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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTRZE DE INVENCIGN
en
Esrafia
por VEINTE’aﬁos.

& nombre de AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamerica~
na, establecida en 30 Rockefeller Plaza, Hueva York, N;Y;,

Betados Unidos de América, por:

"UN METODO DE PRODUCIR MELAMINAS DE METILOL
MET ILADAS SOLUBLES EN AGUA"™,

=0=0~0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=

Bste invento se refiere a la preoduccidn de

melaminas de metilol metiladas solubles en agua,

La alcoilacidn de melaminas de metilol para
la produvccidn de resinas orgdnicas solubles en disolventes,
adecuadas para barnices, ha sido descrita ya, por ejemplo,

en la patente norteasmericana n® 2,197.357. 8in embargo, es-
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toa produvctos son prédcticamente insolubles en agua y, por
tanto, no son adecuados para ussrlos en solucidn acuosa; Las
resinas de este tipoc, solvbles en agua, son con frecuencia
desesbles, especimlimente para su empleo en el tratamiento
de textiles, o usog similaresL

Uno de los objetos de este invento es prepa~
rar una melamina de metilol alcoilada gue sea ilimitadamen-
te migscible oon agua;

_ 0tro objeto es preparar melaminas de metilol
metiladas, solubles en agua, en forma de resinas incoloras,
que sean esenciaslmente estables de un modo permanente;

De acuerdo con el invento, las melaminas de
metilol metiladmss, solubles en agwa, se preparan haciendo
reaccionar metenol con una melamine de polimetilol en pre-
sencia de un doldo y solamente durante el tiempo gque sea ne-
cesario para obtener una solucién clara, despuéds de lo oual
eata solucién se neutraliza y concentra por destilacidn bajo
alto vacfo, hasta que se obtiene un Jjarabe viscoso, esencial~
mente anhidro. Este jarabe, &l enfrierss, forma un sdlido re~
sinoso claro e incoloro, gque es ilimitadamente miscible con
agua,

Tos sigvientes son ejemplos especi{ficos del
invento, dados con fines de ilustracidén y no de limitacidn;
lae partes, donde se mencionan, son en peso.

Bjemplo 1_

A 200 partes de metanol se afladen 100 partes

de melamine de hexametilol seca ¥y 0;25 partes de dcido oxdlii-

co oristalino, Esta mezcla ge calisnta con reflujo y se hier~
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ve suavemente durante 15_- 60 minutos hasta gue se obtiens
una solucidn olara, despuds ds lo cual la solucidn se neu-
traliza inmediatamente a un pE de 7 - 8 por la adicidn de
sosa odustica dilunida. La solucién nentralizada se enfria,
se clarifica por filtracién y luego se concentra por desti-
lacién en sl vacio; La destilacidn puede iniciarse a uns tem-
poratura de 40 - 5093? bajo un vacio moderado y =se continta
hasta que se alpgnza unea temperatura de 902C bajo un vacio
de §88 - 739 mm,, pars obtener un Jarabe esencialmente anhi-
dro., El jarabe pnede verterse en cdpsulas o similares adecuna=-
das y dejarse enfriar hasta formar uns resina 80114da, claras
e incolora. Esta resina es permanentemente estable & ilimi~-
tadamente miscible con agua; Alternativamente, el Jarabe pue-
de mezolarse con cualquier cantidad adecuada de agua para dsr
una solucidn clara y estable para su empleo como tal o some- .
tida & ulterior diluwcidn, si se desea.

Bjlemplo 2;
810 partes de formaldehido acuoso al 374 (10
moles) €6 8lcalinizan ligeramente (pH 7 - 8) por adicidn de

sosa ocdustica y se sfiaden 378 partee de melamins (3 moles).

ba mezcla se calientd a 7028 bajo reflujlo y tan pronto comeo

se obtiene una gsolucién clara, se afieaden 1800 partes de me~
tanol jvnte con 1;9 partes de dcido oxélico; La mezcla se
hisrve ahora gunavemente durante wnos pocos minutos y luego

se sloaliniza ligersmente (pH 8 =~ 8;5); La solucidén se enfria,
se aclara por filtr§c£6n y luego se concentra por destilacidn
en el vaclo, La destilacién puede iniciarse & una temperatu-

ra de 40 -~ 502C bajo un vacio moderado y luego se continda

GV



-~

1o

15

20

177536

hasta que se llega a una temperatura de 902C bajo un vacio
de 688 = 739 mm;, para obtener un jarabe esencialmente anhi-
d:co-. El Jarsbe 'puedg tratarse como en el Bjemplo 1“.

BEn lugar de la melamina de hexametilol, pue~
den emplearse otras melaminas de polimetilol, bien en forma
seca, bilsn en soluciones aouosas‘.

las melaminas de polimetilol puweden preparar-
g6 en cue.lquier manersa aﬁeoua&a combinando 2-6 moles de for-
meldehido con 1 mol de melemina., Asf, se obtiene una melami~-
na ds hexsmetilol oristaline calentando una mezala aonoss
neutra gue contiene 8 moles de formaldehido y 1 mol de mels=
mina hasta que se obtliene una solunoién clara y, al dejar
enfriar la solncién, la melamina de hexametilol cristalina
procipita despuds de¢ un reposo de varios dfas‘. Bste método
de preparacidn no es en general comercialmente factible a
causa de los bajos randimientos del productc oristalino, in-
clusc degpuds de un reposc de 2 o 3 dfas. Cuando se demee
una melaminsg de polimetilol en la gune 4 - & moles de formal-
dehido estdn combinados con 1 mol de melamina, es en general
necessaric emplear un exceso ds formaldehidor. as{, ocon una
mezola de reaccién que contiene 6 moles de formaldehide ¥y
1 mol de melamina, se obtiene un producto gue contiens unos
5 moles de formaldehido oombinado;

Lag melaminas de polimetilol puneden preparsr-
se de un mode esencialmente cuantitativo mediante un prooce-
dimisnto ;nodificada'. Para la produccién ds melamina de hexa-
matilol, se afiade 1 mol de melamine & &'.5 moles de formal-
dehids (solucidn acuosa al 37%) regulados prevismente & mn
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pH de 8;8 - 9;0. Esta mezcla se oalienta a 802C en 30 minu~
tos y se mantiene a esa temperatura durante unos 15 minutos
més; La mezcla de reaccidn se vierte en bandejas o similares
¥, &l enfriasrse, forma uns mass sélida que se fragmenta en
vequefios trozos y este producto se seca a 40 - soncﬁ Al ge~
carse, la melamins de hexametilel tieme la forma de trozos
sueltos quebradizos que no presentan tendencia a aglutinar-
se, y estos trozos pusden molerse con facilidad hasta la
forma de fino polvo; El andlisis del contenido de nitrdge-
no, eto;, indica que este producto es melamine de¢ hexametilol
que contiene 1 mol de agua de oristalizacidén. Un prodmcto si-
milar puede obtenerse llevando.a cabo la reaccién & la tem-
peratuzé amblente perc, en tal caso, se requieren 4 - 6 horas
para la completa solucidén de la mélamina; Bn forma similar
pueden prepararse otras melaminass de polimetilol;

NSe requiere algo de formaldehkidc en exceso
para obtener prodvetos con 4 & 6 moles de formaldehido ocom-
binado por mol de melamina, pero no se precisa excesc de for-
meldehidoc en los casos en que se desee una relacidn de com-
binacidén inferior a 4 : 1. Ko es necesario envejecimiento
de lag solnciones reaccionadas de melamina y formaldehido
pera obtener las correspondienies melaminas de polimetilol,
y& que las soluciones pueden concentrarse dentro de los 15
minvtos que sigvwen uvna vez que se han vuelto claras, 8i se
desea, la solucidn de melamina de polimetilol puede secarse
por pulverizacidén en condiciones adecuadas.

Evidentemente, estéd claro que la melamins de

polimerilol no precisa secarse entes de 1la reaccidén de la



10

15

20

177536

misma con el metanol. k& melamina y el formaldehido, en cual=-
guier proporcién degeada, puedenhacerse reaccionar en onal~
gulier grado preciso y el metanol puede afizdirse directamen-
te a 1a solucién de reaccidn. Esto gueda especi{ficamente
ilnstrado por el Ejemplo 2.

En lugar del doldo y dloali espeof{ficos & que
se ha hecho referemncia pera la produ9016n 49l prodncto meti-
lado, serd evidente gne podrdn ser substitnidos los miemos
por otros 4cidos y £loalis en cantidades equivalentes. And-
logamente, la cantidad de metanol empleada puwede ser varia-
da considerablemente aunque, para fines préoticos, es comer-
clalmente an@ieoonémico usar méds de la necesaria para obte~
ner los prodnctos deseados; Xa temperatura y el grado de ve~
clo usados para la fase de deshidratacidn en la preparacién
del prodveto metilado podrdn modificarse tambidn en cierta
medida. 8in embargo, la duracidén de la reaccidn inicial es
de gran importancia desde el punto de vista de la obtencidn
de productos solubles en agna y esta duracién debe ser res-
tringida al valor necesario para d4ar una solucidn clara; =0
exceder esta duraoién en una cantidad considerable da un pro-
ducto gve tiene una toleramcia mwy disminnida con respecto
8l agua;

Las resinas de melamina de metilol metilada
preparadas de acuerdo con el presgente invento o las solucio~ i
nes de las resinas en agua son de una estabilidad esencial-
mente permanente y han resultado ser especialmente valiosas
en el tratamiento de productos textiles como, por ejemplo, }

para lmpedir el encogimiento de la lana o para mejorar la

-6-
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resistencia del algoddn, del raydn, et&. a los doblsces,
Tag resinas sdlidas pueden usarse en la industria de los
plédsticos comc materisles favorecedores de la fluidez en
los productos moldeados de uvrsa-aldehids y triazina-aldehido
(por ejemplo, helamina-aldehido), as{ como para mejorar pro-
duectos laminares; Las resinas pveden emplearse también pa-
ra ravestir, o tratar de otro modo, papel y materiales fi-
brosos 0 absorbentes similares‘. Les resinas de melamina de
metilol metilada del presente invento pueden hacerse infu~
sibles e insolubles calentdndolas en presencia de adecmados
catalizadores dcidos de endurecimiento; Estas resinas pue-
den mezalarse con otras resinas o similares compatibles,

por ejemplo, resinas del tipo glyptal solubles en agua, ce-
lvlosa de metilo, eto;

Se entenderd que en loe procedimientos espe~
cfficos descritos podrdn introducirse modificaciones diver~
gas gin apartarse por ello de la finalidad del 1nven$o;

Bsta solicitud, que corresponde & la presen~
tada en los Estados Unidos de América el 13 de Noviembre de
1941 bajo el n® 419.040, se acoge a los beneficios“del ar-
t{culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Inﬂustrial;

-0=- FNOTA -0 =

Los puntos de invencidén propia y nueva gue

se presentan para que sean objeto de egta Patente de Inven=
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oién en Bspafia, por VEINTE afiog, son los siguientes:

19‘. - Un método de prodmeir melamines de metilol
metiladas, solubles en agua, oaracterizado por hacer reaccio-
nar aloohol metflico con una melamina de polimetilol, en con~
d.igi.onea dcidas, hasta qune se obterga una solucién clara,
neutralizar la solpcién en esencia inmediatamente, y deshidra-
tar 1la soluvoién neutralizaaa‘. _ )

» 28, ~ Un método segtih se reivindica en el pun-
to 1¢, caracterizado por el hecho de gue la solucidn neutra~
lizada es deshidratada destildndola bajo un alto vacio‘.

. 32, - Un mdtodo segun se reivindioca en los
puntos 12 o 292, caracterizado por el hecho de gue la citada
melamina ds polimetilol es meleamins de hexamet 1101'.

49'. - Un método de produoir melaminas de me-
tilel metiladas solubles en agua;

T2l y como se ha descrito en la Memoria gque
antecede y con log fines gue se han ospecﬁ..ficad.o'.

_ Bata Memoria conasta de ocho hojas esoritas
por uns sola oara..

uaazia; 11 ABR. 1947
r. L.
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