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El presente invento se refiere a la fabricacidn de
productos de condensacién transparentes, andlogos al vidrio,
partiendo de la carbamida o de gus derivados y de los
aldehidos, y muy especialmente del formaldehido.

La fabricacién de productos de condensacidn
transparentes como el vidrio, partiendo de la urea y del
formaldehido en solucifn dcida, requiere en asbsoluto un
exceso inicial de formaldehido, pués de lo contrario se
obtienen productos opacos. Como exceso se puede indicar
una relacidén de méds de dos moléculas de formaldehido
por una molécula de urea. La reaccién se produce de manera
tal que se forma en primer término con el formaldehido en
exceso un producto de condensacién inestable, del cual
se separa, en el curso del tratamiento ulterior, el formaldehido
que gse halla ligado de una manera inestable para pasar
a una forma mis estable.

Entre el producto de condensacién inestable y el
formgldehido libre que hay presente, por una parte, y las
formas més estables de los productos de condensacidn intermedios
por otra parte, exigste un estado de =2quilibrio que se
halla desplazado por la presencia de formzldehido libre a
expensas de las formas més estables. Como quiera que todavia
no se ha podido conseguir apartar el conjunto de formaldehido
separable de los productos de condensacidén intermedios e
inestables antes de su gelatinizacién y de su endurecimiento,
los productos finales endurecidos , obtenidos por los
procedimientos que hasta hoy en dia se conocen, contienen
ol empre una determinada cantidad de formaldehido libre,
que impide la formacién de productos finales o definitivos
endurecidos de abgoluta egstabilidad, siendo esto la causa
de que se formen hendiduras y resquebrajaduras en los
productog depositados o colocados. ZEsto, como es consiguiente,
influye de manera altamente perjudicial en el valor de los
productos obtenidos por los procedimientos hasta hoy en dfa

conocidose.



Se ha comprobado que se obtienen productos finales
de transparencia absoluta como el vidrio, que son inal terables
durante un tiempo ilimitado, y que no encierran aldehido
gseparable, haciendo reaccionar 1la urea sobre un aldehido,
miy especialmente el formaldehido, en solucidn Acida, en una
relacién de menos de dos moléculas de formaldehido por
una molécula de urea, y de manera tal que, en cada fase del
tratamiento haya presente un exceso relativo de formaldehido
libre con relacidn a la cantidad de urea introducida
momenténeamente y que aun no ha sido ligada. Esto tiene
lugar, de preferencia, atiadiendo progresiva o paulatinamente
la urea a la solucidén de formaldehido.

La idea del invento se comprenderid mis a las claras
con ayuda del Ejemplo que se expone a continuacidn, déndole
todo el cardcter general rosidle.

1.5 molécula de formaldehido se condensa con una
molécula de urea vertiendo o derramando poco a poco, una
solucidn altamente concentrada en 4cido en una sclucibn de
formaldehido que se mantendri, de preferencia, en ebulilicibn.
La cantidad de urea que se afiada por unidad de tiempo,
es, con arreglo al invento,reducida en el curso de la reacidn
en funcién de la disminucidén de la cantidad de formaldehido
libre que haya presentee. La reaccibfn tiene lugar de la
manera siguiente. Las cantidades de urea introducidas en
un principio en la solucidn dan, en unidn del formaldehido
en exceso, el producto intermedio transparente deseado, fuera
del cual, el formaldehido ligado o fijado de una manera
inestable es en parte gseparado de nuevo por el acido que hay
presente. De ello resulta que el porcentaje en formaldehido
de la solucién de condensacién, aumenta, porcentzje que,
al comienzo, hab{a disminuido por la adicidn de urea y la
cantidad de urea afiadida, pero en proporciones menores,
hallae de nuevo el exceso de formaldeﬁido necesario para la

formacidn de productos didfanos como el vidrio.

De esta manera se obtiene en cada fase del tratamiento,

un exceso relativo de formaldehido libre con relacidn a la
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cantidad de urea afiadida momentdneamente y que no ha quedado
todavia ligada, al paso que en el curso del conjunto de la
reaceidn de la cantidad de formaldehido libre que hay
presente, v4 disminuyendo cada vez mds de suerte que al
terminar la operacién de condensacién no existe ya
por decirlo asf, exceso de formaldehido libre con rslacién
a la cantidad total de urea introducida. Como quiera que
el formaldehido que se separa de una manerg continua es
ligado, a medida de su geparacidn, por las cantidades de
urea introducidas de nuevo, el estado de equilibrio a que
se hace referencia en el preambulo de esta memoria, se va
desplazando cada vez mas en ventaja de los productos de
condensacibn intermedios, productos que no contendran
formaldehido separable. ©Procediendo de esta manera especial
en el tratamiento de condensacidén, se obtiene, al final de
la reaccidn, un producto de condensacidn transparente que
corresponde a una relacién de 1.5 molécula préximanmente,
de formaldehido por 1 molécula de urea.

Por cuanto queda explicado salta a las claras que
la marcha de la reaccidn puede ser facilmente representada
por una curva. Indicando los valores efectivos, se puede
con ayuda de dicha curva, determinar facilmente las
condiciones para la puesta en préctica del tratamiento.
En teorfa, se deberfia llevar & cabo la reaccidén durante
un periodo indefinido, por cuanto que, hacia el final de
la operacidn, habr{ia necesidad de afiadir fracciones de
gramo de urea cada vez mis reducida. En el terreno practico,
se fija como es natural , un limite’inferior conveniente
en el que el resto de la urea a introducir, se une de
una vez a la solucidén de condensacién. Esto no influye
apenas, de un modo perjudicial, en el producto de condensacién.
Los productos de condensacidn fabricados con arreglo al
nuevo procedinmiento son luego tratados, de la manera ordinaria,
para obtener productos definitivos transparentes como
el vidrio. ’

La adicidn progresiva de urea puede hacerse de una
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menera continua, de una manera intermitente o gota a gota,
con interrupciones de mayor o menor duracidén. La intensidad
o tiempo de adicifn progresiva de urea, se gradda en funcidn
de la concentracidén que se elija en Acido, de manera que
toda la cantidad de urea deberi haber entrado en la reaccidn
antes de que se produzca la gelatinizacidén de la masa.
La adicidn progresiva de urea en solucién acida, puede,
con arreglo al invento, ser interrumpida por fases neutras
0 alcalinas. Estas interrupciones facilitan la marcha de
la reaccidén, por cuanto que a consecuencia de las
interrupciones nentras o alcalinas, se puede introducir
de una vez, la urea en cantidades mayores, sin que gse
enturbie la solucidn. Se podra proceder de modo que la
reaccidn se produzca primeramente en una solucidén neutra
0 alcalina e introducir solamente 1la Ultima parte de la
cantidad de urea necesaria para obtener una relaciln de
menos de dos moléculas de formaldehido por una molécula de
urea, en la solucidn &cida.

En el curso del tratamiento dcido se procurari
de preferencia, que para una adicidn creciente o progresiva
de urea, gSe tenga una acidez creciente para la solucidn
de condensacifn. En el ejemplo, antes indicado, esto se
consigue, haciendo que la solucidn de urea contenga suficiente
dcido a fin de que , a medida que la urea penetra en la

reaccibn, se obtenga un aumento en la acidez.

EJEMPLO 1.

Se toman 450 partes de formaldehido al Z0%
neutralizindolas. A ello se agregan 1.5 partes de 4cido
acético al 10% y 90 partes de urea y se pone este conjunto
en estado de ebullicidn.

Por otra parte, se disuelve 1la suficiente cantidad
de urea en su mismo peso de agua destilada. De esta solucién
se toman 71 partes, se las afiade 1.2 partes de acido
sulfurico semi-normal, y se deja que este producto se vaya

vertiendo o derramando progresivamente en la antedicha
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solucidn mantenida en estado de ebullicidn. Se toman
seguidamente 35.5 partes de solucibén de urea, a las cuales:
se afiaden 0.75 parte de acido sulfurico semi-normal y se
deja que este producto se vaya vertiendo progresivamente

en la masa citada. Por Ultimo se toman 17.7 partes de la
susodicha solucidén de urea , se afiaden 0.52 parte de Acido
sulfirico semi-normal y se deja que este producto se
vaya vertiendo progresivamente en la masa obtenida en
dltimo lugar. Tan pronto como se ha introducido la
totalidad se pone todo ello a hervir por espacio de algin
tiempo y con corriente de retorno, se neutraliza la solucibn
y se evapora en el vacio a una temperatura exterior més
baja. Al cabo de algin tiempo se aflade 1.8 de acido
acético al 10% al cual se habrén agregado 3.6 partes de
alcohol, se mezcla bien este conjunto y se continda evaporando en
el vacio hasta que l1a masa haya adquirido la consistencia
debida para ser vaciada. Se efectda el vaciado en formas o
moldes , se deja que la masa se gelatinice y que se enfrie.

La masa quedara entonces en forma de fragmentos y endurecida.

EJEMPLO 2.

Se toman 60 partes de urea disolviéndolas en 60
partes de agua aciduladas con 0.6 parte de dcido oxdlico al
10%. En una retorta se calientan hasta bonerlas en estado
de ebullicidn 150 partes de formaldehido al 30% neutralizado.
La solucidn acida de urea, se va introduciendo gota a gota
en la?olucién de formaldehido en ebullicidn, realizdndose
esto, por ejemplo, introduciendo, a intervalog de dos minutos,
cantidades de solucidn de urea sgensiblemente con arreglo
a la curva del esquema adjunto. La solucidén de condensacidn
as{ obtenida puede luego ser tratada de una manera cualquiera
apropiada. Una vez introducida toda la cantidad de urea
y de Acido, se neutraliza, por ejemwplo, con NaCOi 10% ,
despuds se acidula débilmente la solucidn mediante uwna
solucidn de acido férmico al 10% y se deja que prosiga

la ebullicidn por espacio de 15 wminutos. Se neutraliza
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y se evapora en el vacfo a 502 C hasta que la masa adquiere
la concistencia de un jarabe; se vuelve a acidular nuevamente
1a masa con Acido férmico, se deja gelatinizar en un horno

a 602 ¢ y se deja endurecer a temperaturas de 60 a 1002 C.

EJRIPLO 3.

Se toman 60 partes de urea poniéndolas a hervir con
200 partes de formaldehido al 30% y O.2 parte de lejia de
sosa al 10%. Despuds de la ebullicibn de esta mezcla, se
echa gota a gota, y durante media hora, en la solucidn de
condensacifn que todavia estard hirviendo, una solucién de
15 partes de urea en 30 partes de agua y 0.45 parte de dcido
oxédlico al 10%, de la manera indicada en el ejemplo l.
Se neutraliza el 4cido oxdlico, se acidula con una solucién
de Zcido férmico al 10%. Se deja hervir durante un cuarto
de hora, se neutraliza el 4cido fbérmico y se hace la destilacidn
en estado neutro y en el vaclio a la temperatura de 502 G,
hasta que la masa ha adquirido la consistencia de un jarabe
y luego se acidula con Acido férmico, se vierte en formas ©

moldes y se deja endurecer .

EJRMPLO 4.

e toman 60 partes de urea disolviéndolas en 200
partes de formaldehido al 30% neutralizado, y se ponen en
eburlicién. A esta solucién hirviendo se afiaden 0.5 parte
de 4cido oxé&lico y se deja aque prosiga la ebullicidn por
espacio de 10 a 15 minutos. Se neutraliza y se introducen
5 partes de urea en esta solucidn neutra, la cual se pone
a hervir durante 10 ninutos, se vuelve a acidular la
solucién con 0.5 parte de acido ox&lico y se deja que
hierva la solucidn 4cida durante 10 minutog; luego se
neutraliza y se la vuelven a afiadir 5 partes de urea.
Luego se pone a hervir durante 10 minutos en solucidn
alcalina. Se acidula de nuevo la solucidén con 0.5
parte de Acido oxédlico, poniéndola a hervir durante un
cuarto de hora; se neutraliza y se cevapora en el vacio a

los 502 C, hasta que la masa ha tomado la consistencia de



un jarabe. Se la acidula ligeramente con 4cido férmico al 10%

se vierte en formas o moldes y se deja endurvecer.

EJEMPLO ©O.

Se toman 60 partes de urea introduciéndolas en 350
partes de formaldehido al 30% y se afladen 0.1 parte de HCL
concentrado. En esta solucidén en estado hirviente se
introducen,por espacio de media hora y gota a gota, 80
partes de urea disueltas en 30 pa:tes de agua. Se prosigue
la ebullicidn en estado Acido durante 5 minutos, se neutraliza,
se evapora hasta que la masa adquiere 1la congistencia de un
jarabe, se acidula débilmente, se vierte en formas o moldes
¥y se endurece.

Tambien es potestativo partir de las metilol-ureas
o de mezclas de estos productos, consiguiéndose igualmente
de este modo, establecer una relacién de 1:2 para la urea
v el formaldehido. A este efecto, se puede aplicar
lo mismo el método alternativo de la ebullicidn en estado
alcalino o neutro, en combinacidn con la ebullicidn en
estado 4cida, que el método puramente Acido.

EJEMPLO 6.

v S B e e G e G G e

Se toman 30 partes de urea abandondndolas a si
mismas, con 100 partes de formaldehido sl 30%, evitando
el recalentamiento que se produce al principio pocr efecto
de la reaccidn, y eventualmente se harid por agitacidn
hasta el momento de quedar cristalizada 1la dimetilolurea.
Fl formaldehido deberd reaccionar en estado neutro o débilmente
alecalino para la formacidn del dimetilol. La pulpa
cristalizada es calentada entonces hasta la ebullicidn y
pasa asi de nuevo a la solucién. La solucidén es puesta
a hervir durante un cuarto de hora con 0.6 parte de
dcido férmico al 10%, se neutraliza y se la pone en estado
alcalino mediante 0.2 parte de una lejiz de sosa al 10%.
Tn le solucidn caliente se introducen 7.5 partes de urea,

siendo puesta luego en ebullicidn esta solucidn. Se deja



que prosiga 1la ebullicidn en estado dcido y durante breve
t1 empo, despuds de haber afadido 0.6 parte de dcido férmico
al 10% La solucibén es neutralizada entonces y se la da
estado de alcslinidad afiadiendo 0.2 parte de lejia de sosa

gl 10%. Se afladen a la solucidn alcalina 2.4 partes de urea,
se deja que hierva durante breve tiempo después de haber
afiadido de nuevo O.6 parte de dcido férmico al 10%. Se
evapora la solucidén neutralizada en el vacfo a 502 C, hasta
que toma la consistencia de un jarabe, se acidula ligeramente
con 0.1 parte de acido fémico al 105y se derrama en formas

o moldes y se endurece.

EJEPLO 7.

En la sclucidn hirviente de dimetilol preparade
en la forma antes indicada, se echa gota a gota, una solucidn
de 9.9 partes de urea en 9.9 partes préximamente de agua
acidulada con 0.4 parte de dcido oxdlico al 10%. Luego se
evapora la solucidn en estado neutro y en el vacfo a 502 (C,
hasta que toma la congistencia de un jarabe; se acidula con
0.1 parte de dcido férmico al 10% , se derrama en moldes
y se endurece.
La reaccidn con arreglo al invento puede, desde
luego, ser modificada de una manera cualquiera apropiada,
sin apartarse del espiritu y alcance del invento, y hasta
puedé ser combinada con cualquier otro nétodo de procedimiento.
En vez de recurrir, como en los ejemplos antedichos,
a la urea, se pueden utilizar también de una manera
apropiada, otras carbamidas indicadas para el caso, tales oomo
la tio-urea o mezclas de estos productos. Las materias
iniciales elegidas y los productos finales que se deséen
obtener deberidn estar adaptados convenientemente a las
condiciones en que se verifican las reacciones, y a las
materias inorgdnicas u organicas apropiadas que eventualmente
hayan de afiadirse a dichas materias. '
Valiéndose del procedimiento antedicho, se obtienen

por vez primera, productosg de condensacidén de la transparencia
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del vidrio con una relacidén inicial de menos de 2 moléculas
de aldehido por molécula de urea, y al propio tiempo los
productos de condensacidén as{ obtenidos quedan précticamente
v hasta perfectisimamente lf{mpios de aldehido ligado de

una menera inestable, de tal suerte que dichos productos

resulten inalterables durante un tiempo ilimitado.

Habiendo ya descrito ampliazmente la naturaleza de
nuestro invento, asi como la manera de llevarlo a la
préctica, debemos hacer constar que las disposiciones
anteriormente descritas son susceptibles de ligeras
modificaciones de detalle, sin que se altere el principio
fundamental del invento y lo que constituye su csencia y
por lo que solicitamos patente de invencidn por veinte
aiiogs en Bspafia es por: "Un procedimiento de fabricacidn de
productos ie condensacidén"; caracterizéndose por lo
siguiente:

12.= Por un procedimiento mediante el cual estos
productos se obtienen absolutamente indterasbles y transparentes,
s partir de las carbamidas o de sus derivados y en particular
de las ureas y de los aldehidos, y my especialmente aun
del formaldehidos y por el hecho de que los dos componentes
son puestos en reaccidn en solucifn &cida, en una relacién
de menos de dos moldculas de formaldehido por una mclécula
de urea , de nmanera que, en cada fase del tratamiento
haya un exceso relativo de formaldehido libre presente,
con relacidén a la cantidad de urea momentdneamente introducida
y ne todavia ligada.

29,= Un procedimiento con arreglo a la reivindicacidn

&, caracterizado por el hecho de que la adicién de la

urea a la solucién de formaldehido se hace progresiva
0 paulatinamente.

32.= Un procedimiento con arreglo a las reivindicacicnes

la y 28, caracterizado por el hecho de que la cantidad de
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urea que se aflade por unidad de tiempo es raducida, en el
curso de la reaccidn en funcién de la disminucién del
formaldehido libre qus hay prescntee.

492.,= Un procedimiento con arreglo a las reivindicaciones
18 g la 38, caracterizado por el hecho de que el tiempo
que dura la adicidn progresiva o paulatina de la urea se
gredia de menera tal, en funcién de la concentracidn
4cida elegida que la totalidad de la cantidad de urea
habréd entrado en la reaccidn antes de que haya tenido
lugar la gelatinizacibén.de la masa.

52.= Un procedimiento con arreglo a las reivindicaciones
12 a la 48, caracterizado por el hecho de que el tratamiento
4cido es interrumpido por fases neutras o alcalinas.

62+.= Un procedimiento con arreglo a la reivindicaciédn
58, caracterizado por el hecho de que una fase neutra o
alcalina puede preceder al tratamiento dcido.

79.= El procedimiento con arreglo & una cualquiera
de las reivindicaciones precedentes mediante el cuel se
pueden obtener los productos de condensacidn indicados

v a titulo de productos industriales nuevos.

"Un procedimiento de fabricacién de productos de
condensacidn®; tal y como queda substancialmente descrito

en la presente memoria.

Esta memoria consta de diez hojas escritas

Por una sola carae.
lladrid, <4 de Mayo de 1929.

Société: POLLOPAS LIMITED.
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