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PATENTE
DE
INVENCION

por “"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION D% DERIVADOS DE
AMINOTRIACINAS", a favor d= 1la firma suiza CIBA S0CIZTE
AFONYME, r~sid~nt~ ~n BASILEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA ‘

Es conocido ~1 ~l~var fusri-~msnt~ la v-locidad de
~ndur~cimi~nto d~ messss d~ mold~o d~ =aminoplastos, ~n ~s-
prcial mesas de moldro d~ resina do m~lamine, medisnt~ adicidn
d~ catalizadores, como por -~j~mplo, 3cidos, sanhidridos

5. d~ dcido, amidas 4~ dcidos, sal~s de bas-~s orgsniceas,
para pr-~parar mesas d~ mold~o t~cnicam~nte inter-santes
¥y qu~ andurscen rapidam~nt~, Con todo, tales masas dn
mold~o tirnen las desventajas importantes de quo 8~ morms
su capidad d~ ~gtiredo y su ~stabilidsad d~ slmacen=do.

Adem3s s~ conoc~r qu~ S~ pusda mejorar l= capidad

10. dr =stirado y 1la susc~ptibilid=d -1 d~sgarr~ d~ las m=ssas

POOR
QUALITY
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d~ mold~o ~minoplasticas, ~n ~spncinl dr masas d~ moldr~o

d~ rosina de melomina por =dicidn d-~ sustanciss qu~ ac-
tian ~n forma plastificant~, como por ~jemplo d~ dnrdidoé
d~ la p-tolu-nsulfon~mida, ~te~r monocrssilglice~rilico,
2=ntil-1,3-h~xandiol. Con todo m-~diant» talns adicion-~s

d~ plestificantes s~ mrrman ~n g-n~ral n~s-neislm~nt~ las
cuslidadns tAenicas d~ les port~s d~ 1= fdrms aminoplastica.
Asi por ~j~mplo plestificant~s qur~ conti~n~n grupos hi-
droxilicos u otros plastificant»s polarss punrdsn ~lavar
fu~rtemonte la absorcidn d~1 agus y »mpeorar asi d~ forms
indes~ada las cuslidadrs ~lActricas. Madiante la mayoria d-
plastifiesnt~s s~ rabajan 1as cuelidad~s mrcdnicas y la ro-
sist-neia al ealor d~ las partes d~1 mold-.

Ahors s~ ~ncontrd uns nu-~vs clas~ d- sustanciss plas~
tificant~s a sabor productos d~ trans~terificaecidn d~ apro-
ximadam-~nt~ 2 mol»s d~ una 1,3,5-aminotriacina con como mi-
nimo 2 grupos smino, m-~tilada y =ltam-~nte ~t~rificada con un
aleohol inf~rior y d~ un mol d~ un alcohol slifdtico divalen—
t~ qu~ contisne por lo m~nos un pu~nt~ d- tioster qus s~
adaptan ~xtraordinsrism-~nt~ bi-n como sgent-s plastifican~
tns para la pr-paracién d~ masas d~ mold~o aminopldsticas
~gtablos qu~ ~ndur~c-n rapidsm~nt-~ y que s prsar d~ todo
pu~den ~stirars~ bien, y ~n ~sprcisl masas d~ mold-~o d~
r~sina d~ melamine, Bs ~n -~special muy ad-~cuado un produc-

t0 d~ trans~terificscibén d- sproximadasment~ d0s moles d-
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~tar prntem~tilico o hexsm~tilico d~ heXsm~tilolm~lemina
con tiodistilenglicol. Un= adicidn d» una dosis reducida,
por d-~bajo d~ 10% ~n prso, vents jossmonte 5¢ ~n pnso, d»
=gt substencia r~frrida sobr~ la cantidad totsl d~ 12 ma-~
sa d~ mold~o, junto » los catalizador~s para ~ndur~cimi~n
to utilizados normalm-~nt~, ~s sufiei-nt~ r~gularm-nt~ pa-
ra provocar todas las v-ntajas arriba s~finladas ~n 1=

masa d~ mold~o sminoplssties 0 ~n 1la mesa d~ moldso d~ r~sina

d~ mrlamina,

71 bj~to d~ l= pr-~s~nt~ inv-ncion son nu-~vos d-~riva-

dos deo aminotriscinas m~tiloladss qu~ conti-n~n szufrs,
ad~cuados como aditivos plastificantss pars »l ~ndur~cido
‘rapido 4~ masas d~ mold~o aminoplasticas, qu~ s~ obtien~n
cond~nsando por cal~ntami-~nto (I) 1,8 - 2,2 molss, pref-~-
r~nt~m~nt~ unos 2 mol-~s d» une omino~s-triacins m-~tiloladsa
qu~ conti~n~ como minimo dos grupos ~mino, y cuyos grupos
m~tildlicos rstan ~t-rificados mss d-~1 80% con uﬁ alcohol
alifatico inf-rior con 1 hast= 4 stomos d~ carbono, con
(II) 1 mol d-~ un dialcohol o dimercoptano alifdtico qua
contisn~ como minimo un pu-nte d~ tio<t~r.

Intr~ las amino-s-triacinss metiloladas sltam-~nte
~terificadas qu~ sirv-n como sustonciss d~ psrtids pera
1s preparacidén d~ los nu~vos d-rivados d~ 12 aminotriacina
~ntran ~n consid~r~cidn ~n prim~r lugar productos d-~ con-
densacidén d~ m~lamina con formsld~hido altam~nt~ ~t~rifica-

dos con =lcohol~s Cl—C4, como m~tenol, ~tanol, propanol,
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isopropenol, n-butonol, isobutsnol y alcohol butilico t~r-
ciario.

Tales productos d~ cond~ns=cidn puecdsn contrn~r d»
uno hasta s~is grupos m-tildlicos, y usualm~nt~ repros-ntan
mrzclas d~ diversos compu~stos. S~ cita 1la trimstilolmels-
mina fusrt-monts ~aterificeds con »lcohol~s Cl-C4 J AN aSpa-
cial 1ls hexamotilolm~lamina, ~sp-cialm~ntr Ater pentam~tilico
u hrxametilico dr hrxam~tilolm~lemina. Ademds ~ntran ~n
consid~racidn compurstos m~tildélicos fu~rtements storificsdos
con =alcohol~s 01-04 d~ guansmineas, como formoguan~mine, ac~to-
gganﬂminn, n~-putirogusnamine, isobutirogusnaminas, c¢aprogusnamina,
sorboguanaming, n-valeroguan~mina, caprogusnamina, hepisnogua-
namina, capriloguansmina, 4--~til-2-octonoguanamina, ~stearo-

guansmina, linolsoguan-=mina, dflta3

~t~trahidrob~nzoguanaminn,
heXahidrob-nzoguansmina, 3.m~til-d~1tq3tetrqhidrobnnguanamina,
3-m~tilh~xahidrob-nzoguansmina, 3,4—dimntil-dalta3-l,2,5,6~
trtrahidrob~nzoguansmina, 3,4-dim~tilh~xo2hidrob~nzoguanamina;
fnnilacrtoguqnamina, tolilac~toguanamina, b-nzogusanamina,
o-toluguanamina, m-toluguanamina y p-tolugurnamina, o-xi-
lolguansmins, m-xilolgusnamina y p—xilolgunnaminé, alfa-naf-
toguanamina y brta~haftogusanamina; =d-mas d~ diguanaminms,

por ~jemplo lag d~ la férmula
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(Y = nimero sntero pequsfio), como adipoguansmina. Se citan
1la tetramstilolbenzoguanamina y la tetrametilolacetogus-
namina.

Adenss entran en consideracidn productos de condens
sacién de formsldehido fuertements aterificndos con aleo-
holas Cl--C4 da melamines N-sustituides, como N-butilmels-
mina, N,N-dialilmelamina, N,N-dibencilmelamine, N-terci-
octilmelamine. Ademés entran ~n consideracidn 1los compuss-
tos fuertemente storificados con alcohwles Cl-C4 dn aque-
1los compusztos de 1la melamina que contienm todavia como
minimo dos grupos smino, por ~jemplo compuestos metildli-
c05 ds melam, melem, apmelina, ommslida de aminotriscinas
sustituidas por haldgenos, como 2-cloro-4,6-diamino-1, 3,5~
triscina, 0 de aminotriscines sustituldas por grupos
aloxi, como 2-=loxi-4,6~amino~1l,3,5-triacins.,

Como dimercaptanos o alcoholes divelentes, alifati-
cos, qus contisnan como minimo un pucnte de tioster, qus,

saglin la invencion, s» condensan con lsg =mino-s-triacinass



10.

15.

20.

't eivza g1 D3
bl d A

metiloladas fuertemr~nte atarificndas ~ntrsn en considera-
cibn an especinl los compusstos d= 1s férmula general
H—{X~RyF~X-R =S-R,-X~{R,~X ~F=H  (II)
2 3 4
m-1 n-1
an la que
X significe un <t:mo de oxigeno o ds azufre,
R, Ry, R3 y Ry significan radicales alquile-
nicos de cadens lineal o ramificada iguales
0 diferentes, y ~n donde
my n son numeros anteros con un valor de 1 a 4,
Prof~rentem~nte como compusstos de la fOérmula (II)

so utiliza »1 tiodistilenglicol de 1a férmula
HO - CgH, - § - CpH, - OH,

qus Ss consigue comodam-~nte por condensacidén ds 1 mol de

HoS con 2 moles de Oxido etilénico. Ademds tambisn puede
utilizarse tiodipropilenglicol qu~ Se consigue por conden-
sacidén de 2 mol-s de 6xido propilénico con 1 mol da HoS,

ademas tambiin pueden utilizerse aductos de por ejemplo

1 hasta 6 moles de Oxido etilénico uw éxido propilénico-en

1 mol de dioetilenglicol o tiodipropilenglicol.

Resultados sspescialmente buenos como sditivo de accidn

plastificante pars masas de moldeo d» vrosina de melamina

que »ndurecen rapidsmsnte los proporcions sl producto da



condensacidn de =aproximsdamsnte 2 moles de &ter hexameti-
lico o pentsmetilico de hexemetilolmelemina y 1 mol de

tiodietilanglicol de 1la férmula

CH —4O—CH2 {?N CH —O—CH3 CHB-O-CHZ

3 \N , /e
- C-~N '\\ SN CH,-0-CHy
I\ A /
N C~N

/] A
CHy~0~CHy q§§ p CH2—O-CH2—CH2—S-CH2-CHQO-CHQ-N-? i\
C N /ﬁ CH,-0-CH3
N

(1I1) t//CHz-O-CH
\\\CH2~O—CH3 N

AN
CH2-0~CH3

3

10, La condensacién o bien transesterificscién del pro-
ducto ds condensacidn de formalde~hido-smino-s—triascina
fusrtemente aterificsdo tisns lugsr ssglin mAtodos conoci-
dos, por sjemplo, y =n formm vent=josa, por calentamiento
de lo9s sustenciss de partida en presencis de un ceatalizador

15. 4¢ido, como por ajsmplo anhidrido del 4cido ftdlico, n
una atmésfera de gas inerte y a prezidn r-ducids, con
lo cual sn la transeterifice=cion destils o1 slcohol inferior
dasdoblado.

Los productos reaccionales representna ~n general

20. liquidos 0 melazas incoloras, con uns viscosidad desde
madisana a alta.

Como arribs ya s» ha dicho, los nusvos derivados de
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la aminotriacina que contisnen szufre gsirven como aditivos
plastificentes para mnsas de moldeo aminoplasticas que
sndurescen rapidsments,

T1 objeto d»~ 1= pressnte invencidn son por consi-
guisnt~, tombisn masas d» moldeo aminopldsticas que con-
tienan un sminoplastico solidificable, como, prafarente-
mente, una resina de melamine solificable, un estalizador
da endurecimionto y un agsent~ plestificants, carecterizado
porque »l agente plastificante consta de un producto do
condensscién de (I) de 1,8 hasts 2,2 moles, prefarsntemente
dos moles d» una amino--g-triscina metilolada que contiens
como minimo 2 grupos amino y cuyos grupos metildlicos =s-
t4n eterificados mds del 80% ean un ~lcohol alif4tico infe-
rior con 1 hasta 4 4tomos de corbono, y de (II) un mol de
un dimercaptano o dialcohol qu~ contisnen como minimo un

purnte d-» tioater.

Regularp~onts 2l ag-nte pleastificenta citado s~ utili-~

za en una cantided inferior o 10% sn pesc y prafersntemsnte
un 5 por ciento =»n prso; colculads rncpecto al peso totnl
da 12 masa d~ mold~0 =minoplasticn,

La =xpresitn squi utilizeds de “aminopldstico soli-
dificeble" tiens la signific-cidn usual d~ 1» sspacinlidaad.
n prim~r lugsr entren an consideracidn los productos d»
condans=cibén todavia solubles y qu~ pysden fundirss, de for-

maldehido con ures y =nte todo m~l-~mina. Como »s conocido,
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productos de condsnsncidn de %1 c¢las~ 3 transformen por
eol-ntemionto, 1~ mayoria d- vaces ~n pressncis da catali~
zadorss d» ~ndurecixiento sdecusdos y aventuslmsnts smpleando
presién, ~n productos d» resines sintitices con cuslidades
tAcnicas veliosas y poss~n gren importsncis t4cnica ente
todo ~n los soctoreg d~ masas d~ mold~0, de 1n laca y d=
smulsionantes: Z1 concapto “~minoplostico solidificeabla"
abarca ad~m~s an genornl los productos de condsnsscién
fundibles y solubleg d~ =ldeahidos, ~n ~sprcisl formal-
dehido, ~v-~ntuslments ~n combin~cidén con otros ald~hidos
como ald~hido, butiraldshido, benz=ldehido, =ldmhido sa-
lieflico, glioxal, ~crol~ins, furfurol y ald~hido cro-
tonico, con los llamndos productorss d~ aminoplsésticos,
como uresa, tiour~~, ciensmide, diciondiemide, sminotris-
cinas, urstenos, guenidins, rod-mida smoénice, rodamidass
metalicas, como rodemid~ ecalcicm 0 d~ =luminio, gusniltio-
ures, y otros d-rivados d~ la ur~= 0 sus compurstos meti-
16licos. Derivados adecuados do 1o ur-a 1o son'por ajom~
plo ureas nlquilicas o =rilices y tiouress =lguilicas o
arilicas, ursas alquilanicas o diurens =lquilnicas, talss
como urs~a »tilAnica y propilenica, urea dihidroxiotilénica
y diurea agntilanicn.

Como componsntng 4r 1o ~minotriscine do los citados
productos d~ cond~nsncidn ~ntren ~n c;nsidnrncién junto

9 12 melamina, como repres-ntents mas import-nte, tam-
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bisn melaminas N-sustituiins, como N-butilmelomina, Ne
fenilmelamine, N-tolilm~loamine, ¥,N~dialilmelomine y N-
tercioctilmnrlamine, como melem, melem, ammeline, smmelids,.
2y4~diamino~E~f~nilomino-1, 3,5--triacina, ~minotriacinas
sustituidas con gruvos =liloxi, guonaminas, como formogua-
namine, =2cotoguan~mine, cepogusnemine, capriloguamina, laue-
roguanamina, ~stesrogusnamina, linolesogusnomina, dnlta3—
~tetrahidrobencogusnemine, hexshidrobenzoguanenins, benzogua-
nidina, o-tolugusn-mine, m-toluguenamina y p-toluguenomina

y diguensminas, por ajemplo las de 1la fdrmula gonorél

KH NH
2
L° }
2\ S
11\1 ' i} N
)
H2N-C\ /c - (<3H2)y X /9 ~ WH,
w Ny

en la que
Y a8 un nimero pequsfio, como adipoguanamina.
Radicales conteniendo grupos hidroxilicos en los
productos ds condons=ciodn, como grupos matildlicos, pue-
dan astar ~terificados completa o p=rcislmente tembisn
con alcohol metilico, =lcohol ~tilico, alcohol n-propi-
lico, aleohol isopropilico, alcohol n-butilico, alecohol

isobutilico, metilciclohexnnol, borneol, isobornaol y/o
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0tros alcoholss saturndos. Para la atorificacidn pueden
utilizarss tombiAn alcoholes insatursdos, como sleohol
alilico, alcohol metalilico o 2-buten-1-0l, =bistinol, =si
como alcoholes etorificados, dihidricos o polihidricos,
como alcoxietanolss, alcoxiproponolss, ~tc, Loz conden—
sndos pueden etsrificerse con grupos hidroxilicos libres
medisnte trensformscidn con 6xidos malguilenicos, como
6xido stilénico, dxido 1,2-propilénico, dxido 1,2-buti-~
lenico, ~te., con 1o gque los productos de =dicidn se eg-
tabilizan por blogueo de 1los grupos [ineles. Uretanos
idoneos lo son =nte todo los uretenocs alquilicos infe-
riores, como metiluretsano, =tilur~isno, butilurstano,

ns{ como sus derivedoz metildlicos, como por ejsmplo butil-
uretano metildlico. Lan rosineg =minopldsticas solidifica-
bles que pueden utilizerse en lss mesas d~ moldeo segun

le invencion pueden contensr aditivos modificantes o haber
gido sulfatndags. 4 allo pertenccen 1o =dicién d= f-nol,
cres0les, xil~nos, butilfenoles, cctilfrnoles, y nonilfe~
nolss y ad~mss dcido salicilico, eeprci-~lments »~n 1o forma
de procond-ncndos, 3o0bre basss fenol-formeldshido, cresol-
formgldehido, o0 xilenol-formaldehido, con lo cusl los com~
puestos metildlicos o novolacas fuertem~nte condensadas
pueden adicicnnrss an une stapa dizcrecion=l de condensa-
cidn. Aditivos ulteriores sbarcan » lag proteines, como

caseina scida, resines alquidicas, snilina y =nilins al-
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quilicas y sus resines de formnldehido, =midas del scido
carboxilico, como scetamidn, hexsmatilen-tatramina, polf-
naros do la etilenimine, como resinsas naturales, como co-
lofonia o resine copal. La sulfatocidn la mayoris ds 1as
Veces tisns lugear por adicidn d~ azufrs o de sustancias
qu~ ceden azufre, talsg como acido sulfhidrico, dicloruroc
da diagufre, sulfuro sménico o polisulfuros,

Como cat~lizador~s conocidos que se utilizan en las
presontes mesas d» mold~o entren ~n considereocidn ante to-
do scidos orgsnicos y sus anhidridos, como por »jemplo
acido isoftdlico, snhidrido del scido ft4lico, dcido teref-
talico, mnhidrido del 4cido maleico, dcido fumdrico,
dcido suceinico, enhidrido del 4ecido succinico, 4ecido
dihidrocindmico, Acido benzeico, 4cido tolusncarboxilico,
acido trimesinico, ncido citrico, Acido tertsrico, dian-
hidrico dsl “cido piromelitico. A4Ademds s~ citen 1los llamn—
dog catolizadores de andur~cimiento latentes, como los ag-
terss met{lico y ~tflico del Scido n~tolusnsulfdnico, que
bajo las condicionnis dn presidn y temperaturs utilizadas
an ol moldro dnsdoblan Acidos libres, por ~jsmplo =l 4cido
p-tolusnsulfdnico, Como talas nndurn~cedorss latentes tap-
bién pusden servir snles metdlicas inorgsnicas, como el
sulfato de cinec,

Ing meses de mold~0 pusden contaner ulteriorss agi-

tivos usualss, especinlments productos de rellsnos y/o agen-
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teg de reofuerzo, como por ~Jjemplo fibreg de cristal, fi-

bras ds asbasto, mice, cm0lin, dolomite molide, polvo

d= cuarzo, serrin, y ~apscielmente celulose, ndemas °g°ntgs

saparantes, como por ~jsmplo dcido sstdrico o sstearato

de cine.

Ies mesos de mold~o aminopldstices segin 1o i~
veneidn ~s dscir, »n aspecinl lea mesms d~ mold-~o 9 ba-

8r dr resinnesg G- melamine colidificables poseen, an

comparacidén con 1las masas de moldeo ~minoplésticas cono-

¢idas hasta el prossnts, log sigui-ntes ventnjes:

- Tlevacidn d~ 1n valocided d»~ »ndurecimi~nto sin msrms
agencial de 1~ capacidod d» estiredo y do 1= estabili-
dad de 1las masas d» poldro aminoplegticas,

~ Disminucidn de 1= susc~ptibilided =1 desgarre y de 1a
tendoncin o envojreer o olavadns trmpsroturss del cusrpo
de moldeo, .

- Conservacidn inverisde de 1la insensibilidad » 1la luz dn

los cuerpos de moldeo. Con asto »3 posible sl suplir

}—J

A8 mases d~ mold~o 4~ fenol-melamine coras ¥ poco in-
3onSiblas » 1o 1luz por productos insensibles a 1a lug
¥ ~ssnci~lm~nte mss bar-tos.
Zn los sigui-nt~s ~j~mplos, 1lo8 portes, si no ge
indies lo controrio, significen pari~c »~n prso y los por-
¢ente jos significen tantos por ci~nto sobr~ =1 peso, Ty

1os ~jamplos d~ ~mplro se sxemineron 1a capacidad d- G-
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tirado d» 1e8 masng de mold~o ani como 12 susceptibilidad
al desgarre de los cuerpos d»~ moldeo segun 1los siguientes,
métodos:

1. Daterminscidn d» 1o nota dn vasgo

Con ngte mAtoda Ar sxamen elaboredo internsmente
so llavan 70 g da 1= masa 4~ moldro = una forma a modo de
vaso segun DIN 53 465 calantada o 150¢ C y s presiona un
guerpo a oxesminar, Tn ~l cumrrpo a examiner ss» determina:

a) 1a alturs m~dia d~ 1a pinzs prensada, desds »1 momento
© que sl curTpo A eXAminAr no musstra ninguns arista de mol-
de0,
b) 8i el cu~rpo a c¥aminar muesira une arista de moldeo,
la cantided d» le arista de moldro.

Un vaso completamente sstrujedo sin arista de moldeo
obtiena 1a nota de vaso 7. Si 1a ceapscidad dr estirado de
1s masa de moldro ~ la presidn utilizeds no »s suficiente
prra llenar completemesnts 1a forma, se mid» lo alturs me-
dia dn la partes obt-~nids con uns ~sc¢~la uniformements dis-
tribuida, cuyo punto O s» hslls an »~1l su~lo del VoS0 ¥y cu~
¥o prrite ~gemlar 7 coineid~ con »1 contorno sup~rior d-1
cago completamente ~strujedo.

TN Cuerpos = ~xaminar qus mucstran una arista e
realiza 1la siguirnte evalumcidn dr nota: la arista de mol-
de0 s& snea y So DPrsa. La nota d= vaso s~ calculs segin

la formule
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Fota d» brs0o = T + Przo de 1o arists d~ moldno »n g
2

In »~scala ds note 2~ 1inidn hoacies =rribs con 1n
nota de vaso 10, gu~ corresponds = un peso ds aprigra d»
moldeo d~ 6 2 0 mas,
2. Determinncion del comportemi~nto =1 estirado con o1 instru—

mento de eX¥amen de oztirado znpin von Meysenbure/ZWICK

Sogun DIV 53478 ~n ~ste determinacion 1l mega del mol-

de un~ cAmara d= prusbs fermostitice (didmetro 30 mm)
se presionn an un conel de rotirado termontatico de idén-
ticn setcidn ( 10 X 4 mn ) contre la resictencis d~ un con-
trapsso (4 kg). Bl comino recorrido por 1l contrapeso ,
(= comino de estiredo) se dibujs como funcidn d~l tiempo
d~ »gtir-do.

Las measas do moldro cit=ades ~n ol ojemplo S~ oXami-
neron sin ulterior tret-mi-nto pr-vio como tablstas bajo

las sigui~ntrz condiciones:

Instrumento d-~ prusha: Zwich & Co., ®insingen

an Ulm., tipo Z 460
Temperatura de Drunba; 1602,
Prasibn =sprcificn sobpe las

toblatas 120 Kg/om®

3. Susceptibilidad al drsgarre

BN UnT pruepa interns s~ ~x~mind le susceptibilided
al dr~sgerre do partss de moldro (hAlices d~ ventilador)

qQue 8~ obtuvieron Sngun »1 1leomado procrso de moldeo @~ trens-
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forencia bajo las siguientes condiciones de presiéng pre-
calentamiento de nlta frecuencisg temperaturs do moldeo:
1509C; tiempo de ~ndurscimiento: 5 minutos, Ie suscepti-
bilidad ~l desgarre gn juzgd en uns Pruesba rapids despuas
da un envejscimiento tArmico durante 24 horas = 1208 C

on el armario d» desscacidn.

Cq
=

EMPLO 1

Una mrzels ds 975 g de un ater metilico de matilol-
melamina liquida, que contirne 5,2 grupos ds Ater metildli~
co y 0,2 grupos d» metilol libre por molécula, 160 g de
tiodistilenglicol y 0,07 g do ~nhidrido dsl 4cido fta~
lico s~ calienta 2 1402 C y on atmdsfrra d~ nitrégsno »n
un matraz provisto con un ~gitador y c-~pilares d- ebulli-
cién. Tn el trenscurso de 2 hores S» d-stilen con un va-
cio dn unos 250 mm. Hg, 81 g (valor tedrico 80 g) G~ ma-
tanol. Poco ~mtrs d~1 finel de 1a renceidn se mejora ol
vacio prulatinem~nt~ heste 18 mpm.

S5~ obtienen 1050 g de une resine incolors con vnn

viscosidad de oproximademente 57,000 cP = 259 (.
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SJEMPLO 2

Una mezcla de 780 g de Ater hexametilico de hexana-
tilolmelamine cristalizado, 128 g de tiodietilenglicol y
0,12 g dr onhidrido del Acido ftalico se calientan a
1452 C y con ntmésfera de nitrdgeno ~n un- matraz provisto
de agitador y con copilorss de ebullicién. Durants 4 horas
y con un vocio de unos 300 mm Hg se destilen 61 g de mata-
nol. ILos Ultimos restos de metanol s~ destilan a 18 mm Hg.
8» obtiecn~n 797 g do une resina incolors con un~ vis-
cosidad d» unos 5,000 cP. Consto principslmente del compuns-

t0 de la formuls

N\  CH,~0-CH

4ﬁ N s 3 o
oy =X C11,=0-CH G, =0-CH,
N N CH,~0~CH,-CH,-S~CH —Ch9~0~0qn N—C C~N
{/CH ~0~CH, N N CH,~0~CH3
N,

G CH,~0-CHj

\\CH ~0—CH il
2 3 N
CH,~0-CHy
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EJEMPLO 3

Por condsnsacion de melamine y formsldahido a 802¢
an meadi0 2lenlino ncuoso s~ obtuvo une =olucidn resinosa
de formrldehido-meiemine (relecidn molsr mel-mins:formal-
dehido = 1:3) y se me2zcld con »1 producto de cond;nsqcién
de dter metilico dr matilolmelamina y tiodiatilenglicol como
plastificants descrito en »l ajemplo 13 con lo mezele se
impregno celulosn, Fl producto gque Surge se secd, se dos-
menuzd ¥ se molid sn un molino de bolns dursnte 15 horas
‘con anhidrido del dcido ftelico y estesrato de cine. Ia

masa da moldso =si obtonida tenie 1la siguienta composicidn:

Resina d~ mnrlamina-formald~hido 61 partes »~n paso
Celulossa 33 " " "
Estearato d~ cinc 0,95 " 1 "
Anhidrido d-1 dcido ftalico 0,05 " "o
Plastificente sogin el njemplo 1 5 n W

Adsmds 3n prepard une corocids mese d~ moldeo 3
rxactament~ igusl » 1o mase da moldro A cagun la invene
cidn con 1o dnie~ diferencis que 10 z~ ~dicionaron las 5
partes dnl plogtificente segin 1 ~jenplo 1,

Do 1as (13 masas dr moldr0 & § B s preperd un cuer-
PO dn moldeo normnrlizedos lag cualidades dn log megas y
cuarpos dn moldno ~st4n agrupedas ~n 1o siguiente tabla,
Las condiciones de presidn resultsron unitarisments como

sigue:



Pragolentemiento d~ la meses de moldeo durante 10 mi-
nutos a 1052C en el srmerio dr sacados moldeo a 1608 C -
vy 35 tonel=dns de prosidn. - Tl tiempo de moldno ascendid
para barras VSM = 3 & minutos y pora barras DIN a 5 1/2

minutos
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Propiadades de 1les masas d= moldeo

firsa de mol-

{

Mrsa de moCl-

In§ensibilidad a ln }uz des-
pués de 400 horas =nalogo &
DIN 54004 (xenotest)

muy busna

del A con dero B sin

plqstificanr plagtifi-~
trs sagun o1} cante
ajemplo 1

Capacidad de §stirﬂdo an sl vaso

con 500 kp/cm®, 1602 C (nota) 9,5 7

Altura de estirado en el instru-

mento de puebs segin Maysenburg/

ZWCK = 120 kp/em®, 1605C (mm) 160 30

Tiempo minimo de prensadc para

obtener un plotillo exento

de burbujas = 1502 C (s~gundos) °5 35

Propiedades de log cuerpos de

moldeo

Resistengin » 1» flexidn VSM

(emkp/em©) 5469 5,23

Est%bilidad de formpa al calor

segin ISO/R 75 (eC) 193 191

Constante dieléctricaE,BO Hz,

252C 8,0 8,1

Resistencia especifica 1,0 . 1013 2,3 1043

(Ohm x cm)

Resistencia al arco voltaico

VDE 0303 (categoria) 1L 4 L 4

Absorcidn de zgua fria

durante 24 horas, 202 C (%) 0,2 0,2

Tendencia 2 la formacidn de

desgarre despues de un enve-

jecimiento dc 24 horas, 120¢ reducido muy fuerte

muy buens
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Descrito ¢1 objeto del praesente invento, se declarar
nuevas y da propi2 invencidn lus siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patente suiza n? 2737/67

del 24 de Febrero de 1967.

1. Procedimiento para la preparacidn de deriva-
dos de aminotriacinas metilolzdas conteniendo azufre, adecua-
das, en calidad de aditivos plastificantes , para masas de
moldeo @minopldsticas que endurecen répidamente, caracte-
rizado porque se condensan en caliente (I) 1,3 - 2,2 moles,
prefereﬁtemente unos 2 moles, de una amino-s-triacina me-
tilolada que contivne como minimo 2 grupos amino, cuyos
grupos métildlicos estdn eterificndos mds del 80% con un
alcohol alifitico inferior conm 1 hazta 4 dtomos de. carbono,

con (II) un mol de un dimercaptaonc o un dialconol alifdtico

que contiene como minimo un puentec de tiodter.

2. Proccdimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque s¢ utiliza como material de partida (I)
una metilolmelamina fuertemente eterificada con un alcohol

01-04 -

3. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2,
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caracterizado porgque se utiliza como material de partida
(II) éter pentametilico o hexametilico de hexametilolmela-

minsa.

4. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 2,
5, caracterizado porque se utiliza como material de partida

(II) un compuesto de la fdrmula general

H-*[X—Rl~3ﬁ“if"X-R2-S—R3—X~iﬁ4-X-J;:if"ﬂ

en la gue
. X significa un dtomo de oxigeno o uno de azufre,
10. R,y Ry, R, ¥ R, son radicales alquilénicos de cadena
lineal o ramificada iguales o diferen-
tes, ¥y

m y n son numeros enteros de vulor 1 a 4 a lo sumo.

5. Procodimiento semin las reivindicaciones 1 a
15, 4, caracterizadc porgue como material de partida (II) se

utilizga tiodietilenglicol,

6. Procedimiento segin las reivindicaciones
1 a 5, caracterizado porque la condensacidn se realiza en

presencia de un catalizador deido.

20, 7. Procedimiento para la preparacidén de deriva-

dos de aminotriacinas,




Semin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptivz que consta de 23 hojas foliadas y

ascritas a mdguina por un: sola cara.

Madrid, a 23/de Febrero de 1968

pcao

: o MR TIIEAL
AL St Hu-»[”:..".d......
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