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BEsta invencién se refiere a un procsdi-
miento para preparar scluciones de resina de melamina—
~formaldehido que tienen propiedades mejoradas,

las soluciones de resina de melamina-for
maldehido se preparan usualmente por reacoién de melami
na y formaldehido en un medio acuoasoy uiilizando unaz pIo
poroifn molar_fommaldehidosmelamina comprendide entre 1l
y 631, preferidblemente entre 1,5:1 y 2,531, a un pH com~
prendido entre 8 y 10 y a una temperatura comprendida en
tre 859C y el punto de sbullicién de la mezcla de reaccién,
las goluciones de resina asf preparadas se utilizan prin-
clpalmente para la impregnacién de papel para la prepara-
clén de materiales estratificados y como material bésico
para polvos de moldeo, Uno o més compuestos se pueden afig-
dir como modificaciones antes de, durante o después de la
preparacibn de la resina, para mejorar las propiedades de
la soluelbn de resine y las de los productos en los cuales
se utilizan las mismas,

La invencitn esfé»orientada a la provisién
de un modificador sencillo y de bajo coste para uso an la
preparacidn de solusiones de resina de melamina-formaldshi-
do, y que da como resultado mejoras en las propledades de
la solueibén de resina, en particular la estabilidad duran-
te el almacenamienio y en la resistencia al cambio de vis-

cosidad, y en las propisdades de los productos que incorpo-
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ran tal resina, p.ej., el grado de brillo, la continui-
dad de la superficie y la extensifn en que los objetos,
después de la compresifin, se adhieren a la placa pulimen
tada ubilizada en el procedimisento de estratificacibn,

Se ha encontrado, de acuerdo con la inven
cibn, que se puede wtilizar un silicato soluble en agua
como modificador para lograr un efecto satisfactorio en
la preparacién de solusiones de resina de melamina-formal
dehldo, particularmenie para uso en la impregnacién de pa
pel decorative a emplear en la fabricacibén de cartones es
tratificados fabricados con papel viejo.

As?, la invencifn proporcicna un procedi-
miento para preparar une solueldn de resina de melaminaw
~formaldehido por reaccién de melamina y formaldehido en
un medio alecalino, en el cual se incorpora un silicato so
luble en agua a la resina o a la mezcla de reaccién de
resina antes y/o durente y/o despuss de la reaccidn de
condensacibn,

7 Bn una realigacién del procedimiento de
acuerdo con la invencién, una solucién acuosa de uno o
mis silicatos se aflade a la soluoltn de formaldehido antes
de la reacclén de condensacién y/o se afiade & la mezola de
reaccidn durante la reaccidn de condensacitén, Debido al ca
zéeter alcaline ds -la solueibn de silicato, el.pH de la so

luoién de formaldehide antes de gque se inicle la rsacolén
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y el pH de la mezcla de reacclén durante la reaccisn se
pueden cpntrolar por la adicidn dd la solucién de sili-
cato en lugar de por la adicién de sosa céustica o car-
bondto sédico, como ha sido la préctica hasta ahora,

La cantidad wéxima de silicato soluble
en agua util;zada en ests realizacién del procedimiento
de acuerdo con la invensilsn, depende, entre otras cosas,
del silicato utilizado en particular, esto es, del ca-
ti6n presente en el silicato y de la proporeifn molar ca
t16n355i0g. Cuando se aflade una solucién de silicato de
tetraetanclamonio (proporcisn molar SiOpscatién de 22:1),
el contenido de 5i0, de la solucién de resina puede ser
aproximadamente de 0,15% en peso como méximo. Cuando se
utilizg una solucidn de silicato sédico (proporeién molar
S10:Ne 0 de 331), se emplea un contenido méximo de SiOp
de aproximadamente 0,10% en peso, basado en la solucifn
de resine total,

La adioién de cantidades mayores de so-
lucibn de silicato conduse a la formacién de soluciones
de resina que tienen escasa estabilidad durante el alma-
cenamiento y que tienden a gelatinizarse. Cuando se utili
ze una solucibn de silicato sédico, una cantidad corres-
pondienfe con un conienido de Si0; de la solucién de re-
sina comprendide entrs 0,08 y 0,09% en peso serd suficien

te er la mayor parte de los cases para mantensr el pH antes

1803073 = 4 =
FC



10

15

20

25

4112869

de y durante la reaccién de condemsacién en el valor
deseado,

Las solusiones de resina obienidas de
acuerdo con la invenoién muestran un descenso menos
pronunciado del pH y un aumente menos pronunciado en
la viscosidad durante el almacenamienio, gque los que pre
sentan las correspondientes soluciones de reaina que se
han preparado utilizando carbonato sbdico o mosa chusti
ca como agentes controladores del pH,

Silioatos particulares solubles en agua
para uso de acuerdo con la invencidén son sillcato de litio,
silicato de sodio, silicato de poiasio y silicato de amo-
nio ouaternario., Se obilienen resuliadom particularmente
satisfactorios mediante el empleo de soluciones acuoesas
de silicato sédico (vidrio soluble), que contienen prefe-
riblemente de 10 & 20% en pesc de S5i0p.

Pueden incorporarse otros modificadores an
tes, durante o después de la reacclén de condensacifn, El
efecto de la adicifn del silicato es evidente en grade mé-
ximo, sin embargo, en las soluclones de resina que no con-
tienen otros tipos de modificadores,

Cuando la solucidén acuosa de silioato se afia-
de a la solucifn de resina de melamina-formaldehido de acusy
do con la invencitn despuds de haber terminado la reaccilén

de condensacifn, las soluciones de resina que coniienen si--
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licgtorasz obtenidas.aen partioularmente adeogadas pe-~
re impregnacién de papel y otros ma&emiales fibrosos y
tejidos que hayan deo someterse a una etapa de transfor
maoiah subsigulente para formar materiales estratifica
dos, Les soluoiones de resina que contisnen silicaio ob-
tenides do acuerde oon la invencién pueden, si se desea;
transformarse Qﬁ polvos de moldeo,
) La adicifn de una solucidn ds silicato

a una solucién de resina de melamina-forqaldehidp de
acuerdo oon la inyencibn_pzopogcionq muchas ventajes, La
impregnacisn de papel y similares con tales soluciones de
meaina_tmansourre suavemente y lqs aperatos empleados en
le impregnacidn me pueden limpiar fiollmente @espués de
qompleta:se la operacidn, La.supe;f;oie seoade del mate-
rial 1mpxsgnado ﬂ;ene un espeocto atrgotivu ¥ es uniforme,

) | El contenido de material vqlatil del pas=
pel secado impregnado oon una soluoldn de resina que oon-
tenge silicato obienida de asuerdo ocon la invenoiln puede
estar éomprend;dm, por sjemplo, entre 4,5 y 7% o mis, sin
detrimento de la calidad del materisl estratificade prody
oido, en yartisular de la compaoi@ad de la supsrficie. Bl
contenido de materisl voldtil del papel impregnado oon Tesi
nas exentas do silicato p:eviaménia utilizadas, ejerce un
efeato comparetivamente peraudicial soﬁxe estas propied§~

des,
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~ Una ventaja pariioularmente imponrtanie de
las resinas obtenidas de acuerdo con la presente inven-
ciﬁp es que cuando un papel impregnado con una jal resi-
na se comprime para formar un maﬁerial estratificado, el
estratifiocado no se pega & 1avp1aca pulimentada ubiliza-
de en el procedimiento de esiratificacién, BEsto reduce en
gran manera el rieago de delerioro de la superficie del
material estratificado y eontribuye & la facilidad de se-
paracibn del produoto acebedo de lp prenss,

~ La superfiole de loa materiales esiratlfica~
dos asi obtenidos es mém continua, esto es, contlere me-
nos porosidades que la superficie de los materiales estza
tificados obienidos con el empleo de soluciones de resina
que no contengan modificadores de silicato solubles en agua,
mientras que el brillo y la zesistenocia al agrietamiento son
tamblién may satisfactorios y la resisiencls al desgasie pue-
de mejorarse alge, Para obiener la misﬁa velooidad de cura-—
do, las soluciones de resina anteriormente utilizadas tenian
que llevarse a un pH comprendido entre 7,5 y 8, mientras
que una sclucién de resim obienida de aouerdo con la inven-
6i6n #o lleve & un pH comprendido entre 8,0 y 8,4, Es nota—
ble que oon un tal pH relativamente alto, la soluoifn de rg
sina de gouerdo con la invenoidén se puede utiliszar para la
preparacibn, por un procedimiento de estratificacién conven

cional, de msteriales esiratificados ourados que tienen una

18o3073 bt 7 Ll
FC



i0

15

20

g5

rosistencla excelente a; agrietamiento,

Las soluciones de resina de acuer-
do gon la invenoisn que contienen medificaduyes ademfs de
una.s91noiﬁp Qe silisate soluble en agua son partioularmen
te dtiles sl la solucién de ﬁesina y/o el papsel impregnado
con resina han de traiarse en ocondicicnes desfavorables, y
es por esia razén que las solucionss de resins obtenidas
de asuerdo con la invenoidn, llavadas p:efe;&blempnte 8 un
pH de 7,6 & 7,9, mon partioﬁiarmente apmopiadas pars la im

pregnacitn de papel decorativo que se prosione sobre cartsp

- fabricade con papel v@e;o parz formar un cartén estratifioca-

do fabrioado con pepel viejo por el procedimiento denomina-
do de "Eurztakt" o de "carrers corta', en el cual el papel
impregnado se presions sobre el cartén fabriocado con papel
viejo duzante unos pocos seguﬁdos 8N uns prensa ualentadg,
despuds de lo cual el material esiratificado formado se reti
ra de la prensa y se deje enfriar,

Cuando se aflade una solucibn concentrada
de silicato a la solucidn de resina de melemina~formaldehido,
existe oclerto riesgo de floculacién y formacién de gel, y pa~ '
ra reduoir al minimo tales efectos se prefiere utllizar une
solucidn que contengas de 10 a 204, preferiblemente aproxims-
damente 156, en peso, de silicaio, Pare inhibir la flooula-
oién y la formecién de gel irreversible, el pH,de_la solueién
de resina geper£§ ger durante & después de la adiolén de la sp

luoifn de silicato menor de 10, preferiblemente menor de 9, El

%863073 ) 8 )
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pH se puede mantener fécilmente en el valor requerido por

la adioidn de 4cido, p.eJs, ensayo aniea de la adicién de
silicato de Junte oon el sillicato, preferlblemente en forma de
una solucién foida esteble duranie el almacenamiento de un
gllicato en agua como se desoribe mée adelante en esta mew-
moris, Bn los casos spropiados se puede affadir wna cantl-

dad suficlente de docido para oa@alizar le solucién de re-
gina, P.ej., & un pH oomprendido entre 8,0 y 8,4 6 entre

746 ¥ 759, Preferiblemente, cuando se afiade un silioato
despuds de haberse completado la reaccidn de condensacidn,

el silicato me afiade en una cantidad que se corrssponde con
052 & 1,5% en peso de S10p basado en la solucién de resina
total, L& adicidn de cantidadga menores produce un efeoto
insignificante, y centidades mayores no proporcionan ventaja
adioional alguna y pusden hacer sumentar el riesgo de gelifi-
cacién en l# soluolldn de resina que oontiens el sillcato.

Se obtienen resultades particularmente sa-
tisfactorios por el empleo de silicato sédico (vidrlo solubls)
como silicato, en una cantidad que corresponde & un contenide
de 510, comprendide entre 0,3 y 0,T% en peso de S10,, La can-
tldad wéxima de silicato moluble en agws que pusde afiadirse
sin riesgo de gue la solucién de resima se gelifique o se vuele
va turbia, depende del silioato afiadido en partiocular, Asi, el
uso de una soluoidn de silioato de tetraetanolamonio (Si0p/ca-

$18n = 22:1) entraffa un contenido méximo de SiOp de 1,5% en

1803073 . g 9 -
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Peso; y el uso de una asoluoidn de =ilicato s8dlco
(510p/1a,0 = 3,3¢1) wequiezs wn contenido méximo de 810,
comprendido entre 0,8 y 0,9% en peso. |

Cuando se afiaden simulbénesmente un fcdo
y-silioq.‘ao & la solucifn de resins, se prefiere que se 'a_ﬁa-
da una solucién preformada de &cldo-silicato. No cbatante,
tales soluciones dcido-silicato genersimente no son estables,
dependiendo el grade de imsstahilidad del tipo de &oldo,
del pH ¥ del oontenido de silicato de la mezola, y tales
soluciones tienden a gelificarse al oabo de unas ocuentas
horas, Una solucién que tenga un pH mayer de 3 y un conteni-
do de silleato meyor de 3% en peso (caloulado como Sioa) Be
gelificarf &l cabo de unos poscs segundos,

Una caracteriatica partioular de la presente
invencidn, por consiguiente; es la edlcifn de soluciones &oi-
des preformadas y esisbles durante el almacenamiento de un
silicato en agua, que comprenden agua, unh silicato moluble
en agua en una proporcién tg.l que proporoione un contenido de
8102 comprendido entre 2 y 15 en peso basado en la solueién
estable fotal, un foldo del grupo formado por foido suliffiricoy
un fcido halogenado, &cido f6rmico o un feido aril-sulfénico
éfi una cantidad suficiente para llevar el pH de la"solioién
resultante dentro del intervelo de 0,5 a 3,0 y uno o'mé& com=
buestos esiabilizadores solubles en agua del grupo formads por
elsoholes Cp - Cy, mono-hidroxilados y/e poli-hidroxilados, al-

18,3473 -0 -
0
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coholes Cp = Cyp poli-~hidroxilados eterificados parclal o
completamente con une o més grupos alcohilo Gy - Cgy N,yN~
-dialcohil,amidas de un dcido carboxflico C)~Cy en las cua
les los grupos aloohile contienen de 1 a 4 &tomes de car-
bono, sulféxidos @e dialoohilo que contienen grupos alcohi
lo Ci~04, ¥ lactamas G4mq%, siendo dicho compuesto esitabi.-
lizador neutro en solueién acdosa ¥y esténdo presente en una
proporcién comprendida entre 10 y 50% en peso basada en la
solucién total, |
Ejemplos deroompgestos eatabiligadores que

pueden sstar presentes en Hales soluciones de silicato doi—
das y estables durante el almacenamiento, ach etilenw, dl-
etllen~, 'tri‘.e'tilenwry tetrgetilennglioolg dipropilen—gli
col, glicerina, fenoxistanol, los &teres mono-metilicoa,
—ot2licos, ~propflicos y ~butilicos de dietilen- y trieti
lenglicel; los &teres dimeiilicos, dietilicos, dipropili-
cox Y dibutilicgs de dietilenglicol y trietilenglicol, sul
féxido de dimetilo y de dietilo, dimetil-~ y dletilformamida,
Y -butiro-, c[mvaleram9 y & -osprolactama, y N-metilpirrg
lidona,

Tales soluciones Scldas estables durants el
almacenamiento se pueden preparar por mezolado de una solu-
cidn acuosa del siiicato soluble en agua con una soluclén
acuosa de dicho &cide, para proporcionar una mezcla que ten

ga wn pH comprendide entre 0,5 y 3,0, y adicidn subsigulente

28,373 = 1l =
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do uno o mfs de los compusstos estebilizadores,

Pznferibleménte, la soluoclén acucsa
cltada del silicato se afiade & la soluoitn de dicho foi-
go; con agitacién, Pare. evitar la gelificacién' debids e
un asumento loqal exgesivo .del pH, se prefiere afiadir la
golucién de siliocafo & imavés de un tubo bajo le superfi-
cle de la solucién dclda. Se afladen después los estabilize-
dores oitedos, affadiéndose como tales los establlizadores
1fquidor y afadiéndese los esiabilizadores sblides prefe-
ziblemenié en formade uﬁ&”éo;uciﬁna

~Atoentinuacién se dan veribs Bjemplos de
preperaciones de aolﬁﬁiﬁpés de silicato &oidas preformades
y estables durente el almeconamlentoes
Pm@garécibn 1

Se preparé une solucién de silicato ol
de efiadiendo 340 grames de una solucién al 15% en peso de
silicato sbdico (proporcién molar 5102/Na20 » 3,331) a2 425
gremos de una solucién al 25% en peso de &cido toluensulfé-
nico monohidratedo en agua, con egitecién y e través de un
tubo que descergabe por debajo de la superficie liquide de
la soluqibn gcide, Se afiadieron posteriorments a la mezcla
235 gramos de &ter monoetilico de trietilenglicol, La solu=
oién resultante tenfa un pH de sproximadamente 1,2 y una eg
tabilidad durente el almacenamiento de aproximadamente 60
dfas a 182C,

1803073 bl ‘12 oz
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Ereparaciln 2
Se preperd una sclucién dclids de si-

licato a partir de 340 gramos de una solucidn al 10% en
peso de silicato sédico y 425 gramos de wna solucién al
25% en peso de 4cido toluensulfénico de la menera des—
erita en la Preparacitn 1. Se afladieron despuds 300 gra
mos de una solucién del }5%7de caprolactams, La soluclién
resultante tenfa una estebilidad al almacenamiento de

aproxizadamente 15 ;dfas a 180C,

Preparacién 3

De la manera descrita en la Preparaciét
1, se prepard wna solucidn &olda de silicato a partir de
355 gremos de una solucién &l 18% en peso de silicato sd
dico, 445 gremos de unma solucién al 25% de &oido toluen—
sulfénico J 250 gremos de dimetilformamide. La solueiln
resultante tenfs una estabilidad sl elmacenamiento de aprg

ximadamente 45 dfas a 182C,
Preperacién 4

De le meners desorits en la Preparacibn
1, se prepard una solucién foida de silicato partiendo de
355 gremos de una solucién de vidrio soluble al 184, 445
gramos de una solucién al 25% de fcido toluensulfénico y
250 gramos de sulf6xido de dimetilo, lLa solucién resulianm-
tertenia una estabilidad durante el slmacenamlento de epro-

ximadamente 45 dfas & 1890,

18.3.73 - L3 -
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Soluciones 4cidas esisbles durante el alma-
cenemiento particularmente Gtiles de un siliceto en agua
comprenden sgua, silicate en una proporcién tal que pro-
porcione entre 3 y 8% en peso de SiOp basado en la solue
cién total, &cido toluene—sulfénico en mna oantidad sufi-
clente para llevar el pH de la solucién resultante hasta
un intervalo comprendido entrs 0,5 -y 1,5, y uno o més com
puestos gsta‘bili.na.dores solublez en agua del grupo formado
por alcohile; dialcohil~ y tmialoéhil-gliooles, monoal cohil~
-6teres y dialcobil-teres dé dioi_;os gllcoles en los cuales
los grupos alcohile oontiegxaz} de led ﬁtomos_ de og.r’bono,

& —caprolactama y N;N-diaq.cohilefomamida donde los gru-
pos sloohilo contienen de 1 a 4 &iomos de carbono, esten-
do presente dicho compuesto estabilizador en une cantidad
comprendida entre 20 y 406 en peso baseds en la solucién
total, ) 7

La egtabilidad de la solucién de resina que in-
corpora la solucién de silicato es de medio dia & tres dies,
dependiendo dehla oant@dad de si;icato ofiadida, Une soluoidn
de resinp. qa‘kal:}.zada que contenge 0,6% en peso de Si0p perma
nece estable durgnte un perfode de tiempo comprendido entre
12 y 16 horas, lo cual proporciona tiempo suficlente pare
preparsr un suministro de resina catalizada y que contigne
silicato adeouedo para une jernede o turno de trabajo. La

mezcla de la solucién de fesina-cajalizada‘jue contidne si-

18:3473 - 14 =
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licato con un volumen cuatro a cinco veces mayor de solu—
cién de resina no catalizada gue no ocontenga sustancial-
mente nada de silicato proporcicma una solucién de resi-
na que permeneceri estable durante varios dias. Los regl-
duos de soluciébn de resina que conilene silicato no nece-

sitan ser desechados, por consiguiente.

Las dos realizaciones del procedimien--
to de acuerdo con la invencidén tal como se ha descrito an-
teriormente en esta memoria, pueden utilizarse en combine-
cién, si se desea. En caso de que se requiera preparar una
solucién de resina que tenga un contenido de silicato com-
prendido entre 0,3 y 0,7% de Si0p, es ventajoso afiadir,
durante la preparacifn; un silicato soluble en agua como
agente controlador del pH, y afiadir el resto del silicate
inmediatamente antes de la utilizacién,

En el procedimiento de acuerdo con la
invencifén, el silicato se utiliza en la forma de una solu~
cibn acuosa que puede contener particulas de silicato que
tengan un carfcter semejante & gel o coloidal, por ejemplo
después del almacenamiento durante un largo perfodo de tiem
po, Debe entenderse que el término "solucibn de silicato,
tal como se utiliza en esta memoria y en las reivindicacio-
nes de la misma, incluye combinaciones de agua y silicato
y posiblemente otros aditivos que pueden considerarse como

una solucibn para finee précticos y en las cuales la propor

-15 =
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cién printsipal del silicato estd presente en un esiedo di
sueltc.

La adicién de stlice coloidal (sol de
sflice) a una solucién de resine de melamina-formaldehide
en cantidades correspendientes & entre 0,05 y 1,5% en pe-
so de 8i0, referidasz = la golugidn de resina total,; no
tiene précticamente influencia alguna sobre las propieda-
des de la solucifn dd resina o de los artficules prepara-
des con ella.

La reacoidn de condensacibn subsiguien~
te se efectfia de manera convencional, Si es necesario, el
medio de reacoldn puede estar constituido por una mezcla
de agua y un 2lcohol.

& continuscidn se dan los siguientes

Ejemplozs

Ejemplo 1

Se prepard une solucién de resina de me
lemine-formaldehido que contenia silicato introduciendo 690
partes de formalina al 30% en un reactor ajustando el conw
tenido & un pH de 9,0 por adicién de una solucién de vidrio
soluble al 18% (Si0p/Naj0 = 3,3 ¢ 1), y afiadiendo subsiguien
temente 504 partes de melamina y 90 partes de aguz y oalen-
tando la mezcla a 959C haste que se alcanzb un grado de oon
densacién indicedo por una tolerancia de agua de 1,1l g de

sgua/g de resina producida.

18.3.73 = 16 =
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Una ves que se hubo completado la reaccién,

el pH de la solucién se elevd a 9,7 por adioldn de vidrio s¢
luble. Le solucibn de resina contenfa una cantidad de silica
to s6dico que correspondia a 0,08% en peso de Si0p.

A fines de comparaciéng se prepararon dos
goluciones de resina de la misma maneras utilizando, no obs-
tante, solucién de hidréxido sédico y una solucidn de car-
bonato sédico, respectivamente, como agentes controladores
del pH,.

Se compar la variacién en la viscosidad
y en el valor de pHE durante el almacenamiento a 20¢C de las
tres soluciones resultantes, y los resultados de las deter—
minaciones de viscosidad se presentan en la Table 1, de cu-
yo examen puede observarse que la viscogidad de la resina
preparads de acuerdo con la invencidn es la que experimenta
un sumento menor. Bl pH de la resina que contiene sillcato
permanece constante durante 25 dfas & 947, mientras que el
pH de la solucién de resina preparada con ubilizacidn de car

bonato s6dico disminuye en 20 dfas desde 9,7 & 9,6, y el de

QU
ﬁﬁh&;&gﬁ

L e )

31
v:‘."}‘
waijt

la resina preparade con sosa céusiica disminuye en 15 dfas des

de 9,7 & 9yle
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Table 1
Preparads con Preparada con Preparade con
vidrio solu~ soss cfustica earbonato mb-
5 ble dico
vigsog aumen~ viscy eumen~ <visgy aumen
sidad o sided to sidad +to
o % op & o &
10
comienzo 25 - 30 - 26 .
despuds de 5 dfas 26 4 33 10 28 75
después de 10 dlas 27 8 36 20 30 15,5
después de 15 dfas 27,5 10 4 36 31,5 21
15 despuds de 20 dlas 28 12 - - 32,5 25
después de 25 dfes 29 16 - - - -

Ejemnlo IT
20

De la maners descrita en el Ejemplo I, se

prepareron soluclones de resina con grados de condensmcién di-

ferentes (expresados como tolerancie de agus, en g de agua/g

de .resina), oon utilizacién de vidrio soluble cemo agente de

control del pH de acuerdo con la :invenciln, y pera compara~

18039 73
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cién con el empleo de sosa cfustica y carbonato sbdico
respectivamente como agentes de control del pH. Se deter-
miné la estabilidad de estas resinas diferentes, sin medi-

ficar, a 209C, y los resultafos se indican en la Tsbla 2.

5 Tabla 2
Estebilidad méxima, en dlss, a diferentes
grados de condensg&cién
10 1,25 g/ 1,15 &/8 1,05 &/ 0,95 g/e 0,85 g/e
vidrio soluble 26 26 22 19 -
carbonato sbédico 20 20 19 13 10
soga cfustica - e 15 10 T
15
E.jemplo ITX

Este Ejemplo estéd orientado a la adicidén de una so-
lucién de silicato s8dico a una solucién de melamina-~formaldehido, ¥y
gl tratamiento de soluciones de resina que contienen silicato.

20 En un reactor de acero de 60 litros se preperé una

golucién de resina de melamina~formaldehido de menera convencicnal,

1863673 - 19 -
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tenlendo la golucién une proporcidn mglar de formaldehi-
do & melemine de 1,62 y utilizéndose los modifiocadores
co~condensados sigulentes:s € -caprolactama a 3,4% en pe-
80y O.P.=toluensulfonsmida a 4,35 en peso, y azficar re-
finado en oristales a 1,8% en peso, estando basados los
porcentajes en le melemine, Anies de la iniclacién de la
reaccidn, el pH de la formalina sl 30% se ajusté a 9,7 por
adicién de 13% en peso de solucién de silicato sédico
(540,/Nag0 « 3,3 5 1), Se obtuvo una solueién de resina que
podta diluirse con 0,7 g de agua por g de resina, teniendo
la solucifén un contenido tesrico de sblidos de 554 en peso
y un contenido de 510, de 0,0856% en peso,

Varias muestras de esta soluolén de re-
sina, con y sin adicién de 13,7% en peso de solucién de si-
licato e@dico, e llevaron a un pH particuler por adicidn de
fcido férmlco. Empleando las soluciones de resina cataliza-
das azf obtenldas se impregnaron papeles para decoracién, se
secarcn hasta un contenido predeterminedo de materie voldtil
¥ se prensaron subsigulentemente sobre carién fabricado con
papel viejo & 1509C & una presién de 20 kg/hmz, en un ciclo
de tgatamientd que comprendfs calentemiento durante 3 minutes,
un tiempo de reposo de 6 minutoa,'seguido por enfrismiento du-
rante 3 minutos, Se determinaron de este modo las propledades
de los materieles estratificados asi obienidos., En todos los

casos, la resistencia al agrietamiento estebs comprendide en-

18.3.73 =20 =
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tre satisfactorie y excelente, al igual que la :ces:!.stenc_::'_t.a.

contra el vapor de sgua y el agus hirviente., El brillo se de~
terminé visualmente, La compacidad de la superficle se deter
miné splicando una capa de oreme negra para calsado & la su-

5 perficle, El grado de continuidad de 1#5 superfioles era in-
verssmente proporcional a.i némero do manchas negras que Que—
dsdan visibles., El grado de curado se determiné por medio
del ensayo de Kiton, utilizando como reactivo una soluocidn de
2,5 and de una soluoifn €l 3 de un colovante (Kitomechtrot L)

10 en 1 litro de &cido olorhfdrico 2 N, Se transfirieron 5 gotas
de reactivo'n la superficie del material estratificado y se
cubrieron con un vidrio de reloj. Al oabo de 1 hora, me lavd
la superficle con agua y se determiné el grado de coloracidn
de la superficle, El grado de curado de la resine era inver—

15 gamente proporcional a la coloracibn de la superfiole,

las propiedades de la solucién de resins
y de los cartones estratificades fabrioados con pepel viejo ob
tonidos se indican en la Tabla 3, Las cifras de evaluacidn tig
nen el significado siguientes 1 = excelente; 2 = satisfactorios

20 j = aceptable} 4 = defiéiente; 5 = muy deficlente.

18,3.73 -2l -
FG



od
i TR -2z - e

-t 1 2 €9¢L Ll ovt‘o (34

2= T T gy o'g o¥tto 314

z 2 2 £8°S o's _ ove‘o Lt

] 2 g €TfL o'e ovtic 9t

z T 1 Loty - €' ovtto 14

-t T 2 GlLés £lg o¥e’o 149

z -1 -y 6% €fg orco ET

z-1 1 2 26%y r'L . 980%0 2t

£ T T g’ ¥l © 980D 144

2 T -2 9L%s viL 980°0 ot

z T € 19%9 vy 9g0%0 6

-t 1 1 £0's L4y 980%0 8

2 T et 98*s L'l 9g0%0 L

e T ¢ grs LL 9800 9

z-t T z-t 6% o'y 9g0‘0 S

2 T B-T 19°6 o'y 9800 4

£z T rt za%y o‘g 9g0‘0 3

€ -t 2 6E'S 134 : T 5g0°0 z

£ T < 18's £'s 9800 T
wvagaex ep

(uolrx ep Ohdnn&. ' oo pFTedus TIIPTIOA ug poutd oxduy ugiongos By ’ ,.sum

opBIno ep Qv,.ﬁ.u oTTTxq |T op pepjowRduop [epIojum op o a7 op mojuw Rd uo No«m op 9 on,duﬂ

T etasd,

o 69211LY
6921 1Y 7 -




) =3 - -

2 T 2 2E5Y 0'g otL'o 92

e # T 1341 0‘s ofl‘o le

=T 2 T 294G o‘s oflfo 92

z £-2 T 98%9 o‘s oflL‘o se

€2 -1 Z-T g9ty €% ofl‘o ¥e

2 2z 2-1 6LG €4y otl‘o tz

z 3 2. 65%9 £4g otL‘o zz

-1 : T 2 9y L'L oo 12

-1 T T 1166 L4L o¥t‘o 02

wufsar op

(U0t Ty op okesus) ato fyIadns TTapToA ug poenfexduy ugronios BT cupy
opBIno ep opwal? OTTEEQ ay op pwporde) Tetzejeu op ¢ Tl oD sejue HA uwe Z0Tg °P % ofesug

1YARK S

od
gleesgt

ot

ot



411269

Tabla 3 g continuacién)

Ensayo % de SiOp en pH antes de la % de material Capacided de
Ntm, la solucién impregnacién volédtil superficie
5 de resina
20 0,340 157 2,1k 2
21 0,340 [ 4,61 2
22 0,730 8,3 6,59 ‘2
10 23 0,730 8,3 5519 1-2
24 0,730 853 4,68 12
25 0,730 8,0 6,86 .
26 0,730 8,0 5,62 1
27 0,730 8,0 5,43 1
15 28 0,730 8,0 4,32 2

1893073 - 23 -
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de material Capacidad de la

brillo grado de curedo

516441 superficie (ensayo de Kiton)
5, 1 1 1-2
4,61 2 1 1-2
6,59 ‘e 3 2
5,19 1-2 2 2
4,68 1-2 1-2 2-3
6,86 1 2-3 o
5,82 1 2 1-2
5543 1 2 2
4,32 2 1 2

_a- 43— Prr
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El Bjemplo gque sigue se refiere a la ine
clusién de una solucidn £cida de silicato preformada, es-
table al almacenamiento,

Ejemplo IV

Se afindi6 7,64 en peso de la solucién
de silicate preparada en la Preparacién 1, basado en la
solucifn de resina, a wma solucién de resina de melamina-
~formaldehido preparads de maners convencional, que tenia
una proporcifén molar de formaldehido a melamina de 1,65 3
1o

L mezcla se dividié en dos partes, ajus-—
téndose el pH de una de las partes a entre 8,1 y 8,2 por adi-
cién de aproximadamente 1,07 en pesc de una solucién de sili-
cato sédico al 18% y utilizéndose para impregnacién de papel
que se traté hasta convertirlo en un materisl estratifica-
do de maners convencional en una preunsa de capas m@liiples
con enfriamiento posterior, EL pH de la otra parte se ajus~
t6 a aproximadamente 7,6 por adicién de aproximadamente 0,1%
en pe=zo de solucidn de silicato sédico y se wtiliz6é para im--
pregnacién de papel que se traté para convertirlo en materla-
les estratificados de acuerdo con el procedimiento de Kurztakt,

Los materiales estratificados asi obteni-
dos tenfan una superficie muy continua y una elevada resis-
tencia al agrietemiento, y no se pegaban a las planchas pu-

limentadas cuando se desprendfan de la prensa., Las resiantes

1893073 Lod 24 o
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propiedades; tales como brille y resistencias quimica y me-
cénica, eran al menos equivalentes a log mejores resulta~
dos obtenidos con soluciones de resina que se hablian mo-
dificado con compuestos distintos de los silicatos,

5 La presente solicitud que corresponde a
lag presentadas en Holanda, el 5 de Febrero de 1.972, bajo
el nfimero 7201532 y el 28 de Julio de 1.972, bajo el nfmero
7210402 (parcial), sme acoge a los beneficios del artfculo 51

dsl vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

106 REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propiz y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que
8o recogen en las relvindicaciones sigulentes:

15 le,~ Un procedimlento para preparar una

18.3.73 25 -
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golucién de resina de melamina-formaldehido por reacoidn

de melsmina y formaldehido en un medio aloalino, en el

oual se incorpora un silicato soluble en agua a la resina

o a la mezcla de reacoién de resine antes y/o durante y/o
5 después de condensacién,

28,- Un procedimiento de acuerdo econ
1z reivindioacién 1%, en el que dicha solucién acuosa de
silicato se incorpora a la mezcla de reaccién en una can-
tided tal que se mantenga el pH de la mezcla de reacd dn

10 en un valor comprendido entre 8 y 10,

38, Un procedimlento de aocuerdo con
la reivindicacién 18, en el que después de la terminacién
de la reaccién de condensacién se afiade un silicato solu-
ble en agua a la solucién de resina mientras que se mantiene

15 el pH de la solucién de resina en un valor inferior a 10,

4%, Un procedimiento de acusrdo con
la reivindicacién 3% en el que se incorpora & la solucibn
de rosina una solucibn Zoida de silicato preformada esta.-

ble al almacenamiento,

20 5%,~ Un procedimiento de acusrdo con
la reivindicacién 4%, en el que dicha solucién preformada
comprende agua, un silicato soluble en agua en una propor.
cién tal que proporcione un contenido de Si0p comprendido
entre 2 y 15% en peso basado en la solucibn estable total,

25 un fcido del grupce formado por £cido sulférico, un &cido halp

. 18.3.73 = 26 -
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genado, &cido férmico o un 4cido aril-sulfénico en una
cantidad suficiente para llevar el pH de¢ la solucibn ro—-
sultante dentro del intervalo comprendido enire 045 y 3,0
¥y uno o més compuestos estabilizadores solubles en agua
del grupo formado por alsoholes Cy = Uy, mono-hidroxila-
dos y/o poli-hidroxilados, alcoholes Cp = Cj, poli-hidro
xilados eterificados parcizl o completamente con uno o méds
grupos alcohilo Gy = Cg, N N-dialcohil-amidss de un doido
carboxilico C; ~ C4 en las cuales los grupos alcohilo con-
tienen de 1 a 4 &tomos de carbono, sulfbéxidos de dialcohilo
que contienen grupos aleohilo ¢; - Cys ¥ lactamas Cq = 07,
siendo dicho compussto estabilizador neutro en solucibn
acuoga y estando presente en una proporeién comprendida en~
tre 10 y 50% en peso basada en la solucidén total,

68,~ Un procedimiento de acuerdo con
la reivindicacién 5%, en el que dicha solucién preformada
comprende agua, silicato en una proporecibn tal “que propor-
ciona entze 3 ¥y 8% en peso de 510, basado en la solucitn
total, &cido toluensulfénico en una cantidad suficiente pa-
ra llevar el pH de la solucién resultante dentro del inter-
valo comprendido entre 0,5 y 1,5, ¥y uno o més compuestos es~
tabilizadorss solubles en agus del grupo formado por alcohil-,
dialcohil~ y trialcohil-glicoles, monoaloohil-fteres y dial
cohil~&teres de dichos glicoles en los cuales los grupos al

cohilo contienen de I a 4 4tomos de carbono, &-caprolactama

1803073 - 27 -
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Y N N-dialcohil-formamide en la que los grupos alcohilo
contienen de 1: 4 4tomos de carbomo, estando presente di-
cho oompuesto estabilizedor en una cantidad comprendida .-
entre 20 y 40% en peso basado en la solueién total.

7¢,~ Un procedimiento de acuerdo con
cualguiera de las reivindicaciones 3% a 6%, en el que el
silicato se incorpora en una cantidad ial que proporcione
un contenido de SiOp en la solucidn de resina comprendido
entre 0,2 y 1,5% en peso basado en la solucibn total.

88,- Un procedimiento de acuerdo con
la reivindicacifn 7%, en el que el eillcato se incorpora
en una cantidad tal que proporcione un contenido de Si0p
comprendido enire 0,3 y 0,7% en peso,

9%, Un procedimiento de acuerdo con
cualquiera de las reivindicaciones 1F & 88, en el que dicho
gilicato soluble en agua es silicato sédico,

10%,~ UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR
UNA SOLUCION IE RESINA DE MELAMINA-FORMALDEHIDO.

Tal y como se ha descrito sn la Memo~
ria que antecede y para los fines que se han especifica-

doe
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Esta Memoria consta de veintinueve hojas es-

critas a mdquina por una sola cara.

27 MAR, 1973

Madrid,

P.A,

18,3.73 FC = 29 =
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