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摘要：通过 吏试验，确定 7合成的技术参敷，并得到7磷捆酚醛树脂的最佳合成I艺条 

件 。 
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随着现代火箭、导弹以及宇航技术的飞速发展，人们对塑料制品的要求日益提高，对树脂的耐 

热性有更高的要求 。为了进一步改善酚醛树脂各方面的性能以便髂适用于各种材料的应用要 

求，需要对酚醛树脂进行改性。本文就是基于这种考虑，得到的磷钼酚醛树脂的热分解温度可达 

790℃，在 700℃下失重率为 30．3 ，而即使控制合成条件很好的普通酚醛树脂(616 )也只能处 

于 250℃以下正常工作．700℃下失重率为 100~[s] 

1 实验方法及讨论 

1．1 反应原理r 

磷钼酚醛树脂的合成，是通过化学反应的方法，使非金属元素磷和过渡性金属元素钼以化学键 

的形式，髓合于酚醛树脂分子主链中。反应可认为分两步进行： 

1)苯酚和甲醛水溶液在催化剂磷酸作用下进行反应，生成羟甲基苯酚： 

+ CH2O一  

2)羟甲基苯酚生成后，随之可与改性剂磷钼酸铵进行缩聚反应，生成磷钼酚醛树脂。 

OH 

+ 磷钼酸铵—一磷钼酚醛树脂 

1．2 反应原料及主要仪器 

水杨醇(C．P)，苯酚(A．R)，甲醛水溶液(A．R)，磷钼酸铵(A．R)，磷酸(A．R) 

电动搅拌器，三颈烧瓶，冷凝管，温度计，真空装置，恒温加热器。 

1．3 合成工艺 
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将一定量的苯酚和磷钼酸铵以及磷酸和一部份的甲醛水溶液放入装有冷凝管，电动搅拌器和 

温度计的三颈烧瓶中，加热搅拌使其达到一定的温度。然后加入另一部分的甲醛水溶液。继续加热 

搅拌反应，恒温一段时间后，在真空条件下排除系统中的水份，最后得到所需的磷钼酚醛树脂，该树 

脂溶于乙醇或丙酮中，得到透明蓝色溶液，没有悬浮物 ]。 

1 4 工艺条件的选择 

1．4．1 苯酚、甲醛、磷钼酸铵比例的确定 

当甲醛的用量过高时，对制品的性能(如机械强度)有不利的影响，甲醛的用量过低时，会影响 

树脂的固化程度。 

加大磷钼酸铵的用量，虽有利于提高树脂的热稳定性，但并不是所有的磷、钼都进入了树脂主 

链上，从而得不到均一透明的树脂 降低磷钼酸铵的用量，则树脂的热稳定性不会达到预期的效果。 

因此，根据热塑性酚醛树脂的合成条件以及大量的实验，最后选用的比例是：苯酚 ：甲醛 磷 

钼酸铵为 1 0．85：0．05的摩尔比 ]。 

1．4．2 反应温度、时间以及介质磷酸体积的确定 

为了比较科学而全面的考察这三个变化因素，寻求合理的工艺条件，可以在固定苯酚．甲醛以 

及磷钼酸铵的摩尔比为 1 t 0．85；0．05的条件下，以树脂的转化率(以苯酚的转化率为基准，因为 

苯酚过量)和钼含量的检测指标，对温度、时间以及磷酸体积进行正交设计 ，且选择正交表 L9(3。)。 

各因素的水平值以及实验结果分别见表 1和表 2所示： 

表 1 各因素的水平位寰 

转化率的结果分析： 

根据表 2进行数据处理，分别计算出转化率的K和 以及R值，结果如表3所示。 

表 3 处理结果(一) 
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由上表极差大小可以看出．对树脂的转化率的影响的主次顺序为： 

温度——时间——磷酸体积 

根据上表中的数据，作出各因素对树脂转化率的影响关系图如图 1所示。 
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图 1 各因素对树脂转化率的影响关系图 

对转化率来说，在一定范围内，转化率越大，反应越完全，因此，仅就树脂转化率作检测指标，从 

图1中可明显看出，温度、时问以及磷酸体积所取最佳水平分别为 110℃、4．0 h和 2．5 ml 

钼含量的结果分析： 

根据表 2进行数据处理，分别计算出钼含量的 和 以及R值，结果如表 4所示。 

表 4 处理结果(=) 

由上表极差大小可以明显看出，对钼含量影响最大的是反应温度，其次是反应时间，最小的是 

磷酸体积。 

根据表 4的数据，作出各因素对树脂中钼含量的影响关系图如图2所示。 
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圈 2 各因素对树脂中钼台量的影响关系图 

对于树脂中钼含量，在一定范围内，钼含量越大，树脂的耐热性越好。因此，仅就树脂中钼含量 

作检测指标，从图 2可明显看出，温度、时间以及磷酸体积的最佳水平分别为 Ii0℃、4．0 h、2．5 

rIll。 

工艺条件的确定： 

从以上分析结果看出，无论是以转化率还是以钼含量为检测指标，反应时闻、反应温度以及磷 

酸体积均一致，故确定为 4．o h、l10℃和 2．5 ml。 
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2 结论 

综上分析 ，磷钼酚醛树脂合成的最佳工艺条件为苯酚和甲醛以及磷钼酸铵的摩尔 比为 l： 

0．85：0．05；反应温度为 110℃，反应时问为4 h，磷酸体积为 2．5 ml。有关磷钼酚醛树脂的结构及 

性能分析另文发表。 
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Synthesis P—M o Phenolic-Formaldehyde Resin 

with orthogonal experiment method 

ZHAO Hui-ming， ZHENG Huai-~ 

(Faculty of Appjied Science and Technology，Chongqing Jianzhu University．Chongqing 400045，China) 

Abstract：In this paper the synthesis of P—M o Phenolic— formaldehyde resin have been studied and 

technological parameters have been determined with orthogonal expedments．Furthermore the opt _ 

mum technology for he synthes~of P—Mo Phenolic—formaldehyde resin have been obtmned． 
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