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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA 1A PREPARACION DE UNA MASA DE FREN-
SADO AMINOPLASTICA QUE CONTIENE UN CATALIZADOR DE ENDURECI-
MIENTO ILATENTE", a favor de CIBA Société Anonyme, de nacio-
nalidad suiza, domiciliada en BASILEA, (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencion se refiere a un procedimiento
para la preparacion de una masa de prensado aminoplastica
que contiene un catalizador de endurecimiento latente.

Las masas de prensado a base de aminoplastos, termo-
endurecibles, por regla general son preparadas como sigue:
La solucidén resinosa de aminoplastos es amasada con el msdio
de carga, por ejemplo celulosa, sl material amasado es seca-
do en una corriente de aire caliente y seguldamente desmenu-
zado en apropiados agregados trituradores. En este polvo de

resina que contiene el medio de carga, son introducidos, ba-
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jo trituracidn en molinos de bolas, colorantes, pigmentos de
recubrimiento, el lubricante, as{ como el catalizador de en-
durecimiento. E1l polvo de prensado, asi preparado, es prensa-
do, ya sea como tal, ya sea previamente condensado segin pro-
cedimientos conocidos.

Para la preparacidn de tales masas de prensado ya
han sido utilizados catalizadores de endurecimiento latentes,
es decir substancias neutras, ligeramente bésicas, o débil-
mente &cidas, que son aptas para formar o disociar 4cido en
caliente, por ejemplo bajo las condiciones del prensado, y
para acelerar, a consecuancia de ello, el endurecimiento de
la resina. Tales substancias deben ser suficientemente esta-
bles bajo las condiciones de almacenamiento y, practicamente,
no disociar ningin acido que pudiera conducir a un endureci-
miento prematuro y a un perjuicio de la aptitud de flujo de
la masa de prensado. iio obstante, la mayorfa de los cataliza-
dores de endurecimiento latentes usuales hasta el presente,
no pueden satisfacer totalmente las exigencias de, por una
parte, desarrollar acidez suficiente bajo las condiciones de
prensado y, por la otra, de no disminuir, o hacerlo sélo en
grado no esencial, la aptitud de flujo de las masas de pren-
sado durante el almacenamiento.

Objeto de la presente invencidn es un procedimiento
para la preparacidn de una masa de aminoplastos para el pren-
sado, que contiene un catalizador de endurecimiento latente,
particularmente de una masa de prensado a base de productos
de condensacidén endurecibles de formaldehido con urea, tio-
urea, diciandiamida, aminotriazinas, como melamina, benzo-
guanamina, acetoguanamina, tiocammelina o aminotriazinas si-

milares, o con mezclas de tales materias; el procedimiento
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se caracterlza porque se utiliza como catalizador de endure-
cimiento latente un poliéster de un acido bencenmonosulféni-
co substitufdo en el ndcleo bencénico por un radical hidro=-
carburo, particularmente alifatico, y de un alcohol alifati-
co polivalente, y porque se adiciona este catalizador, en cual
quier momento antes del secado, mezcldndolo con la resina hu-
meda.

Como acidos bencensulfodnicos substitufdos, cuyos po-
liésteres son utilizables dentro del alcance de la presente
invencidén, entran en cuenta, ante todo los écidos toluensul«
fénicos, particularmente los &cidos p~ y o-toluensulfédnico o
sus mezclas. Pero también se puede utilizar otros acidos al-
coil-, cicloalcoil- o aralcoil-bencensulfénicos, o sus mez-
clas, como los acidos xilensulfoénicos, &cidos propil-, iso-
propil-, butil-, ciclohexil~, bencil-bencensulfodnicos.

Como alcoholes alifdticos polivalentes, esterifica-
dos con tales dcidos bencensulfonicos substituidos, entran
en consideracidn particularmente alcoholes divalentes, pero
asimismo de valencia mis elevada, como glicol, glicerina o
butandiol-(1l,4). Ademds resultan también apropiados locs al-
coholes aliféticos polivalentes, particularmente los diva-
lentes, cuyae cadenas de carbono pueden estar interrumpidas
por -0-, © -y- s Por ejemplo dietilenglicol o poliglicoles,

acllo v
dietanolaminas N-aciladas, y otras dialcanolaminas N-aclladas.

La esterificacidn de los alcoholes polivalentes con
los écidos sulfénicos, se logra de modo sencillo mediante
los respectivos sulfocloruros y lejia de sosa, segin la asi
llamada reaccién de Schotten-Baumann. Para la esterificacidn

se puede utilizar, asimismo, dialcanolaminas no aciladas, si
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el sﬁlfocloruro es empleado en una cantidad suficiente para
la simulténea acilacidén de los grupos -NH-,

Los catalizadores son utilizados en cantidades de 0.1
al 5%, de preferencia de 1-2%, referidas al peso de la masa
de prensado terminada y seca.

Para le preparacién de las masas de prensado segin
el presente procedimiento, es importante que el catalizador
de endurecimiento latente no sea mezclado del modo usual
haste el presente, por molido, en la fase pulverulenta sdli-
da y secada que contiene material de cargs, sino en la resi-
na himeda en cualgquier momento antes del secado, por ejemplo
al emasar la solucién resinosa con la celulosa. El cataliza-
dor de endurecimiento, dispersado de este modo en la resinas,
en efecto, se ha mostrade como esencialmente mis eficaz gque
el catelizador introducido moliendo en la misma concentra-
cidén, E1 material amasado obtenido puede ser secado, sin
aplicacién de presidn disminuida, incluso durante un tiempo
prolongado, a temperaturas de alrededor de 100° C, sin que
s8e haya de temer ninguna descomposicién esenclal de los cata-
lizadores recomendados y un endurecimiento prematurq con
ello relacionado, y por lo tanto ninguna pérdida en la aptitud
de flujo. Una medida de esta naturaleza probablemeéte no re-
sulta posible con los catalizadores de endurecimiento laten-
tes usuales hasta el presente, debido & la insuficiente esta~
bilidad.

Juntamente con el catalizador de endurecimiento se pue
de amasar simultaneamente con la resina hiumeda materias de
carga, como celulosa, linteres de algoddn, recortes textilés,
harina de madera, amianto, y otras materias de carga organi-

cas o inorganicas conocidas, ademds lubricantes, colorantes,
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pigmentos y/u otros medios modificadores conocidos. De estal
manera es posible obtener, mediante secado del material,
amasado y desmenugado a tamafio de grano apropiado, de manera
sencilla, masas de prensado granuladas, acabadas.

lLas masas de prensado, preparadas con arreglo a la
invencidén, presentan una velocidad de endurecimiento esen-
cialmente mayor, con simulténea mejor estabilidad de almace-
namiento, que aguellas que estén catalizadas segin los pro-
cedimientos usuales hasta el presente, as{ como excelente
aptitud de flujo, incluso si son secadas hasta casi la com-
pleta eliminacidén del agua libre. Con algunos de los catali-
zadores de endurecimiento utilizables, por ejemplo con 1,4-
-di-p-toluen-sulfonoxi-n-butano y 2,2'-di-p-toluensulfonoxi-
-dietiléter, se ha hecho la observacién de que son aptos pa-
ra aclarar esencialmente el color natural de la masa de
prensado no tefiida.

A continuacidn se dilucida la invencidn mediante
uneos ejemplos. En ellos las partes significan partes en peso,
las indicaciones de tantos por ciento y por mil significan
tantos por ciento en peso o tantos por mil en peso, respec-

tivamente.

BEJEMPLO 1.
1400 partes de un condensado de formaldehido y mela-

mina, preparado bajo condiciones débilmente alcalinas, que
contiene 2 moles de formaldehido (solucidén al 30%) por mol
de melamina, son amasadas a 50°C-con 400 partes de celulosa
de haya (100%), 15 partes de 2,2'-di-p-toluensulfonoxi-di-
etiléter y 4 partes de estearato de cinc. Después del secado
a 90°C, la masg es previasmente desmenuzada y molida en el

molino de bolas con los colorantes y pigmentoes de recubri-
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miento deseados.

Resulta una masa de prensado de facil flujo, rapido
endurecimiento y'de buena solidez al almacenamiento. lLas
piezas prensadas producidas a base de la misma, presentan un
buen brillo y excelente solidez al agua fria e hirviente,
asl como a soluciones alcalinas y acidas en ebullicién. La
velocidad de endurecimiento fué determinada prensando a 150°C
probetas de &4 x 10 x 120 mm, y midiendo en ellas la resis-
tencia a la flexidn por choque, la resistencia a la flexidn,
y la absorcidn de agua (10 minutos en agua en ebullicién) en
dependencia del tiempo de prensado. La posibilidad de tefildo
de platillos prensados igualmente a 150°G, es determinada
mediante coccidn durante 10 minutos en una solucidn acuosa

que contlene 0.25%0 de Kitonlichtrot BLE y 0.8%0 de H,SO0,.

Tiempo de Reslistencia Resistencia a Absorcidn de Posibilidad

moldeg a a la flgzién la flexion agua 10 mi- ~ de tefildo
150 kg/mm por choque nutos a 100°C
minutos kg/em
9.9 4.8 - 0.23 moderada
9.9 4.4 0.15 apenas
8.9 5.2 0.16 ninguna

Con el ensayo de almacenamiento & 60°G, la prueba no
alterd sensiblemente su aptitud de flujo.

El 2,2'-di-p-toluensulfonoxi-dietiléter utilizado en
este ejemplo es preparado del modo siguiente: En un matrag de
tres golletes equipado de agitador, termémetro y embudo de
goteo, se agita bien 190 partes de sulfocloruro de p-tolueno
y 70 partes de dietilenglicol., Bajo buen enfriamiento exte-
rior se hace afluir 137.5 partes en volumen de lejfa de sosa
acuosa al 25% de modo que la temperatura quede entre o° y 5°%.

Cuando haya afluido toda la lejia, se sigue agitando durante
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3 horas, seguidamente se diluye con 500 partes en voluﬁeﬁ de
agua, se filtra por aspiracidn el precipitado y se lava con
500 partes en volumen de agua. El producto reaccional, bien
secado por aapiraqién, es recristalizado de 500 partes en vo-
lumen de alcohol metflico, eventualmente con adicién de algo
de carbdén animal, y secado a 60°C.

Con el mismo éxito puede ser utilizado un catalizador
que es preparado de modo andlogo a base de una megcla técnica
de cloruros de los acidos p- y o-toluensulfdnicos.

Se obtiene resultados similares si en el ejemplo an-
terior, en vez de 15 partes de 2,2'-p-toluensulfonoxi-dietil-
éter, se utiliga 20 partes de 1,6-di-p-toluensulfonoxi-n-he-
xeno o 26 partes de 1,10-di-p-toluensulfonoxi-n-deceno,

EJEMPLO 2.

——

1600 partes de un condensado de formaldehido y urea
preparado de modo conocido, el cual contiene 1,5 moles de
formaldehido (solucion al 37%) por mol de urea, es amasado
con 425 partes de copos de alfa-celulosa (100%) y 15.3 partes
de l,4-di-p-toluensulfonoxi-n-butanoc. Este material amasado
es secado en una corrliente de aire caliente hasta que su con-
tenido en agua libre sea menor gue 1%. El1l producto es pre-
~desmenuzado y molido en un molino de bolas con lubricante y
los deseados colorantes y pigmentos de recubrimiento.

Resulta una masa de prensado de flujo facil, gque en-
durece répidamente, con excelente estabilidad en almacena-
miento. Las piezas de prensado, producidas a base de la misma,
presentan hermoso brillo y buena resistencia al agua en edbu-
1licién y fria. Se determina, como en el ejemplo anterior, la
velocidad de endurecimiento y la establlidad al almacenamien-

to. La posibilidad de tefiido de platillos prensados a 150°C
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es verificada por coccidn durante 10 minutos en una solucidn

de 0.25%0 de Kitonlichtrot BLE en agua.

Tiempo de Resistencia Resistencia Absorcidn de Posibilidad
moldeo a a lag;legion a la flexion agua 10 minu- de tefildo
k

150° por chogue tos a 100°C
minutos kg/enm
11.3 6.6 1.7 muy débil
10.0 6.5 1.05 ninguna
11.8 7.0 0.95 ninguna

Para verificar la estabilidad al almacenamiento, se
expone una muestra del polvo de prensado a una temperatura de
60°C durante 24 horas en un recipliente cerrado. No se produ-
ce ningin empeoramiento de la aptitud de flujo. Como enseiia
la experiencia, una masa de prensado de esta naturaleza, gue
resiste esta prueba, puede ser almacenada durante a lo menos
un &flo, a temperatura ambiente, s8in que se presente um pér-
dida sensible en aptitud de flujo ni un empeoramiento de la
posibllidad de prensado.

El 1,4~di-p~-toluensulfonoxi-n~-butano es obtenido de
modo andlogo al 2,2'-di-p-toluensulfonoxi-dietiléter deseri-
to en el ejemplo 1, por transposicidén de 190 partes de sul-
focloruro de p-tolueno con 160 partes de butanodiol-(1,4) y
137.5 partes en volumen de lejia de sosa acuosa al 25%.

En lugar de 15.3 partes de 1l,4-di-p-toluensulfonoxi-
-n-butano, se puede utilizar en el ejemplo anterior, con el
mismo éxito, 16 partes de 1,2-di-p-toluensulfonoxi-etano, 15
partes de 1l,3-di-p-toluensulfonoxi-propanol«(2), o 24 partes
de di-p-toluensulfonato de trietilenglicol.

EJEMPLO 3,

Como en el ejemplo 2, son amasadas 1600 partes de

solucidén resinosa con 425 partes de copos de alfa-celulosa
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8i bien aun con 6.3 partes de estearato de cinc y 12.3 par-
tes de litopén. E1 material amasado es secado a 100°C. y des-
menuzado en un molino apropiado, a un tamafio de grano de
aproximademente 0.l-1 mm de didmetro. Resulta una masa de
prensado granulada, con un peso a granel de 750 g/cma, la
cual presenta buenas propledades similares a la del ejemplo
2.

En lugar de 15.3 partes de di-p-toluensulfonoxi-n-
-butano, en el ejemplo anterior se puede utilizar con el
mismo éxito 32 partes de 2,2'-N-p-toluensulfonil-(2,2'-di-p-
~-toluensulfonoxi-dietilamina), 35 partes de di-p-toluensul-
fonato de polietilenglicoi (a cuyo efecto el polietilengli-
col presenta un peso molecular medio de 600), o 30 partes de
N-benzoil-(2,2'-di-p-toluensulfonoxi-dietilamina).

La invencidn, en su esencialidad puede desarrollarse
en otras formas de realizacidn que difieran en detalle de
las indicadas a titulo de ejemplo, a las cuales alcanzara
igualmente la proteccidén que se recaba. Podra, pues, llevar-
se a la préactica con los medios y aparatos mas adecuados,
por quedar todo ello comprendido en el espiritu de las rei-

vindicaciones.,
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidén, se declara nue-
vas las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza n?
8367 del 22 de Julio de 1954, “

1. Procedimiento para la preparacidn de una masa
de prensado aminopléastica que contiene un catalizador de en-
durecimiento latente; prarticularmente de una masa de prensa-
do a base de productos de condensacion endurecibles de for-
maldehido con urea, tiourea, diciandiamida, aminotriazinas
como melaming, benzoguanamina, acetoguanamina, tioammelina,
o aminotrigzinas similares, o con mezclas de tales materiss,
caracterizado porque se incopora a la masa un
catalizador de endurecimiento latente, consistente en un po-
iiéster de un acido bencenomonosulfdnico substituido en el
nicleo bencénico por un radical hidrocarburo, particularmen-
te alifatico, y de un alcohol alifdtico polivalente, adicio-
nando este catalizador a la resina himeda en cualguier mo-
mento antes del secado.

2., Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terigado porque el catalizador de endurecimiento latente es
un diéster de un Acido toluensulfénico.

3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque el catalizador de endurecimiento es
mezclado con la resina himeda, juntamente con cargas y/o agen-
tes modificadores.

4, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,
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caracterizado porque el catalizedor de endurecimiento es
adicionado en una cantidad de 0,1-5%, de preferencia de 1-2%,
referida al peso de la mssa de prensado seca y acabada.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porqueel catalizador de endurecimiento es un
l,4-ditoluensulfonoxi-n-butano.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 5,
caracterigado porque el catalizador de endurecimiento es un
2,2'-ditoluensulfonoxi-dietiléter.

7e Procedimiento para la preparacidn de una masa
de prensado aminopléastica que contiene un catalizador de en-
durecimiento latente.

" Segin se describe y reivindica en la presente memo-
ria descriptiva, que consta de once hojas, foliadas y escri-
tas a maquina por una sola cara.

Barcelona, para jiiedrid, a 21 de Julio de 1955.

CIBA Société Anonyme

JAIME ISERN

LI ‘:T:VL,\)

-

tr: jpt
o/mp.



	Bibliographic data
	Description
	Claims



