—————————————— .

RE%'G'VlSTROA DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL " |
- - o | 245076
~ MEMORIA DESCRIPTIVA ‘;?:fT

i por VEIITE afios, en Espafia

f-una PATENTE DE Il

a favor de

CHATION,. . .., de nacionalidad ‘

Sk

THE FCTGICa CU

norteawsricans . domiciliado en .. 4014 Spring. Grove avenue ,

adbode Cincinngta, . Chio, B.l.a e TR

por:

%

No 10815:

"Agente Sr. ... BLZ:i. 10




P ~ 17.529.

£E36.947 Case 16,642

L I0ID jemg | .

2450786

:. K}
A -

MEMORIA DESCRIPTIVA
i ) - para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPANL
por VEINTE afios _
& nombre de THE FORMICAfGOR?ORATION, entidad norteamericema,

}

establecida en 4614 épring Grove Avenue, Cincinnati, Ohio,
1 Estados Unidos de América, por:
] "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN MATERIAL RESINOSOM,

Este invento se refiere a un nuevo tipo de material re~
ginoso y el procedimiento de preperacién del mismo. Mis en
particular este invento se refiere a un nuevo tipo de material
resinoso preparado haciendo reaccionar un aldehido, un com-

5 puestb formador de resinas reaccionable con sldehidos y un
metilol aminometano, y al procedimiento de preparacibdn del
mismo.

Uno de los objetos de presente invento es producir un
nuevo tipo de materiales resinosos. Un objeto més del presen~

10 te invento es producir un nuevo tipo de materiales resinosos
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Preparados haciendo reaccionar un aldehidé, un.cohpuesto forme~
dor de resinés reaOcionableé con gldehidos y un méfilol.aminome-
tano., Un objeto més del pregente invento es producif articulos
1aminados utilizando los nuevos hateriales,resinosos del presen-
te invento. Estos y otroé objetos del presente invento se discu~—
tirén con més detalle en lo que sigue.

En la preparacibn de los materisles resinoso del presente
Invento se puede utilizar cualqﬁiera de los compuestos aldehidi—
cos disponibles como en formaldehido, acetaldehido, benzaldehido,
furfural, acroleina, butiraldehido, pentaldehido, heptaldehido y
similares. Para la mayoria de las aplicaciones se prefiere él for-
maldehido debido a su reactividad ¥ a que es disponible econd-
micamente,

E1 segundo componente & ubtilizar paras preparar las nuevas
composiciones resinosas del presente invento es un compuesto for-
medor de resinge reaccionable con eldehidos y de preferencia aque-
llos que tengan por lo menos dos hid}égenos reactivos con alde-
hidos en su moléeoula. En el grupo se incluyen las éminotriazinas,
las ureas, los féﬁoles Y anél&gos. Entre las aminotriazinQS'que
pueden utilizarse ventajosamente se encuentra ia melanina, la
formoguanaming, acetoguanaminag, benzoguénamina, ammelina,bamme-
lida y anélogoa; Otras aminotriazidss y aldehidos se citan con
més detalle en la patente de los E.U. No. 2.197.357._Aunque las
reginas del presente invento puede estaf alquiledas o sin alqui-
lar, es decir, que heyan reaccidnado con un compuesto que conten-
ga un grupo hidroxilo alcohblico de los cuales se ha mencionado
una serie de ellos en la patente de Widmer y Fisch antes eitada;
para determinados objetos serd deseable la variedad alquilada
como por ejemplo en la preparacidn de composiciones de recubri-

miento en las que se desee hacer reaccionar el derivado eldehi-



110

15

20

25

30

1B
245076
dico de lg;aminotriazina con un alcohol monohidroxilico como el
metanol, etanol, propanol y/o butanol. Para otros objetos, co-
mo p. e€je en la fabricacibén de artfeulos laminados, Qe prefie~
re utilizar el material resinoso aldehidico de la aminotriazi-
na s8in slqullar, De todas las aminotriszinas disponibles, se
prefiere la melamina, |
Entre los compuestos de urea que puede utilizarse en las
composiciones del presente #nvento se encuentran la urea misms,
la tiourea, metilen-urea, etilen-urea y similares. Entrs las
ureas se prefiere la urea mismsg.
Entre los fendles que puede utilizarse en la préctica
del procedimiento del presente invento, estén el propio fenol,
la resorcina, cresol, orto, meta o para o mezclas de los mismos,

xilenoles, terc-butil catequina, terc-butil cresol, terc-butil

hidroquinons o los bis-fenoles como el bis-fenol:A sezlin se des-

cribe.con mas detalle en la patente de los E.U. No. 2.506,486

y similares, Para determinados fines se preferirs el propié fe-

nol mientras que para otros fines es preferible la resorcina.
Entre los metilol aminometanos que puede utilizarse en la

préctica del procedimiento del presente invento se halla un ti-

po de compuestos representados por la siguiente férmula gendri-

ca:

NH2

n(R)-C~(CH0H) 3

en la que n es un nfmero entero entre O Yy 2 inclusife, Yy en
la que R es metilo o.etilo. Entre los compuestos de este tipo
que pueden utilizarse en la préctica del presente invento estén
el tris-hidroximetil aminometano, dihidroximetil sminometil-me-
tano dihidroximetil eminocetil metano hidroximetil aminodimetil
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meteno, hidroximetil aminodietil metano, hidroximetil eminoetil
metil metano, y andlogos. Estos metilol aminometanos puede uti-
lizarse bien aisladamente o en combinacién unos con otros.

En la preparacidén de los materiales resinosos del presen-
te invento, pueden utilizarse las relaciones molares usuales
en la préctica anterior con respecto al aldehido a comple sto.
formador de resinas reacclonable con 2ldehidos, como P. ©J+y
formddehido a melamine, formaldehido a urea y formaldehido a
fenol, Por ejemplo, puede emplearse melaming-formaldehido den-
tro de la relacién molar de 1:1 a 1:6 aproximadamente y de pre-
ferencia entre 1:1,3 a 1:3, respectivamente., Para resinss de lami-
nado, la relacifn melamina a formeldehido debe ser asproximada-
mente 1:2., En el campo de las resinass fenol-fommaldehido, la
relacién moler puede veriaerse aproximadamente entre 1:0,5 a
1l:3, respectivamente, Los materiales resinosos producidos a
partir de productos de condensacién fenol-formaldehido son muy
buenos para su empleo en la fabricacién de muelas de desbarbar
puesto que los materiales resinosos del presente Invento son du-
ros y capaces de sbsorber un volumen considerable de golpes. Ade-
més, estas resinas fendlicas puede utilizarse como adhesivos de
lane mineral y para la fabricacibén de piezas aislantes porque las
resinas fendlicas modificadas del presente invento no contienen
cenizas. Ademés estas resinas fenblicas del presente invento pue-
den utilizerse en la febricacidn de tableros de particulas y
materieles de moldeo. Las resinas de resorcina-formsldehido del
presente invento son mﬁs reactivas que los otros tipos de este
grupo y como consecuencila, cusndo se introduce el metilol emi-
nometano en el producto de reaccibn de resorcina-~fermaldehido,
tiene lugar la gelificacién casi instanténesmente, haé¢iendo que

este tipo de resina sea de gran utilidad como cemento de pozos
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vetroliferos o como relleno de cavidades en paSajeS~suhterré~
neo, coamoc en jas minas de carbén y en otras excavacionés subte-—
rréneas donde sea conveniente emplear un material resinoso que
se solidifique in gitu casi instantédneamente formendo con ello
las paredes y techos y disminuyendo con ello la tendencia a de-
rrumbafse de los materinles de los alrededores en la parte ex~
cavada,

Lgs resinas de tipo ures preparadas de acuerdo con el con-—

cepto del presente invento pueden obtenerse por reaccidn entre

rel formaldehido y la urea en relaciones molares variables entre

1:1 j 4:1, respectivamente. De preferencias, esta relacién mo-
lar varfa entre 1,5:1 y 2,5:1 de formaldehido a urea respecti-
vamente., Las resinas de urea modificadas del presente invento
tendrén ablicacién en ung gran variedad de‘direcciones como
Pe ©Jey en la fabricacibén de adhesivos resistentes al agfieta-
do o en la fabricacidn de resinas textiles, puesto que estas
reginas de ﬁrea comnicarén caracteristicas mejoradas a los te-
jidos asi tratados, Estas resinas de urea son convenlentes ademéb
por el hecho de que son muy estables en forma liquida incluso |
con contenidos elevaso en sélidos. |

La cantidad de metilol aminometano empleada en la produc~
cién,dé las resinas del presente invento puede veriarse muy esen-
cialménte dependiendo del empleo final particular a que se des-
tine la resina, como p. ej., cantidades variables entre 0,1 mol
de metilol sminometano por mol de gldehido 1libre disponible =
unos 2 moles. de metilol aminometano por mol de aldehido 1ibre
disponible. Para détegminados fines, como p. ej. en la produccién
de resinas de leminado, la centidad de metilol aminometano debe
controlarse en forma més critica; Por ejemplo, en la preparacién

de una reaina melemine~formaldehido para su empleo en superficies
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de laminado, debe utllizarse entre 0,8 y 1,0 moles de trs-hi-

. droximetil aminometano por mol de formaldehido libre calcula-

do présente en el sistems de reaccidn., Debe tomarse en conside-—
racibén la afinidad del aldehido para el compuesto formedor de
resinas reaccioneble con aldehidos para determinar la cantidad
de metilol aminometano a utilizar si la adicién de metilol ami-
nometano se realiza inicialmente. Si la adicibn del derivado de
metano se efectlia despuds de haber tenido lugar la reaccidn del
aldehido y del compuesto formador de resinas reaccionable con
aldehidos, la cantidad de aldehido libre disponible puede deter-
mine$se fhcilmente por un ensayo enelitico. Uno de los sistemas
mejores es hacer reaccionar el compuesio aldehidico como p. €.
el formmldehido con el compuesto formador de resinas reacciona-
ble con aldehidos como p, ej. melamina durante un periodo de
tiempo comparativamente pequefio hasta que la tolerancia en agua
del producto de condensacidén resultante se halle entre 500% y
1000#%, Esto significa que una muestra de la resina producida
puede diluirse con cinco veces asu volumen de agua hesta unas
diez veces su volumen de agua sin presentar ninguna turbidez
que indica que se ha alcanzado el punto final de la tolerancia
en agua. En este punto es conveniente introducir el tris-hidro-
ximetil eminometano y llevar a cabo la reaccidn hasta que sesm
lo completa que se desee,

Con objeto de que se comprenda de modo més completo el
concepto del presente invento, se indican principalmente con
objeto de servir de aclaracibén y toda enumeracibén especifica
de detalles contenida en ellos no debe interpretarse como una
limitacibén, excepto en la forma que se indica en las reivindi-

caclones adjuntas,
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~ EJEMPIO T

En un recipilente de reaccidn agpropiado, provigto de ter-
mémetro, sgitador y refrigerente de reflujo, se introducen 600
pertes de urea, 1215 partes de una solucidn acuosa de formalde-
hido al 3§§vy 10 partes de trietanocl amina, La carga se mezcla
a temperatura ambiente y a intervalos regulares se determina el
porcentaje de formaldehido libre. La reaccibn exotéfmica siguien-
te hace que la temperatura se eleve a unos 432 C, pero el conteni-
do en formaldehido 1libre se reduce a menos del 9%. A continuacién,
la operacién se devide en dos partes igueles., Mientras se conti-
nuan mezclando las dos muestras, se afiaden 300 partes de tris~hi
hidroximetil aminometano & la Muestra "B" mientras que la Muestra
"A" ge dejé estar en su recipiente de reaccibn sin modificar. La
muestra "A" se solidificd el cabo de 6 horas. En el mismo inter-
valo de tiempo, la muestra "B" siguid en forma de 1iquido elaro.
La muestra "B" se mantuvo como liquido claro durahte dos dies
a =122 C. La Muestra "B" se mentuvo como 1fquido claro a 42 C,.
durente cinco dfes. La muestra "B" se mantuvo como 1iquido cla=
ro & 292 C, durente mas de 60 dfes. Puede observarse a partir de
esto que la adicidn de tris-hidroximetilaminometano estebilizé
una tipica resina "ecrema" y produjo una solucidn clara extraor-
dineriamente Gtil éara el tratemiento de materiales textiles co-

mo algoddn, lana ¥ similares.
EJEMPIO 2

Se repitid el ejemplo 1 en todos sus detalles excepto que
sebvari6 la relacién molar de urea a formaldehido de 1:1,5 a
1:1,1. E1 méximo del proceso exotérmico fué de 352 C., y el tris-
hidroximetil aminometano se aﬁadié cuando el porcentaje de for-

maldehido libre fué del 6%. Em este ejemplo, sin embargo, se afia—
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did solamente la mitad de la cantidad de tris-hidroximetil ami-
nometano que era necesario para neutralizar el formaldehido li-
bre y esto provocd que la solucidn separara grumos durante ls
noche., Esta resina seria, desde luego, de utilidad duando se
prevea un empleo inmediato. '

EJEMPTO 3

En un recipiente de reaccidn epropisdo equipado tal como
se indicd anteriormente, se introducen 600 partes de urea, 1220
partes de una solucidn acuosa al 37% de formaldehido, 685 par-
tes de tris-hidroximetil aminometano y 10 partes de trietancl -
amina y la mezcla se agita a temperatﬁ;a ambiente, es decir 279C,, .
dandc una exotérmica mAxims de 342 C. Al cado de unas dos horas
se obtuvo un valor constante del formaldehido l;bre que se de-
termind como un 2,5%. la solucidn resinosa resultente es esta-
ble todavia a temperatura embiente y a 4 8C. durante treinta

dias.
- EJEMPLO

Be repite el ejemplo 3 en todos sus detalles excepto que
se elimind la trietanolamina de la carga inicial. El pH del sis-
tema fud de 7,2 comparado con un pH de 8,8 en el ejemplo 3 ¥
los sélidos fueron 43,2% comparados con un contenido en séli-
dos del 42,2 en el ejemplo 3. En ambos casos la tolerancia en

agua fué infinita.

EJEMPLO

Se repitibé el ejemplo 3 en todos sus detalles excepto
que la carga se refluy$ durante unos 30 minutos seguido de adi-

cibén de otras 600 partes de tris-hidroximetil eminometano y a con- |
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tinuacibn se refluyd durante otros 30 minutos. Ia solucidn resul—
tante es transparente a temperat&ra ambiente y a 42 C y presenta

ung tolerancia de agua infinitsa.
EJEMPLO 6

En un recipiente de reaccidn apropiado equipado en la forma
enterior, se introducen 600 partes de urea, 1630 partes de una
solucidén acuosa al 37% de formaldehido y 5 partes de trietanole-
mina., lie carga se calienta a reflujo a un pH de 8,2 y se mantie-
ne a reflujo durante unos 30 minutos. E1 pH del sistema se ajusta
a 5,1-5,3 aproximadamente con dcido férmico y el sistema se hace
reaccionar hasta una tolerancia de agua del 300%, E1 pH se ajus—
ta a 8 con trietanolamina y se detérmina el porcentaje en formgl-
dehido libre y se neutraliza con 540 partes de trsi-hidroximetil

enminometano.

BIEMPLO 7

Se repite el ejemplo € en todos sus detalles, excepto que las
540 partes de tris-hidroximetilaminometano se introducen como reacw-
tivo inicigl. E1 pH se ajusta a 5,8 con écido férmico, La mezcla

se vuaelve muy lechosa.
EJEMPLO 8

Se repite el ejemplo 6 en todes sus detalles exmcepto
que el ajuste final del pH a 8 se consigue utilizando hidréxido

sédico en vez @e trietanol amina,
'EJEMPLO 9
En un reclpiente de reaccidén apropiado, equipado en la

forme anterior, se introducen 550 partes de resorcina, 270 partes

de una solucidn acuosa de formaldehido al 37%, 150 partes de agua,
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150 partes de metenol y 10 partes de una solucién'aCuosa'al
254 de hidréxido sbdico. la carga se calienta a reflujo y se
mentine a esta temfperaturé durante unos 30 minutos, después
de lo cual la cargs se enfria a temperatura ambiente. E1 pH
es 6,0, la viscosidad 1300 centipoises medidos a 252 C., el
peso especifico es 1,137 y el tanto por ciento en sblidos es
52. Separadamsnte, se prepara una solucidén de 1200 partes de
tris-hidroximetil aminometano en 810 partes de una solucibn
acuosa de formaldehido dl 37%. A une muestra de la resina
resorcida-formaldehido as{ preparada se le afiadib el 30% de
solucién de tras~hidroximetil aminometano en formeldehido am-
biente. En una muestra aparte Za solucién de tris-hidroxime-
11 aminometano se redujo a s61lo0,5% y se obtuvo aun la gelifi-
cacibn répida.

EJEMPT.O 10

8e repitid el ejemplo 9 en todos sus detalles excepto
que se elimind la solucidén cdustica y se sfiadieron dl princi-
pio de la reaccidn 240 partes de tris-hidroximet#l aminometano.
La gelificacibn tuvo luger al iniciarse el reflujo.

EJEMPLO 11

En un recipiente de reaccién apropisdo, equipado‘en

la forma anterior, se introdujeron 470 partes de fénol, 605

partes de una solucién acuosa de formaldehido al 37% y 15 partes

de una solucién acuosa de amoniaco al 28%. La carga se calentd
a reflujo y se mantuvo a esta temperatura dﬁrante treinta mi-
nutos. A continuacién se afiadieron 300 partes de tris-hidroxi-

metil aminometano y el sistema me destild a vacfo nara eliminar

495 partes de agua. El material resinosoc se enfrid a temperaturas
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embiente y por anélisis dié un pH de 7,7, un peso especifico
de 1,189, una viscosidad de 295 centipoises & 252 C, y un con-
tenido en sélidos de 66,2%

EJENPLO 12

Se repitibd el ejemplo 11 en todos sus detalles excepto
que la solucién de amoniaco introducida se aumentd a 20 partes.
El pH del producto final frio fu de 8,3, el peso especifico
1,195, la viscosidad 286 centipoises y el tanto por ciento en
sblidos 71,2%.

EJEMPLO 13

Se repiti6 el ejemplo 12 en todos sus detalles excepto
que el tris-hidroximetil aminometano se introdujo inicielmente.
Ej producto f£inal frio tenfa un pH de 8,3, el peso especifico
de 1,1%6, une viscosidad de 193 centlpoises y un contenid6 emr
sblidos de 47,8%. |

EJEMPIO 14

En un recipiente de reaccién apropiado, provigto segiin
se indicd anteriormente, se introdujeron 470 partes de fenol,
1015 partes de una solucidén acuosa al 37%.de formaldehido y
30 partes de una solucidn acuosa de amoniaco al 28#%. Lg cargea
se calenté a reflujo y se refluy§ durente 30 :n:l.nu.tc’;s.—A conti;
nuacidn se afiadieron 25 partes de une solucién al 50% de &cido
léctico y 600 partes de tris-hidroximetilaminometano. Por des-
tilacién & vacfo haste la eliminacién de 865 partes de agua se
congiguibd la deshidratacidn esencialmente completa, la carga se

enfrié a temperatura ambiente. E1l andlisis de la resina dié un

pH de 8,0, un peso especifico de 1,228, una viscosa de 1100 cen-
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tipoises y un tanto por ciento de sélidos de 81. A partir de la re
sina anterior se obtuvieron productos moldesdos médiante el cu-

rado de una estufa a 809C, durante un dia.

EJEMPLO 1§.

En un recipiente de reaccidn apropiado equipado segln se
indicd anteriamente se introdujeron 470 partes de fenol, 1015
partes de una solucidn acuosa de formsldehido al 37% y 20 par-
tes de una solucién mcuosa de hidréxido sbédico al 25%., La carga
se calentd a reflujo con agitacibn continua y se mantuvo a dicha
temperaturs durante unos 30 minutos. A la carga se le afiadieron
600 partes de tris-hidroximetil aminometano y se mezcld a conti-
nuscién durante uvnos 5 mirmtos. Se afiadieron entonces 25 partes
de una solucidn al 504 de écido léctico en egua. El sistema se
destilé a vacid para eliminar unas 505 partes de agua. E1 ani-
lisis del jarabe resinoso resultante dié un pH de 9,1, un peso
especifico de 1,256, una viscosidad de 1}30 centipoises y un
ctntenido en sblidos de 75,2%. Se obtuvieron productos de moldeo
del maeteriasl resultante por curado en un recinto cerrado a 80%2C,
hasta endurecimiento. Esto ocurrid a los cinco dias y los pro-

ductos de moldeo obtenidos eran duros y transparentes,
EJEMPLO 16.

Se repitibd el ejemplo 15, pero la destilacidn a vacio
se prosignid hasta que destilaron del sistema 767 partes de
agua, La resina resultente estaba completamente deshidratada 7
¥y un pfoducto de moldeo curado a 802 C. durante tres dias era
duro, trensparente y sin defectos,

EJEMPLO 17

“En un recipiente de reaccidbn apropiado, equipado en

- 12 -
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la forma anterior; se introdujeron 264 partes de melamina, 427,5
partes de una solucidn acuosa al 30% de formaldehido y 16,5 partes
de trietenol amina. La carge se calenté a unos 902 C. y se mantu-
vo a 90-~952 hasta una tolerancia en egue del 500%; A continuscién
se afiadieron 80 partes de tris-hidroximetil aminometano y el sis-
tems se enfribé a unos 702 C, después de lo cusl se sfladieron 50
partes de alcohol isopropilico., El jarabe resinoso resultante te-
nie un pH de 9,3, un peso especifico de 1,238, una viscosidad de 35
centipoises y un contenido de sélidos del 52¢, Se determind el for-
maldehido libre en un 0,3%. El barniz de resina asi producido se
utilizé para impregnar una hoja de papel de alfa-celulosa que se
combiné con otras hojas base en la forma usuval, y medisnte la apli-
cacibén de calor y presidn se formd un laminado. El laminadc resul-
tante era muy superior a los producidos con las resinas de lamins~—
do normales, particularmente con respecto a su capacidad de darle

forma posteriormente.
EJEMPLO 18

Se repitid con todo detalle el ejemplo 17, salvo que el tris-
hidroximetil aminometano se afiadié después de 15 minutos de cale-
faccidn a 900C,, puntovde solubilidad en agva infinita. Se impreg~
naron hojas de papel de alfa—celﬁlosa en la forma usual con este
jarabe y se prepard a partir del mismo un articulo laminado utili-
zando las hojas soporte usuales impregnadas con resina fendlica.
Se repitid de nuevo el ejemplo 17 hasta un punto en que la tole-
rancia de agua fué de un 1000%, después de lo cual se afiadid el
tris-hidroxime+til aminometano, y nuevamente hasta una tolerancia
de agua del 300% en cuyo punto se agregd el tris-hidroximetil ami-
nometano, En todos los casos, las resinas preparadas se utilizaron

para impregner un papel de alfa-celulosa que se utilizé posterior-
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mente en la manera usuasl para preparar ung estructura laminada.
Las propiedades de conformacidn posterior disminuyeron a medida
éﬁe se ofindid tanto mas tarde el tris-hidroximetil aminometano

en la resccidn. Puede observarse a partir de esto, que el blo-
queo quimico de la resina de melemins paresce que se alcanza mas
eficaémente introduciendo el tris-hidroximetilaminometeno lo més
pronto posible en la reaccidn cuando se.deseen propiedades de con-—

formacién posterior,

EJEMPLO 19

En un recipiente de reaccidn apropiado, equipado como se
indicé anteriormente, se introdujeron 365 partés de una solucién
acuosa de formaldehido =l 37%, 284 partes de melamina y 0,5
partes de trietil-amina., la carga se calentd a unos 902 C, g
se mantuvo a 90-952 C, ha;ta que se alcanzdé una tolerancia de
ague entre 100% y 500% aﬁroximadamente. En el jarabe resinoso
resultente se ensayd el contenido en formaldehido libre y se
afiadié un mol de tris~hidroximetil aminometeno por cada mol de
de formaldehido libre poresente y el jarasbe resinoso resultan-
te se enfrib a tempeBatura ambiente, Laminados de melamina con
unabase de vidrio, preparados impregnendo tejido de filwa de
vidrio con la resina presente, produjeron, medisnte curado, un
laminado de vidrio que tenla una resistencia a la flexién entre
4,920 y 5275 kg/cm? comparada con la redstencia 4 la flexién
de los laminados ordinarios de resina de melamina con base de
vidrio que poseen una resistencia a la flexidn de 1.760 - 2110
kg/cm2

_ EJEMPLO 20
En un recipiente de reaccién apropisdo, equipado en la

forma anterior, se introdujeron 315 partes de melamina, 405 partes
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de una soluciédn acuosa de formaldehido al 37% ¥ 10 partes de trie-
tanol amins., La carga se calentd y refiujé se mantuvo a reflujo
durante unso 5 minutos, Después de esto, se afiadieron 300 partes

de tris-hidroximetil aminometeno disuelto en 405 partes de una so-
lucidén acuosa de formeldehido al 37%. La éarga se volvié a calen-
tar a reflujo y sc mantuvo g esta temperatura unos 5 minutos lo

que representa una tolerancia de agua del 200%, E1 sistema se des-
hidrata a vacid eliminando unas 550 partes de agua. Por andlisis

el pH fué de 8,9, el peso especifico 1,325 y el contehido en g6li-
dos del 82%,

EJEMPLO 21

Se repitid el ejemplo 20 con todo detalle excepto que la
cantidad de tris-hidroximetil aminometano se duplicéd a 600 partes
y se disolvié en 810 partes de una solucién acuosa de formsldehi~
do al 37%. Por nueva calefaccién a reflujo, la reaccidn se men tuvo
solamente hasta una tolerancia de agua entre 1.000 y 500%. Después
de esto, el sistema se destild a vacio eliminando‘775 partes de
agua. El enélisis i para el jarabe resinosc un pH de 8,7, un
peso especifico de 1,296, una viscosidad de 710 centipoises y
los flidos eran de aproximadamente el 7q%

EJEMPLO 22

En un recipiente de reamccién equipado en la forma enterior-
mente descrita se introducen 315 partes de melamine y 405 partes
de solucidn acuosa de formaldehido al 37%. La carge se mezclé du-
rente unos 5 minutos despuéds de lo cual se afiaedi una solucidn
de 600 partes de tris-hidroximetil aminometano disueltas en 810
partes de una solucién acuosa de formaldehido el 37%. La carga

se calentd a reflujo y se hizo reaccionar hasta una toierancia
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de agué entre un 1000 y un 500¢5, El gistema se destild despuéds
a vmcio para eliminar unas 965 partes de sgua. Bl m4lisis dié
para el producto un pH de 5,6, una viscosidad muy elevada y un
contenido en sblidos de un 83%, Los materiales de moldeo obteni-
dos de esfie producto resinoso cuando se curaron a 802 C. duran-
te tres dias eram blandos y gomosos. Dusndo se curaron a 602 C
durante tres dias los materiales moldeados era aun liquidos y
viscosos.,. )

De los ejemplos anteriores de deduciré que el procedimien-
to del presente invento puede realizarse en un amplio intervalo
de temperatura desde aproximadamente la temperaturs ambisnte

haste la temperatura de re¥lujo, sproximadamehte, Ordinarismen-

‘te, para periodos de reaccidn mas répidos la temperatura debe hallaé

ge a reflujo o dentro de los 20-40 grados de la misma,

Le mayoris de estas reacciones se reslizan en medio alcali-
no, eg decir, a un pH por encima de ﬁ y de preferencia entre 8
y 12,

Ademfs de utilizar papel de alfa-celulosa y tejido de vi-
drio como material para impregnar, pueden utilizarse otros relle-
nos incluyendose trapos cortados, silice, polvo de pigarra, fibras
de asbesgto, fibras de wvidrio individuales, celulosa regenerada,
rayon, lino, papel kraft, ¥y simi;ares.

Para fines de moldso y lamingdo es a veces conveniente ha-
cer uso de un lubricente de moldeo de los qué en la‘préctica se
contice una gran variedad, incluydndose el estemrato de cinc, etea
rato de plomo y otras sales metdlicas de écidos grasos superiores.

En la produccién de laminados utilizando los meteriales
resinosos del presente invento, puede impregnarse une 1lémina con
les resinas del presente invento y una lémina con un dibujo de-

corativo estampado scbre la misma puede impregnarse con las resi-

- 16 -
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nas del presente‘inyento y!combinarse con una gran variedad de
lémines base impregnadas de resinas fendlicas ordinarias segin
es usuel en la préctica.

Para determinados fines puede.ser conveniente un cataliza-
dor de curado en el empleo de laé resinas déivpreaente invento,
Ya sea el empleo final moldeo, laminados o adhssivos, en cuyo
caso puede utilizarsé cualquiera de los éatalizadores Acidos cono-
cidos, mlgunos de los cuales-puedén ser catalizadores &cidos inor-
ghnicos u orghnicos, como el &cido clorhidrico, &cido acético,
dcido fosfbrico, dcido sulfirico, Acido para-toluensulfirico, o
cualquiera de los cafalizadores descritos en la patente emerica-

ne 2,750355.

‘Pueden utilizarse otras modificddores con las nuevas resi-

'nas del présente invento para fines particuliares, como p., eje, los

modificadbdres descritos en la patente americana 2.773.848 y
2.773.788. |

Una . de las caracteristicas sobresalientes de los laminados
de resina de melaming preparados utilizando los muevos materimles
resinosos del presenté invento es la cépacidad de dar forma pos—
teriormente a los laminados de resiha§vEstos leminados pueden
deformarse dando un arco cogparativemente asgudo que tenga un ra-
dio tan pequeiio como 1,6 mm, sin experimentar agrietamiento ni
rotura. Ordinariamente, un leminadc que 44 lugar por defamarién
a un erco-de 19 mm se considera mas que adecuado para la meyor
perte de los usos., Los laminados ordinerios de resina de melami-
ne~formaldehido preéentarén agrietado o roturs al darles forme
posteriormente y deformarlos dando un arco que tenga un radio
de 32 mm. Ademfs, los laminados preparsdos utilizando las resi-
nas del presente invento presenten una cd idad mejorada de puli-

mento, resistencis al desgaste y‘resistencia quimica.

- 17 =
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El momento de la adicién del metilolaminometano puede
variarse desde la adicién inicial a chalquigr momento durante
el curso de la reaccidn pero de preferencia sin pasarse del
100% de tolerancia de agua. Para resinas de melamina, la tole- |
rgncia de agua debe ser por lo menos de 400 Si el metilol amino-
metano se'introduce'inicialmegte 0 en una primera fase de la
reaccidn, no se precisgh anortiguadores adic;onales.

Ademés de los usos que se han citado aqui en lo que ante-

cede, las resinas del presente invento pueden alaptarse para su

empleo en el tratamiento de pepel, cuero y materiales textiles,
En el ¢ltimo grupo se incluyen los materisles textiles prepara-—
dos a partir de fibras natutrales y sintét;cas te jidos y sin te-~
jer, como p. eje., supér-poliamidas‘lineales fibras de polies-
ter, lana, algodén, lino, rayon y similares.

El ensayo de tolerancia de agua tal como:..se aplica en
la presente deseripcidn es un ensayo en el que la muestra del
jerabe de resina se toma del recipiente de reaccibn, se enfria
a 252 C. ¥y 10 cce del mismo se diluyen ©n agua a,la misma tem-—
perafura hasta que aparece lag primera turbidez, Esto es aprogg
madamente el punto hidrdfobo. S1 esta turbidez no desaparece
por agitacidn y mezclado del agua con el jarabe de resina, se
determina la cantidad de agua utilizada para glcanzar aquel pun-
t0. Si la centidad es 10 cc., la tolerancia de asua es del 100%.
91 la cantlded de agua afiadida es 50 cc. la tolerancié de egua
es 500%, Si el agua afiadida son 100 cc. la tolerancila de agua
es 1000%,

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Esta-
dos Unidos de América, bajo el Nim, 695.544, el 12 de Noviem~
bre de 1.95%, se acoge a los beneficios del articulo 51 del
vigente Estatuto sobre Fropiedad Inddstrial.

- 18 -
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- NOTA -

‘Los puntos de invencidn propia y nueva que se presentan
para qﬁe_sean objeto de esta Patente de Invencién, en‘Eépaﬁa,
por VEINTE gfios, mson los sigulentes: _

i;- Un procedimiento para preparér un material resinoso
caracterizado por a1l hecho de que comprende la reaccidn de un
aldehido, un compuesto formador de resinas reacciongble con al~
dehidos y un metilol aminometano. |

2.- Un procedimiento segfn la reivindicacién 1, caracteri-
zado por el hecho de que el aldehido es formaldehido y el come
puegto formador'de resinas es feaccionéble con formsldehido.

3o~ Un procedimientd ségﬁnrla:reivindicacién 2, caracteri-
gado'por el hecho déqéue el compuesto formador de resinaes es una
aminotriazina que contenga por 1o menos un grupo amino, que
tengs por lo menos un'hidrégeno reactivo eh el mismo,

4,= Un procedimiento de acuerdo con la'feifindidaciGn
3, ceracterizado por el hecho de que Ql compuesto formador de
resine es melamina. | ,

5.= Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 2,
caracterizado por él hecho de que el oqmpuesto formador de re~

'sina es .una urea. ' ‘-

6.~ Un procééimiento de acuerdo con la reivindicaciébn 5,
caracterizado por el hecho de que.el compuesto formador de resi-
na es urea.

;‘- Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén 2,

caracterizado por el hecho de que el o mpuesto formador de resina 5
es un fenoi; | |

8.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindiéacién e

‘caracterizado por el hecho de que el compuesto formadoxr de re-

© 19 -



sina es i?esoréiﬁa. )

9o~ Un procedim;gﬁfo de acierdo con la reivindicacién Ty
caracterizado por el hecho de que el cpmpuésto formador de resi-
‘ne es fenol,

5 ‘ 10.- Un procedimiento de acuerdo con cuaslquiera de las rei-—
vindicaciones precedentes, caracterizado iaor el hecho de que el
metilol aminometano es tris-~hidroximetil aminometano;

1l.- Un procedimiento para preparsr un maeterial resinoso,
‘.T.‘ai ¥ como se ha. descrito en la .Memo;':-iar que antecede y péra
10 los fines que se lhen especificado. |
j Esta Memoria consta de veinte hojas escritas a méquina por

una sdla cara.

o« 10IL g3

Madri d,,,
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