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Procedimiento para 1a obtencidén de un adhesivo de ma-

dera de efecto fungicida.

| Volicélande BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAPT, |
' ' entldad alemana, residente en 6700 Ludwigshafen; Re- §~

piblice Federal Alemana.

' Ia presente invencién se refiere a acdhesivos

parse la prebaracién de materiales de madera que son
' resistentes contra los ataques de microorganiemos.
Pars la preparacién de materiales de madera,

5. tales como tableros de madera contrachapada Yy
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madera daglomerada, se emplecan ante todo adhesivos a base
de resinas Tfenopldsticas. Tara obtener rateriales de ma-
dera que sean resistentes a los ataques de determinados
nicroorrsanismos se le arregan a los adhesivos agentes pro-
tectores de la radera que, durante o después del ﬁroceso
de fabrieacidn del material, se reparten en la suatancia
de la madera.

De las colas sinteticas para radera a hase
de fenoplastos son especlalmente cdecuados los condensados
de fenol-formaldehido usuales como colas para madera.

Tatas resinas sinteéticas se presentan en so-
lucidn o dispersidn acuosa, Tara la preparacién de mate-
riales de madera se emplean generalmente aquellaé 80~
luciones o dispersiones acuosas que contienen de un 20
hasta un 75 % en peso de resinas sintéticas.,

Para la preparacidn de materiales de madera
se emplenn tales cantidades de adhesivo que la cantidad
de rgsina contonida en el adhesivo corresponda & las can-
tidades generalmente usadas para la preparccidén de mate-
riales de madera. Asi se emplea, por ejemplo, pﬁra la pre-
paracién de madera contrachapada tales cantidades de ﬁdhe—
sivo que correspondan de 50 a 120 g. de resina (aélida)
a cada m® de superficie encolada. Los tableros de madera
aglomerada se préparan con tales cantidades de adhesivo“
que las viruths reciban un 5 hasta un 15 ‘5 en peso de
resina (sélida), refiriéndose dicho porcentaje a virutas
absolutamente secas. |

Yo se conoce que la N-nitroso-MN-ciclohexil-
hidroxilamina v sus sales tienen un buen efecto fungicida.

Ge ha descubierto que tiene un buen efecto
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funpicida un adhesivo para materiales de rmadera a bhasae -

de un producto de condensaeidn de fenol-formaldehido,
que contiens una sal alcalina, especialmente la snl po-
tdsica de la H—niﬁrOSO*N—ciclohexilhidroxilamina.’?or
gales alealinag se entiendén la gal sddieca vy 1& sal potd
gica. Debido a su buena solubilidad ge dd preferencia a
la sal potdsica.

Ta sal potdsica de la N-nitroso-N-ciclohe-
xiihidroxilamina'se disuelve bien en laos productos
de condensacidn de fenpl—formﬂldehido preparados con

ayuda de hidrdxido alcalino. Por hidréxido alcalino

se han de entender el hidrdéxido sddico y el hidrdxido

potdsico. Se da preferencia a los productos de conden-
gaclén de fenol-formaldehido preparados con hidréxido
potagico. . '

La cantidad de la sal alcalina,-que estd con-

“tenida en el condensado de fenol-formaldehido, prepara-

do con ayuda de hidrdxido alealino, puede variar entre
dmplios mdrpenes. Por lo peneral contlene el'conden-
sado un 2,5 hasta un 12 % en peso, especialmente un 4
hasta un 6 % en peso, de sal alealina de la N-nitroso-
N-ciclohexithidroxilamina, caleulado sobre el'conteni—
do en materia sdlida del condensado.

71 adlhesivo para madera se puede obtoner pre-

parando, en wna primera etapa, a partir de fencl, forral-

dehido, apgua y un hidrdxido alealino, un condensado y,
on una segunda etapa, distribuyendo finémenta la sal

nlealina de la M-nitroso-l-ciclohexilhidroxilamina en
cste condensado. Fl adhesivo para radera asi obtenido

ae puede erplear en li manera usual para unir radera o
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piezas de madera y se da al cuerpo confirurado de made-

ra preparado con el unarqran resistencia contra los
ataques por los hongos.

Los c¢jemplos sipulentes explican la prepara-
¢idén del adhesivo para madera gepin la presente ihven~
cidén v lag excelentes propicdades de los cuerpos con-
fipurados preparados con el.

Ejemplo 1

A 940 partes (partes en peso) de Tfenol, se
apreran 1538 partcs de una solucidn acuosa al 39 A
(¢ en peso) do formaldehido y 296 partes de apua. &
esta solucidn se nprepan, mezclando bién, léntomente 841
partes de una solucidn acuosa al 50 % de hidréxido potd-
agico de mnhera gue la temperaturae de ebullicidn no se al-
cance antes de uncs 30 hosta 40 ninutos. El calor de reag
cidén que se libera conduce, con periodos de tiémpo més
cortos hnsta lograr la temperatura de ebullicidn, a una
ebullicidén espontdnea y a un aumento de la presidn en el
reciplente de reaccidén, pudiendose en caso dado desprender
los recipiéntes de reanscidn por ln fuerza de empuje. Una
parte del calor de reaccidn liberado se evacua por es-—
ta razdén mediante enfriamiento durante el tleripo de co-
lentamiento. Después de alcanzarse la temperatura de ebu-
1licidn se mentiene a esta temperatura hasta qﬁe el con-
densado de fenol-formaldehido, que se forma, haya alcan-
zado una viscosidad de 500 centipoises a 200C. A con-
tinuacidn se enfria v durante ol proceso de enfriamiento
ge apreran 269 partes de una solucidn acuosa al 490 % de
10 sal potdsioca de 1n N-nitrogso-N-ciclohexilhidroxila-

mina. La sal se disuelve limpiarmente en el condensado.
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Contrariamente a los condensados. de fenél—
-formaldehido eorrespondientes, preﬁarados con lejia:
sédica, en esto caso es rojor la solubilidad de la sal
potdsica. Aun después de vdrios meses no Se Presenta
ninguna soparacién de la sal potdsica en la so;uciéﬁ
del condensado, | .

Tl condensado de fenol-formaldehido tieﬁe;
despuds de enfriar, una viscosidad final de 200 centi-
poises, un contenido total en materia sdlida de un
46,5 %y un contehido en fungicida, que ya estd conte~
nido en el contenido total de materia gélida, de un
4,27 5,

' e forma andlopa a la del ajemplé 1 se
mezcian fenol y una solucidn de formaldehido, la éaﬁ-
tided de agua asgciends sin embargo solo & 30 partes,

la solucidn de hidrdéxido potdsico se dosifica léntamente.

Al aleanzar ln temperatura de ebullicidn no se mide unn

viscosidad de hasta 500 centipoises, pero de hasta 80C
céntipoises a 20°¢. Tor lo demds se reqliza la prepora-
¢ién del condensado como se ha desarito.en el ejemplo
1, Al enfriur gse le agrepan al condensado de fenol-for-
maldehido 240 partes de una solueidn acuosa al 30 ¢ de
la sal potdsica de N«nitroso«ciclohexilhidroxildmina y
385 partés de una solucidn al 39 % de formaldehido.

La viscosiddd del condensado'final asclen-
de a 256 centipoisges, y el producto tiene un residuo
seco, determinndo por pssado de 1 g. de condensado y
2 horas de secado a 1209C, de un 46,5 . Tl contenido

de funmleida asciende a un 3,8 4,
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emplo 3
De forma andloga & la que se ha descrito en el

ejemplo 1, se mezeclan 940 partes de fenol-oon 1538 par-

tes de una soluoién acuosa al 39 ¢ (< en peso) de for-

maldshido y 40 partes de agua. A esta solucidn se agrepan

‘bajo agitacidn, léntamente 600 partes de solucidn acuosa

al 50 % de hidrdxido sédico. Después de alcanzar la ten-
peratura de cbullicién se condensa hasta unn viscosidad
de B00 centipoises {medida a 20°C). La preparacidén del
condensado se realiza como so ha descrito en el ejemplo 1.
Al enfriar se le apreran a este condensado de
fenol-formaldehido 230 partes de una solucidn acuosa al
30 <% de la sal potdgica de N-nitroso-ciclohexilhidroxil-
amina y 385 partes de solucidn de formaldehido al -39 <.

Ta viscosidad del condensado finél asciende é 250
centipoises a 200C. 71 residuo seco asciende a un 48 %, el -
contenido en fungicida asciende & un 3,8 5 (% en peso).
Tjemplo 4

Del ejemplo sirulente se desprende que, mediante
el empleo de una mezcla de cola-fungicida segin la pre-
sente inveneidn, no se influencian desfavorablemente las
propiedades tecnoldpicas de tableros de madera aglomerada.

Para los ensayod sc empled un condengadorque se ha-
bia preparado en forme similar a la descrita en el ejemplo
1, y eato dos veces con funpicida incorporado y une vez sin
funplcida.

Composicidn de la madera: Virutas de laboratorio,
de nino.
Nosificacidn de la resina sdlida: Capa central 9 %

(% en peso) sobre madera absolitamente seca.
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capa de cobertura 1l '5 sobre radera absolitamen-

- n
B W on
';' - . A

«a

te seca. 7

Adicidn de cera sdlida : 1 % gobre madera abso-
litamente seca. _

Temperatura de prensado : 170°C.

Tiempo de prehsado : . 7 minutos.

Con eata dqsificacién de resina se incorporaron
forzdgsamente en sustancis activa fungicidé, referido a

madera abaolitamente seea.

. GCupa central Caps. de cobertura
Flaca A | 0,30 % _ 0,366 %
B 0,35 % 0,428 4
c 5in fungicida

Resultados del ensayo

Denominacién de la rwestra A B - C
Grogor nominal mm 18 8 . 18
Densgidad en bruto kp/m° 508 591 607

Resistencia a la flexidn :
kp/cm?2 259 244 256

Resigtencia a la traceidn
tranaversal kp/cm o ’

: veo 8,12 7,13 7,43

v 10 4,06 4,14 3,87

Hinchamiento % después de
2 horas - 2,28 2,68 2,67

después de 24 horas 7,22 8,09 7,75

Tl ensayo de lng cardcteristicas de lqs"placas
se efectud semin DIN 52 360 o bién DIN 68 761 Hoja 3.
Ijenplo 5 |

Bl sipgulente e¢jemplo demuestra que los nateria-—

les de nndera preparados empleando el adhesivo semin
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la presente invencidn, tembién después de un tratamien-
to con agua (lixivineidn), se mantienen protegidos con-

tra el ataque por los hongos. Como medio comparativo se

empled sal sddica del pentaclorofenol. Para deterninar la

res;stencia contra el hongo destructor de la madera Co-
niophora cerehella, se colocaron, gesin la norna alemana
DIN 52 176 {Comprobacidén de agentes protectores de la ma-
dera - corprobacién micoldgica breve), probetés de pla-
cas de madera aglomerada con el tamafio 50 x 25 x 17 mm
en cuencos de cristal con un didmetro de 15 cm y una
alture de 3 cn soﬁre un agar de cultivo de biomalta cre-

cido con el hongo, y & 220C se expuso al crecimiento del

"hongo durante un perfodo de 12 semanas. Los ensayos de

1ixiviacidén se realizaron tratando los cuerpos de ensa-
yo (antes de exponerlos & los hongos) en copas de cris-
tal de 1 litro durante 24, 48 o bién 72 horas con agua

corriente de la red,
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i mxtensidn del desarrollo de Coniophora ceref'éiia despu

después de un tratanisnto prévio en agua €0 riente de 1
i 5in tratamiento previo 24 horas apua co -rlente 4
: i 2 4 8 12 2 4 B 12 ;
I T
Adhasivo segin ejemplo | O 0 0 0 0 0 ¢ -0 !
10,3 % de funpicida en , , BT
el cuerpo conforpmado. N
Adhesivo segin el ejem— 0 0 o 0 0 0 '07  0
plo 2, 0,35 % de fungi- ST
cida en el cuerpo confor oL
mado. o
13,5 % de pentacloro-fenol 1 1 -1 1 2 2 .iﬁj; 3
j9al sédica . TF
(apente comparativo) .
8in fungleida - | 3 3. 3 % 3 5 B3 5
i(Control) ! ' o S

_ Tn la tabla significan: O Probeta libre do
crecimiehto de hongos. '
| 1 Huellas de un dese-
rrollo de hongos. o o N e
5. . 7 ' 2 pesarrollo de hon- . ii.

gos mds fuerte.
' o 3 Desarrollo de hon-

gog sin inhibicidén (Probeta totalmente recubierta por el - -~ .

micelo del hongo).




-1la despuds de .. . Semanas sobre probetas

ente de la red durante 0,24, 48 y 72 horas.

48 horasg en apua corriente , 72 horas en apgua corrients

2 4 8 12 2 4 8 12
0 0 0 0 o o o 1
0 0 0 0 o o o 0
3 3 3 3 3 5 03 3
3 3 3 3 5 3 3 3
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~-NOTA- ,

Descrite suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la préctipa,-
debe hacerse constar que las disposiciones anteriorﬁente
indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no slteren su principio fundamental. Tamblén
se hacé constar que el invento corresponde & una Soliéi-
tud de Patente, presentada en Alemanla, con fecha y nime-
ro siguientes: 4 de febrero de 1969, n® P 19 05 279.0;
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye'la esencia del referido invento y por lo que
se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en'Espaﬁa,‘
sobre: PROCEDIMIENTO PARA L4 OBTERCION DE UN ATHESIVO IE
MADERA DE EFECTO FUNGICIDA; cerscterizéndose por lo si-
gulente: ' _
" 18,- Procedimiento pars la obtencidn de un adhe
sivo de madera de efecto fungicida, caracterizado porque
comprénde formar una suspensidén, en un producto de'conden
sacidn de fenol-formaldehido, “de una sal alcaldna de la
N—nitroso-N—ciclohexilhidroxilamlna, en una proporcidn

comprendida entre 2,5 y 12 % en peso, especislmente entre

4 y 6 % en peso, de dicha sal alcalina sobre el contenido

en materia sélide del condensado fenol-formaldehido.
2¢.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
coracterizado porque dichas sales alcalinas se eligen de
entre las sales sdélidas y potasicas.

' 38,- Procedimiento gegin la reivindicacidn 1, ca
racterizado po“que dichas sales alcalinas se suspenden

finamente en forma de sales 0 en forma de solucidn acuosa




en 1la solucién o dispersién del condensado de fenol—fc;r-
mgldehido. '

48.- Procedimiento para la obtencidén de un adhe-
givo de medera de efecto fungicida, tal y como gueda sus
tencielmente descrito en la presente Memoria.

. Este Memorie consts de 11 hojas escrites a mdqui-
na por une 'sola cara.
Madria 15 ABR. 1572
BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHART

L GOMEZ ACEBQ Y MODET
P« g« Flrmedo: L, Gaeta Farofudez
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