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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CURTIENTES.-

D it it e

Solivitants; BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELISCHAPT, en-
' tided alemana, residente en 6700 Ludwigshefen, Fepd~

blica Federal Alemange.—

Es sabido que las bases nitrogenafas, tales co-
no 1& ﬁrea, se pueden condensar en los curtlentes sintdti-
cos a base de dcido fenolsulfénico/formaldehido hogta uue
proporeién mixima de 1,5 moles de frea por mol de femol.

Se Una detallada ensefianza sobre este particulay, figure, pfr
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Cnne e li08 produéton de condensacidn que se obilenen samin
-6sta.enseiianza se destacan por una solidez a la luz relati-

7_ vamente alta ¥, un elevado cuerpo ¥ excelenre efecto pignsntaw~

| 1es exigencias gue.se imponen = los curtientes blancos, no
 oxidableg.
f_lica,,liégar Qlfmiéﬁo resultado, ya que los fenoles, como §

-,ticos, segun los actuales conocimientos con respecto a su

efecto toxico, se ‘han de mantener lo mds reducido pozible.

. hidrosolubles, en cantidades que se encuentran como winimo

1;o;jamp].p,,é_n la patento alomans 1.113.457. .

dor, asitqqmo.un color de cuero blanco. Sin emberge, ex t@ifa
la necesidad de mejorar més ain estas propiedades, en- espe-

ciglhcopkp9139§6niahla'solidez a la luz que, bajo las sctuae-

siempre se podian satisfacer. Poaiblemeﬁte consista la rezén

para ello en el numero demasiado grande de cuerpos fendlicos

Otras necesidades congistian en que'habia.é;

llarse un camino qﬁe'permitiese; con menor propocmén fenp-

sabido, son muy costosos y eon especial los produc£ow aroma

Los esfuerzos 1ban por lo tanto encsam nadog a re-

&ucir, mediante el hallaigo de nuevbs productos de condsnsg-
cidn, la proporeidn en fenol en tales curtientes.

‘Se ha descubierto shora que en los sintanos fend-
licos, es decir, condensados de deido fenolsuljénico/formalf

dehido/Urea se pueden introducir, por condensacdidn, bases

L4

nitrogensdas entre las cuales se encuentran le farea, melaming

e ke

o diciandiamina y sug precondensados de foxmeldphids atin

en un 50 % por encima de las proporciones hasta \shora logra-
bles, mediante un nuevo procedimiento.

El procedimiento para la obtencidn de curtientes

a bese de productos de condensacidn por reacqién de \fenoXes



10.

15..

20.

25.

30.

PP

3éeidarac&ariﬁaeporQue,se-hacen reaccionar entre sf i
;é) productUSndencondehsacién, ajustados a valores pll o 1C o
5133:detécidosffeﬁo;suifénicos, urea y formaldehido en ura
" proporeidn molar 1:1 a 1,5 t 1,2 @ 2,2 ¥

|i B)zcompuestos metilélicos. de drea, melamine y/o clciandiae

' miné,delrgrado de. sulfitacidn que corresponde a uua|propor--

" ¢idn molar entre bisulfito y compuesto nltrogenado de L: O,
gjusta a continuacidn 2 un pH entre 3,5 y 5,0.

. trégenb'éuperibr a un 50 % en comparacién con lés produutes
- de conﬂénsaciéﬁ‘hasta,ahora'usuales ¥y por o é;nxo, LA

-| proporeidn en aproximedamente un 50 % superior de wunidudss

.riacidn de las ensefianzas de la patente alemsna .11} 457

-tar y formaldehido, no como hasta shora en mqeio fuerienen~

sulfonadosy:que ~estdn. libres de sistemas de anillc conusneadosd,

con: formaldehido,rlirea; welaming y/o diclanuro.y bisulti o,

Tales compuestos %ienen, como demuestrs

te las proporoiones cuantitatives indicadss, unszcaﬂc an ni

arométidas eﬁ'el producto de condensacidn.
El procedimiento segin la presente| invencidn con-
siste,dicho con mis exactitud, en hacer reacciopar los gin~

tanos fendlicos a) segln la presente invencildn, que vev &jom-

e

s

plo contienen ya condensado 1 mol de drea por 1 mol do fe

do fénolsulfénico a través de formaldehido, {pero gue en va-

no han sufrido una ulterior condensacidn con| fanol sis wiis-

te acido, sino en la zona fuertemente alcaling de 10 a 13,

subsigulentes parcialmente sulfitados o previamente cﬁﬂﬂéﬁﬂﬁ"i
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- forma de susg mezclag industriales, sean mencionados por ejem-
plo; los fenolés de bajo peso -molecular! tales como halcgeno-i

fenoles, de los cuales es de mencionsr ¢on preferencis i olnd

] ,
xildifenilsulfona. ’ : {

'ﬁica, a temperaturas que coanvenlontemente no sobrepagsen 1os

productos de condensacién se ajustan a continacldn con un
dcido a-un pH entre 3,5 y 5,0.

Prodﬁcﬁos-de partida para el procéd‘ ento de ig
presente invendi§n son los dcidos fenolsulforicos qus, & COE?'g
tinuacidn, se hacen reaccionar con forﬁéld; do v Orea seusin
las ensefianzag de la patente alemana 1.113.457. Aqui sa PIOm
cede, por-lo. general, eupleando. por cada mgl de un fanol sul=-
fonado o mezcla fenolica, que esta libre db sistemss de ani~
llos condensados, 1 a 1,5 moles de vrea y 1,2 a 2,2 noles
de formaldehido. Industrialmente es de esLecial interés una &
proporeidn molecular entre dcido fenolsujfonico, drea y for- :

maldeliido de aproximadamente l 1:1,5.

i
i

Como fenoles, ‘que se emplean i&dividualmente o en

rofenol, y en especial -los cresoles o el mismo fenol, maeiiig,l|

los bisfenoles, tales como el difenilolLropano 0 la 4,4'-4id

En detalle ge parte, para la ¢btencidn del précons
dansado a), haciendo reaccionar en formsd en si conocidn, tal

¥y .como se describe por ejemplo en la paéente alemana Y.113.457,

& 3

el fenol con cantidades molares de écido\sulfﬁrico Y & Coibie

puacidn, despuds de diluir y enfriar, mesclando con Gres ¥

Y

formaldehido (eh zenerasl como su solucidn) acuosa al 30 ).

Este precondensado se enfria a continuacion y con lsjia EL

702C, se ajusta al pH degeado.

Bl componente b), que en el caso de dgplearse Ufes
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co de la melaming encuentra su optimo en 0,66 a 1 0 molag,
jpreferenjemente o, 6 a 0,7 moles de biauliito de godio por
-mol. de’ melamina, en el precondensado de. la uree llgeranente

'i>precondensado con el formaldehido aun hidrosvﬁuble g€ Qhe«

~ da con 4 moles de formaldehido se encuentra/la Droporuﬁo

de a ash = 1:1 & 9, preferentemente l:2 a(5, del sintanc fe-

se conoce por la patente 889,225, se obticme por lo sena- l
ral condensando la base nitrogenada con formaldehido y bigwi-
fito de sodio a teuperaturas mas elevadas. |

Como hages nitrogenadas convenientes =e han acredi=l
tado para la obtencidn de los curtienteé de la presente in-
vencidn, la drea, melamina y diclandiauida.

Como para el efecto curtiente de los condensados e
importante el grado de sulfitacion de lag baseq nitro sonedas
metiloladas, se han de mantener aquf determinado? 141 e,

Bl prado de sulfitacion méximo para el compuesto trimedilolie

}
|
3
{3
!

cuentra ‘1a- pr0poroion méxima en 0,2.a 1,2 mo}es de bizulifi

de.sbdio por mol de- urea.-En una diciandiam%da precondenaav

|
optima en' 1 a 1, 2 moles de bisulfito de qodio por mol i i
dicianamida. °

S e

Ias condiciones de condensacidn para la mencla

1
de los componentes a) y b), cuya proporoi?n.molar ge“ﬂuspo

nélico y 1a base nitrogenada metilolada, se encuentra en 133
distintas bases nitrogenadas mencionadag no qiempre an
misma.temperatura, pero sin embargo las t?mperaturas e ey~
cuentran generalmente entre 40 y 80¢C. E1 ondénaado oh n}

do es en todos los casos eanfriado a conjinufcion ¥y con 1ny
4

dcido usual, preferentemente acido formico,\ii\iifi:jj_, 3

pH entre 3,0 y 5,0.

Cuando los condensados alcalinos gon previaments - | .
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* en el transcurgo de 6 horag.

.600 partes de un precondensado obtenido segzin el ejemplo 3

fito abdico y dcido adfpico en wuna proporcidp en peso de L:l.

Ejemplo 1

Se calientan 94 partes de fenol dom 100 parten (¢
fcido sulfirico (sl 98 %) a 98 = 1002C, dubante 4 horas, & ||

continacidn se enfrfa a 50°C y se mezclafcon 40 partes Ge

agua, 60 partes de Urea y 150 partes de formaldehido (81 20 %

et

debidndogse efectuar la adicidn del formaldehido a 25 - 40°%

El condensado se sigue agitando durante 2 horaé a
50 a 559C, se enfria a continuacidén a 35°C y bajo enfriamisy

to se vidrten 180 partes de lejia sédi[a al 50 %, no detién=~

dose sobrepasar log T09C.

E1l precondensado fendlico s¢| mezcla a 509 con

de 1la patente alemana 889.225 y se mantiene durante 45 minu-

tos a esta temperatura. A contimmacidn|se enfria el conden~
sado a 252C y con unas 108 partes de acido férmicb (al 85 %)
se ajusta & un pi de 3,5 a 4,0, En el daso de una pulveriza-
Vci6ﬁ prevista del condensado alcalino sl reduce el tiempo

de condensacitn a 2 - 3 minutos. E1l producto pulverulento se

mezcla en aproximadamente 1/3 de su peso| con una mezcla ds
bisulfito de sodio y dcido adipiéo (proporeidn en peso, 1:1)
Ejemplo 2
A un precondensado fen6lico segwg'el ejemplo 1,
t

se agrega une golucidén de la siguiente obtencion:

Se 'disuelven 126 partes de melaming. en 300 parie:
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| 8lgulente forma:

‘| de bisulfito sédico y se deja sublr la ftemperatura a $34C,

'partes'de bisulfito de sodio. e desarrolla'un calor e royo..
cidn muy fuerte que por enfriamiento se recoge flo mALLLL - ug
no se sobrepasen los 952C., lgta temperatura se/mantiena &g ..
te 5 a 10 minutos y a continmacidn se enfria la solucidn g

70C;

La solucidn de melemina calentada fa 709C se acrem

al precondensado fendlico de 709C y se mantfiene duranis 45

minutos 8 egta temperatura. A continuacidn/se enfris =l cam.
densado y con unas 105 partes de dcido fémmico se ajusts o Lo
pH de 3,5 a 4,0, -

' En cagso de un pulverizado previfsto se limita el ii{gpi
po de condensacidén de la mezcla a 709C a[2 -~ 3 minutos. &
producto pulverulento se mezcla con aproximadamente 1/3 ég
su peso con blsulfito sddico.

Ejemplo 3
| A un precondensado fendlico sggin el ejempio 1, se

agrega una solucidén de diciandismida que se ‘obtiens co 1a

Se callentan 84 partes de diclandiamida en 400 par-.

i
‘

tes de formaldehido (al 30 ¢%) durente 3 horas a 100%C, Bag..

pués se enfria la solucidn a T09C y se [agregan 104 paries

en caso dado bajo calentamiento. Se mantliens la tempersiurm

a 709C y se agrega el precondensado aleglino del ejemplo 1.
La solucidn se enfria despuds 'de 45 minmutos y se.

mezcla con 80 partes de acido férmico (al 80 #). Bl pii dei

condensado se encuentira entre 3,5 y 4,0, /
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La solucién adn slcalina se puede pulverizar 1208 3
mente con una precondensacién de s0lo 2 - 3 minutos y con
doidos sblidos, tales como bisulfito de wodio y dcido adi-
pico, ajugtar a wa pH entre 3,5 y 4,0. '

NOTA _

Descrita suficidntemente la naturaleza del imvenw -
to, as{ como la menera de realizarlo en lg;préctiba, debe |
hacerse constar aue las disposiciones antefiormwte indicge
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cusa-
t0 no alteren su principlo fundamenfal. También se hace
constar que el invento correspoﬁde a una Solicitud de Paten~
te, presentads en Alemania, con fecha 26 de Noviembrg de '
1.971, bajo el nimero P 21 58 610.7; acogiéndose por lo tan-
%0 a los,beneficiés que congeden-ios Convenios Internaéionan
les en vigor, siendo lo que constituye la esencla del refexi~
do invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCICN
DE CURTIENTES; caracterizdndose por lo sigulente:

l.~ Procedimisnto para le obtencidn de curtientes, |

8 base de productos de condensacidn, por reasccidn de feno-

les sulfonados, qus estén libres de sistemas de an

con~
densados, con formaldehido, uree, melamina 3/o diciandiamid
y bisulfito, caractsrizado porque se hacer reaccionar entre
sl a) productos de condensacidn, ajustadgs & un pH de 10 a
13, de dcido fenolsulfdénico, Urea y formaldehido, en ung prow
porcidn molar de 1:1 a 1,5 : 1,2 a 2,2/con b) compuestos
metildlicos de Virea, melamina y/o dicijandiamida del grado de
sulfitacidn que corresponde a una proporcidn molar de bisul-
fito a compusesto nitrogenado de 1:0,2\a 1,2, preferentemeﬁb

1:0,66 a 1,0, en wna proporcidn molar gntre a) y b) de 1:Y

1
¢
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t8l y. como queda sustancialmente descrito

moria.
Eota Memoria consta de 9 hojad escritas a micuins
por una gola cara. ‘
Madrid,
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