzácie obidvoch východiskových surovín vo váho
vých p o m e r o c h 70 30 a 30 70, čo zodpovedá m a x i m á l n e j r e a k t i v i t e [2]. K o n d e n z á c i e 
sme uskutočnil i r o v n a k ý m spôsobom a k o so s a m o t n ý m i p y r o k a t e c h í n o v ý m i z v y š k a m i . 
V t a b . 2 u v á d z a m e h o d n o t y n a m e r a n é p r e s a m o t n é suroviny a p r e ich zmesi . 

T a b u ľ k a 2 

P o r o v n a n i e p r i e b e h u kondenzácie zmesí p y r o k a t e c h í n o v é zvyšky—difén s formaldehy
dom s p r i e b e h o m kondenzácie s a m o t n é h o difénu a s a m o t n ý c h pyrokatechínových. 

zvyškov s f o r m a l d e h y d o m 

Čas v minútach 

1 

2 

prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

i ™ 2 0 

3 I prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

4 prietoková rýchlosť (sek.) 
špecifická váha g/cm3 

15 

1,4761 
18,0 

1,155 

30 

1,4798 
22,4 

1,159 

1,4790 1,4820 
26,2 30,0 

1,154 1,159 

1,4860 
36,2 

1,153 

1,4857 
41,4 

1,151 

1,4899 
49,4 

1,158 

1,4910 
55,2 

1,156 

45 

1,4820 
37,2 

1,165 

1,4841 
34,8 

1,163 

1,4924 
60,2 

1,162 

1,4935 
67,4 

1,158 

60 

1,4841 
32,0 

1,171 

1,4860 
39,6 

1,168 

1,4943 
74,8 

1,164 

1,4949 
81,8 

1,160 

P o m e r d i f é n — p y r o k a t e c h í n o v é zvyšky: 1. 100 : 0; 2. 70 : 30; 3. 30 : 70; 4. 0 100. 
Alkalické pros t redie tvori lo 0,01 mólu N a O H n a 1 mól fenolickej l á t k y . 

Diskusia 

Vykonané pokusy dokazujú, že pyrokatechínové zvyšky sú vhodné na prí
pravu rezolov vytvrdzovateľných kyselinou. Podobne ako pri diféne aj 
v tomto prípade možno sledovať priebeh kondenzácie meraním indexu lomu 
reakčnej zmesi. Index lomu pre rezol optimálnych vlastností z pyrokatechí
nových zvyškov a formaldehydu je 1,4840. Okrem rezolov možno zo samot
ných pyrokatechínových zvyškov pripraviť aj zmesné rezoly vo všetkých 
pomeroch difén—pyrokatechínové zvyšky. Najvýhodnejšie pomery sú tie, 
pri ktorých reaktivita dosahuje maximum [2]. Sú to pomery 30 70 a 70 30 
váhových dielov. Optimálny index lomu pre zmesné rezoly je 1,4880. 

Keďže obidve fenolické suroviny sú značne reaktívne, je potrebné robiť 
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kondenzáciu s formaldehydom velmi opatrne, najmä ak sa pracuje s väčším 
množstvom. V dalšom uvedieme možnosti regulácie kondenzačnej reakcie 
s prídavkom regulátora. 

Súhrn 

Urobili sme polykondenzačné reakcie viacmocných odpadových fenolov — 
pyrokatechínových zvyškov — s formaldehydom a zmesné polykondenzácie 
pyrokatechínových zvyškov a difénu s formaldehydom v alkalickom prostredí 
na rezoly. Reakcie sa sledovali zmenou indexu lomu, prietokovou rýchlosťou 
v Ubbelohdeho viskozimetri a zmenou špecifickej váhy. Zistilo sa, že naj
výhodnejší pomer pyrokatechínových zvyškov a formaldehydu je 1 0,98 
mólu za prítomnosti 0,01 mólu NaOH, počítaného na fenolickú zložku. Naj
výhodnejšie váhové pomery fenolických zložiek — pyrokatechínových zvyš
kov a difénu — pri zmesnej polykondenzácii sú 30 70 a 70 30. 

ОБРАБОТКА Т Е Х Н И Ч Е С К И Х СМЕСЕЙ МНОГОВАЛЕНТНЫХ 
ФЕНОЛОВ НА ПРОДУКТЫ СМОЛЫ ( I I I ) 

КОНДЕНСАЦИЯ ПИРОКАТЕХИНОВЫХ ОСТАТКОВ 
С ФОРМАЛЬДЕГИДОМ В ЩЕЛОЧНОЙ СРЕДЕ 

10. ГАШПЕРИК, К. ЗВАХ013А-ГУППМАННОВА, Я. ЗВАХ 
Кафедра органической технологии Словацкой высшей технической школы 

в Братиславе 
Были проведены поликопденсационные реакции многовалентных отходных фено

лов — пирокатехиновых остатков — с формальдегидом и смешанные поликонденсации 
пирокатехиновых остатков и дифена с формальдегидом в щелочной среде на резолы. 
Реакции были следованы изменением индекса преломления, проточной скорости в Уб-
бельхольдовом вискозиметре и изменением удельного веса. Было обнаружено, что 
наивыгоднейшее отношение пирокатехиновых остатков к формальдегиду есть 1:0,98 
молей в присутствии 0,01 моля NaOH, пересчитанного на феноловую часть. Наивыгод
нейшие весовые отношения феноловых частей пирокатехиновых остатков и дифена 
при смешанной поликонденсации бывают как 30 70 и как 70 30. 

Поступило в редакцию 15. 8. 1961 г. 

VERARBEITUNG TECHNISCHER GEMISCHE M E H R W E R T I G E R 

P H E N O L E ZU HARZPRODUKTEN ( I I I ) 

KONDENSATION VON BRENZC ATECH INRÜCKSTÄNDEN 
MIT FORMALDEHYD IN ALKALISCHEM MEDIUM 

J. GAŠPERÍK, K. ZVACHOVÁ-HUPPMANNOVÁ, J. ZVACH 

Lehrstuhl für organische Technologie an der Slowakischen Technischen Hochschule 
in Bratislava 

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

In die Redaktion eingelangt den 15. 8. 1961 
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