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CERTIFICADO
DE

ADICION 1621 C.%

por  "MEJORAS. INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL

Na 188,918 " (Procedimiento para la preparacién de una solucién

resinose aplicable como materia prima para le obtencién de lacas),

a favor de la razén social suiza CIBA, Socié&t& Anonyme, domici-

' lieda en Basilea (Suiza).-

MEMOKIA DESCRIPTIVA

En le patente prineipel N&.//F & 9/F, he sido deserito un
procedimiento paraAla prepafacibn;de.uha soluciébn resinoss "
aplicable'comb materia prime paré la obtencién de lacas,que resul-
ta apropiads para la fabricecién de lacAS‘aptas pars la gplicacién
al fuego & altes temperaturas, proporcionando revestimientos muy
resistentes gl calor. a b;se de un derivado resinoso gue presenta,
& 1o menos, dos grupos de 6xido de etileno por mol de un fenol .
polivalente, con arreglo sl cuel se calienta 1 mol del derivado
de 6xido de etileno en presencia de un disolvente, con més o
menos 1/8 hasta a lo sumo 6/5 de la cantided equivalente de un
écido cérboxilico'polibasico,.cﬁyos grupos'carbdxilo éstén separa-
dos entre sl por, & 1o menos, dos &tomos C, ¥ con aproximedemente
O 06'e 0,8 moles de diclendiemide. COmo forma de ejecucibn.espe-

cial fué indicedo que el calentemiento puede fener luger en pre-

sencia de un producto de condensacién-aldehido conteniendo grupos
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metilol eterificados, a base de materias que con formaldehido

forman,condeqsados endurécibles. como melamina, ures, diciendie-
mida, fenol, y similares, particularmente db éteres aglquilicos
de tales metilolcompuestos, eventualmente, bajo adicibn de ulte-
riores cantidedes de diciandiemida., Como mol del derivado
resinoso de 6xido de etileno es valedero aquf,y a continuacién,
gl mol galculado sobre el compuesto mondmerc; por cantidad
equiéalénte del &cido po;ibésico he de entenderse la cantidad
correspondiente a la foérmula .Qﬁé_., a ocuyo efecto n es 1gual
al nnﬁerovde grupos carboxilo exiaténtes en el mol.

Ahors bien, se ha mostrado que se puede llegar & soluciones

resinosaé con propledades en lo esencial iguales, 81 en el Prooe;

dimiento anterior se substituyen los &cidos carboxilicos polib&si-~

cos por sus enhidrid€ios. Las laces obtenibles con ayuda de estes
soluciones resinosss proporcioresn revestimientos que, por regla
general, endurecen algo mis lentamente que las producidss con los
écidos carboxllicos. En determinados casos puede, este endureci-
miento més pauletino, ofrecexr ventajas.pr&cticés—-por‘ejemplo en
el bérnizado con eapas'mﬁltiples de alembre de cobre a temperatu-
ras muy elevadas. ' ‘
Como anhidridos-entran en conslideracién los de &cidos carbo-
xIlicos polibésicos, cuyos grupos carboxilo queden separados uno
del otro por, a lo menos. dos atomos G, vg. anhidrido meléico,

enhidrido succinico, anhidrido ftélico, y simileres.

Con respect¢ a los ‘demé&s componentes que llegesn a eplicsarse,
asl como a laé proporciones cuantitetivas y medidas de’ procedi-
ﬁiento, son vAlidos -conforme & su. sentido- las indicaciones
hechasven le patente pr;ncipalo_

Los siguientes Ejemplos han de diIucider més detalladamente
la invencién, sin Iimitarle a laS'mediéas en 6llos indicedas.
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Le resina de dimetilmeteno utilizads he sido obtenida por trans-
formacion de 1 mol de 4,4'-dioxidifenil-dimetilmeteno con aproxi-

. madamente 1,65 moles de epiclorhidrina en solucién acuosa de

hidréxido sédico, & temperaturss entre 50 y 1002 ¢., teniendo
-calculada comb combinacién monémera- un _peso molar dé aproximade-
mente 300. Las partes mencionadas en los Ejemplos son partes en
peso.
EJEMPIO 1. )

Una solucién preperads & 100-1202 C., de 300 partes de resins
de dimetilmétano (aproximademente 1 mol) en 133 partes de‘cidléhe-_

- xanol y 100 partes:de.o-diqlorobenzol eé agitada con 72 partes de

anhidrido ft&lico (aproximadsmente 0,5 moles) durante eproximade-
mente 30 minutos a 120-1302 C. Seguidamente\son adicionadas

42 partes de diciandiamida (eproximadamente 0,5 moles)..agitqndo
durente 45 minutos més a 125-1302 C. La resina altemente viscasa,
bastante clara, obtenlida es seguidsmente recogida en una mezcla

de 180 partes de alcohol bencilico y 250 partes de o-diclorobenzol,
¥ agltada otra er'durante aproximademente 15 minutos a 110-1154C.
La.soiucién resinose de viscosidadimedia, obtenida, puede convertir
se por dilucién con los disolventes usuales para lacas, en una laca
dispuesta pera &l uso.

Esta laca praporciona, en el calor, revestimientos que endurece:

'3ba$tante despacio, de muy buen poder adhesivo e insensibilidad

" contra el sobre-endurecimiento. A altses temperaturas de uso resul-~
: ’

tan los reveétimiéntos de laca scabados de gplicarse al fuego, afin

un poco térmoplésticos; pero a temperaturas hasta més o menos

' 8082 G. resultan duros y a prueba de raspadura.

300 partes de resina de dimetilmetano (aproximademente 1 mol)

son disueltas en 133 partes de clclohexanol a aproximadamente.
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1202 C.- La solueién clara es calentsda con 74 partes de anhidrido

ft4lico (aproximedamente 0,5 moles) durante 45 minutos a 120-1302C
Seguidaménte son adicionadas 42 péites de diciandiemide (gproxims-
demente 0,5 moles) agitando durante 60 minutos & 120-1452 C. Le

' resina altamente viscosa, bastente clara, es recogide en una mezcl

de 75 partes de alcohol bencilicoc y 25 partes de o-diclorobenzol

¥ calentada, después de la'adicion;de 42 pertes de diciendiemida

(apfoximadamente O,S'moles), 85 partés de alcohol benellico,

89 partes de una disolucioﬁ el 75 % en peso de hexemetilolmelami-
na-éter butflico en butanol. ¥y 210 partes de éter monoetlilico de

etilenglicol (etilglicol), por m&s o menos 45 minutos a 100-1102C.

en cuys operacién se va formando une solucibn resinosa de viscosi-

'ded media, ligersmente turbia, que puede convertirse del modo

ususl en une laca lists bara el uso mediante dilucién.
| Los revestimientos producidos con esta laca endufecen més
répidemente que los'producidos conforme al Ejemplé 1, acusan
buenea adheréncia:y resultan:insen#ibles eontra endurecimiento
excesivo. En comparaciéﬁ con un revestimientb producide bajo
empleo de &cido ft4lico, endurecen algo més paulatinemente y
resul?an un poco menos dilatéblés.' ‘

8L se substituye en el Ejémplo de arriba el anhlidrido ftélico
por 49 partes de anhfdrido maléico {aproximedamente 0,5 moles).»
entonces se obtienen revestimientos de lace de propiedades en lo
esencial idénticas, si bien en el calor endurecen algo més répide-
mente, siendo la diletebilidad (flexibilidad) de los mismos més

buens..

" EJEMPLO 3.

A una solucién preparada a 1202 c..'de 300 partes de resinas de
dimetilmetano (aproximadamente 1 mol) en 140 partes de ciclohexa-

nol, son sfiedidas 37 partes de anhidrido ft&lico (aproximaﬁamehte
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0,25 moles) ¥y 21 partes de diciandiamida (aproximadamente 0.25
moles) . La mezcla es agitada durente 45 minutos & 116 1452 ¢.
La.re;ina bastante viscpsa‘obtenible.en esta operacibén. es recoglida
en una mezcla de 75 partes de aléohol bencilico y 225 partes de
Q-diqlorobénzol. obteniénd&se con éllo aprbximadamente 800 partes
dé una solucioén resinosa de viscosided medie.

Unea laca producida por diiucibn de modo ususl de esta solu~

eién resinosa, proporciona revestimientos que endurecen poco m&s

'despacio que 1os producidos con arreglo.al Ejemplo 1, si ‘bien

por 1o demés presentan.esencialmente las mismas propiedades.
' éoo partes de la solucién resinosa de viscosidad medlas obte~

nible segln el pé&rrafo 1R del Ejemplo 3, son mezclades con 42 par-

tes de diciand;émida (eproximademente 0,5 moles), 87 partes de
una disolucioén al aproximaedamente 75 % en pesoﬂde hexametilol-

melamina en butanol, 95 partes de alecohol bencilico, y 210 partes

~de &ter monoetflico de etilenglicol (etilglicol) y calentadas

durante ; hore @ ioo-ilon C., forméndose enlest& operacién una
soIncién.resinosé, clara, que se puede convertir por dilucién de
modo usual en lacas listes para el uso.

Una lece de esta indole, pfoporciona con el endurecimiento

en el calor, revestimientos dilatables de buen poder adherente,

que resultan insensibles contra el endurecimiento excesivo. Estos

revestim;entos presentan buens solidez al calor con temperaturaé-
haste aproximademente 1502 C. |

Como es natursl, queda sobreentendido qge la préteccibn gue se
recaba parae la invencién, no'queda limitade a los Ejemplos de ‘
ejecucién préctica indicados en la descripeidén, Dues la proteccién
ge extiende o todes aquellas formss equivalentes de ejecucién basa-

das en la solucién.lOgrada por el invento.
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Hecha la descripcién del presenté invento, se hace conster

que esta solicitud s8e gcoge a los derechos de prioridad de 1la

Patente Na 36113. depositada en‘SUIZE en feche 5 de Julio de -

11948; y se declaran.como nueves y de propla inveneién, las si-

subentes reivindicaciones:

l.- Mejores introducidss en el objeto de le patente principal

" Ne /fZ 7/F (Procedimiento para la preparacién de una solucién

resinosa aplicable como materia pfima para la obtencién de lacas),
cuyes lacas obtenidas son aptas para ser aplicadss al fuego a )
altas temperaturas y proporcionsn revestimientos muy resistentes
el calor, a base de un derivado resinosa, presentando a lo menoé
doé grupos de 6xido de eti;eno por mol, de un fenol @olivalente'

conforme & la.patente principal, segin la cual se calientan 1 mol

~del derivedo de 6xido de etlileno en presencia de un disolvente,

con m&s3 O menos 1/8. hasta & lo sumo 6/5 de la centidad equivalen-
te de un Acido carboxilico polidbésico, cuyos grupos carboxilo estén
separados uno del otro por, a lo menos, dos &tomos C» y con aproxi-
madamente 0,06 hasta 0,6 moles de diciandiamida, caracterizadas
estas mejoras por el hecho de emplear el seido carboxflico polibési-
co en forme de su anhfdrido. | '
2o~ Mejoras segln la reivindicaoion 1, caracter1Zadas por el
hecho de que se emplea un derivado de 6xido de etileno de un fenol

L

polivalente, polinuclear.
3.~ Mejoras seglin las reivindicaciones 1 ¥ 2, caracterizades

por el hecho de empléar un derivado de 6xido de etileno de un tal
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fenol multinuclear) cuyos nficleos fenbélicos estén unidos por un

puente de carbonoc uno con el otro.

4.- Mejoras segiin las reivindicaciones 1 a 3, caracterizadas
por el hecho de utilizer un derivado de 6xido de etilen6 del
4,4'-dioxidifenil-dimetilmetano.

5.~ Mejoras segtin las reivindicagiones 1 & 4, ceracterizadas
por el hecho de que el prbcedimiento se lleva a cabo bajo adicién
de un producto de condensaciétn-gldehido conteniendo grupos metilol

eterificados, de materias que con formaldehido formsn confiensados

endurecibles, como melamina, ures, diciandiemida, fenol, y simila-

res.
Ge- MejorES'segﬁn las reivindicaciones 1 & 4, caraecterizedas

por el hecho de que el procedimiento se lleva a cabo bajo adicién

. de cantidades ulteriores de diciandiemide y de un producto de

condensacién-aldehido conteniend6 grupos metilol eterificados,
de materies que formsn con formaldehido condensados endurecibles,
como melsmina, ures, dlciandigmidsa, fenol, y similares:.

7.~ Mejoras segin las reiviﬁdicaciones S5y 6, caracterizgdas
por el hecho de que se emplea un éter alquilico de un producto

de condensecibn-aldehido conteniendo grupos metilol, de substan-

' cies que formaen con formgldehido condensados endurecibles, como

mhﬂmaum,ﬁﬁmﬁmﬁmrﬁﬂ,ynmhmm

8.~ Mejoras segin las reivindicaciones precedentes, caracteri-
zadas por el hecho de que la solucién resinosa contiene un producto
reaccional de un mol de un derivado resinoso conteniendo, por 10
menos, dos grupos de Oxido de etileno por mol de un fenol_polivalen'
te, a baée de 1/8 hesta a lo sumo 6/5 de la cantided equivalente
de un enhidrido de un Acido carboxilico polibAsico, cuyos grupos

carboxilo estén separados uno del otro por a 1o menos dos Atomos C,

v de aproximadeamente 0,06 a 0,8 mol de diciandismida, asf oomo un
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9.- Mejoras segin la reivindicacién 8, caracterizades por el
hecho de qﬁe la solucidn resinose contiene un producto regccional
de un derivado de 6xido de etileno de un fenol polinuclear poli-
valente.

10.- Mejores segln las reivindicaeciones 8 y 9, caracterizaedas
por el hecho de que la solucién resinosa contiene un producto
reaccional de un derivado de 6xido de etileno de un fenol poli-

nuclear cuyos nficleos féndlicos estén unidos entre si por un

- puente de carbono.-

11.- Mejorags segin las reivindicaciones 8 g 10, caracterizadss
por el hecho de gue la solucién resinosa contiene un producto
reaccional de un derivado de 6xido de etileno del 4,4'-dioxidife-
nil-dimetilmetanoc. - | |

12.~ Mejoras segtin las reivindicaciones 8 a 11, caracteriza-
das §or el hecho de que l=a solucién resinossa qpntiéne un producto

reaccional preparado bajo adicién de un producta de condensacibén-~

‘=aldehido conteniendo grupos metilol eterificados, de materias

que forman con formeldehido condensados endurecibles, comc melemi-
ne, ures, diciendiemida, fénol y similares. |

13.- Mejores segin las reivindicaciones 8 a 11; caracterize--
das por el hecho de que la solucifén resinose contiene un produéto
reaccional obtenido bajJo adicién de ulteriores cantidedes de
diciendiamida y de un producto de condensacién-aldehido contenien-
do grupos metilol eterificados, de substancias gue con formaldehi-
do forman condensados endurecibles, como melamina, urea, diciendi-
emidsa, fenol, y similares;

14.- Mejoras segin les reivindicaciones 12 v 13, caracteriza-
das por el hecho de que la'aoluGIOn resinosea contiene un producto

reaccional obtenido bajo adicién de un éter alquilico de un produc-
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to'de condensaciétn~aldehido conténie"ndo grupos metilol, de subs-
tancias que _con'formaldehido formen condensados endurecibles, como
melsmina, urea, diciandiamida, fenol, y similares.

15.- Mejoras introducidas en el objeto de la patente prineci-
Pél Ne / e ¥.9/f (Procedimiento para la prepsracién de una solucién
resinosa‘aplicable como materis 'primé pera la obtencién de lecas).

Segln se describe y reivindica en la presente memoria descrii)-
tive, que conste de nueve hojas, foliadas y escritas a méquine V
por una sola cara.

Medrid, e 4 de Jullio de 1949.

CIBA Sociéte Anonyme.
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