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El invento se refiere a un procedimiento para la
preparacidn de resinas de aminotriacina-formaldehido altemen
te reactivas, esiables eﬁ almacensmiento gque ante todo, en
combinacidn con resinas alquidicas, sirven como aglutinantes
. pare lacas. _

BEg conocido obtener compuestos de metilol a partix
de materias portadoras de grupos NH2 por reaccidén con Tformal
dehido, en solucidn acuosa o alecohdlica, en medio alecalino
o 4cido, que en el -alcance dcido pueden eterificarse con mo-
no~o polialeooholes. In primera 1ines se wtilizen para estes
regeciones, como grupos portadores de NHZ’ melaming 0 urea,
pero también guanaminas sustituidas. También se comocen en
la bibliografia diversos otros derivados de triacina, porta-
dores de grupos NH,, como materiales de partida, y se utili-|
zan en la técnica. Pafa 1s eterificaciéﬁ del compuesto de
metilol se emplea corrientémente n-butanol o iso-butanol,
pefo también encuentran utilizacibn para este objeto, meta~
nol, etanol o propanoles.

Los productos de reaccidn, preparados a partir de
estas materias fundamentales, segin procedimientos ‘conocidos
presentan valiosas proﬁiedades, ya que independientemente o
en combinaci%n con otfos meteriales de alto valor moleculér,
portadores de grupos de hidroxilo{‘por utilizacibén de tempe-
raturas elevadas,.respectivéﬁente por adicidn de acidos, se
transformen en wna pelicula emplismente insoluble, dura,
eldstica, fijamente adherente. Se hace uso de esta propie~

dad para preparar, por ejemplo, resinas de lacé, masas de
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fundieidn o sprestos.
En ello tienen interés especial las combinaciones
de condensados altamente reactivos de aminotriacine-formeldg

hido con resinas alquidices, brevemente aceitosas, que sir-

[ ven como base paré lacas de estufado, que ya a bajas tempera

turag de estufado, en el alecance de 80 - 1002C, dan por re-
sultado, peifculas bien reticuladas, brillanfes, eldsticas
¥ de buena adherencia.

Les mezclas, respectivemente lacas, con tales resi
nas alquidices, sin embargo, presentan el inconveniente de
que solamente tienen una estabilided limitads de almacenaje.
El objeto del presente invento es eliminar este inconvenient

Pudo hallarse que se obtienen condensados altamen-
te reactivos de aminotriacina-aldehido cuando se realiza la
preparacidén de estas resinas en presencia de 0,1 - 1 moles,
preferentemente 0,2 - 0,5 moles de tris-(2-hidroxietil)-iso
clanurato por cada tres grupos amino del compuesto de aminp

trigcina. La adicidn del tris-(2-hidroxietil)-isocisnurato

| se efect@a preferentemente en la fase slcalina, pero también

al comienzo o en el curso de la fase &cida de la condensaeid

Es conocido que tris-(2ghidroxietil)-isocianurato.
ﬁ .
A )
HOCH, GHZ-]E/ \i‘:—CHZCHQOH
;8
ST
CH,CH,OH

2772

puede homopolimerizarse con ayuda de catalizadores dcidos y

141
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nasg, que pueden smplearse para la preparacién de materias

por esta.via.pusden conseguirse resinasAfundibles de bﬁena
duﬁeéa y resistencia al agua, respectivamente aprestos pars
textiles. Ademds es conocido que tris-(2-hidroxietil)-iso-

cianurato puede copolimerizarse con'formaldehido empleando

catalizadores dcidos. De esta maners pueden obtenerse resii

contrachapadas prensablss. También es conocido gque por reag
cibn de 1,8 - 3 moles de formaldehido y 0,01 - 0,2 moles de
tris—(2-hidroxietil)-isocienurato por mol de melamins a un

valbr de pH de aproximadamente 9,0 pueden prepararse solucig

159

nes de resina gcuosas, gue presentan, como resinas de lomi-~

nado, buenas propiedades de nueva deformascidn a elevada pre;
sién y temperaturs sumentada.

Pare lg preparﬁci6n de los condensados segin el
invento, sirven compuestos de aminotriacina con uno o variog
grupos amino, por ejemplo, melamina, guanamina, como benzo-
guansming, acetoguansming, etc. que de manera conocida se
hacen reaccionar con aldehidos, preferentemente formaldehidp
para obtener los correspondientes compuestos de alquilol.
Los compuestos de. alquilol se eterifican simulténea 0. suce-
sivemente de modo parcial o ampliamente con alcoholes mono-|
valentes o polivalentes.

Si en lugar &e melamina se mtilizen otras amino-
triacinas, entonces deberin variarse respectivamente las ret
laciones molares arriba indicadas entre aminotriacina y trip-
(2-hidroxietil)-isocianurato en la proporcién de los amino-
grupos reactivos existentes, por ejemplo, melaming : benzo-

guanaming = 6 : 4.
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En lugar de sdlemente un compuesto de amindtriacim
na tembién pueden emplearse mezclas de compuestos de triecina.

Los condensados, que en el presente procedimiento
dan por resultado propiedades especialmente favorables, con<
tienen por lo menos 3,5 grupos de metilol por cada mol de
melamina, de los que 40 ~ 90% estén eterificados.

En contraposicién s las resinas de laca conocidas
por el estado de la técnica, presentan, tento las resinas
de aminotriacina, asi preparadas, por si solas, como también
sus mezclas con resinas alquidicas,uns excelente estabilidad
de almacenaje.

Lo estabilidaed de las lacas preparadas a partir

de los condensados segin el invento, puede gumentarse sinér-
gicaments por una sustitueidn parcisl de los disolventes em

pleados, por metanol, Preferentemente contienen los condens

sado%, segin el invento, ya metanol como medio de eterificad
aoiéﬂﬁrespectivamente y, disolventes, ewm decir de 10 - 25%,
preferentemente alrededor de 15%, referido a cuerpos sélidos
de resina, Sin embargo, el metanol también puede sgrezarse
a la mezcls terminada de resina o de laca.

Los condensados seglin ei invento, como ya se ha
mencionado arriba, sirvén ante todo pars le preparacidn de
lacas extraordinariamente estagbles al almacenaje, en combi-
nacién con resinas alquidicas o acrilicas y pueden reticular
se a T0 - 1402C. o por encima, preferentemente a 802C. Ia
buena reticulacidn puede reoonbcerse entre otras cosag por
la estabilidad de la peliculs estufade contra hinchazdén por

influencia de disolventes (por ejemplo, xilol). ILa relacidn
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de nuevo a un valor pH entre 7 y 8. Finalmente se diluye

de volumen de resing de amina respecto a resina alquidica,
respectivamente_acrilica, importa véntajosamente 10 ¢+ 90
hasta 30 : 70 (caloulado como cuerpo sdiido de resina).

Los condensados, sin embargo, pueden utilizarse también por
sl solos, sin adicidn de otros componentes, como resinas de
lacae _ 4

Otra ventaja del procedimiento segin el invento
reside en un gcortamiento esencial del tiempo de reaccidn
en la fabricacidn, en comparacién con otros tipos altamente
reactivos, |

Los siguientes ejemplos explican el invento sin
limitarle,.

Ejenplo 1:

En un recipiente de reaccidn, provisto de agita-
dor, separéd;r de agua, refrigerador de reflujo y termdéme-
tro se mezcian

273 g n-Bufanol

165 g. pareformaldehido, a 91%

126 g.-melamina

130 g. Prig-(2-hidroxietil)~isocianurato,

y con trietilamina se ajusta un valor pH de 6,5 - 7,0. Se-
guidamente se caliente a 90 - 952 C. y se acidula la mezcla
de reaccidn shora cléra, con 4 g; de épido acético 4-normall
Después de una horg e 90 - 952 C. & esta temperatura, el agya
de reaccidén se separa por degtilacién aceotrdpica con xilol}
Después de 1 hora se hen formado sproximademente 44 ml. de

agua. El producto se enfria y se ajusta con trietilamina
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con 40 g. de etanol técnico.

Ejemplo 23

Andlogamente al ejemplo 1 se mezclan

273 g. de n~butanol '

145 g. de paraformaldehido, al 91%

126 §. de melamina

70 g. de tris-(2-hidroxietil)-isocianurato.
y se ajusta con trietilamina un valor pH de 6,5 - 7. Segui
damente se calienta a 90 -~ 95¢ C. y la mezcla de reaccidn,
ahora clara se ascidula con 0,5 g. de dcido fosfdérico al 25¢%.
Después de 1 hora a 90 - 952 C. se separa el agua de reace
cidn por destilacién aceotrdpice con bencina especial (al-
cance de ebullicidn 80 ~ 1202 ¢). Despuds de 2 horas se
han formedo- aproximademente 35 g. de agua. El producto se
enfris y, con trietilamina, se ajusta de nuevo a un valor
pH de 7 - 8. Seguidaments se diluye con 28 g« de metanol.

Ejemplo 3:

~ Andlogemente sl ejemplo 1 se condensan

255 g. de n-butanol _

145 g. de paraformaldehido, al 91%

126 g. de melsmina )

100 g. de tris—(2-hidroxietil)—isocianuratq.

Bl producto es enfriado y se éjusta con trietil—

amina de nuevo a un valor pH entre 7 - 8. '

Ejemplo 4: ,-

580 g: de formaldehido, al 36%

126 g. de melemina

100 g. de tris-(2-hidroxietil)-isocisnurato.
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| El agua separsda pof destilacidn aceotrépica se sustituye =2

Se mezclan en un recipiente de reaccidn provisto de agitadod
Separador de agua, refrigerador de reflujo y termémetro y,
con trietilamina, se ajusta un valor pH de 645 - 7,0. Des-

pués de adicién de 75 g. iso-butanol se calienta a 902 C,

intérvalos de 15 minutos por 1 % veces la cantidad de volu~
men de isobutanol. Este proceso se repite hasta que-en to~
tal se hayan agregado 460 g, de iso-butanol.

Entonces se aciduls con 4 g. de &cido acético 4-
normal y ademés se elimina el agua por destilacidén aceotrd-
pica. Despuds de 6 horas se agregan otros 1,6 g. de dcido
acdtico y todavia durante 2 horas se sigue eliminando aceo-
trdpicemente ol agua. Entonces se enfria y se ajusta con
trietilamina a un valor pH entre 7 - 8.

Ejemplo 53

Andlogamente al ejemplo 3 se condensan

240 g. de n-butanol _

200 g. de paraformeldehido, al 91%

112-8. de bepzoguanamina

75,5 g de melaming
39 g. de tris-(2-hidroxietil)-isocianurato.

Después de 6 horas se han separado 48 g. de agua.
Después de enfriar se ajusta el producto con trietilamina,
a un valor pH de 7 -~ 8. |

Ejemplo 63

39% g. de isobutanol

200 g, de paraforméldehido, al 91%

ge gjustan con trietilamina a un valor pﬁ de 7-10
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y se mantienen a 902 C, hasta que la mezcla de reaccibn a
esta temperaturs esfé ampliemente clara. Entonces se agre-
gan .
126 g. de melaming
26 g. de fris-(2-hidroxietil)-isocianurato
4 g. de dcido ecético 4-normal

y con xilol a 90 C., aplicandé vacio, se elimina el agua

de reaccidn por destilacién aceotrpica. Despuds de sproxi
madamente 4 horas, se han separado 45 g. de agua. El pro-.
ducto se enfrig y con trietilamina se ajusta & un valor pH
de 7 -~ 8 ° '

Las resinas de aming-formaldehido, preparadas se-
gin los procedimientos arriba indicados, se diluyen con bu-
tanol a un contenido de 50% de cuerpos sblidos y se mezclan
con una resina de ftalato.altamente reaofiva, usual en el
comercio; en base de aceite de ¥iqino deshidratado con 30%
de contenido de aceite, en la proporeidn de 20 : 80, Estas
mezclas se almacenan a 602 C, en tubitos de viscosidaed Gard
ner, y se indica el tiempo en horas, después del cﬁal, al
volcar el tubito, la burbuja de gire ya no se dirige hacia
arriba, estando, por lo tanto, gelizada la mezcla de resinal

Para la comparacidén de la dureza se estufan pelic

119

las de laca con un grosor de pelicula himeda de 150/u du-
rante 30 minutos a 802 C. y se miden las durezas de péndulo

segin Persoz.
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Ejemplo Dureza de péndulo en Tiempo de almaéenaj
seg. (PERSOZ) 608 C/Horas
) ‘1 200 ' 140
2 220 i 120
3 ’ 205 215
h 4 210 por encima de 600 k
5 200 por encima de 600
6 : 200 600
Ejemplo de
comparacion A 210 : 30

Ejemplo de
comparacidén B 180 , 80

En las resinas de melaming de los ejemplos compa~
rativos A y B se trata de productos abtamente reactivos,
usuales en el comercio, que se recomiendan por losg Labricand

tes para temperaturas de estufado de 802 C.

Lacas pigmentadas en base de mezclas con los con-
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densados segin el invento, estufadas durante 1 hora a 802 ¢,
dan por resultado pelfculas de superficie brillante, buena

adherencia y buena resgistencia g disolventes.

— e - G ws v B
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La presente patente de invencidn, comprende las

siguientes reivindicaciones:

1.~ Procedimiento para la preparacidn de resinas
de laca de aminotriacina-aldehido altamente reactivas, esta
bles en almacenamiento, especiaslmente de un condensado de
aninotriacing~-formgldehido altemente reactivo, eterificado
que, en combinacidn con resinag alquidicas de breve conteni-
do de aceite,.slirve para lacas de estufado egtables en alma-
cenamiento, caracterizado porgue se prepera, de la manera
conocida, un condensado de aminotriacina-formaldehido en pre
éencia de 0,1~1 moles, preferentemente 0,2 -~ 0,5 moles’de
$rig-(2-hidroxietil)-isocianurato, por tres eminogrupos del
compuesto de aminotriscina, al lado de los usuales monoal-

coholes inferiores.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carag
terizado porque el tris-(2-hidroxietil)-isocianurato se agrg

ga en la fase alcalina de la condensacidn.
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3.~ Procedimiento segin la reivindicecién 1, ca-
racterizado porque el tris-(2-hidroxietil)-isocianurato se

agrega en la fase dcida,

1]

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 -
3, caracterizado porque se utilize simulténeamente metanoi,
como medio de eterificacién y/o como disolvente,

5.~ Procedimiento para la preparacidén de resinas
de laca de aminotriacina-aldehido. sltamente reactivas, estg

bles en slmacenamiento.

Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria dscriptiva, la cual consta de once hojas foliades y

escritas a miguina por una sola de sus car

-

Madrid, a

Fdol: Franoisao del Pezo
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