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MERDRIA DESCRIPTIVA

Para numerosos fines de l a  técn ica , so emplean co­

mo materias de rellen o, materias pulverulentas de vehículo o 

soporte, agentes de refuerzo o agentes do corte materias d o li­

das finamente di-vididas, relativamente in ertes, que son insola  

5. b les, infusibles y fisiológicamente innocuas y que presentan 

ventajosamente gran superficie in terna. Hasta, ahora, se toma­

ban en consideración para esto , casi exclusivamente materias 

inorgánicas, como gel de s í l i c e ,  gol de alumina, s ilic a to s  de 

ca lc io , carbonato ca lc ico , espato pesado, magnesia o yeso. Es­

ta s  materias tienen un peso específico relativamente a lto , lo10



cual es desventajoso para nachos fines constructivos. Se em­

plean además, sobre todo en l a  industria  de la  goma, cantida­

des muy grandes de h o llín . Pero junto a su acción reforzante, 

el hollín  presenta l a  gran desventaja de que e l color negro 

que tiene excluye su empleo para muchas aplicaciones.

Ahora se ha descubierto que se obtiene una nueva 

clase de m aterias de relleno y de soporte finamente divididas, 

insolubles e infusibles, con superficie interna superior a 10 

m^/g, s i  a base de una solución acuosa de melamina y formal -  

dehido en la  proporción molar de 1 ,5  a 6, con temperaturas en­

tre  03 y 1406 0 , y de preferencia entre 20 y 100se, y o. var- 

lores de pH entre 6 y 0 , se forma una fase sólida, se eliminan 

de e sta , por lo menos en su mayor parte, la s  sales inorgánicas, 

se deshidrata a temperaturas entre 30 y 160se y se desmenuza 

hasta un tamaño medio de partícu las in fe rio r  a 5 mieras.

En lo s  procedimientos usuales para la  preparación 

de condensados de melamina y formaldehido, se procura por lo  

general, mediante medidas apropiadas, por ejemplo mediante in ­

terrupción prematura de l a  reacción de resin ificació n  o ha­

ciendo reaccionar lo s  componentes en un campo de pH entre 5 y 1 

10, obtener productos que sean solubles o insolubles, pero por 

lo  menos todavía fusibles y que por tanto puedan todavía aca­

barse de endurecer en una etapa siguiente. A diferencia de 

esto, lo s  productos insolubles e infusibles que se preparan 

de acuerdo con este  invento son resinas endurecidas dol todo,
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que y ano se pueden endurecer mas a l darles forma.

Para l a  realización  del procedimiento de este in ­

vento, puede hacerse reaccionar en medio ácido acuoso 1 mol de 

melamina con 1 ,5  a 6 moles de formaldehido, con lo cual puede 

5 , llegarse  directamente a productos reticulados insolubles e in ­

fusibles. Sin embargo, se parte con ventaja de condensados 

previos que se han preparado mediante reacción de cantidades 

correspondientes de melamina y formaldehido en una gama de pH 

de 5 a 10. Al a c id ifica r  el condensado previo au n  pH entre 0 

10 . y 6, se obtiene una resina de melamina y formaldehido r e t i f i -  

cada, en forma de un gel o de un precipitado amorfo.

Pora mantener constante dentro de l a  gama deseada 

en cada caso el pH de l a  mezcla reaccional, que varía  durante 

el curso de la  condensación, está  indicado efectuar l a  reacción  

1 5 . en presencia de substancias tampón como hidroftalato potásico, 

fosfatos amónicos, fosfatos monoetanolamínicos o ta r tra to  amó­

nico neutro.

En lugar del formaldehido mondmero pueden u t i l iz a r ­

se para l a  reacción con la  melamiha también los polímeros de 

20. aquel, como para-formaldehido o trioxano.

La concentración de lo s componentes de l a  reacción, 

o respectivamente del condensado previo, en l a  solución acuosa 

puede v ariar dentro de amplios lím ites ; no obstante, se prefie­

ren en general concentraciones in feriores al 25% en peso, E l  

25. tiempo de condensación depende considerablemente de la. tempe-
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ra tu ra  de l a  mezcla rcaccion al, que se elige entre Oec y 140^C.

En una modnlidad preferida de realización  del pro­

cedimiento, e l  endurecimiento de la  resin a de melamina y formal- 

dehido para con v ertirla  en una fase solida so re a liz a  en p rc-  

5. sencia de una o más materias ten sio activ as. Aquí pueden h allar  

empleo representantes tanto ionogenos como no ionogenos de es­

t a  clase do m aterias, por ejemplo bases amónicas cuaternarias 

cationactivas o sulfonatos de alcohol graso anionactivos, a l -  

quilarilsulfonatos, sales de esteres de ácido sulfosuccínico,

10 . sulfatos de monogLiccridos o también éterespplialquilénicos  

no ionogenos o substancias naturales como e l tragacanto.

La deshidratacián de la s  resinas de melamina y f o r -  

maldehido endurecidas puede efectuarse mediante calentamiento 

a temperaturas entre 302 y I 6O2, eventualmente con empleo de 

15* vacío, o mediante e l  procedimiento de secado por pulverización  

a 100-200 2. En una modalidad p articu lar de realización  del pro­

cedimiento, l a  deshidratacián se re a liz a  mediante destilación  

azeotropica con un hidrocarburo o un hidrocarburo halogenado 

que hierva entre SO y 1602. Agentes de arrastre  de este tipo  

20 . que cabe u t i l iz a r  son, por ejemplo, e l benceno, e l  tolueno,

e l  xileno, e l cloruro de metileno, el cloroformo, e l  te t ra c lo -  

ruro de carbono, e l 1 , 2-dicloroetano o el tricloroetiA eno,

Este tipo de deshidratacián es muy eficaz y condu­

ce a m aterias de superficie in terna sumamente grande. Al mis- 

25* mo tiempo, pueden controlarse el curso y e l  fin al de la  deshi-
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drat ación directamente por l a  cantidad de agua que se separa. 

Consecutivamente a la  dcshidratación, debe eliminarse todavía 

el agente orgánico de a rrastre , mediante f iltra c ió n  y secado 

subsiguiente, en el horno, de la  to r ta  del f i l t r o .

5. La desmenuzación de la  resina seca de melamina/for­

mal debido hasta un tamaño medio de partículas in ferio r a 5 mi­

eras puede realizarse  con cualquier maquina usual de t r i tu r a ­

ción, como molinos de bolas, molinos laminadores, molinos de 

percusión o molinos de chorro. Eventualmente, la  molturacion 

10 . puede realizarse  también antes de l a  operación de secado, por 

ejemplo antes del secado por pulverización, en forma de moltu- 

ración húmeda; pero en general se prefiere l a  molturacion se­

ca. Si es preciso, después de la  molturacion en seco puede ade­

mas tamizarse.

15. Las resinas obtenidas según este invento constitu­

yen polvos estables, resisten tes  a l a  luz y que se distinguen 

por gran superficie interna, bajo peso a granel y bajo peso es­

p e cífico . Son incoloros, pero a causa de las  inclusiones de a i ­

re aparecen blancos. Los polvos de resin a son infusibles o in -  

20. solubles. Resisten al calo r, a l agía, a los á lc a lis , a los á c i­

dos y a lo s  disolventes. No conducen l a  corriente e lé c tr ic a  y 

tienen escasa conductibilidad térm ica.

Los polvos de resina preparados según este invento 

pueden h allar empleo como materias de rellen o , materias de so- 

25. porte o vehículo, agentes de refuerzo, agentes de mateado,
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agentes cortantes y sim ilares. Sirven en p articu lar como nue­

vos agentes de relleno o de refuerzo para e l caucho. A causa 

de su color claro o blanco puro, pueden emplearse en todos los  

casos en que molesta el color negro del ho llín , por ejemplo en 

5. la  preparación de artícu los de caucho blancos o de color claro , 

ta le s  como se desean en la s  industrias de artículos domésticos, 

juguetes y neumáticos.

¿odiante ensayos comparativos puede demostrarse que 

el empleo de uir polvo do resina de melamina de acuerdo con este  

10 . invento en las  mezclas de caucho permite obtener propiedades da 

solidez mecánica tan buenas por lo menos como con el caolín o 

el gel de s í l i c e .  Los vulcanizados do caucho que contienen en 

la s  mismas proporciones las  resinas do melamina y formaldehido 

de este invento presentan sin embargo/poso esp ecífico . Los pol- 

15. vos do resina pueden emplearse además como materias de relleno  

o reforzadores en las resinas a r t i f ic ia le s , como poliestirono, 

cloruro do polivinilo , e tc . También pueden emplearse como agen­

te s  de relleno para papeles especiales.

Las nuevas materias solidas pueden serv ir además 

20 . como vehículos para in secticid as, acaricid as, fungicidas y otros 

agentes antip arasitarios que se u tiliz a n  en forma de dispersi­

vos o pulverizadores. Otro campo de aplicación son los polvos 

o la s  pastas de uso cosmético, en los que e l polvo de resina  

puede emplearse en lugar del ta lco  como base para los polvos 

25. o la s  pastas. Por ultimo, la s  resinas pueden se rv ir  de vehí­

culos para catalizadores y asimismo para l a  preparación de cajm-

? I-  i



biadores de iones.

En los ejemplos que siguen, M/F sig n ifica  la  pro­

porción molar de melamina a formaldehido. La concentración K 

de melamina + formaldehido en la  preparación, se indica en por 

5* centaje do peso. Resulta do la  fórmula

K en % = (melamina + formaldehido [ 100%]) * 1Q0

Peso to ta l  de l a  preparación durante la  

condensación

Todos los valores de pH están corregidos a 20$0. Se midieron_ 

1 0 . con un electrodo de vidrio conectado a u n  potenciómetro de 0 ,02  

pH de sensibilidad. Cuando no se indica otra cosa, las  partes 

significan partes en peso, y los porcentajes, porcentajes en 

peso. Las temperaturas se midieron en grados centígrados. Los 

volúmenes y la s  partes en peso se hallan en la  misma relación  

15. entre s i  que e l m ililitro  y e l gramo.

E J E M P L O  1

(M/F = 1 /2 ; concentración = 4 ,1  %)

Una mezcla de 126 partes do melamina con 200 par­

te s  de una solución acuosa de formaldehido al 30%, cuyo pH se 

20. ha ajustado previamente a 8 ,5  con 0 ,9  volúmenes de l e j í a  sódi­

ca normal, so calien ta  a 859, lo que hace que la  melamina en­

tr e  en solución. ?e diluye esta  solución, do una vez, c&n una
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mezcla, calen taáa  a 94°, de 84 partes de una solución acuosa 

de tragacanto al 6/̂  y 4000 partes de agua. En un intervalo de 

3 a 10 minutos se añaden, con agitación vigorosa, 100 volúme­

nes de ácido sulfúrico al 10%, lo  que hace que se forme un p re-  

5. cipitado blanco. Se deja en friar h asta  50c y se f i l t r a  la  mez­

c la , cuyo pH es de 4,45* E l residuo del f i l t r o  se lava abundan­

temente con agua hasta que ya no pueden percibirse mas iones ! 

de sulfato en e l filtrad o  y se seca a presión atmosférica y IO52 

hasta constancia de peso. Se obtienen 150,5  partes de un polvo 

1 0 . blanco, fino, que a continuación se muele durante 30 minutos 

en un molino de bolas de porcelana. La substancia molida que 

se obtiene pasa por un tamiz con 0 ,1  mm de luz de mallos y pre­

senta un peso a granel de 17 ,4  g/100 cc y una superficie ín te r -  

na esp ecifica  de 40 n r/g .

15. E J E M P L O  2

So procede como en el ejemplo 1 , pero empleando, 

en lugar de 100 volúmenes, 500 volúmenes de ácido sulfúrico  

al 10%. Después del enfriamiento hasta 50s, e l pH es de 5 ,11 .  

Se obtienen 154 partes de un polvo blanco y fino, con una su­

p erficie  in terna esp ecífica  de 19 m^/g.20.
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H J  E M P L O S

Una solución acuosa de condensado previo de mcla- 

mina y formal debido, preparada según el ejemplo 1 y caliente  

a 85- ,  se añade de una vez a una solución de 84 partes de una 

5. solución acuosa de tragacanto al 6% y 200 volúmenes do ácido 

sulfúrico al 10% en 4000 partes de agua a 20s. La mezcla lím­

pida tiene una temperatura de 309 y el pH es de 4 ,6 .  Se ca^ 

lie n ta  hasta 4 5 -, lo  que hace que a pH 4 ,4 1  se origine un pre­

cipitado blanco. Al cabo de 6 horas, el pH ha bajado a 4 ,1 .

10 . Se f i l t r a  y se elabora la  resina de melamina y formaldehidotal 

como se ha expuesto en el ejemplo 1 . Se obtienen 151 partes do 

- un polvo blanco, con un poso a granel de 22. g/100 oc y una su- 

p erficie  interna esp ecífica  de 30,5 m / g .

E J E M P L O __4

15. So procede como en el ejemplo 1 , pero no se seca

la  resina do melamina y formaldehido a 105- y presión atmosfé­

r ic a , sino que se actúa como sigue:

Con l a  to r ta  del f i l t r o ,  y por medio de una bomba 

o de un to m illo , se foxma en una prensa de extrusión una la -  

20. mina delgada y se pulveriza esta  con aire comprimido o vapor 

sobre un borde agudo. E l secado se efectúa como en el conocido 

secado por pulverización, en la  to rre  de secado consecutiva,
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a temperaturas de 100 a 200 a. El polvo blanco asi obtenido no 

n ecesita  molerse ni tamizarse y tiene un peso a granel de 17 g /  

100 cc y una superficie in terna esp ecífica  de 29 m^/g.

E J E M P L O  5

5. La resina de mol amina y formal debido obtenida en

el ejemplo 4 se desmenuza todavía mas moliéndola con aire  com­

primido a 6 atmósferas en un molino de chorro do a ire . Se ob­

tiene así un polvo con un peso a granel de 7 g/100  cc y una su- 

per f i  cié interna esp ecífica  do 30 m /g .  Mientras que el produc- 

10 . to  del ejemplo 4., ademas de muchas partícu las de tamaño granu­

la r  in ferio r a 1 miera, presenta p artícu las hasta. 30 mieras, 

en este  ejemplo las  p artícu las mayores R° llegan a la s  5 mi­

eras. .

E J E M P L O __6

15. Se procede t a l  como se ha expuesto en el ejemplo 1 ,

pero no se seca l a  resina de melamina y formal debido a 1052 en 

el armario secador, sino que se somete l a  to r ta  húmeda del f i l ­

tro  a destilación azeotrópica con benceno, hasta que no se se­

para mas agua. Luego se elimina la  mayor parte del benceno me- 

20. di ante f iltra c ió n . La resina blanca y pulverulenta so exonera 

del benceno en e l  armario secador, a 8 0 s, hasta constancia de 

peso. La elaboración u lte r io r  se d esarrolla  como en e l ejemplo
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1 . E l producto fin al tiene un poso a granel de 17 g /  100 cc y 

una superficie interna esp ecífica  de 45 m*/g.

E J E M P L O  7

= 11 =

(M/F = 1 /2 ;  concentración 14,6%)

En un matraz redondo con refrigerador ascendente 

se ca lien ta  rápidamente a 75- una mezcla do 126 partes de 

melamina y 200 partes de solución acuosa al 30% do formal-  

dehido, lo que hace que la  melamina so disuelva. Se r e f r i ­

gera hasta 203 y se diluye el condensado previo de melamina 

1 0 . y formaldohido con una solución do 28,6 partes de una solu­

ción acuosa al 25% do un dispersante no ionógeno que se ha­

l l a  en el comercio con la  marca registrad a "Emulphor 0 " y 

que so obtiene por condensación de alcohol o lo ílico  con óxi­

do de otileno, y con 181 partes de una solución acuosa al 

15. 50% do fosfato monobásico de monoetanolamina en 500 partes

de agua.. La mezcla, que a 203 presenta un pH de 7,03, se 

ajusta a pH 2,22 con acido clorhídrico concentrado f d = 

1 ,1 9 ) .  A pH 6,4  empieza ya a formarse un precipitado blan­

co. Se consumen 107,3 volúmenes de acido clorhídrico . Dos- 

20. pues de añadir 108,7 partes de agua, se calien ta  hasta 45- 

y ol cabo de 1 y 1 /2  horas se ha originado una jalea blan­

ca y ríg id a . Se mantiene todavía durante 3 y 1 /2  horas a 

452 y luego se agita  la  jalea con 1800 partes de agua y 800
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Partes de amoníaco concentrado, hasta formar una papilla, blanca. 

Después de reposo durante l a  noche, se f i l t r a  y se lava con 

agua hasta que en e l filtrad o  no se perciben ya mas iones 

de cloro . La to r ta  de f i l t r o  húmeda se somete a destilación  

5. azeotropica con benceno, hasta que no se separa más agua.

Se f i l t r a  y l a  t o r t a  del f i l t r o  se soca en e l  armario se­

cador durante 10 horas a 120s, con lo que se precipiten

153 partes de un producto blanco, que se muele durante 10 

horas en un molino de bolas de porcelana- El polvo obteni­

do. do pasa por un tamiz de 0 ,1  mm de luz de m allas. Tiene

una superficie interna esp ecífica  de 147 rn^/g.

E J E M P L O  8

f]%/F = 1 :2 ; concentración, 14 ,6  %)

Se procede como en e l ejemplo 7, pero e l pH 

15 . in ic ia l  se aju sta a 1 ,0 5  en lugar de 2 , 22, por lo  que 

en vez de 107,3 volúmenes de ácido clorhídrico concen­

trado se gastan 136 volúmenes. En lugar de 108,7 par­

te s  de agua, se anaden aquí solamente 80 partes. En lugar 

de secar a 1203 e l polvo húmedo de benceno, se le  seca duran­

do. te  2 horas a 1403 y 11 Torr en e l  secador de vacío . So obtienen

154 partes de un polvo blanco y fino que, después de l a  mol- 

tu r ación usual en un molino de bolas de porcelana, presenta una 

superficie interna esp ecífica  de 113 m /g .
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E J E M P L O  9

Se procede como en el ejemplo 7, pero ajustando e l  

pH in ic ia l  a 0 , 68, para lo  cual se gastan 150,5  volúmenes 

do acido clorhídrico concentrado. Asimismo, en lugar de 108,7  

5* partes de agua se añaden aquí solamenteb 65,5 p artes. Se obtienen 

150 partes de un polvo blanco y fino, con una superficie in te r­

na esp ecífica  de 136 m^/g.

E J E M P L O  10

(H/F = 1 , 4 ; concentración, alrededor de 5,3%)

10. Una, mezcla de 4 partes de una solución acuosa al

50% de fosfato monobásico de monoetanolamina y 400 partes de 

solución acuosa al 30% de formaldehido se ajusta a pH 6,00 con 

l e j í a  sódica normal, para lo  cual se gastan 13,5  volúmenes .

Se ca lien ta  a 602 con 126 partes de melamina y al cabo de 15 

15. minutos so origina una solución incolora y límpida. Para man­

tener l a  temperatura a 602 , hay?que re fr ig e ra r  ligeramente. 30 

minutos después de la  adición de la  melamina. a 60 2, e l  conden- 

sado previo de melamina y formaldehido tiene un pH de 6,71 y 

se t r a ta  con una solución, enfriada, a 8 2, de 84 partes do so- 

20. luoión de tragar auto al 6% en 4000 partes de agua.. La tempera­

tu ra  sube hasta 10 3. Se añaden 20 volúmenes de ácido sulfúrico . 

al 10% y se calien ta  hasta 90 2. A 67 2, se origina un enturbia-
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miento fpH 5,55) que se in ten sifica  rápidamente. A 70-, se pro­

duce un intenso precipitado blanco. A 90-, e l  pH es de 4 ,9 .  So 

deja entonces en friar o tra  vez hasta 50-, con lo cual el pH su­

bo hasta 5 ,15;  se f i l t r a  y se acaba como en el ejemplo 1 . So 

obtienen 175 partes de un polvo blanco y fino, con un peso a 

granel de 12 g/100 cc y una superficie interna esp ecífica  de 

42 rn^/g.

E J E M P L O  11

(M/F = 1 /4 ;  concentración, 11,2 % -  10,5%)

1 0 . Agitando, se calientan a 70- 126 partes de melami-

no., 400 partes de solución acuosa al 30% de formnldehido, 4 

partes de carbonato de magnesio y 1 ,74  volúmenes de le jía , só­

dica normal, lo  que hace que l a  melamina entre en solución. Du­

rante 80 minutos, se mantiene la  temperatura a 703. E l pH se 

1.5. establece en 9 ,19.  A continuación se f i l t r a ,  se enfría  hasta  

4 - ,  se diluye con 1525 partes de agua y se aju sta  a pH 5,00 con 

124 volúmenes do acido clorhídrico diluido (1 volumen de acido 

clorhídrico concentrado por 1 volumen de agía).  Se ca lien ta  

hasta 453, lo que hace que se forme un precipitado blanco, y  

20. se mantiene l a  mezcla a dicha temperatura durante 5 horas. Ca­

da vez que el pH desciende a menos de 5 ,00 ,  se añade l e j í a  só­

dica 2-normc!, para que l a  condensación transcuas, todo lo po­

sible a pH 5 , 00 . Se gastan 191 volúmenes de l e j í a  'Sódica. Se
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f i l t r a ,  se lava con agua y por último con alcohol y se seca 

a 80t? hasta constancia de peso. Se obtienen 165 partes de un 

polvo blanco y fino, que al cabo de 30 minutos de molturacion 

en un molino de bolas de porcelana pasa por un t a , i z  de 0 ,1  

5 . mm de luz de mallas y presenta un peso a granel de 20 g/100 cc, 

así como una superficie interna esp ecífica  de 41 m^/g.

E J E M P L O  12

(E/F = 1 /4 ; concentración, alrededor de 19,7%)

Una mezcla de 126 partes de melamina y 400 partes

1 0 . de solución de formaldehido al 30% se calien ta  a 45- hasta que,

al cabo de 45 minutos, se vuelve límpida y entonces presenta 

un pH do 7,05.  Se en fría  hasta  20<* y se a c id ifica  con una so­

lución de 190 volúmenes de ácido clorhídrico concentrado fd = 

1 ,19)  en 496 partes de agua. E l pH desciende hasta 0 ,1 .  Duran- 

15. te  6 horas se mantiene la  mezcla en un baño de agua a 45-,  con

lo cual l a  solución límpida se convierto en una jalea blanca

y ríg id a . Se añade esta  ja lea  a 1700 partes de agua y 685 vo­

lúmenes de amoníaco concentrado fd = 0 , 9 3 )  y se la  desmenuza 

con un agitador. Después de 48 horas a temperatura ambiente,

20. se f i l t r a  y se lava con agua hasta que e l filtrad o  da reacción  

neutra y está  exento de iones de cloro . Se seca l a  to r ta  dol 

f i l tr o  a 803 durante 24 horas, so la  muele en un molino de por­

celana durante 4 horas y por último se la  tamiza fluz de ma-



l ia s  del tamiz, 0 ,1  mm). Se obtienen 125 partes de un polvo

blanco, con un peso a granel de I6,g /L00 cc y una superficie  
. 2 /interna esp ecifica  de 40 m /g .

E J E M P L O  13

So procede como en el ejemplo 12, pero l a  to r ta  

de f i l t r o  no se seca a 80- en e l secador, sino que se des­

t i l a  azeotrópicamente con tolueno hasta que no se separa 

más agua. Se f i l t r a ,  so seca en e l secador a 15 Torr y 50- 

80 se muele en un molino de bolas de porcelana y so t a ­

misa. Se obtienen 128 partes de un polvo blanco, con un pe­

so a granel de 12 g/100 cc y una superficie in tem a espe­

c í f ic a  de 46 rn^/g.

E J E M P L O  14

(M/F = 1 / 4 ;  concentración, 19%)

Se prepara un condénsalo previo de melámina y 

formaldehido según la s  indicaciones del ejemplo 10 , se en­

f r ía  la  solución hasta 20 í-, con lo  cual la  solución presen­

t a  un pH de 6,85,  se diluye con una solución de 7 partos do 

aceite  de rojo turco y 209 partes de fosfato monobásico de 

monootanolamina acuoso, a l 50%, en 365 partes do ag^a y por 

ultimo se ajusta e l  pH a 2,70 con 162 volúmenes de ácido 

clorhídrico diluido (1 volumen de ácido clorhídrico concen-
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irado por 1 parte de agua). Se calien ta  entonces durante 6 

horas a 45- y a continuación se desmenuza l a  jalea  blanca 

y sólida originada, por medio de un agitador, con 1100 par­

te s  de agua y 138 volúmenes de amoníaco concentrado, hasta  

5. formar una pap illa blanca de pH 8 ,0 .  Al cabo de 10 horas de 

reposo, se f i l t r a  y se lava con agua hasta que ya no se per­

ciben en el filtrad o  iones de cloro . La t o r ta  de f i l t r o  hú­

meda se d estila  azeotrópicamente con benceno hasta que ya 

no se separa más agua. Se f i l t r a  y seca en el secador de 

10. vacío a SO?, garante 72 horas, hasta constancia de peso.

Se obtienen 172 partes de un polvo blanco, que se muele 

durante 4 horas en un molino de bolas de porcelana. El pol­

vo pasa por un tamiz de 0 ,1  mm de luz de mallas y posee un 

peso a granel de 10 g/100 cc y una superficie interna espe- 

15. c í f ic a  de 322 m^/g.

E J  E R P L 0 15

(M/F = 1 /4 ; concentración, 23%)

Se procede como en el ejemplo 14, pero empleando 

262 partes de agua en lugar de 365; em lugar de 7 partes de 

20. aceite de rojo turco, 18 ,2  partes de una solución acuosa al 

25% del dispersante no ionógeno --Ennlphor O-', empleado en e l  

ejemplo 7; y en lugar de 209 partes de solución acuosa de 

fosfato monobásico de monoetanolamina, 108 partes.  Para acid i­

f ic a r  a pH 2,70,  se consumen, en lugar de 162 volúmenes de



= 18 =

ácido clorhídrico diluido, 127 volúmenes. Se obtienen 191 

partes de un polvo blanco y fino, con un peso a granel de 

18 g/100 cc y una superficie interna, esp ecífica  de 354
p

m /g .

5. E J E M P L O  16

fí&/F = 1 /4 ,7 5 ;  concentración, 16%)

Una. mezcla de 126 partes de melamina y 475 par­

te s  de solución acuosa de formaldehido al 30% se calien ta  

a 82^ con un reacto r provisto de agitador y refrigerador de 

10. re flu jo , lo que hace que se disuelva la  melamina. Se en fría  

hasta 20 5 l a  solución límpida e incolora y se l a  diluye con 

una solución de 70 partes de una solución acuosa al 10% de 

un humectante cationactivo, constituido por el clorhidrato  

de la  m onooleil-dietiletilen  di amina, y 240 partes de fo sfa-  

1 J . to monobásico de monoetanolamina acuoso, al 50%, en 700 par­

te s  de agua. A continuación se acidifica, con 57,7 volúmenes 

de ácido clorhídrico concentrado, hasta que la  solución l l e ­

ga a un pH de 3 ,18,  y se ca lien ta  durante 6 horas a 45-.  41 

cabo de 36 minutos, l a  mezcla reaccional se ha convertido 

20. en una pasta blanca; a l cabo de 6 horas, es una jalea blanca 

y solida. Se desmenuza por medio de un agitador con adición  

de 2000 partes de agua y 800 partes de amoníaco concentrado 

y se deja reposar durante l a  noche. Luego se f i l t r a  y se l a ­

va con agpa hasta qu.̂  el f iltra d o  es tá  neutro y no se p erci-
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ben mas iones de cloro . Después de secar en e l secador a 809 

hasta constancia de peso, se muele durante 3 horas en un mo­

lino de bolas de acero y se obtienen 16? partes de un polvo 

blanco y fino, con una superficie interna esp ecífica  de 123 

5 . m^/g.

3  J  E ñ p L 0 17

fM/F = 1 / 6 ;  concentración, 18,7% )

Se calien ta  a 809 una mezcla de 126 partes de me­

lamina y 600 partes de solución acuosa de formaldehido a l 30%, 

10 . lo que hace que la  melamina se disuelva. Se enfría y se di­

luye con una solución de 5 partas de un humectante no iono- 

geno fque constituye el producto de la  actuación de 70 mo­

les de oxido de etileno sobre una mezcla de aminas grasas 

superiores con 16 a 22 átomos de carbono) en 650 partes de 

15. agua y con 238 partes de fosfato monobásico de monoetanol- 

omina acuoso al 50%. A continuación se acid ifica  con 30 vo­

lúmenes de ácido clorhídrico concentrado hasta lleg ar a un 

pH de 4 ,47 .  Se calien ta  luego durante 5 horas a 45? y se 

obtiene una jalea  blanca y solida. La resina de melamina y 

20. formaldehido se a ís la  como en el ejemplo 14, con lo  que se 

obtienen 162 partos de un polvo blanco y fino, con una su­

p erficie  interna específica de 117 m^/g.
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En una laminadora do dos cilindros se mezclaron 

100 partes de caucho natural, 2 partes de ácido esteárico ,

5 partes de oxido de zinc, 55 partes del polvo de me lamina 

5 . y formaldehido obtenido según el ejemplo 1 (superficie es­

p e cífica , 40 m^/g), 2 ,5  partes de azufre y 0 ,8  partes del 

acelerador de vulcanización -'Santocure", puesto en e l co­

mercio por l a  firma Monsanto; "Santocure" es una N -ciclohe- 

x i l - 2-benzotiazolsulfenamida. Al cabo de SO minutos de v u l-  

10 . canizacion a 1432, en la s  probetas homogéneas obtenidas, de 

color claro,  se comprobaron las propiedades siguientes:

re sis te n cia  a la  tracció n  (según ASTR D 412) 241 kg/cm?

modulo a 300% de alargamiento (según ASTM B 412) 109 kg/cm?

alargamiento en l a  rotura (según ASTM D 412) 490 %

dureza Shorc A 54

peso específico 1 ,06

re sis te n cia  al rasgado (según ASTR D 624) 85,0 kg/cm

E J E M P L O  19

(M/F = 1/ 4 ; concentración, 22 ,4  %)

20. Se ca lien ta  a 802 una mezcla de 126 partes de me-

lamina y 400 partes de una solución acuosa al 30,& de formalde­

hido, con lo  que la  melamina entra en solución. Se enfría has­

t a  20 2 y se diluye con una solución de 52,4 partes de fosfato



diamonico en 453 partea de agua y 1 9 ,6  partes de una solución 

acuosa al 25% del dispersante no ionogeno "Bmulphor O", emplea­

do en e l  ejemplo 7, y por ultimo se ajusta e l pH a 2,45 con,

79,2 partes de acido clorhídrico concentrado. Se calien ta  en­

tonces a 45c durante 5 horas y la  ja lea  blanca y solida que se 

origina es desmenuzada, hecha pasta con agua y alcalinizada con 

amoníaco. Luego se l a  deja en reposo durante 2 horas y a con­

tinuación se la  f i l t r a  y se l a  lava con agua hasta que 'n el 

filtrad o  no se perciben mas iones de cloro . Se seca a 80? has­

t a  constancia de peso y se desmenuza el producto en un molino 

de bolas de acero, que se sacude con 50 oscilaciones por segun­

do durante 20 minutos. E l polvo blanco originado pasa por un 

tamiz de 0 ,1  mm de luz de mallas y tiene una superficie in ter­

na esp ecífica  de 174 rn^/g.

E J E M P L O  20

Se procede como en e l ejemplo 19, pero en lugar de 

52,4 partes de fosfato diamonico se emplean 52,4 partes de t a r ­

tra to  amónico neutro, y en lugar de 79,2 partes de ácido c lo r­

hídrico concentrado se emplean 84 ,5  p artes, El pH ajustado es 

entonces de 2,29 en lugar de 2 ,45.  Se obtiene un polvo blanco, 

con una superficie interna esp ecifica  de 141 m^/g.

E J E M P L O  21

Se procede corno en el ejemplo 15, pero en lugar
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de mantener, para l a  gelificació n , la  solución re acción a l  a 

45'" durante 6 horas, se g e lifica  a 4- durante 24 horas. So ob­

tiene un polvo blanco, con un peso a granel de 9 ,3  g/LOO cc 

y una superficie interna esp ecífica  de 142 rn^/g.

5. 3 J  E R P L 0 22

Se procede como en e l  ejemplo 15, pero en lugar de 

mantener, para l a  gelificació n , l a  solución reacciona! a 4 5 - 

durante 6 horas, se mantiene l a  temperatura a 70c durante 6 ho­

ras .  Se obtiene un polvo blanco, con un peso a granel de 26 g 

10. /LOO cc y una superficie interna esp ecífica  de 377 m^"/g.

E J  E R P L 0 23

Se procede como en e l ejemplo 15, pero en lugar 

de mantener, para l a  g elificació n , l a  solución reaccion al a 

45- durante 6 horas, se ca lien ta  a 1409 en una autoclave. 3n 

15. cuanto se llega, a dicha temperatura, se vuelve a en friar hasta  

la  temperatura ambiente. Se obtiene un polvo blanco, con un pe­

so a granel de 6 ,5  g/LQO cc y una superficie in terna esp ecífi­

ca de 238 m^/g.

E J  E R P L 0 24

20. 3n una laminadora de dos cilin d ros, se mezclaron

100 partes de caucho natural, 2 partes de acido esteárico , 5 

partes de óxido de zinc, 30 partes del polvo do melamina y
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formaldehido obtenido según e l ejemplo 17, 3 partes* de d ie ti-  

len g lico l, 2 partes del p la stifican te  que con l a  marca re g is ­

trada ''Circolight Process Oil'* suministra a l comercio l a  firma 

Sun Oil Co. (p lastifican te  que constituyo una fracción mafte- 

5. nica del petróleo con punto de inflamación de 165 '̂ y que con­

tiene 19% de atomos de carbono aromáticos, 40% de átomos de 

carbono naftenicos y 41% do atomos de carbono p arafín icos),

2 ,3  partes de azufre, 0 ,8  partes del acelerador de vulcaniza­

ción "Santocure'-', empleado en e l  ejemplo 18, y 0 ,3  partes de 

10. ditiocarbamato d ie tílico  de zinc. Al cabo de 10 minutos de vul­

canización a 143 9, en la s  probetas obtenidas, homo gena as y de 

color claro , se comprobaron la s  propiedades siguientes:

re sis te n cia  a la  tracción ASTM D 412 284 kg/cm^

modulo a 300% de alargamiento " D 412 164 kg/cm^

alargamiento en l a  rotura " D 412 470 %

dureza Shore A 67

re siste n cia  a l rasgado " D 624 131 kg/cm

peso específico 1,06

E J E M P L O  25

100 partes de cloruro de p o liv in ilo , 45 partes de 

fta la to  de d io ctilo , 0 ,7  partes de laurato de bario, 0 ,7  partos 

de laurato de cadmio y 1 parte del polvo de melamina y formal-  

dehido obtenido según e l ejemplo 1 , que en lugar de molerse 

durante 30 minutos en el molino de bolas se ha molido 6 ve-
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^  ^  ^  ^

ces en un molino de pitones, se mezclan en uno. laminadora de 

2 cilindros y se goliíicon duren te  10 minutos. La lamina, es­

tira d a  en un espesor de 0 ,5  mm, tiene aspecto blanco opaco. 

Una lámina de comparación, que en lugar de 1 parte de polvo

5. de melamina y formaldehido contiene 1 parte de aerogel de
/  ̂ 2 acido s i l íc ic o  con una superficie esp ecifica  de 380 m /g , es

c la ra  y trasparente.

E J E M P L O  26

100 partes de cloruro de p o liv in ilo , 45 partes de 

1 0 . fta la to  de d io ctilo , 0 ,7  partes de laurato de bario, 0 ,7

partes de laurato de cadmio y 1 parte del polvo de melamina 

y formaldehido obtenido según el ejemplo 15 , que en lugar 

de molerse durante 30 minutos en el molino de bolas se ha 

molido 6 veces en un malino de pitones, se mezclan en una 

15. laminadora de dos cilindros y se géL ifican  durante 10 mi­

nutos. La lámina, estirad a  en un espesor de 0 ,5  mm, tiene  

aspecto mate, mientras que una lámina de comparación sin  

polvo de melamina/formaldehido b r i l la  intensamente.

E J E M P L O  27

20. En un molino de bolas se muelen durante 4 horas

108 partes de una t o r t a  de prensa con 19,45 % de contenido 

seco de un polvo de melamina y formaldehido preparado se ­

gún el ejemplo 1 (superficie esp ecífica , 27 m^/g) junto con



6 ,3  partes de sodio dinaftilmetandisulfónico y 25,7 partes de 

agía. Después de diluir con 35 partes de agua, se vacia  el 

molino do bolas. Se obtiene una suspensión acuosa homogénea 

de finas partícu las de materia sólida (tamaño de las p a r tí­

culas, alrededor de 1 miera). Si se añade esta suspensión a 

una masa de viscosa para h ila r , se obtiene por e l  procedimien­

to usual do h ila tu ra  un hilo de celulosa mateado, con buenas 

propiedades de solidez. Comparado con un hilo de celulosa  

mateado con bióxido do tita n io  en l a  h ila tu ra , el hilo ma­

teado do acuerdo con este invento no tiene ningún aspecto 

gre do so.



REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se declaran 

nuevas y de propia invención la s  siguientes reivindicaciones, 

con prioridad de la s  solicitudes do patentes suizas nums. 

10457/63 del 23 de Agosto de 1963 y del 9 do Ju lio

5* de 1964.

1 .  Procedimiento para la  preparación de materias só­

lid as finamente divididas, insolubles e infusibles, con una su­

p erficie  interna de mes de 10 m^/g, caracterizadonpor formarse, 

a base de una solución acuosa de melamina y formaldehido en l a

10" proporción molar de 1 ,5  a 6, a temperaturas entre 05 y 140 9 C 

y con valores de pH entre 6 y 0 , una fase splida; por exonerar­

se e s ta , por lo  menos en su mayor parte, de las  sales inorgá­

nicas ;  por deshidratarse a temperaturas entre 30 y 160 3 C$ y 

por desmenuzarse hasta un tamaño medio de partícu las in ferio r  

15* a 5 mieras.

2 . Procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 1, 

caracterizado por efectuarse a 20-1009 la  formación de la  fa­

se sólida.

3 . Procedimiento de acuerdo con l a  reivindicación 1, 

20. caracterizado por efectuarse en presencia de una. o varias subs­

tan cias ten sioactivas l a  formación de la  fase sólida.
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4 . Procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 1, 

caracterizado por emplearse para la  preparación de la  solución 

acuosa de partida un condénsalo previo que se ha preparado a 

base 1 mol de melamina y 1 ,5  a 6 moles de formaldehido, a va- 

5, lores do pH entre 5 y 1 0 .

5. Procedimiento de acuerdo con la s  reivindicaciones 

1, 2 y 3, caracterizadompor efectuarse la  deshidratacion median­

te  destilación azeotrópica, con ayuda de un hidrocarburo, o de 

un hidrocarburo halogenado, que hierva entre 303 y 1609 C.

10. 6. Procedimiento de acuerdo con las  reivindicaciones

1 a 3, caracterizado por efectuarse l a  deshidratacion mediante 

secado por pulverización.

7. Procedimiento de acuerdo con la s  reivindicaciones 

1 a 3, caracterizado por efectuarse la  deshidratacion mediente

15. secado por pulverización.

8 . Procedimiento de acuerdo con la s  reivindicaciones 

1 a 3, caracterizado por efectuarse en presencia de substancias 

tampon l a  formación de l a  fase so lid a .

9. Procedimiento para la  preparación de materias so- 

20. liñas finamente divididas, insolubles e infusibles.
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Según se describe y re iv in d ica  en la  presente memoria 

d escrip tiv a  que consta de veintiocho ho jas fo liad as y e s c r i ­

ta s  a maquina'' poruña so la  do sus coras, acompañadas de 

l a  documentación especificada on e l  índ ice .

Madrid, a 22 de agosto 1964 

CIBñ SOCIETB nNONYMB
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