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PATENTE
DE
INTRODUCCION

a: favor de la sociedad espafiola AISMALIBAR, S. A.,
domiciliada en Barcelona, por "PFROCEDIMIENTO DE EA—
BRICACION DE RESINAS ARTIFICIALES:.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Es sabido que las peliculas obtenidas por ca-
lentamiento de las resinas de fenol-formaldehido endu-
recibles poseen una resigtencia quimica excelente. Su
coceidén, no obstante, presente grandes dificultades,

5. porque la pelicula no puede obtenerse en forma lisa y
estanca y por ser demasiado débil su elasticidad, a 1la
vez que su adherencia al soporte es relativamente es-
casa.

Puede obtenerse una mejora consideraﬁle prepa-

10. rando de antemano loé alcoholes fendélicos haciendo reac—

cionar el formaldehido sobre los fenoles y calentando
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seguidamente estos alcoholes fendélicos con alcoholes mo-
novalentes cuyo punto de ebullicidn sea superior a
80° ¢. y afladiéndoles dcidos grasos, aceites, grasgs,
4cidos resinicos, ete. lLas resinas asi obtenidas pue§
5 den cocerse muy bien y producen peliculas de buena
‘calidad. Por otra parte, presentan la ventaja de pro-

porcionar compuestos homogéneos de excelentes propie-

dades, tanto con productos naturales como los aceites

y las grasas, los aclidos grasos correspondientes y

10. las resinas naturales, como con productos artificia-
les tales como los plastificantes, los productos de
condensacibén de 4dcidos policarvédnicos y de polialcoho-
les, las resinas alkidicas, los compuestos polimeriza-
dos del 4cido viniflico o acrilico, etc. El procedimien~

15. to tiene, sin embargo, la desventaja de ser excesiva-
mente costoso, debido a que exige partir de alcoholes
fenbélicos que deben ser preparados por un procedimien-—
t0 especisl,

Se ha visto, ademés, al poner en prictica los

20. procedimientosen cuestién (que, a titulo de e jemplos,
han sido descritos en la patente alemana N2 605.917, del
8 de noviembre de 1931, la patente francesa N? 745.316,
del 29 de octubre de 1932, y su adicidn N249.236, del 2
de marzo de 193%8) qgue dichos procedimiento no dan resul-

25. tados del todo satisfactorios.
31 se forman compuestos gque tengan el cardcter

de resoles segin los procedimientos conocidos y se in-

tenta esterificarlos de la manera antes indicada, dif{i-
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cilmente se consigue ello. Muy & menudo se forma duran—
te el calentamiento de 1los resoles con los alcoholes
una masa gelatinosa, no alcanzédndose el fin apetecido.
Es preciso tener cuidado, por ejemplo, de que los reso-
les utilizados no estén todavia condensados fuertemente.
Por otra parte, en la preparacidén de los resoles es ne-—
cesario continuar la condensacién hasta haber obtenido
un rendimiento suficientemente elevado, a fin de rea-
lizar un procedimiento de fabricacién algo econédmico.

Se encuentran d&ificultades casi insuperables si
se hacen reaccionar mids de 2 moléculas de formaldehido
sobre una molécula de fenol. 4 causa de la excelente
solubilidad con el agua de los resoles as{ formados,
no puedensislarse entonces los productos de condensacién,
o bien el producto de condensacibén aislado no es ya solu~
ble en el alcohol y se gelatiniza al cabo de poco tiempo.

Segun la invencién, debida al doctor F. J.
Hermann, es posible producir unas resinas fenol-formal-
dehido excelentes, de una maneraz muy simple y econdmi-_
ca y sin las restricciones antes mencionadas. El pioae-
dimiento objeto de la invencién consiste en realizar
la condensacidén del fenol con el formaldehido en dos
fases que no gquedan separadas por un aislamiento de los
productos de condensacién intermediarios, es decir,
formandose en primer lugar de un pH por encima de 7 y
seguidamente de un pH de 7 o debajo de 7, en presencia
de un alcohol gue es incorporsdo total o parcialmente

a la molécula de resina artificial. De preferencia, la
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reaccidn se realiza desde su comienzo en un medio alco-
hélico o alcohdélico acuoso. No obstante, es posible
asimismo ejecutar la primera fase del procedimiento

en un medio acuoso y afladir mds tarde el alcohol, si
blen es preciso en todo caso que el alcohol esté pre-
sente durante el tratamiento de la masa con un pH de 7
o inferior a 7, Se puede empezar, por ejemplo, la pri-
mera fase con una cantidad de alcohol relativamente
Pequefia y afiadir nuevas cantidades de alcohol durante
el curso del proceso.

El zjuste del pH cuando se pasa de la primera
a la segunda fase se hace generalmente afladiendo la
cantidad necesaria de acido o de una subatancia de reac-
cién dcida. Segin la naturaleza de los reactivos que se
empleen, podrdn formarse entonces precipitados como, por
ejemplo, sales que, segin los casos, pueden ser separa-
das seguidamente o bien més tarde.

Al final de la primera fase, asi como al prin-
cipio de la segunda, puede dejarse la mezcla en reposo
durante algin tiempo a la temperatura ambiente.

Durante la condensacidn en el medio dcido, el
agua se elimina de preferencia por evaporacién. Si se
destila el agus con alcohol, puede afiadirse a convenien-
cia, periddicemente o continuamente, alcohol a lz mez-
cla.

Puede influenciarse la destilacién, y especial-
mente facilitar la eliminacidn del agua, afiadiendo z la

mezcla otros liquidos, tales como liquidos que con el

e

e S R

——
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alcohol o el agua produzcan mezclas ageotrdépicas. Si,
por ejemplo, el alcohol empleado es el butanol, se
puede afiadir tolueno. En este caso, la destilacidn

es una megzcla de butanol-toluol-agua, que, después de la
condensacibn, se separa en una capa que consiste esen-—
cialmente en agua y otra capa compuesta esencialmente
por una mezcla de butenol y de tolueno, pudiendo esta
mezcla ser agitada periddicamente o continuzmente en
el recipiente de reaccién. El liquido auxiliar puede
ger afiedido inmedisbemente 21 principio de la reaccidn
o més tarde.

El punto sefialado para el final de la resccién
en la 22 fase no es la eliminacién completa del agua
sino la obtencién de un éstado de condensacidn en el
cual la resina poses las cualidades favorables antes
indicadas, lo cual ccurre tan sélo cuando una p=rte
considerable del alcohol ha sido incorporada a la molé-
cula de resina artificial.

Para el procedimiento seglin la invencién pueden
emplearse los fenoles en el sentido mds general, por
ejemplo, el fenol, los cresoles, los xilenoles, la
creosota, el dioxlidifenildimetilmetano, el butilfenol
terciario, la resorcine, el &cido salieflico, el naftol
o mezclas de dos o mds de estos compuestos.

El formaldehido puede ser empleado en forma
acuosa 0 gaseosa. Puede ser gfladido asimismo en forma
de polimeros o de otras materias que produzcan formal-

dehido, por ejemplo el paraformaldehido o la hexametile~
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notetramina. La proporcidén molecular en la cual el
fenol y el formaldehido son empleados puede variar
ampliamente y depende, entre otros, de la naturaleza
del fenol empleado. Generalmente, se toman de 1 a 4
moléculas de formaldehido por 1 molécula de fenol.

Para el tercer componente, pueden emplearse
los alcoholes en el méds amplio sentido. Pueden emplear-
se, por ejemplo, los alcoholes alifdticos, asi como
los alcoholes aromdticos y los alcoholes de peso mo-
lecular poco elevado, tales como los alcoholes metili-
co y etilico. Puede resuktar ventajoso el emplear mez-—
clas de diferentes alcoholes afiadiendo a la mezcla los
alcoholes respectivos simulténeamente o con un ciérto
intervalo. Durante la condensacién dcida es preciso
tener, por lo menos, una molécula de alcohol por una
molécula de fenol.

Segun un modo de realizacién de la presente in-
vencién, se opera con mezclas de alcoholes mono y poli-
valentes, lo que produce ciertas ventajas. Empleando
alcoholes polivalentes de grupos hidroxilo muy aproxi-
mados unos a otros, se puede obtener, por ejemplo, una
forma de concentracién de las moléculas que ejerce una
influencia muy favorable sobre la durega y la resisten-
cia de las peliculas obtenidas. Si por el contrasrio, se
utilizan alcoholes polivalentes cuyos grupos hidroxilo
son separados por largas cadenas, como es el caso, por
ejemplo, de los poliglicoles, se obtienen peliculas muy
elédsticas.
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En ambos casos, los productos de la eterifica-
cién, pueden contener ain grupos hidroxilo libres, que
pueden ser transformados ventajosamente, por ejemplo,
eterificados o esterificados (formacidn de resina alk{-
dica, etc.).

Los alcoholes polivalentes pueden contener dos
o mds grupos hidroxilo-alcohélicos, mientras que los
alcoholes monovalentes, as{ como los alcoholes poliva-
lentes, pueden contener todavia otros grupos que pueden
participar eventualmente en la reaccién durante el pro-
ceso de fabricacién de las resinas artificiales.

La proporcidén entre las cantidades empleadas
de alcoholes monowalentes y polivalentes, puede variar
considerablemente; la proporcién de alcohol polivalente
en la meacls de alcoholes, puede elevarse hasta un 90%.

El pH deseado en las dos fases del procedimiento
puede obtenerse con substancias minerales u orgénicas
de reaccidén alcalina o 4cida. Como substancia alcalina
pueden emplearse, por ejemplo, los hidrébéxidos de los me-
tales alcalinos y alcalinotérreos, el amonfaco y las
aminas, como substanciaz de reaccién 4cida puede uti-
lizarse dcido sulfdrico, écido clorhidrico, 4cido fosfé-
rico, &cido carbdénico, dcido parztoluenosulfdnico, sales
de reacciébn acida tales como el cloruro de amonio y el
cloruro de aluminio, el cloruro acetilico, etc. Lo esen-
cial del procedimiento es la regulacibén del pH; la in-
fluencia espec{fica de la substancia empleada.no tiene

mucha importancia y es generalmente negligible.
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Las reacciones pueden efectuarse en el dominio
entero del pH; para la condensacién alcalins, puede lle-
garse, por ejemplo, haste un pH de 12 y para la conden-
sacién dcida, haste un pH de 1. En general, no obstan-

5. ~ te, las condensaciones se efectian dentro de un dominio
del pH mas limitado. Algunas veces basta ya efectuar
toda la segunda fase con un pH de 7, es decir, en un

medio neutro.

Se ha encontrado gue puede resultar ventajoso
10. el dividir la segunde fase que se efectia con un pH de
7 o mas bajo en dos o varios tratamientos de pH dife-
rentes. Es evidente que en la segunda fase pienen lu-
gar dos reacciones diferentes, & saber: la condensacién
progresiva de los productos de reaccién de la primersa
15. fase y la eterificacién con el alcohol afiadido. La in-
fluencia del pH sobre la velocidad de estas dos reaccio-
nes es diferente, 1o que se aprecia en seguida si se
trata en la segunda fase a pH diferentes dos porciones
de la masa obtenida en la primera fase. Resulta enton-
20. ces que la consistencis o dureza del producto acabado,
son generalmente diferentes en los dos casos. Ls composi-
cién de las resinas depende, pues, del pH empleado y,
por consiguiente, las otras propiedades interesantes
para la técnica de las lacas variari asimismo.
25. La subdivisidén de la segunda fase en dos o va-
rios trateamientos & pH diferentes, permite una gran dé-
ferenciacidén de las resinas obtenidas desde el punto de

vista de su estructura y de las propiedades correspon-
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dientes. Los productos de reaccién sersin diferentes segin
que en la segunda fase se provogue previamente una ete—
rificacién intensiva y que se efectie la condensacién
seguldamente, o bien gue se efectie en primer lugar una
5 condensacién intensive seguida de eterificacién, o que
se efectie eterificacidén después de obtenefse un cierto
grado de condensacibn apetecido.
Por una seleccifn apropiada del pH de los dkfe—
rentes tratamientos que éonstituyen la segunda fase
10. puedeny pues, realizarse todas estas variaciones y
matices en el producto acabado.
No es absolutamente necesario que todos los

tratamientos de la segunda fase sean ejecutados con un

pH por debajo de 7, puede ser ventajoso realizar m o
15. varias partes de la segunda fase con un pH de 7 o in-
cluso por encima de 7.

La temperatura de la mezcla en reacecidn puede
variar durante el tratemiento alcalino entre la tempe-
ratura ambiente y el punto de ebullicidén; en un medio

20. fuertemente alecalino puede asimismo r esultar ventajoso
el trabajar a una temperatura mds baja que la temperatu-
ra ambiente. Para la condensacién 4cida, la mezcla en
reaccidén es generalmente, por lo menos durante una parte
de la duracidén de este condensacidn, mantenida al punto

25. de ebullicidén. Puede trabajarse igualmente bajo la pre-
sién atmosférica, bajo presibén reducida o bajo presiém
elevada.

intes o durante la condensacidén, pueden afla-—
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dirse otras resinas naturales o artificiales, o bien
componentes u otros productos intermediarios de las
mismas. Asimismo pueden afiadirse estos productos una
vez terminada la condensacién o pueden fundirse even~
tualmente con la resina obtenida.

Segun una forma d erealizacién de la invencidn
se puede reemplazar en los procedimiento antes descri-
tos una parte del fenol por otras substancias suscepti-
bles de formar productos de condensacién con el formal-
dehido. Esto se aplica no solamente a las substancisas
susceptibles de formar de por sf resinas artificiales,
como por ejemplo la urea u otros compuestos amino, sino
también a las substancias que forman productos de con-
densacién con el formaldehido, no poseyendo las propie-
dadesde una resina artificial, tales como las substan-~
cias albuminosas, los cabohidratos, especialmente el
almidén, ete.

Se ha visto que de esta manera pueden obtener-
se resinas artificiales de un gran valor, incluso con
el empleo de componentes que, solos, con el formaldehido
no proporcionan productos de condensacidén utilizables,
0 gque en las clrcunstancias antes descritas no formarfan
siquiera compuestos estables sin la cooperacién del
fenol.

La proporcidén del fenol que segin la invencidn
puede ser reemplazado por otro componente, pﬁede variar
mucho, segin las propiedades deseadas para las nuevas

resinas artificiales y, en algunos casos, puede llegar



10'

15.

20.

- 11 -

{78455

a elevarse a 95%.

El procedimiento descrito no queda limitadoial
empleo de un solo componente nuevo, sino que puede asi-
nismo reeemplazarse una parte del fenol por dos o varius
materius distintas susceptibles de formas productos de
condensscion con el formaldehido.

Dado que la nsturaleza y el nimero de componen—
tes a afladir, la proporcidn de estos componentes dentro
de la mezcla, etc., pueden variar a voluntad, resulta
posible aun una diferencia més grande en las propieda-
des de las resinas artificiales as{ preparadas. Las Pro-

piedades de estas resinas artificiales variardn también

segln que los diferentes componentes sesil afladidos inmedia-

tamente al comienzo de la condemsacibn o que uno u otro
de estos componentes no sea afiadido a la masz hasta

que el proceso de condensacién esté ys parcislmente rea-
liz=zado.

Como se ha indicado mds arriba, el paso de la
primera fase a la segundz se efectda generalmente afia-
diendo una cantidad de 4cido, o de una suhstancia‘de
reaccidn dcida, tal que la mezcla presente el pH decea-
do. Segin un modo de realizacién de la presente inven-
cidén, es posible también hacer este paso automdticamen-—
te sin ninguna @dicidén de 4ecido a la mezcla, sprovechan-—
do el hecho de formarse &cido en la primera fase.

Por la accidn de la lejia sobre el formaldehido
se produce una transformacién llamada Cannizzarro, en

la cual elaldehido de nacimiento = un alcohol y a un
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dcido, que es naturalizado por la lej{a, formando una
s«l. Se ha podido comprobar gque la cantidad de dcido
formada puede ser suficiente paras efectuar despuds de un
cierto perfodo de reaccidén un paso automitico de 1 pH
por encima de 7 a 1 pH por debajo de 7, si el pH de 1=
mezecla inicial no es demasiado elevado, por ejemplo en-—
tre 7,5\y 9. Pueden producirse asi resinas srtificiales
que poseen las mismas propiedades que las que se obtie-
nen affladiendo después de la primera fase el suficiente
4cido para que el pH apetecido sea obtenido inmediata—
mente, teniendo la ventaja este método de ser mfs sim-
ple porgue puede prescindirse de una de las medidas en
otro caso necesarias, como es la adicidn de 4cido.

ILa evolucidn del pH y, por consiguiente, también
el momento de paso de la primera = la segunda fase, de-
pende de la naturzleza de la proporcién de }os componen-
tes, de la presencia de materias tampdn, de la tempera-—
tura de la concentracidn, etc.

Ejemplo I.- Se fija el pH de una mezcla de:

225 gr. de cresél

350 gr. de fomalina y

300 gr. de alcohol etilico

a 8,5 por medio de una lejia de potzsa al 40% y se
hace hervir esta mescla durante 5 horas con un conden—
sador a feflujo.

La mezcla en reaccién se acidula con dcido sul-
fhrico al 10% hasta obtener un PH de 4. Después de re-

tirada por filtracidn la sal se separa, se hace hervir
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la solucion de resina con un condensador a reflujo du-
rante 10 horas.

El 1{quido se evapora =1 vaefo. Se obtiene una
resina artificial pldstica soluble en el alcohol que,
después de recocida a 160° C. durante una hora, forma
una pelicula lisa de una adherencia excelente, que re-
siste a 12 accidn de una lejfa de sosa clustica al 3%
a 50° C. durante 10 horas ¥y que se mantiene dura.

Ejemplo II.- Se disunelven:

110 gr. de paraformaldehido y

210 gr. de fenol

en 300 gr.ide alcohol abéoluto al cual se le ha afladido
5 cm3 de una lejfa alcohdélica al 40%. La condensacién
se efectia segin se ha indicado en el ejemplo I.

Ejemplo III.- Se fija el pH de una mezcla de:
50 gr. de cresol
90 de fommalina y
110 gr. de alcohol butilico terciario,

a 8 afladiendo dietilamina y esta mezcla es calentada
a 80° ¢. durante 3 horas.

La masa es geidulada seguidamente con acido
clorhidrico hasta un pH de 2,7 y se la hace hervir du-
rante 15 horas de tzal forma que se destile lentamente
una mezcla de agua y alcohol. Una cantidad de alcohol
igual a la que es eliminada de esta forma se afiade a
la mezela a intervalos.

Despuéds de la evaporacidén se obtiene una resina

que es asimismo soluble en los hidrocarburos aromdticos
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y que, después de recocida a 140° ¢., produce una peli-
cula muy adhesiva y muy resistente a la zccion de dife-
rentes substancias quimicas.

Ejemplo IV.-~ E1 pH de una mezcla de:

22 gr. de hexametilenotetramina disueltos en 30 gr. de
agua

50 gr. de butanol-1 y

55 gr. de dioxidifenilldimetil-metano

es llevado a un valor de 8 ailadiendo amonfaco al 25% y
calentando la mezecla a 450 C. durante 10 horas.

La masa es acidulada con una solucibén de Zeido
fosférico al 42% y ei pH queda fijado a 5,3. La capa
acuosa formada se separs.

Se diade a la mezecla 25 gr. de butanol-l, 45 gr.
de tolueno y 20 gr. de aceite de ricino y se la hace
hervir separando constantemente el agua del lfquido
destilado removiendo continuamente la mezcla de butanol
y de tolueno en el recipiente de reaccién.

Una vez eliminada completzmente el agua se
continua la condensacidn durante 5 horas. Después de
eliminado el disolvente por destilacién se obtiene una
resina clara y viscosa de excelentes propiedades.

BEjemplo V.- Se prepara una megzcla de:

200 gr. de fenol

125 gr. de poliglicol y

125 gr. de butanol-l

con un pH de 10. Se aflade gota 2 gota, agiiando y a

una temperatura de 90° C., 350 gr. de formalina. Des-
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pués de haber afiadido la cantidad total de formalina,
se hace hervir la mezcla durante dos horas en un con-
densador de reflujo. Luego se enfria la mezecla neutra-
lizada con el 4cido hasta un pH de 7 y se afiaden toda-
5. via 40 gr. de tolueno, despuéds de lo cual es mantenida
la masa en ebullicidén bajo una presibn de 40 mm. duran-
te 16 horas. E1l 1lfquido destilado se dondensa. La con-—
densacién se separa en una capa acuosa y una capa com-
puesta esencialmente de butanol y de tolueno. La dlti-
ma. capé es revuelta continuamente en el recipiente de
reaccidén. Una vez finalizado el calentamiento se fil-
tra la solucién de resina y se utiliza tal cual o bien

secada. Las capas obtenidas con esta resina despuds de

haber sido recoeida durante una hora a 140° C. son mds
15. eldsticas que las de una resina preparada de la misma

manera, pero sin la adicidn del poliglicol.

Ejemplo VI.- Se prepara una mezcla de:

90 gr. de cgresol

10 gr. de urea
20. 70 gr. de paraformaldehido

180 gr. de metllo-2 »ropanol-l

20 gr. de alcohol bencilico y

20 gr. de glicerina

regulada a un pH de 10 por medio de una lejia de potasa
25. y se calienta con agitacién a 60° 0. durante una hora.

Bl 1liquido es acidulado con deido oxdlico hasts que ten-

ga un PH de 6 y se le hace hervir durante 25 horas de tal

forma que se destile lentamente una mezcla de agua y de
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gleohol. Se afisde a intervalos una cantidad de aleohol
igual a la que se retira de la mezcla. La solucién de
resing es filtrada y puede ser utilizada tal cual o bien
secada. las peliculas formadas con esta resina, calen-
tdndolas durante una hora a 160° C., son mds duras y
mas resistentes que las peliculas fabricadas de la misma
manera pero sin adicidn de glicerina.

Ejemplo VII.- Se prepara una mezcla de:
50 gr. de cresol
90 gr. de formalina
110 gr. de dimetil-1l.1l etanol,
en la cual se fija el pH a 9 afiadiendo dietilamina y
se la calienta a 80° C. durante tres horas. El l{guido
es acidulado con dcido clorhidrico hasta un pH de 2,7 y
se le hace hervir durante 5 horas, destilando lentamen-
te une mezcla de agua y alcohol. Se afiade a intervalos
una cantidad de alechol igual a agquella que hg sido re-
tirada de la megcla. Se fija entonces el pH a 5,8 affa-
diendo una lejia de potada despuéds de lo cual se hace
hervir de nuevo la mezcla de la forma descrita ante-
riormente durante 10 horas. Después de eliminar por fil-
tracidén el cloruro de potasa que se ha formado, la so-
lucidén de resina puede ser utilizada tal cual o bien
secada,

>Se se compara la resina asi fabricada con el
producto obtenido al efectuar la segunda fase de la con-
densacidén completamente con un pH de 7, se hallari gque

el primero se combina mds fédcilmente con otras materias
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naturales o artificiales, como, por ejemplo, el aceite
de madera.

Ejemplo VIII.- Se fija el pH de una mezcla de:
90 gr. de fenol y
100 gr. de formalina
a B,3 por medio de una mezcla en partes igusles de amo-
niaco a8l 25% y de una le jfa de potasa al 10%, haciéndose
hervir ests mezcla durante una hora en un condensador
de reflujo. Luego se atiaden 110 gr. de butanol-l y el
1fquido es mantenido en ebullicidn de tal forma que des-—
tile continuamente una mezcla de agua y alcohol. Se afla-
de agle mezcls una cantidad de alcohol igual a la de al-
cohol evaporado. Al cabo de 10 horas se obtiene una so-~-
lucidén de resina bastante espesa; el pH ha descendido a
6 durante la reacciédn.

Ejemplo IX.~ Se hace reaccionar una mezela de:
10 gr. de cresol
35 gr. de dlcianodiamida
35 gr. de paraformaldehido y
75 gr. de butanol-1,
teniendo un pH de 10 y una temperatura de 70° ¢. durante
15 minutos. Se fija el pH de la mezela a 1,3 por medic
de #cido, se le afiaden 10 gr. de tolueno y se mantiene
el liquido en ebullicién durante 5 horas. E1l liquido ob-
tenido por la destilacidn es condensado; la condensacidn
se separa en una capa &cuosa y una capa que consiste
esencialmente en butanol-l y tolueno; la Gltima capa es

revuelta continuamente dentro del recipiente & reaccidn.
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Después de regular el pH a un valor de 4, se afladen
todavia 10 gr. de tolueno y se continua la destilaeidn
durante 5 horas. Despuéds de filtrada, la solucién de
resina puede emplearse tal cual o bien secada.

BEjemplo X.- Se hace hervir una mezcla de:
85 gr. de fenol
10 gr. de jarabe de malta
200 gr. de formalina
10 de alecohol bencilico y
200 gr. de butanol-l
fijada a un pH de 10 en un condensador devreflujo du-
rante 2 horas. Después de enfriar la mezcla, el pH que-
da regulado a 6,4 y se calienta el liquido durante 8
horas al bafio marfia a 80° ¢. al vacio, destilédndose
una megeclsa de alcohol & agua. Se aflade a intervalos una
cantidad de alcohol igual al evaporado. La solucidn de
resina filtrada puede ser utilizada tal cunal. Después
de su calentamiento a 150o C. se obtiene una capa muy
adherente y de una excelente resistencia quimiea.

Ejemplo XI.- Se fija el pH de una mezcla de:
40 gr. de cresol
10 gr. de urea
90 gr. de formalina y
110 gr. de dimetilo-1l.1 etanol,
a 8, afladiéndole sosa y haciendo hervir la mezcla en
condensador de reflujo durante 3 horas. Se modifica en-
tonces la disposicién de tal manera que destile lenta-

mente una mezcla de alechol y agua. EL1 alcchel evapora-
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do se devuelve a la mezcla a intervalos. Después de una
reaccién de 20 horas se obtiene una solucién de resina
bastante espesa que puede utilizarse tal cual o bien se-
cada.

Ejémplo XII.- Se emplea el procedimiento des-
crito en el egemplo XI, pero despuds de hacer hervir la
mezcla de reaccién en el condensador a reflujo se le afla-
de 100 gr. de una solucidn al 50% de Scadofenal 77 B
(ﬁna resina alkidica comercial) en el tolueno. La re-
sina obtenida, una vez calentada, posee una elastici-

dad excelente.

NOTA

Se reivindiea como objeto de la presente m ten-
te de introduccidn:-

1. Procedimiento de fabricacidén de resinas
artificiales a partir del fenol y del formaldehido, que
se caracteriza esencialmente por los siguientes puntos,
tomados separadamente o0 en combinaciones:

8) La condensacién se realiza en dos fases consecutivas
que no son separadas por un asislamierto del producto de
condensacibn, efectudndose la primera fase de la conden-
sacibén a un pH por encima de 7 y siendo efectuada por

lo menos una parte de la segunda fase con un pH de T o
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inferior a 7, realizandose la condensacién por lo menos
desde el principio de la segunda fase en presenciz de

un alcohol, de tal forma que dicho alcohol es incorpo-
rado completamente o parcialmente a la molécula de re-—
sina artificisl;

b) La primera fase de la condensacidén es efectuada asi-
mismo en un medio alcohblico o alcohdlico acuoso;

¢) Se emplean en combinacidén alcoholes monovalentes y
polivalentes;

d) El producto final contiene todavi{a grupos hidroxilo
aleohdélicos libres;

e) Los grupos hidroxilo alcohblicos libres son eterifi-
cados y/o esterificados;

f) La segunda fase es dividida en dos o mds tratamientos
a pH diferentes, de los cuales por lo menos uno es efec—
tuado con un pH de 7 o inferior a T;

g) El fenol es reemplazado parcialmente por otras subs-—
tancias suscertibles de formar productos de condenssa-~
cién con el formaldehido;

h) Se efectua automdticamente ¢l paso de la primera fa—
se a la segunda reduciendo el pH mediante el dcido forma-
do durante la primera fase hasta 7 o mis bajo:

i) E1 pH de la mezela al principio de la reaccién es de
7,5 a 93

j}Las dos fases de la condensacién o una de ellas, par-
ticularmente la segunda, son efectuzdos al punto de ebu-
1licidén de la mezecla al tiempo que se le afiaden las subs-

tancias que influencian la destilacidn, especialmente
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substancias que, con el alcohol y el agua, forman mez-
clas azeotrédpicas. -
k) Antes, durante o después de la fabricacién de las re-
sinas artificiales, se afladen productos naturales o ar-
tificiales, o bien componenrtes o productos intermediarios
de aquéllos.

2. Procedimiento de fabricacibén de resinas
artificiales.

La presente memoria consta de veintiuna hojas

foliadas, escritas por una sola cara.

Barcelona, a % de junio de 1947.
AISIATIBAR, S. A.

p.2.
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