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Ya es conocido que se pueden obtener resinas
aminoplastos ilimitadamente eolubles en agua, oon
tiempos de gelificaocidn breves en solucién al 50 %

8 100°C, ei las resinss se modifican con_polialcohg_ ‘

les y males del 4cido amidosulfénico (DOS 1 495 351).
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"Estas resinas conocidas muestran sin embargo grados de

condensacidn bajos, ya que en solucidn al 50 # adn de-
ben ser;liquidas para que sea poéible poder medir los
tiempos de‘gelifioacién breves descritos.

Se ha descubierto que se pueden obtener resinas
aminoplastos altamente condenéadas, ilimitadamente so-
lubles en agua, con sorprendentes propiedades,.si los
formedores de aminoplastos se condensan con 0,2 a 4 mo
les de formaldehido y 0,01 a 2 moles de una sal de dei
do emidosulfénico, en cada caso referido a un mol de
uh grupo amino del formador del aminopiasto, a temperg
ture elevada, como minimo hasta que une muestra ajusta
da a un 50 ¢ de contenido de resina forme a‘temperatu-
ra ambiente, un gel sélidg.

Como productos de partida para el procedimiento
de la presente invencidn entran en consideracién los
formedores de aminoplastos conocidos, tales como Vrea,
tiodrea, dicianodiamida, guanaminas, melamina, asi oomo
sus mezclas, preferentemente, sin embargo, melamina. Sg

les adecuadas del dcido amidosulfénico se pueden compo-

. ner tanto de las bases orginicas oomo inorgénicas y éci

do amidosulfénico. Por ejemplo se pueden emplear las

sales alcalinas y slcalino~térreas asi como otras sales
metdlicas polivslentes del dcido amidosulfénico,'tal co
mo el sulfamato de cinc, de plomo y de hierro. Como ba

ses orgénicas para la formacidn de sal con el deido emi

.dosulfénico entran especialmente en consideracidn las

eminas terciarias, etanolamings y eminss cfclicas, tal
como, por ejemplo, morfolina.

Normglmente se emplea como sal del dcido emido-
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sulfénico el sulfamato sddico. Ias resinas sminoplas-
tos obtenidas segin el procedimiento de la presente in-
vencidén son, por ejemplo, lfquidas en soluciones aoﬁo-
sas con un contenido en resina de wun 20 a 30 %4 y esta-
bles durante un tiempo més lergo e temperatura ambien-
te. Se pueden transformar de nuevo en polvos de resi-

na éolubleS a partir de sus soluciones acuosas median-
te secado por pulverizacidn. Independientemente de la
forma en que se presenten, ostas resinas poseen la pro-
piedad de que una muestra de una soluocidn scuosa, que se
ha ajustado a un contenido de resina de un 50 %, a tempe
ratura ambiente, forma un gel sdélido, es decir, e tempe-
rature ambiente précticamente ya no fluye.

Ia realizacién de la condensacidn se efectia de
maners que se condense al menos hasta que una muestra
ajustada & un contenido de resina delun 50 % a temperatu
ra ambiente forme un gel sbélido, es decir, que practica-
mente ya no fluys. Unae condenaacién mas alld de este
punto no es perjudicial y en algunos casos incluso apor-
te hasta una mejora de la resistencia al agua de las resi
nas. Segin la concentracién del preparado de condensa-
cién se puede efectuer la determinacidn de este punto de
distintes meneras. En la condsnsacién de una solucién
de resinag al 50 - 60 %, tal y camo se obtiene al emplear
formaldehido acuoso usugal en el mercédo, se interrumpe
la condensecién lo mas pronto cuando una muestra enfria-
da a temperaturs smbiente con un contenido en resins de
un 56 % (en caso de que el preparado de condensacién con
tenga més de un 50 % de resina, se habrd de diluir 1a

muestre en forma correspondiénte) forme un gel sdlido.
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La solucidn de resina obtenida se diluye entonces para
su mejor manipulacién, por ejemplo, con agua ajusténdo
80 8 conjenidos de resina de aproximsdamente un 20 a un
30 %. |
" Ia condensseidn se pueds efectuar tembién desde
un prinoipio en solucién diluida de manera que, sin di-
luir, se obtengen soluciones de resina con un 20 a un
30 % de contenido en resina. Para ello se necesiten
tiempos de condensacidén mas largos qhe para una conden-
sacidn en solucidn al 50 - 60 %; Si en la condensacidn
en soluciones diluidas se fijara en punto final de con-
densaclén mediente toma de muestras y determinacidn de

la fluidez a temperatura ambiente, se habrian de concen

.trar les muestras primeramente a un contenido de un 50 %

de resina, lo que precisa tanto tiempo que este método
practicamente no se puede utilizar. Para la realizacidn
del procedimiento de la présente invenecidn es por lo tan
to importante que la fluidez de una solucién de resina
al 50 % a temperatura ambiente esté en rélacién, 8l bien
distinta pare cada ocombinacidn de resina, oon le corres-
pondiente diluibilidad de le solucién de resina aon solu
0ién de sal comin seturads a una temperaturs determina-
da, por ejemplo, 20°C. Por esta razdén se procede en la

practice determinando en un ensayo previo, en determi-

- nados periodos de tiempo, en cada ocaso en una muestra

la diluibilidad con solucién de sal comin saturada a una
temperatura determinsds y concentrando, en cada caso,
otra muestra a un contenido de un 50 % de resina, enfrian

do a temperatura asmbiente y comprobando si ya se forms

un gel sdlido.
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En la realizacién industrial de la condensacién
en soluo;én diluide se vigila entonces la diluibilidad
de la solucibén de resina con solucién saturade de sal
comin a la temperaturs seleccionsda y se interrumpe la
condensacién cuando se haya alcanzado le diluibilidad
previamente fijada. Segln este método se puede deter-
minar el punto final de condensacidén del preparado
principal sin tener que evaporar las muestras tomadas.

Ha demostrado ser convenlente condensar una 0~
lucidn al 50 a 60 % hastha que una muestra con un conte-
nido en resina de un 50 % (con moluciones de mayor cone=
centracién se he de diluir le muestra en forma corres-
pondiente) a temperstura ambiente fluya solo un poco.
Despuds se diluye el preparado, por ejemplo, a un conte
nido en resins de aprdximadamente un 20'a 0%y se
efectda el ejuste en fino del punto final con ayuda de
la diluibilided determinade en ensayos prévios con so-
lucién de sal comin saturada. Terminads la condensa-
cién se presenta uns solucidén de resina de la que una
muestra eveporada a un contenido de resina de un 50 %

a temperatura ambiente forme. un gel sdlido, es decir,
que précticamente no fluye. ILa condensacidn de las so-
luciones obtenidas segin las tres variantes de procedi-
mientos descritas se pusde extender tembién mas alld del
puntb de formacién de gel en solucidén sl 50 % a tempera-
turs ampiente, 51 esto es nscesario para logrer una de-
terminada propledad en le téonlca de aplicacién. En eg
tos caesos se determina en ensayos prévios el punto fi-
nal de la condensacidén mediante fijacidn de un tiempo .

de condensacidén adicionsl después de alcanzer la forme-
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cidn de gel en una solucién al 50 % a temperatura am-
biente o bien mediante determingeién de'uné diluibili-
dad oon solucién saturade de sal comén.

Tas resinas gltamente condensadas obtenldas ge-
gin el procedimiento de la presente invencién son ade-
cuadas, practicamente para todas las finalidades para
las ocuales ya se emplsan 0 han sido propuestas resinas
aminoplastos, ofreaciéndose en el caso de endurecimiento
térmico o dcido ventajas debido a que por elevado gra-
do de condensacidn endurecen con especial rapidez.

Especiales ventajas, ante todo con respecto a
la resistencia al agua, las ofrecen les resinas sin om-
bargo en todos aquellos casos en los cuales un endureci-~
miento dcido o térmico no es posible o solo bajo condi-

clones muy benignas, tal como por ejemplo en el ennoble-

‘cimiento del papel, sl ligar materiasles de cpnstruccién

inorgénicos o en la formacidn de capas facilitadoras de
la adhesidén sobre vidrio celular.

Tué sorprendente que estas ventajas solamente se
hellen en las resinas aminoplastos altamente condensadas
obtenidas segin el procedimiento de la presente inven-
cién, mientras que las resinas conocidas, por ejemplo
gegﬁn DOS 1 495 351 no presentan estas ventajas.

Ejemplo 1

618 partes en peso de formaldehido al 39 % se mez
clan con 0,8 partes en peso de sosa cduatica, 600 par-
tes en peso de una soluoidn al 40 % de sulfamato de 8O-
dio y 252 partes en peso de melemine (proporcidn molar
4:1:1) ¥y @ 90°C se condensa durante unas 5 horas hasta

que una muastra enfriada s temperatura ambiente casi no



5e

10.

15.

20.

25‘

30.

406073

-7 =

fluya. Immediatemente, sin enfrisr, se agregan 1200
pertes en peso de aguae ¥ se sigue condensando a 90°C
hasta una diluibilidad de 1 parte de resine en 3 partes
de soluoidn saturada de sal comin a 20°C. (Mediante en-
aayoa.prévios ge habis determingdo para este preparado
que la resins oondensade hesta esta diluibilidad en sal
comin en solucidn al 50 % a temperatura smbiente repre-
senta un gel sdlido). Despﬁés de enfrisr se obtlene
una solucldn de resine clare, al 25 %, ilimitadsmente
soluble en egua. El pH se encuentra en unos 8,5 y la
viscosldad en 12 DIN-seg en la coﬁa de 4 mm., Is resina
se mantiene durante verios meses y medisnte secado por
pulverizecién se puede transformar en ung resins en pol
vo, que, despuds de volver a disolver, muestra ias PTo~-
piledades arriba indicadas. la resina es adecuada como
editivo a los meteriales de construccidn de yeso u hor-
migén pars mejorar le resistencia al agua y regular el
tiempo de fraguado. También es adecuada-como agente
auxiliar pars mejorar la adherencia de lacﬁe de vidrio
celular y pars mejorar la resistencla zl agua de tiras
de papel.
Ejemplo 2

462 partes en peso de formesldehido al 39 % se
mezclen con 0,8 partes en peso de sosa cdustica, 180
pertes en peso de una solucidn al 40 % de sulfemato de
sodio y 252 partes en peso de melamina (proporeidén molar
3:0,3:1) ya 90°C se condensa durante unas 3 horas hasta
que una muestra enfriada a temperatura ambiente ya ocasi
no fluya. Se agregan entonces imediatemente sin enfriar

1200 partes en peso de agua y se sigue condensando atn du
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rante une hore a 90° (el tiempo de le condensacidn ul-
terior se ha determinado mediante ensayos prévios).

La solucién de resina obtenida corresponde en
sus propiedades a la solucién obtenida segin el ejemplo f.
Ejemplo 3 . '

231 partes en peso de formaldehido al 39 % se
mezclan con O,B'paftes en peso de lejfe sédica al 50 %,
600 partes en peso de una solucidn sl 40 % de sulfemato
de sodio y 126 partes en peso de melamina (proporcidn mo
ler 3:2:¢1) y & 90°C se condense durante unas 13 horas.
haste que una muestra enfriada a temperaturs esmbiente
casl no fluya. Sin enfrisr se agregan immedistamente
600 partes en peso, de agua y se sigue condensando du-
rante ung hora’a 90°C hasta une diluibilided de 1 parte
de resine en 1,3 pertes de solucién seturada de sal co-
mén a 20°C. ,
' Ia solucién de resina al 30 % obtenida correspon
de en sus propiedades a la soluocidn obtenida seéﬁn el
ejemplo 1, mostrando la resistencia el agua en general
unos velores sin mas favorables,
Ejemplo 4

En un recipiente resistente a la presidén se con-

densen 608 partes en peso de formaldehido al 39 % con

1 parte en peso de potasa y 216 partes en peso de irea

‘(proporeidn molaer 2,2:1) a 120°C y una presidn interior

de 3 atmésforas de sobrepresién durante unae 4 horas hag
ta que una muestre enfriede a 20°C muestre una viscosidad
de 14 - 15 DIN-seg en la copa de 4 mm. Se enfria enton
ces g unoe 10000 se retira la presidn, se ajusta con le-

4{a sddica a un pH de 7 y se agregan 16 partes en peso de



5.

10.

15.

20.

25.

una solucidén al 40 % de sulfamato de sodio. A oontinug
oién se hierve durante unas 12 hores bajo reflujo hesta
que ung muestre oessl no fluys a tempefatura amblente.
Sin enfriar, se agregan QOO pertes en peso de agus y nug
vamente se calienta durante 3 norss el reflujo (el tiempo
de oondensacibn ulterior de 3 hores se detexrminé medimnte
ensayos prévios). Ia solucidn de reeina al 22 % asi ob-
tenida es clara y se puede diluir il;mitadamente don
agua. El pH se encuentra en 7,5 ¥y la viscosidad es de
12 DIN-seg. a 20°. Ias demds bropiedades de la solueidn
de resina corresponden a las propledades de la solucidn
de resina descrita en el ejemplo 1.
-NOT4A -~

Descrite suficientemente la nafuraleza del inven=-
to, asilcomo le manera de realizarlo en la prdctica, de-
be hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuanto no alteren su principib fundamental. Tamﬁién
se héee conster que el inveﬁto corresponds a uns Solici—
tud de Patente, presentada en Alemania, cbn fecha 25 de
agosto de 1971, bajo el nimero P 21 42 532.1, acogiéndo-

se por lo tanto s los beneficios que conceden los Conve-

~nios Internacionsles en vigor, siendo lo que constituye

la esegoia del referido inkento ¥y por lo que se sollicita
Patente de Invencidén por 20 afios en Espafla, sobre: FPRO-
CEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE RESINAS AMINOFIASTOS; cg2

racterizédndose por lo siguiente:

18,- Procedimiento pers la obtencidn de resinas
eminoplastos, 11imitadamente solubles en agua, caracteri

zado porque formadores de emiroplastos se condensan con
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0,284 moleé de formaldehido y 0,01 a 2 moles de uns
sal de doido amidosulfdnico, en cads ceso referido & un
mol de grupo 'amiho del formador de aminoplasto a tempe~
raturas elevadas como m{nimo hasta que une muestra ajus—
teda & un contenido de resina de un 50 % o temperaturs
ambiente forma un gel sdlido.

28 .~ Procedimiento segin la reivindiocacidn 1, ca-
racferizado porque el formador de aminoplasto .ee melami-
na.

38,.~ Procedimiento segin les reivindicaciones 1 y
2, carecterizado porque primeramente se condensa en so0-
lucidn al 50 a 60 % y a continuacién se termins de ocon-
densar en solucidén mds dlluida. _

4%,.- Procedimiento pars la obtencién de resinas
aminoplastos, tal y como quede sustancialmente descrito
en la presente Memoris.

Esta Memoria consta de 10 hojas, escritas a méqui
na por una sola cara.
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