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PATENTE
DE
INVENCION

por wPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA MASA ENDURECIDA
A FONDO, YA A TEMPERATURA AMBIENTE, EN LA SUPERFICIE Y EN EL
INTERIOR", a favor de la firma suiza CIBA, Société Anonyme, .
domiciliada en BASILEA, (Suiga),

= e =

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a procedimiento para
la preparacidn de una masa endurecida a fondo, ya a temperaﬁg
ra ambiente, en la superficie yenel interior.

La preparacidén de ésteres metilolmelaminalkflicos este
rificados es conocidaj as{, se ha preparado, por,ejemplo, en-
tre otros, asimismo, un producto esterificado por transposi-
cién de éter hexametilolmelaminhexemet{lico con dcido acrilico.
Este producto no presenta, con adicidn de secativos metdlicos
y/o peréxidos, a temperatura ambiente o a temperatura més alta,

propiedades secantes oxidativemente de ninguna indole, por cuya
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razon los revestimientos producidos & base de los mismos no se secan;

a temperatura ambiente o a temperatura més alta, sino gque guedan
como una masa pegajosa, soluble en disolventes orséniooag.

La solicitud de patente espafiola n? 206,488 describe la
preparacidén y las propiedades de metilolaminotriazinas esterifica~-
das con alcohol alflico que son obtenidas segin métodos conocidos,
como por ejemplo por transposicion de hexametilolmelamina con alco-
hol alflico en presencia de écido. Tales ésteres metilolmelaminali-
licos presentan la propiedad de estar en condiciones de secar oXxi-
dativamente en presencia de secativos metélicos, como por ejemplo
de naftenato de cobalto, ya a temperatura ambiente. Las propieda-
des oxidativamente secantes pueden ser mejoradas, ademés, por una
adicién de perdxidos. Pero se obtiene al efecto, tanto a temperatu-
ra ambiente, somo asimismo a temperature aumentada, solo aguellas
masas que son duras exclusivamenée en le superficie, pero no tem- -
bién en el interior de la masa. El interior de tales masas consis-
te en un producto liquido espeso hasta viscoso, segdin espesor de
capa mis o menos invariado.

Para muchas finalidades de aplicacidn, como por ejemplo
paré la produccidn de peliculas de laca, revestimientos de capa
gruesa, de cuerpos de colada, laminados, masas prensables, masas
de espatula, y de otros productos, es deseable no slo una super
ficie dura sino también una masa dura en el interior.

Ahorea bien, se ha encontrado que se obtiene por transposi-
cidn de éter metilolaminotriazinalflico con compuestos no satura-
dos en posicidn alfa,beta, productos que forman, en presencia de
secativog metilicos y peréxidos, a temperatura aumentada e incluso
ya & temperatura ambiente, masas endurecidas a fondo tanto en la
superficie como asimismo en el interior.

El objeto de la presente solicitud es una masa totalmente
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endurente ya a temperatura ambiente que contiene un secativo me-

télico, un perdxido y un producto de transposicidn a base de un

§

éter metilolaminotriazinalilico que contiene a lo menos dos grupos

amino y a lo menos dos grupos alilo con un compuesto no saturado

en posicidn alfa, beta que presenta solamente un grupo apto para K

reaccionar con el éter metilolaminotriazinalflico.

Como compuestos no saturados en posicién alfa,beta gue pre-;
sentan solamente un grupo apto para reacoionar con éter metilol- |
aminotriazinel{lico, pueden utilizarse compuesta que presentan
por ejemplo un grupo carboxilo, hidroxilo, de cloruro ‘acido, de
emida de Adcido, amino o de isocianato., 41 efecto, son apropiados
por ejemplo, acidos monocarbox{licoe no saturados en posicién al-
ta,beta, como dcido acrilico, 4cido alfa-metacrilico, acido-alfa-

-cloroacrilico, &cido alfa-estirilacrilico, dcido isopropilidena-

crflico, &cido croténico, dcido beta-2-furilacrilico, acido cina- §
mico, écido alfa-fenilcinémico, éqidos alfa- o beta-bromocindmico, |
4cido metilecinamico, Acido etilcinédmico, écido beta—brqmocroténico,%
dcido alfa-clorocroténice, acido sérbico, acido 1—ciclohaxen-l-car-%
box{lico, écido beta-propilacrilico, monoésteres de acidos dicar-
box{licos no saturados en posicidn alfa,beta, como acidos maleico,
fumarico, mésacénico, y citracdénico con preferentemente alcoholes
monovalentes no saturados, como alecochol alflice, as{ por ejemplo

monoaliléster maleico, ademés polidsteres preparados partiendo

de dcidos dicarboxilicoe no saturados en posicidn alfa,beta que

et o 2 G G Sy R S S ok PR

contienen un grupo carboxilo o 1 grupo hidroxilo por molécula, o
mezclag de poliédsteres que coﬁtienen tales poliésteres. Ademis
pueden utilizarse también mono-, di- o triésteres de alcoholes
bivalentes, trivalentes o tetravalentes de &cidos monocarboxf{li-
cos no saturados en posicidn alfa,beta, como por ejemplo ésteres

glicdlmonoacrilicos o ésteres glicerindiecrilicos. Ademas son
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apropiados, particularmente acrilamida, as{ como vinilamina, divi-
nilamina y cloruro de acido acrflico.

La transposicidén de los ésteres metiloleminotriazinal{li-
cos con los compuestos'no saturados en posicién alfa,beta, tiene

lugar de modo sencillo por calentamiento de la mezela al vac{o,

inicialmente débil, que es intensificado hacia el final de la reac f

cidn, hasta que la cantided principal de las porciones voldtiles,

preferentemente agua y alcohol alilico, y compuestos no saturados .

en posicidon alfa,beta, eventualmente en exceso, hayan quedado eli-
minados. Para la eliminacidn de los ultimos vestigios de porciones
volédtiles la mezcla reaccional puede ser sometida a un alto vacio,
La transposicién tiene lugar, preferentemente, en presencia de es-
tabilizadores de polimerizacidn, como por ejemplo hidroguinona.

La cantided del compuesto no saturado en posicidn alfe,
beta, em@leada pare la transpoeicién, depende de las propiedades
descadeas en los productos finales. Por regla general, se obtieﬁe
productos de gran dureza, si se utiliza masas que contienen 10 a
30 por ciento en peso de compuesto; no saturadoy en posicién alfa,
beta, mientras que se forman productos con propiedades més blandas
partiendo de masas que contienen 30 a 60 por ciento en peso de
compuesto no saturado en posicidn alfa,beta. |

Las masas segin la invencidn pueden ser utilizadas soles,
bajo adicidn de secativos metdlicos y perdxidos, para la prepara-
cidén de revestimientos, peliculas, masas de colada, de espatula,

o de prensado gue endurecen a temperatura aumentada ¢ incluso a
temperatura ambiente. Al efecto se obtiene masas endurecidas gque,
incluso en capas gruesas son duras a fondo y secas en la superfi-

cle.

L S e e 2 i
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Las masas segin la inveneidn son utilizadas, ventajoseamente

tembién en mezcla con compuestos: polimerizables mondmeros y/o po-
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l{merosg. Son apropiedos por ejemplo compuestos gque contiehen'el
grupo CH, = c{i, ademéds oompuestos no saturados en posicicn alfa,
beta, o poliésteres no saturados. Los compuestos mondmeros polime-
rizables que preseantan el grupe Gﬂé = 05<;sbn por ejemplo estirol,
divinilbenceno, y sus productos de substitucidn, ademés vinilcom-

puestos como éster vinflice, Ster viniflico, halogenuros de vinilo,

etc., luego asimigmo, ftalato de dielilo, cianurato de trialiloe,

glicido alflico, dialil- y trialilamina, etc. Como compuestos mo-
némeros polimerizables no saturados en posicidn alfa,beta, entran —‘
en consideracidn, por ejemplo, acido acrilico, écido mqtacrilico, ?
etc. y sus ésteres, como vg. butiléster metacrilico, ademés acrilo—g-
nitrilo, o diésteres de écidos dicarbox{licos no saturados, por
ejemplo maleato de dialilo. Como poliésteres no saturados se cita
los conocidos productos de transposicién de écidos dicarboxilicos

no saturados en posicidn alfa,beta, como &cido maleice o fumérico,
con polialcoholes, como glicol, propilenglicol, o butilenglicol.

Por la adicidén de las masas segin la invencidn a compues-
tos mondmeros o poli{meros polimerizables de la {ndole antes mencio-?
nada, se obtiene, en presencia de secativos metdlicos y perdxidos,
un mejor endurecimiento superficial y una mejor resistencia aagen-
tes quimicos. Tales mezclas dan ya a temperatura ambiente, masas
endurecidas rédpidamente y a fondo. Particularmente ventajosas son
las mezclas de las masas segun la invencidn con poliésteres no

saturados, disueltos en estirol, porque con ellas se obtiene masas

que estdn endurecidas, no s80lo en el interior, sino asimismo en
la superficle. En contraposicion a ello, a base de mezclas de es-
tirol-poliésteres que no contienen ninguna adicidén de las masas g
segin la invencidn por regla general se obtiene productos que pre-

sentan una superficie pegajosa, no endurecida.

Las mesas segﬁn la invencion pueden ser utilizadas venta-
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josamente, asimigmo, en la produccion de laminados de fibras de

vidrio y de poliésteres, obteniéndose por ejemplo mediante apli-
cacidn della masa a la capa de laminado de poliésteres expuesta
el aire y ventajosamente ain no acabada de reaccionar, una su-
perficie dura, ampliamente resistente a disoclventes y, en caso

de necesidad, también bien amolable. Con ello resultan superfluas
las medidas usualmente necesarias, molestas y engorrosas con lami-
nados de_poliésteres, para impedir el acceso del aires ‘

Como secativo metdlico preferente se utiliza secativo de ;
cobalto, por ejemplo en forma del naftenato o del octoato, ete,,
preferentemente en una cantidad de no mds gue 0,2% de cobalto.
Perdxidos apropiados son, por ejemplo, perdxido de benzoflo, per-
éxido de metiletilcetona, hidroperoxido de hidroxilcielchexilo
(HCH), o perdxido de butilo diterciario que son adicionados en
una cantidad de 1-10%, preferentemente de 2-4%.

La preparacion de los ésteres metilolaminotriazinal{lices,
utilizados en los sigulentes ejemplos como material de partida,
tiene lugar segun la manera indicada en la solicitud de patente
espafiola nt 206,488 para el producto I, producto IV y producto V.

En los sig&ientes ejemplos 1 -.6, el producto I es empleado con

un {ndice de bromo de 1625, un indice de OH de 45, y un contenido

en nitrégeno‘de 17.65% correspondiente a 4,83 moles de grupos ali-
lo, o respectivamente, 0.34 mol de grupos OH por mol de melamina. i
El &ter metilolmelaminalf{lico utilizado en el ejemplo 7, correapon~§
de al producto IV con dos grupos de éter alflico por mol de mela- |
mina, siendo utilizado en forma de una golucion de tolueno al 41.3 :
por ciento, El éter metilolbenzoguanaminal{lico, empleadc en el ejgé

plo n? 8, corresponde al producto V.
Los productos a ensayar son aplicados por distribucidn

homogénea mediante un rodillo de Rackel a placas de vidrio de tal
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modo que al efecto se obtiene un espesor de pelficula medio de S0 -

100 '« Otra porcidn de los productos a ensayar queda abandonada eﬁ
el tubo de ensayo a s{ misma, calificédndose al efecto el tiempo de
gelatinizacidn y endurecimiento a fondo.

Bl endurecimiento tiene lugar a temperatura ambiente de %
eproximadamente 20°¢ y a una humedad relativa de aproximadamente 1
65%. Partes corresponden a partes en peso, porcentajes a tantos
por ciento en peso. SZ significa i{ndice de acidesz, VZ {ndice de sa-}
ponificacidn y BZ {ndice de ésteres.

EJEMPLO 1.

Se calienta, cada vez, 208 partes de éter metilolmelamina-
1{lico con a) 24 partes, b) 72 partes y c¢) 240 partes de acido
acrilico estabilizado con 0g05% de hidroquinona, bajo buena sgi-
tacidn, en el bafio maria a 90°G,iDespués de que se haya presenta-
do una temperatura interior de 70% se aplica durante 4 horas un
vaoio my suave a la trompa de agua que es intensificado en el
transcurso de la reaccion de tal modo que las porciones volédtiles,
como agua, alcohol alflico, etc,, puedan destiiarse s6lo a gotas
y muy paunlatinamente y que los ¥ltimos vestigios de porciones vo-
1dtiles no se desprendan, sino al lograr el pleno vacio; Al final
de la reaccicn se ha presentado una temperatura interior de 82°G,
Los dltimos vestigios de porciones volatiles son eliminados al va-

cfo de aproximadamente 0,5 mm Hg durante 1/2 hora,

Se obtiene segin a) 203 partes de producto de transposicién?

con un contenido en dcido acrilice de 1,94%, correspondiente a

B LA

0.12 mol de &cido acrilico por mol de melamina, El rendimiento
segin b) es de 203,2 partes y el contenido en &cido acrilice 10.8% f
correspondiente a 0.72 mol de acido acrflico por mol de melamina.

Segin c) se obtiene un rendimiento de 228 partes con un contenido

en dcido acrilico de 33.4%, correspondiente a 2.45 moles de dcido

A e e g <
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acr{lico por mol de melamina.

_ Ahora bien, si los productos de transposicidn segin &), b)
y c) son catalizados con 0,1% de cobalto metalico, en forma de naf-%
tenato, y con 5%‘ds perdxido de benzdéilo, disuelto en ftalato‘de 5

5e dioctilo en forma de una pasta al 60% y aplicados sobre placas de

vidrio, entonces se obtiene revestimientos que quedan al cabo de 5 }
| t

horas, o bien después de dos horas y 25 minutos, o bien después de
A i

dos horas y 20 minutos, secos como polvo y que presenten después de
un dia de reposo a temperatura ambiente una dureza Sward de 17.2, f

10, 35.7 ¥ 36.2 respectivamente; después de dos dfas de 21.8, 41,7 y 40 %
respectivemente y después de 3 dfas de 23.6, 45.6 y 40 respectiva- |
mente. _ :

-El tiempo de gelatinizacién para a) es de 1 hora 25 minutos,?
para b) 10 minutos y para o) 17 minutos.

15; Una muestre del producto catalizado, conservada en el tubo.
de ensayos ha quedado a) solidificada foimando una gelatina dura, i
mientras gque los productos b) y c¢) ya quedan endurecidos a fondo '
y eso con un espesor de capa de mis de 3 cm,

Si se utiliza én vez de los productos transpuestos coﬁ dci-

20. do acrilico a), b) o c), el éter metilolmelaminalflico como tal y
si se cataliza de modo andloge a los ensayos énteriores, entonces
se obtiene después de un dfa de reposo a temperatura ambiente, reves
timientos con una dureza Sward de golamente 3.3, después de 2 dfas |
de 3.4, y después de 3 dfas de 4.5. E1l tiempo de secado como polvo

25, es de 4 horas y 35 minutos, y el tiempo de geslatinizacidn mis de 8
dfas, Al cabo de 4 dfas, la masa estd aln invariada en el interior,
es decir, sigue siendo ain viscosa.

| Si se mezcla 50 pertes del producto de transposicidn b) con :
50 partes de estirol destilado, catalizando con 0,1% de cobalto y |
30, 2% de perdxido de benzo{lo y virtiendo sobre placas de vidrio, en-

tonces se obtiene ya al cabo de dos horas 35 minutos, un revesti-
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miento de laca seco como polvo que a temperatura ambiente después

de un dia presenta una dureza Sward de 53.2,después de dos dias de

57.3 y después de tres dfas de 59.8. La masa de laca gelatiniza al

cabo de aproximadamente 36 horas y al cabo de 4 dias queda total-
S5e mente endurecida.

En lugar de la cantidad de estirol antes citada, puede uti- :
lizarse por ejemplo, 50 partes de butiléster metacrilico. Se obtieneé
valores analogos para el tiempo de secado como polvo y para la dure-
za Sward.

" 10 33 partes del producto de transposicion b) son mezcladas con :
A?'

66 partes de una golucidn al 65% aproximadamente en estirol, de una

o vt o

resina de poliéster no saturéda, vg. mediante los productos comer-
ciales conocidos bajo los nombres de Polylite 8001, Marconharz 9,
Laminac 4116, Soredur H 10, Giessharz P 3,0 Bakelite BRSQ-147, ¥y
15, con 50 partes de estirol destilado, son catalizados con 0.1% de
cobalto y 3-4% de perdxido de benzo{lo y son aplicados sobre placas
de vidrio. Despusés de éproximadamente 31/2 - 5 1/2 horas, el reves-
timiento estd seco como polvo y al cabo de un dfa la dureza Sward 7
importa por término medio 12-15, después de dos dfas 20-25, y des-
20, pués de 5 di{as més de 30, con un espesor de pelicula de alrededor |
de 50-70}L; Las masas gelatinizan después de aproximadamente 1 1/2 é
df{a y en todos los casos se obtiene un muy buen secado superficlal,
asi cbmo secado de profundidad y endurecimliento a fondo en el inte- ,
”rior de la masa, ademés también una resistencia mejorada a disolven-%
25, tes, agentes quimicos y agua. |
Si se mezcla 100 partes de las soluciones de resina de po-
liésteres antes citadas con 50 partes de estirol destilado, catali-
zédndolas como se describe antes, pero sin adicidn del producto de
transposicidn b), entonces aunque se obtenga al cabo de aproximada-
30. . mente 3 1/2 - 4‘1/2 horas pelfculas de laca secas como polvo, por

otra parte, después de un dfa de reposo a temperctura ambiente si-
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guen siendo intensamente pegajosas y'deébuee ”é doawdias presen~

ten sdlo una dureza Sward de aproximadamente 3-5, y al cabo de 5 |

dfaes de alrededor de 10, :
Si se utiliza en lugar de perdxido de benzoillo, por ejem-

plo, wna mezcla de hidroperdxido de hidroxiciclohexilo y perdxzido

de metiletilcetona (1l:1l), entonces se obtiene mezclas que golo

presentan un muy breve tiempo de consolidacidn. En este caso con-

viene, operar en dos partes. Pafa la produccidén de revestimientos

de laca, se carga en la copa de proyeccién superior una mezcla

del prbducto de trangposicidn b} y de la solucidén de resina de po-

liéster ajustada con vinilcompuestos mondmeros, preferentemente coné

estirol a consistencia de pulverizacidn y mezeclada con secativo de

cobalto. Los perdxidos son dilufdos igualmente con el vinilcompues- |

to y mezclados por efecto lnyector en la corriente de aire del pls-

tclete pulverizador con la solucidn de laca mencionada en primer j
lugar. De esta manera se obtiene revestimientos de laca que apli- f
cados, incluso en capas de méximo espesor quedan secas como polvo, ;
segln la centidad de catalizador dentro de aproximademente una hora
¥y al cabo de ulteriores 5 horag tan duraes gque no pueden ser raya-
das con la ufia.

. 123 partes de una solucidn de resina de poliésteres al 65%
en estirol, conocida bajo la denominacidén comercial de Marconharg
9, son trituradas juntamente con 240 partes de didéxido de titanio
y 40 partes de estirol destilado, durente 5 dfas en un molino de
boles de porcelana., Con este triturado de pigmento son preparades

las silguientes mezclas de lacas

Ne 1 e 2
Partes Partes
Triturado de pigmentos 36.1 42,1
Solucidn de resina de poliésteres
al 65% en estirol 88,9 53.1
Producto de trahsposicidn b) - 33

Solucidn de cobalto en forma de nafte-
nato. Solucion al 5% de volumen en peso
en butanona 1l.448 1,692
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Ne 1 . g 2
Partes Partes
Percxido de benzoilo, pasta al 60% :
en ftaleto de dioctilo 4,83 5.64

S1 estas soluciones de laca son vertidas sobre 1acasAde
vidrio, se muestra perceptiblemente que la laca n? 1 ain estd hé-
meda e intensamente pegajosa al cabo de 18 horas &e reposo, mien-
tras'que la laca n? 2 ya después de 6 horas ha quedado seca como
polvo y que al cab; de 18 horas ya apenas puede rayarse con la
ufia .

Aqui se manifiesta claramente lea influencia del producto

de transposicidén b) en la aptitud para el secado de una as{ lla-

i g oo B TR

mada resina de poliésteres pigmentada con didxido de titanio, exen

ta de digolvente que como tal no debe ser pigmentade con didxido

v
t

de titanio, como se indica por ejemplo también segun las prescrip- §

ciones operatorias para le resina de poliesteres Marconharz 9.

EJEMPILO 2e
208 partes de éter metilolmelaminalf{lico son transpuestas

de modo anédlogo a las condiciones én el ejemplo 1, con 91.3 par-

tes de écido alfa-metacrilico, estabilizado con 0,05% de hidroquingé

na, Se obtiene 199 partes de producto final con un contenido en
dcido metacrilico de 6,7%, correspondiente a 0,36 mol de acido

alfa-metacrilico por mol de melamina. Se cataliza 20 g de este

producto de transposicion del modo indicado en el ejemplo 1, a cu- %
i
yo efecto se obtiens, al verter sobre placas de vidrio revestimien—%

tos que después de dos horae ¥ 30 minutos quedan tan secos como

i

polvo y que presentan después de un d{a una dureza de Sward de 271*

y de 40 después de 2 d{as. E1 tiempo de gelatinizacidn es 8 minu-
tos. Une muestra guardada en el tubo de ensayo del producto de
transposicidn catalizado, al cabo de 4 dias ha quedado totalmente

endurecida,

i
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Se hace reaccionar 208 partes de éter metilolmelaminalf-
lico con 52 partes deﬁﬁcido'croténico bajo las mismas condiciones
descrites en el ejemplo 1, pero sdlo durante dos horas a 110-140°C
Se obtiene 214 partes de un producto de transposicidén con un con-
tenido en dcido crotdnico de 10.8%. 8Z 15.0 VI 86 y BZ 70.9.

81 se catalize 20 g de este producto de transposicidn coh |
6% de hidroperéxido de hidroxicidehexilo y con 0,1% de cobalto, en-;
tonces se cbtiene un revestimiento que al cabo de 8 hores 30 minu-
tos estéd seco como polvo. La masa gelatiniza al cabo de una hora y
50 minutos. Después de 4 df{as, una muestra en el tubo de ensayo
estéd, incluso en las capas mas gruesas, completamente endurecida.

EJENPLO 4,

208 partes de éter metilolmelaminalilico son transpuestas

bajo las mismas condiciones descritas en el ejemplo 1, con 26 par-
tes de monoeliléster maleice, cuya preparacidn estd descrita més
adelante, durante 1 1/2 horas a 70-83°C. Se obtiene 214 partes de
producto de transposicidn. 8% 9.9; VZ 75+5 y EZ 65.6, ki
Se cataliza 20 g de este procducto de transposicidn del
modo indicado en el ejemplo ¥ obteniendo después de verter sobre
placaé de vidrio, un revestimiento gque esta, después de B horas %0 ;
minutos tan seco como polvo y que presenta, después de un dfa una l
dureza Sward de 27, después de 2 dfas de 30, y después de 3 dlas
de 37, La masa gelatinize ya después de 15 minutee, también en
capas més gruesas queda totalmente endurecida después de 4 &fasg
El monoaliléster maleico es preparado por transposicion de |
98 partes (1 mol) de anhfdrido maleico con 58 partes.v(l mol) de

alcohol alflico técnico a 110°C durante 16 horas, separandose por

cristalizacion 13,5 partes (0.116 mol) de é&cido maleico al dejar

enfriar, E1 éster obtenido presenta un SZ de 306.7, el tedrico es
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EJEMPLO 5.

208 partes de éter metilolmelaminalflico son transpuestas
con 73.2 partes de éster glicolmonoacrilico, cuya preparacidn ee
descrita més adelante, durante 3 horas a 82-90°C, y bajo las mismas
condiciones descritas en el ejemplo 1, obteniéndose 259 partes de

producto de transposicién. SZ 10.8; VZ 122.8 y EZ 112,

s

Se cataliza 20 g de este producto de transposicién con 4%
de perdxido de benzoflo, disuelto en dicotilftalato en forma de una (
pasta al éo%,'y con 0.,1% de cobalto en forma del octoato disuelto
en estirol destilado, estabilizado con 0,05% de hidroquinona. Esta
mezcle es vertida sobre placas de vidrio, siendo obtenible al efec- :
to un revestimiento que queda seco como polvo dentro de 4 horas y E
que presenta, después de un dfa una dureza Sward de 34,3, despuss 5
de 2 dfas de 47 y después de 5 dfas de 50.2. La masa gelatiniza
después de dés horas y 10 minutos.

El éster glicolmonoacrilico es preparado por introduccidn
de 105 partes de 6xido de etileno a aproximadamente 98°C durante
aproximadamente 8 horas en una solucidn de 180 partes de acido
acrilico, estabilizado con 0.05% de hidroquinona que al principio

de la reaccidn es mezclada con 2.2 partes de carbonato potasico.

‘8% 66.1; VZ 433.5 y EZ 367.4. Tedrico: SZ 0; VZ 483 y EZ 483.

EJEMPL 6o

208 partes de éter metilolmeleminalflico son transpuestas
con 41;6 partes de acrilamida estabilizada con 0.,05% de hidroguino-
na, durante 3-3/4 horas a 80-84°C y bajo idénticas condiciones des-
critas en el ejemplo 1, a cuyo efecto se obtiene 205.9 partes de
producto de trensposicidn con un contenido en acrilamida de 12,1%

Se cataliza 20 g de este producto de transposicidn del mo-

do indicado en el ejemplo 5, obteniendo al verter sobre placas de
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vidrio un revestimiento que queds seco como polvo en 1 hora 55 mi-

nutos y que precenta después de un dfa una dureza Sward de 21.3, ‘
despuds de 2 dfas de 29.4 y al cabo de 5 dias de 35.2, La masa gela-
tiniza después de dos horas 30 minutos y ha quedado perfectamente egﬁ
durecida incluso en las capas mas gruesas después de 4 dias. |

EJEMPLO 7 _ !

208 partes de éter metilolmelaminalflico que contiene dos
grupos alilo, son transpuestas con 15.6 parfes de acido acrilico
estabilizado con 0,05% de hidroquinona, dursnte 2-2/3 horas a 70%
y bajo idénticas condiciones a las descritas en el ejemplo 1, a cu- |
yo efecto se obtiene como producto final 232 partes de una soluciodn
al 37.5% en tolueno. :

Catalizsdo y vertido sobre placas de vidrio de modo analogo i
al ejemplo 5, se obtiene un revestimiento que gueda seco como pol- :
vo después de 25 minutos y que después de un dfa presenta une dure-
za Sward de 49,4 después de 2 dfas de 59.2 y al cabo de 3 dfas de
62.1. -
EJENPLO 8, _ %

208 partes de éter metilolbenzoguanaminalilico son trans-
puestas con 72 partes de dcido acrflico, estabilizado con 0.05% de
hidroquinona, durante 1-3/4 horas a 75°C, y bajo las mismas condi-
ciones descritas en el ejemplo 1. Se obtiene 200 partes de produc-
to de transposicion. SZ 17.4; VZ 55.5 y EZ 46.1.

Catalizado de modo analogo al ejemplo 5 y vertido sobre
placas de vidrio, se obtiesne un revestimiento que al cabo de 40
minutos ha quedado seco como polvo y que precsenta después de un
dfa una dureza Sward de 30.7, después de dos dfas de 43.4 y deé—
pués de 3 dies de 49.1.

La invencidn, dentro de su esencislidad, puede ser llevada

[ =
a la practica en otras formas de reslizacidn que difieran en deta-
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1le de la indicada a tftulo de e jemplo, a las cuales alcanzara
igualmente la proteccidn que se recaba. Pcdra, pues, realizarse
con los medios, tiempos y temperaturas mas convenientes por qgue-

dar todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivindica-

. T g S AR e e

ciones.

s £ e

R
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Descpito el objeto de la invencidn, se declars nuevas y
con prioridad suiza n? 22.576 del 27.7.55, las siguientes reivin-
dicaciones: )

1. | Procedimiento para ia preparacidn de una masa endure-
cida a fondo, ya a temperatura amhiente, an la superficie y en el
interior, caracterizado porque se mezcla un producto de transposi-
cidén de un éter metilolaminotriazinalflico que scontiene a lo menos

2 grupos amino y a lo menos dos grupos alilo con un compuesto no sa-;

. turado en posicidn alfa,beta que presenta solo un grupo apto para

reaccionar con el éter metilolaminotriazinalflico, con un secativo
metélico y con un péroxido.
2. Procedimiento segun la reivindicacidén 1, caracteriza-
do porque se utiliza como secativo metalico un secativo de cobalto. §
3. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracterizado :
porque se utiliza como compuesto no saturado en posicidén alfa,beta
un dcido monocarboxilico nc saturado en posicidn alfa,beta.
4, Procedimiento segﬂn la reivindicacidn 1, caracterizado
porque se utiliza como compuesto no saturado en posicion alfa,beta

un monohidroxicompuesto no saturado en posicidn alfa,beta.

Se Procedimiento segun las reivindiceciones 1 y 3, carac-
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terizado porque se utiliza como compuesto no saturado en posi-
cidn alfa,beta, écido acrilico.

6. Procedimiento segun las reiv:ndic eciones 1 a 3, ca-
racterizado porque se utilize como compuesto no saturad6 en posi-

5. cidn slfa,beta, monoaliléster maleico.

7. Procedimiento segﬁn'las reivindic=ciones 1 y &4, ca-
racterizado porque se utiliza como canpuesto no saturado en posi-
cidn alfa,beta éster, glicolmonoacrilico.

8. ©Procedimiento segin la reivindicacidn 1, csracteriza-

10. do porque se utiliza como compuesto no saturado en posicidn alfa,

W A b T

beta, acrilsmina.

9. Procedimiento segﬁn las reivindicacicnes 1 & 8, ca-
racterizado porcue se incorpora un compuesto mondmero o polimerc
polimerizable.

15. 10. Procedimiento segin la reivindicacidén 9, caracteri- 1
zado porque se adiciona estirol.
11, Procedimiento segin la reivindicacion 9, caracteri-
zado porque se ediciona un poliéster no saturado. _ ;
12, Procedimiento semin lasreivindicaciobnes i a 11, ca-
20. racterizado porgue él secativo metdlico es un segativo de cobalto.g
13, Procedimiento para la preparscion de una masa'endure—g
cida a fondo, ya a temperatura ambiente, en la superficie y en el !
interior.

Segdn se describe y reivindica en la presente memoria des-

25, criptiva, que consta de diez y seis hpjas, foliadas y escrites a
maquina por una sola de sus caras.

- Barcelone pare Madrid, a 26 de Julio de 1956

CIBA, Société Anonyme

tr: jpt
mo/mr.
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