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PLATENTE
DE
INVENCION
por YPROCEDIMIENIO PAR. LA PREP.RACION DE MATERIAS SOLIDAS
FIN/iENTS DIVIDID:AS, INSOLUBLES B INFUSIBLES®, a favor de
la firne suiza CIB4 SOCIETE ANONYLE, residente en BASILEA

(Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Para muerosos fines do la téenica, so empleen co-

mo materias de relleno, materias pulverulentas de vehfculo o
soporte, agentes de refuerzo o agentes de corte materiss goli-
das finamente divididas, relativamente incrtes, que son insoln-
bles, infusibles y fisioldgicamonto innocuas y que presenten
venbajosamentc gran superficic:.in'berna. Haste ahora, s¢ toma-
ban on consideracidn pars esto, casi exclusivawento moterias
inorganicas, como gel de silice, gol de nlumina, silicatos de
caleio, carbonato cdleico, espato pesado, magnesin o yeso. Bs-

tas matorias tienen un peso cspecifico relativamente oalto, lo
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cual es desventajoso pars imchos fines constructivos. Se em-
plean ademés, sobre t0d0 en la industria de la goms, cw'tidat.
des my grandes de hollin. Pero junto a su accidn reforzante,
el hollin presents la gran desventaja de que el color negro
gque tiene excluye su empleo para michas aplicaciones.

Ahora se ha descubierto que se obtiene una nueva
clage de materias de relleno y de soporte finamente divididas,
insolubles ¢ infusibles, con superficie interna superior o 10
mz/g;, si o base de una solucidn acuosa dg melaming y formal -
dehido en la proporcidn molar de 1,5 a 6, con tempersturas en-
tre 02 y 1402 G, y de preferencia entre 20 y 100°C, y a va-
lores de Pl entre 6 ¥y 0, se formn una f?se 8dlida, sc eliminan
de dstn, por lo menos en su mayor parte, las sales inorgdnicas,
ge deshidrata a tewperaturas entre 30 y 1609C y se desmenuza
haste un tamefio medio dc particulas inferior a 5 micras:

In los procedimientos usuales para la preparacidn
de condgznse.dos de melamina y i’ormalde;hido, se procura por lo
general, medisnte medidas apropiades, por ejemplo medimte'in-
terrupcidn presatura de la reaccidn de resinificacion o ha-
ciendo reaccionsr los componentes en un Campo de pH entre 5y -
10, obtener productos que semn solubles o insolubles, pero por
lo menos todavia fusibles y que por tanmto puedan todavia aca-
barsgz de cndurecer en unz etapa signiente. A diferencia de
esto, los productos insolubles ¢ infusibles que se preparon

de acuerdo con este invento son resinas endurecidgs del todo,
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que yano s¢ pueden endurecer mas al dsrles forma.

‘ Para 1o reolizacidn del procedindentd de este in-
vento, puede hz}cerse reaccionar en medio dcido acuoso 1 mol 3z
melamina con 1,5 a 6 moles de formaldechido, con lo cual puede_
llegarse directamente_a productos reticulados insolubles e in-
fusibles. Sin embargoe, se parte con ventaja de condensados
previos que se han preparado mediante reaccion de centidades
correspondientes de melamina y formaldehido en una gema de pH
de 5 a 10. Al acidificar el condensado previo a un pH entre 0
¥y 6, se obtiene una resins de melamina y formaldehido retifi-
cada, en forme de un gel o de un precipitmdo amorfo.

Para mantener constente dentro de la goma deseada
en cada enso el pH de 1la megcla reaccional, que varia durante
el curso de la condensvacidn, est4 indicado efectuar la reaccidn
en presencio de substancins tampén como hidroftalato potdsico,
fosfatos amdnicos, fosfatos monoetenoleminicos o tartrato omd-
nico neutro.

BEn lugar del formaldehido mondmero pueden utilizar-
se para la reaccidn con la melamiba también los polimeros de
aquél, como para-formaldehido o trioxano.

La concentracidn de los componentes de la reaccidn,

o respectivamente del condensado provio, en la solucidn acuosa
puede variar dentro de amplios limites; no obstante, se prefie-
ren en general concentraciones inferiores al 25% en peso, El'

ticmpo de condersacidl dependc considerablemente de la tcmpe—
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ratura de la mezcla reaccionsl, que se elige entre 02C y 140<C.

Tn una modslidad preferida de realizacidn del »ro-
ccdindento, el endurecimiento de la resina de melamine y forn'xal..
dehido pora convertirla en una fase sdlida s¢ renliza en pre-
senciz de una o mas materias tensioactives. Aqui pueden hallar
empleo revrosentontes tanto iondgenos como no iondgenos de es-
ta clase dc materias, por ejemplo bases ambnicas cua‘bern.?mias
cationactivas o sulfone:t;os de alcohol groso anionactivos, al-
quilarilsulfonatos, sales de éstores de acido sulfosuccinico,
gulfotos de monoglicéridos o tambidn dterespplielquildnicos
no iomdgenos o substoncias naturales como el tragacanto.

Ls deshidratacion de las resinas dc melamina y for-
maldehido endurecidas puede efcc_ztuarse mediante calentomiento
a 't&m@era‘buras entre 30¢ y 1609, eventualmente con empleo de
vaci'o, o mediante el procedimiento de secado por pulverizacio'n
& 100-2002. En uns modalidad particular de realizacidn del pro-
cediudiento, la deshidratocion se resliza mediente destilacion
ageotrdpica con un hidrocarburo o un hidrocarburo halogenado
que hierva entre 30 y 160%. Agentes de arrastre de este bipo
gue cabe gtilizar son, por ejemplo, el benceno, el tolueno, '
el xileno, el cloruro de metileno, el cloroformo, el telraclo-
ruro de carbono, el 1,2-dicloroetano o el tricloroetileno,

Bste tipo de deshidratacidn es my eficez y condu-
ce a matorias de superficie interns sumamente grande. Al miS-l

mo tiempo, pueden controlarse el curso y el final de la deshi-
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dratacidn directamente por la cantidad de agua que Se separa.
Consecutivamente o la deshidratacidn, debe eliminarse todavia
el agente orginico de arrestre, mediamte filtracidn y secado
subsiguiente, en el horno, de la torta del filtro. 7

e desmenuzacion de lo resina seca de melamina/for-
meldehido hasta un tamefio medio de particulas inferior a 5 .~
cras pueds realizorse con cualquier méquina‘usual de tritura-
cidn, como molinos de bolas, molinos laminadores, molinos de
percusidn o molinos de chorro. Bventuaslmente, la molturacidn
puede realizorse también entes de la Operacion de secado, por
ejemplo antes del secado por pulverizacidh, en forma de moltg—
racidn himeds; pero en gensral se prefiere la molturacidn se-
cn. 91 es oreciso, después de la molturacidon en seco pueds ade-
mas tamizarse.

Las resinas obtenidas segdn este invento constitu-
yen polvos estables, resistentes a la Iuz y que se distinguen
por gran superficie interna, bajo peso a granel y bajo peso es-
pecifico. Son incoloros, pero a causa de las inclusiones de ei-
re oparecen blancos. Los polvos de rgsina son inrusibles ¢ in-
solubles. Resisten al calor, al agua, o los dlcalis, a los aci-
dos y a los disolventes. No conducen ln corriente eléctrica y
tienen escasa conductibilidad térmica.

Los polvos de resina preparados segun este invento
pueden hallor empleo como matcrias de relleno, materins de se-

porte o vehiculo, agentes de refuerzo, agentes de matendo,
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ngentes cortontes y similares. Sivven en particular como mie-
vos agentes de relleno o de refusrzo parn el caucho. A causa
de su color claro o blanco puro, puéden emplem{'se en todos los
cnsos en que molesta ¢l color negro del hollin, por ejsiplo cn

la preparacid’n de articulos de¢ caucho blancos o de color clero!

tales como se¢ desean en las industrias de ~rticulos domdsticos,
juguetos y noumaticos.

Mediente cnsayos comparativos pucde dempshtrarse gue
el empleo de unr polvo do resina dc melgiina de acuerdo con este
invento en les mezclas de caucho permite obtener propicdndes de
solidez mecfnica tan buenas por 1o menos como con el caolin o
cl gel de silice. Los vulcenizados G caucho que conbienen en
las mismas proporciones las resinas de pelaming y formaldshido
de este invento presenton sin ombargo/ggggrospecifico. Los pol-
vos du resina pueden emplearse adomds como materias de rollenc_a
o reforzadores en las resinas artificiales, como poliestircno,'
cloruro de polivinilo, ete, Taubidn pueden cmplearse como LN~
teg de rellenc parn popeleos especiales;

Los nuevas materias sdlidas pueden servir ademAs
como vehiculos para insecticidas, acaricidas, fungicidas y otros
agentes antiparasitarios que se utilizan en formas de dispersi-
vos 0 pulverizadores. Otro campo de aplicacidn son los polvos
o las pastos de uso cosmético, en los que el polvo de resina
puede euplearsc en 1ugar_del talco como base para l_os nolvos
o las pastas. Por ultino, las resinas pueden servir de vehi-

culos pares caotallizadores y asimismo para la preparacién de calie



5e

10.

15.

B

2
WA

v’\’(
P

T

bindores ds iones.

En los ejomplos que siguen, M/F significa la pro-
porcidn molsr de melomina o formaldehido. Lo concentracicn K
de melamine + formeldehido en la preparacio’n, ge¢ indica en por

centaje do peso. Resulta de la férmla

Ken % = (melemina + formeldehido[100%7)* 100

Peso total de la preperacidn durante la

condensacion

Todos los valores de pH estan corrogidos a 20°C. Se midieron
con un clectrodo de vidrio conectado a un potenoig'metiﬂo de 0,02
PH de sensibilided. Cuandq no se indica otra'cosa, las partes
gignificon partes cn peso, y loa porcentajes, porcentajes en
peso. Las temperaturas se midieron en grades centigrados. Los
volumenes y las partes en peso se hﬂllan en la misms relacidn

entre 81 que ol mililitro y el gramo.

EJEMPLO 1

(l/T = 1/2; concentracion = 4,1 %)

Unno mezcla de 126 partes do melemina con 200 par-
tes de una solucidn acuosa de formnldehido al 20%, cuyo pH se
ha ajustado previamente a 8,5 con 0,9 voldmenes de lejia so'd.i..
ca normel, sc calienta a 852, lo que hace que la melamina en-

e . .
tre en solucion. Se diliye esta solucion, dc una vez, cin una
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mezcla, calentads o 949, ds 84 partes de uno solucion acuosa

de tragacanto sl 65 ¥ 4000 partes de ~gan. En un intervalo de

3 2 10 minmutos se sfiaden, con agitacidn vigorosa, 100 volume-
nes de deido sulfurico al 107%, lo que hace que se forme un »re-
cip::Lta.do blanco. Se c).eja enfriar hasta 50¢ y se filtra la nez.
cla, cuyo pH es de 4,45. El residuo del filtro se lava sbundan-
temente con agua hasta que ya no pueden percibirse wig iones

de sulfnbo en el filtrado ¥y se¢ seca a pregio’n atmosférica y 105‘%
hasto S:Onstm.lcia de peao: Se obtienen 150,5 pertes de un polvo
blenco, fino, que o continuacidén se mele durante 30 mimutos

en un molino de bolas de porcelana. Lo substancia molidn que

ge obtlene pasa por un tamiz_con 0,1 mm de luz de mellos y pre-
senta un peso o granel de 17,4 g/100 cc y una superficie inter-

na especificn de 40 x2/g.

EJEMPLO 2

Se procede como en el ejemplo 1, pero eupleondo,
en luger de 100 volumenes, 3Q0 volimenes de Acido sulfurico
el 10%. Después del enfriamiento hasta 50¢, el pH es de 3,11,
Se obtienen 134 partes de un polvo blence y fino, con una sSu-

perficie interna especifica de 19 m?/g.
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BIBEM2LO 3

Una solucidn scuosn de condensado previo de melo-
mine y formeldehido, prepsrada segin el ejemplo 1 y caliente
g 859, se ofiade de una vez a una solucidn de 84 partes de una
golucidn ncuosa de tragecanto sl 6% y 200 volumenes de acido
sulfitrico al 1075 en 4000 partes de agua a 20°. Le mezcla 1im~
pida tiene una temperatura de 302 y el pH es de 4,6. Se ca-
lienta hasta 45%, 10 que hace que a pH 4,41 se origine un pre-
cipitado blanco. Al cabo de 6 horas, el pH ha bajado a 4,1.
Se filtra y se elabora la resins de melamina y formaldehido tnl
como se ha expuc_asto en el ejemplo 1: Se obtienen 151 partes de
un polvo blanco, con un peso a gramel de 22, £/100 cc y una su-

perficie interna especifica de 30,5 m?/g.

EJIEMPLO 4

Sc procede como en el ejemplo 1, pero no se saca
la resina de melemina y formaldehido a 105% ¥ presidn atmosfé-
rica, 8ino que se actin como sigue:
Con 1a torta del filtro, y por medio de una boube
o de un tornillo, se fomma en una prensa de extrusidn una 1ld-
ning delgadea y 86 pulveriza ésta con sire comprimido o vopor
sobre un borde agdo. Bl secado se efectua como en el conocido

secado por pulverizacidn, en le torre de secado consecutiva,
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2 temperaturas de 100 a 2002, Bl polvo blanco asi obtenido no
necesita molerse ni tamizarse y tiene un peso o grenel de 17 g/

160 cc y una superficie interna especifica de 29 mz/g.

DJERPLO 5

La regina de melamina y formaldehido obtenida en
el ecjomplo 4 se dosmennza todavia mAs molidndola con aire con~
prinide o 6 otmdsforas en un molino de chorro de aire. Se oOb-
tienc asi un polvo con un peso a granol de ¥ g/100 cc y una su-
perficie interna especifica de 0 m?/g. lMientras que el produc-
to del ejemplo 4, cdemAs de muchas porticulas de tamnfio grami-
lar inferior o 1 wicra, presenta particulas haste 30 micras,
en esbe ¢jenplo las particulas usyores no llegen a las 5 mi-

Crogies

EJEMWNPLO 6

Se procede tal como sc¢ ha expuesto eﬁ el ejcmplo 1,
Pero no se¢ seca la resina de melamine y formaldehido o 105¢ en
el armario secador, sino que se sometc la_torta humeds dol fil-
tro a destilacion azeotrdpica con benceno, hasta que no sc se-
pare mas agia. Luego se elimina la mayor parte del benceno me-
diante filtracicn. La resina blanco y pulverulente sc exonera
del benceno en el armario secador, 2 802, hasta constancia de

peso. I elaboracidn ulterior se desarrolla como en el ejemplo
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1. E1l producto final tiene un poso n granel de 17 g/ 100 cc y

e s . 2
una superficic interna especifica de 45 m /g.

EJEMPLO 7

(M/T = 1/2; concentraeidn 14,6%)

En un matraz redondo con refrigerador ascendente
so calienta rdpidsmente o 752 una mezcle de 126 partes de
melamine y 200 partes de solucicn acuose al 30% de formel-
dehido, lo que hace que la melamina se disuelva. Sc refri-
gera hesta 202 y se diluye el condensgdo previo de melmninaj.
10. y formaldshido con una solucidn do 28,6 partes do una solu-

cidn acuosa ol 254 de un dispersente no iondgeno que sc ha-
1la en el comercio con la marca registrada "Emlphor O" y
gque sc¢ obticne por condensawidn dc aleohol oleilico con dxi-
do de otileno, y con 181 partes de una solucidn acuosa al
15, 504 de fosfrto mong’odsico de monoetonolaming en 5(?0 partes
de sgue. La mezela, que o 20¢ prosenta un pH de 7,03, sc
ajusta a pH 2,.22 con neido clorhidrico comcentrado ( @ = '
1,19). A pH 6,4 czm‘p?eza va a formarsc un precipitado blan-‘-
co. Se consumen 107,3 volymencs de acido clorhfdrico. Dos-
20. puds de afindir 108,7 partes de ngina, sc calienta hasta 452
vy el cabo de 1 y 1/2 horas se hn originado una jalen blon-
co v rigida. Se mantiene todavia durante 3 y 1/2 horas a

452 y Inego se agita la jalen con 1800 partes de agno y 600
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prrbes de smoninco concentrado, hastn former uns papilla blenca.
- ? M
Despues de reposo durmnte ln noche, se filtre y se lave con
. . ’ .
aga hasta que en el filtrado no se perclben yo mos lones

de cloro. La torta de filtro mimeds se somete a destilacidn

azeotrdpica con benceno, hestn que no se Separa MAS egtla.
Se filtra y la torta del filtro se sceca en el armario sc-
cador dursnte 10 horas a 120¢, con lo gque se precipiten
153 partes de un producto blanco, que se mele durante 10
horas en un molino de bolas de porcelana. El polvo obteni-

do pasn por un tomiz de 0,1 mw de luz de mallas. Tiene

una superficie interna especificn Ge 147 n2/g.

EJEMRPLO 8

(M/F = 1:2; concentracidn, 14,6 )

Se¢ proccde como en el ejemplg 7,' pero ¢l pH
inicial so ajlg.sta a 1,05 en lugar dc 2,22, por lo que
en vez de 107,3 volumenes de acido clo Ih{drico.concel}-
trado se gostan 136 volumenes. En lugar de 108,7 par-
tes de agin, Sc ofiaden aqui solamente 80 partes. En lugar
de secar n 120¢ el polvo Ifmedo de benceno, se le seco duran-
te 2 horas o 140¢ y 11 Torr en el secador de vacio. So obtienen
154 partes de un polvo blanco y fino que, después_de 1la mol-
‘turacion usual en un molino de bolas de porcelana, presenta una

superficie interna especifica de 113 m2/ g.
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EJBMPLO 9

Se proca?de como en €l ejemplo 7, pero ajustando el
pH inicial =~ 0,68, para lo cual se gastan 150,5 voluiones
de éC,ido clorhidrico concentrado. Asieismo, en lugar de 108,7
partes de agne se afinden aqui solamer_rteb 65,5 p‘a,r’bes: Sc obtier}en
150 partes de un polvo blanco y fino, con una superficie inter-

na especiTicn de 136 m/g.

EJEMPLO 10

-

(I5/F = 1,4; concentracidn, alrededor de 5,3/

Una mezcla de 4 partes de una solucidn acuosa al

%07% de fosfato monobdsico de monoetenolamina y 400 partes de
golucidn acuosa #l 20% Qe formeldehido se ajusta a pH 6,00 con
lejia sddica normal, pars lo cual se gasten 13,5 volumenes .
5S¢ calienta a 60¢ con 126 partes de melamina y al cabo de 15‘
minutos se¢ owiginn una soluqidn incolora y limpida. Pera mon-
tener la towperatura a 602 , haytque refrigerar ligeramente. 30
minutos después de la adicidn d lo melamine a 609, el conden-
sndo previo de meleming y formaldehido tiene un pH de 6,71 Y
se trata con unn solucidn, enfriade o 82, de 84 pertes de so-
Iucidn de tragocanto ol 6/ en 4000 partes de agna. La tempera-
tura sube Jasta 102. Se afiaden 20 volumenes de Acido sulfirico

al 10% y so calienta hasta 902. A 677, se origina un enturbis.



5.

10.

15.

20.

= l4__= P RIS

wdento (pH 5,55) que se intensifica rapidamente. A 70-, 83 pro-
duce un intenso precipitado blanco; L 90¢, el pH cs de 4,9. Sc
dojo entonces enfriar otra vez hosta 502, con lo cual ¢l pH su-
be hasta 5,15; se filtra y sc acaba como en cl cjemplo 1. Se¢
obticnen 173 partes de un polvo blaonco y fino, con un peso a
granel de 12 g/100 cc y una supcrficie interne especifica de

42 m2/ &e

EJEMPLO 11

(i/F = 1/4; concentrecidn, 11,2 # ~ 10,3%)

_ Agitando, se calientan o 70° 126 parfes de melomi-
na, 400 partes d: solucidn acmosa al 305 de formnldehido, 4
partes de carbonato de mognesio y 1,74 voldmenes de lojin s6-
diee normal, 1o que hoace que la melamina entre en solucion. Du-
rante 80 minutos, se mantiene la temperatura a 702. E1 pH se
estaoblece en 9,19. A contimumacion se filtra, sc enfrie hosta
42, se diluye con 1525 partes de agna y sc ajusta o pH 3,00 con
124 voldmenes de dcido clorhidrico diluido (1 volumen do acido
clorhidrico concentrado por 1 volumen de agral. Se calienta
hasta 452, lo que hace gque se forme un precipitado blanco, y
se montiene la mezcla a dicha temperatux:a g’m.rante 5 horas. Ca-'-
dn vez que el pH desciende o menos de 3,00, se afinde lejin scf—-
dica R-normrl, para que la condensacidn transcuma todo 1o po~

sible a pH 3,00. Se gasten 191 volupenes de lejia °Sodica. Se
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filtra, se lava con agua y por ultino con alcohol y se seca

a B80? hasta constancia de peso. Se¢ obtienen 165 partes de un
polvo blanco y fino, que al cabo de 30 winutos de mol’curac;io'n
en un molino de bolas de porcelana pasa por un ta,iz de 0,1

mm de luz de mallas y presenta un Deso a grancl de 20 g/100 ce,

asf como una superficie interna especifica de 41 m?/a.

EJEMPL O 12

(M/F = 1/4; concentracidn, alrededor de 19, 7%)

Una mezcla de 126 partes de melamina y 400 partes
de solucidn de formsldchido el 30% se caliente a 45° hasta que,
al cabo do 45 minutos, se vuelve 1impida y entonces prosenta
un pH de 7,05. Se enfria hasta 20¢ y sc acidifica con una so-
lucidn de 190 volimenes de aeido clorhidrico concentrado (d =
1,19} en 496 partes de agna. El pH desciendc hasta O,l: Duran-
te 6 horas sc mentiene la mezcla en un bafio d agua a 452, con
lo cual la solucidn limpida Se conviertc en una jalea blanca
¥y rigida. Sc aflade esta jalea a 1700 partes de agra y 685 vo-
lumencs de smoniaco concentrado (4 =0,93) y se la desmenuza
con un agitador. Despucs de 48 horas a temperatura ambiente,
se filtra y se lava con agua hasta que el filtrado da reaccidn
neutra y estd excnto de iones.de cloro. Se seca la torta dol
filtro a 802 dureante 24 horas, 8¢ la mwele en un molino de por-

celanz duraente 4 horas y por Wltimo se la tamiza (luz ds ma-
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llas del tamiz, 0,1 m.). Se obtienen 125 partes de un polvo

blanco, con un peso a granel de 16,8/100 cc y una suporficie

interna especifica de 40 n?/g.

B HrLo 13

S¢ procede como en el ejemplo 12, pero 1la torta
de Filtro no se¢ seca a 80?2 en el secador, sino que s¢ dss-
$ila azeotrdpicamente con tolueno hasta que no se separa
mds sgus. Sc Tfiltra, se scca en el secador g 15 Torr y 50-
80¢, se mmele cn un molino de bolas de porcelana y sc ta-
miza. Se obtienen 128 partes de un polvo blanco, con un pe-
so a granel de 12 g/100 cc y une superficie interna espe-

cifica de 46 m2/g

EJEHELO 14

(ti/F = 1/4; concentracion, 197%)

Sc prapara un condensado previo de melamina ¥
formaldehido Segin las indicacioncs del ejemplo 10, se en-
fria la solucion hasta 20%, con 1o cual la solucidn presen-
ta un pH de 6,85, so diluye con una solucidn de 7 partoes do
aceite da rojo turco y 209 partes de fosfato monobdsico de
monoctanolamina acuoso, al 504, en 365 partes de agia y por
Jitiuo se ajusta el pH a 2,70 con 162 volumenes de acido

clorhidrico diluido (1 volumen de acido clorhidrico concen-
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trado por 1 parte de agua). Se calienta entonces durante 6
horas a 45° y & continuacidn se desmenuza la jalea blanca
y sd1ida originada, por medio de un agitador, con 1100 nar-
tes de ame y 138 volumenes.de amoniaco concentrado, hasta
5. forumar una pepilla blanca de pH 8,0. AL cabo de 10 horas de
reposo, se filtra y se lava con agia hasta que ya no s¢ per-~
ciben en el filtrado lones de cloro. La torta de filtro mi-
meda se destila azeotrdpicamente con benceno hasta que ya
no se separa mas agua. Se fili_;ra y seca en el secador de
10. vacio a 30¢, durante 72 horas, hasta constancia de peso.
Se obtienen 172 partes de un polvo blanco, que se mele
dnrante 4 horas en un molino de bolas de porcelena. El pol-
vo pasa por un tamiz de 0,1 mm de luz de mallas y poser un
peso a granel de 10 g/100 cc y una superficie interna espe-

15, cifica de 322 m2/g.

EJE MPLO 15

(M/F = 1/4; concentracidn, 23,)

Se proccde como en el ejemplo 14, pero empleando
262 partes de agua en luger de 365; em lugar de 7 partes de
2. aceite de rojo turco, 18,2 partes de una solucidn acuosa al
25% Gel dispersante no iondgeno *Emlphor 0%, empleado en el
ejemplo 7; y en lugar de 209 partes de solucidn acuosa de
fosfato monobasico de monoetenclamina, 108 partes. Para acidi-

ficar a pH 2,7), se consumen, en luger de 162 volumenes de
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acido clorhidrico @iluido, 127 voldmenes. Se obtienen 191
partes de un polvo blanco y ¥ino, con un peso a granel de
18 g/100 cc y una superficie interna especifica de 354

mz/g.

HJEHPLO 1

(i/F = 1/4,75; concentracidn, 16%)

Una mezcla de 126 partes de melamina y 475 par-

tes de solucidn acuose de formsldehido al 304 se cclienta

a 82¢ con un reactor provisto de agitador y refrigerador de
reflujo, lo gue hace que se disuclva la melamina. Se enfria
hasta 202 la solucidn liipida ¢ incolora y se la diluye con
una solueidn de 70 partes de une solucion acuosa al 10/ de

un humectente cetionactivo, constituido por el clorhidrato

de la monooleil-dietiletilendiamina, y 240 partes de fosfo-
to monobdsico de monoetanolamine acuoso, al 50, en 700 par-
tes de agia. i continuacidn se acidifica con 57,7 voldmenes
de acido clorhl’c_lrico concentrado, hasta que la solucidn lle-
go aun pH de 3,18, y se calienta durente 6 horas a 45%. .l
cabo de 26 minutos, la mezcla resccional se ha convertido

en una pasta bleanca; al cabo de 6 horas, es una jalea blenca
y 581idn. Se desmenuza por medio de un agitador con adicidn
de 2000 partes de aguna y 800 partes de amoniaco concentirado
y se deja reposar darente la noche. Luegp se filtra y se la-

ve con agia hasta qu. el filtrado esta neutro ¥ ho Se perci-
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ben més iones de cloro. Después de secar en el secador o 80°¢
hasta constancia de peso, se mele durante 3 horas en un mo~
1lino de bolas de acero y se¢ obtienen 167 partes de un polvo

blanco y fino, con una superficie interna espec:ffioa, de 123

2
n /g.

BJEMPLO 17

(M/F = 1/6; concentracion, 18,7% )

Se calienta a 802 una mezcla de 126 partes de ume-
lamina y 600 partes de solucidn acuosa de formeldehido al 3074,
1o gue hace que la melamina se disuelva. Se enfria y se di-
luye con una solucidn de 5 partes de un humectante no iond-
geno (que comstituye el producto de la actvacidn da 70 mo-
les de dxido de etileno sobre una mezcla de aminas srosas
superiorcs con 16 n 22 2tomos de carbono) en 650 partes de
agna y con 238 partes de fosfato monobasico de monoetmnol-
enina acuogo al 505 4 continuacidn se acidifica con 30 vo-
lumenes de acido clorhidrico concentrado hasta llegar a un
pH de 4,47. Se calienta luego durante 5 horas a 45° 7 se
obtiene una jalea blance y s0lida. La resine de melamina y
formaldchido se aisla como en ¢l ejemplo 14, con 10 cuc se
obtienen 162 pertcs de un polvo blanco y fine, con una Su-

perficie interna especifica de 117 m%/g.
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EJBLPLO 18

in une laminadore de dos cilindros se mezclaron
100 partes de caucho natural, 2 partes de Jcido eS'l;eérico,
5 partes de dxido de zine, 335 partes del polvo de melamina
y formzldshido obtenido scgin el ejemplo 1 (superficic es-
pecifica, 40 m°/g), 2,5 pertes de azufre y 0,8 parbes del
acelerador de vulcanizacion "Sambocure®, puesto en el co-
mercio por la firma lionsanto; ¥Santocure” es una N-ciclohe-
xil-2-benzotiazolsulfenamida. Ll cabo de 0 minutos de vul-
cenizacion a 143¢, en las probebas homogéneas obtenidas, de

color claro, se comproboron las propiecdades siguiientes:

resistencia a la traccidn (segun 4STIi D 412) 241  kg/em?
wmédulo o 300% de alargamiento (segin ASTM D 412) 109 kg/cm;?
alargamiento en la roturs (segin ASTM D 412) 490 % :
dureza Shore . 54

peso especifico 1,06
resistencia al rasgado {seain (ST D 624) : 85,0 kg/em

BEJERLPLO 19

(8/F = 1/4; concentracion, 22,4 5

Se calienta g 807 una mezcla de 126 parbes d= ne~
lomina y 400 partes de una solucion acuosa al 304 de formalde-
hido, con 10 que la melamina entra en solucidn. Se enfria has.

t2 20¢ y se diluye con una solucidn de 52,4 partes de fosfato
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diamdnico en 423 partes de agua y 19,6 partes de una solucidn
acuosa al 25% del dispersante no iondgeno "Emilpbor 0%, emplea-
do en el ejemplo 7, y por ultimo se ajusta el pH a 2,45 con.
79,2 partes de acido clorhidrico concentrado. Se calienta en-

tonces a 452 drente 5 horas y la jalea blanca y sdlida que se

origina es desmenuzada, heche pasta con ague y alcalinizada con

amoniaco. Lucgo se la deja en reposo durante 2 horas ¥y a con-
tinuacion se la filtra y se la lava con agua hasta que = el
filtrado no se per:iben mds ioncs de claro. Sc seca a 807 has-
ta constoncia de peso ¥y se desmenuza cl producto en un molino
de bolas de acero, gque se sacude con 50 oscilaciones por segun-
do durente 20 minutos. Tl polvo blamco originado pasa Hor un
tawiz de 0,1 mm de luz de mallas y tiene una superficie inber-

na especifice de 174 m2/g.

BEJEMPLO 20

_ Se proceda como en el ejemplo 19, pero en Iugar de
52,4 partcs de fosTato diomdnico se emplean 52,4 partes de tar-
trato awdnico neutro, y en lugor do 79,2 partes de 4cido clor-
hiarico concentredo se emplean 84,5 partes, Bl pH ajusitado es
entonces de 2,29 en lugar de 2,45. Se obtiene un polvo blenco,

con una superficie interna espccifica de 141 n?/g.

EJERPLO 21

Se proceds como en el ejemplo 15, pero en lugar
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de mentener, para la geliTicacidn, la solucion reaccional a
457 durante 6 horas, se gelifica a 4 durante 24 horas. Sc ob-
tiens wn polvo blenco, con un peso z gremel de 9,5 g/100 cc

¥y una superficie interna especifica de 142 mg/g.

=

JERPLO 22

Se procede couo en el ejemplo 15, pero en lugar de
mentencr, pers la gelificacidn, 1a solucidn reaccional a 45¢
duronte 6 horas, se manbtiene 1la tewperatura a 70¢ durente 6 ho-
ras. Se obtiene un polvo blanco, con un peso a gronel de 26 g

el
/100 cc y una superficie interna especifica de 377 m“/g.

FIJRLPLO 23

Se procede como en el ejemplo 15, pero en lugar
de uentener, para la gelificacidn, la solucidn resccional =
452 darente 6 horwus, sc calienta a 1402 en una mtoclave. En
cusnto se llege a dicha temperatura, se vuelye a eniriar hasta
la teuperatura ambiente. Se obtiene un polvo bianco, con un pe-
50 a granel de 6,5 g/100 cc y une superficie interna especifi-

ca de 238 mz/g.

EJLUrLO 24

In una lamincdora de dos cilindros, se mezclaron
100 partes de cauche nabural, 2 parbes de dcido esteérico, 5

7 . .
partcs de oxido de gzinc, 30 partes del polve do melamine y
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formaldehido obtenido segin el ejemplo 17, 3 partas de dieti-
lenglicol, 2 partes del plastificante que con lo marcs regis~
trada *Circolight Process 0il® suministra al comercio la firma
Sun 01l Co. (plestificente que constituye una fraccidn malftd-
nica del petrdleo con punio de inﬂamacio’r; de 1652 ¥ que con-
tiene 194 de dtomos de carbono aromdticos, 407 do &tomos de
carbono nafténicos y 414 de dtomos de carbono perafinicos),
2,3 partes de azufre, 0,8 partes del acelerador de vulcaniza-
cidn "Santoeurce®, empleado en el ejemplo 18, y 0,3 partes de
ditiocarbemeto dietilico de zinec. Al cebo de 10 minutos de vul-
canizacidn a 1432, en las probetas obtenidas, homogdnsas y de

color claro, se comprobaron log propiedades siguientes:

resistencia a la traccidn ASTM D 412 284 lcg/cm2
ndaulo a 30074 de alergamiento "D 412 164 kg/cm®
alargasiento en la rotura " D412 47 .
reza Shoie A » 67
resistencia al rasgado " D624 131 kg/cn
peso especifico 1,06

EJEMPLO 25

100 partes gie cloruro de polivinilo, 45 partes de
ftalato de dioctilo, 0,7 partes de laurato de bario, 0,7 partes
de laurato de cadmio y 1 parte del polvo de melamina y formal-
dehido obtenido seain el ejemplo 1, que on luger de molerse

durante 30 minutos en el molino de bolas se ha molido 6 vo-
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ces on wl molino de pitones, se mezclan en une laminadora de
2 cilindros y se gelificon durante 10 minutos. La ldwina, es-
tirada en un espesor de 0,5 mu., tiene aspecto blanco opaco.
Una léwina de couparscidn, que en luger de 1 parte de polvo
de melaming y formnldehido contiene 1 parte de aerogel de
deido silfcico con una superficie especifica de 380 ma/g, o8

clara y trasporente.

BITEMPLO 26

100 partes de cloruro de polivinilo, 45 partes de
ftalato de dioctilo, 0,7 partes de laurato de bario, 0,7
pertes de laurabo de cadmio y 1 parbte del polvo de melamina
¥y formaldehido obtenido segu'n el ejemplo 15, gue en lugar
de molerse durente 30 minutos en el mol!.ino de holas sc¢ ha
uolido 6 veces en un molino de pitones, se mezclan en una
laminzdora de dos cilindros y se gel ifican dursnte 10 ai-
mutos. Le lamina, estirada en un espesor de 0,5 mm, tiens
aspecto mate, mientras que une léuina de comparacidn sin

polvo de melamina/formaldehido brilla intensamente.

BILBPLO 27

In un @olino de bolas se mmelen durante 4 horas
108 partes de una torta de prensa con 19,45 % de conbenido
scco de un polvo de melamina y form‘aldelj.ido preparado se-

aim el ejemplo 1 {superficie nspecifica, 27 m?/g) junto con
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6,3 partes de sodio dinaftilmetendisulfénico y 25,7 partes de

pgia. Después de diluir con 35 partes de agua, se vacia el
10lino do bolas. Se obtiene una suspensidn acuosa homogénea
de finas perticulas de materia sdlida (temafio de las parti-
culas, slrededor de 1 micra). Si se afinde esta suspensidn a
una masa, Ge viscosa para hilar, se obtiene por ej. procedinien-
%o usugl de hilaturs un hilo de celulosa mateado, con buenas
propiedades de solidez. Comparado con un hilo de celulosa
nateado con bidxido de titanio en la hilatura, el hilo ma-
teado de acuerdo con este invento no tieme ningin aspecto

gredosOe.
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REIVINDIC/ CIONLES

Descrito el objeto del presente invento, se declaran

.

nuevas y de propia invencion las sisuientes reivindicaciones,
. 2

con prioridad de las solicitudes dc pabtentes suizos nuns.

1043%/63 del 23 de hgosto de 1963 y del 9 de Julio

de 1964.

1. Procediniento para la preparacidn de maberias $0-
lides finamente divididas, insolubles e infusibles, con una su-
perficie interna de més de 10 m2/g, caracterizadoupor formerse,
a base de una solucidn acuosa de melemina y formaldchido en la
proporeidn molsr de 1,5 a 6, a 'i}emper‘aturas entre 02 y 140¢ ¢
y con valores de pH entre 6 y 0, una fage sglida; por exoncrar-
se €sta, por 10 menos en su moyor parte, de las sales inorgd-
nicag; por deshidratarse a teumperatursas entre 30 y 1602 C5 y
por desmenuzarse hasta un tamsfio medic de part:fculas inferior

a2 5 micras.

2. Procedimiento dc scuerdo con la reivindicacidn 1,
caracterizado por efectuarse = 20-1002 la formacidn de la fa-
se s0lida.

3. Procediniento & acuerdo con la reivindicacidn 1,

caracterizado por efectuarse en presencia de une o varians subs-

tancips tensioactivas la formacion d la - fase sdlida.
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1. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 1,
caracterizado por eumplearse para la preparacion de la solucidn
acuosa de partida un condensado previo que 86 ha preparado o
base 1 mol de melamins y 1,5 a 6 moles de formeldehido, a va-

lores dec pH entre 5 y 10.

5. Procediwiento de acuerdo con las reivindicaciones
. s £ .
1, 2 y 3, caracterizado.por efectuarse la deshidratacion median-
te destilacidn azeotrdpica, con gynda de un hidrocarburo, o de

un hidrocarburo halogenado, que hierva entre 302 y 160¢ C.

6. Procediwmiento de acuerdo con las reivindicaciones

lasd

caracterizado por efectuarse la deshidratacion mediomtbe

secado por mulverizacidn.

7. Procediniento de acuerdo con las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado por efectuarse la deshidratacidn mediente

s e
gecado por pulverizacion.

8. Procedimiento de acuerdo con las reiwindicaciones
1l a 3, caracterizado por cfectuarse en presencia de substancias

tampdn la formacidn de la fase sdlida.

9. Procedlmenuo para la preparacidn de mterlqs S0~

lidas finamente dividides, insolubles e infusibles
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Segun sc degeribe y relvindica con la presents momoria
descriptivaque crmsta de veintiocho hojas folindog 7 -scri-
4 . o
tas o moguing por wna sola de sud coras, acompeilndrs oo

.2 . e . 2z .
la docurcnteacion capccificadr on el indice.

Licdrid, a 22 de «gosto 1964
CIBi SOCIETE [NONYLE
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