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Procedimiento para la obtencidn de productos de

condensacidén estables a la luz.

Solicilante:  BASF AKTIENGESELLSCHAFT, entidad slemana, residen-
te en 6700 Ludwigshafen, Repiblica TFederal Alemana.
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. La pfesente invencidén se refiere a un nuevo
procedimiento para la obtencidn de curtientes esta-
bles a la luz, a base de productos de condensacién
de fenoles, urea y formaldehido.

5. Por las publicaciones de pastentes alemanas
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687.066 y 701.563, se conoce un procedimiento para la obten
cién @e curtientes, mediante condensacién de fenoles sulfo-
nados con urea y formaldehido y mediante tratsmiento poste-
rior de los condensados, con fenoles y formaldehido. Otro
5 perfeécionamiento de esta ensefilanza se desprende de la publl;
égcién de patente alemana 1.113.457, en la cual se modifica
el procedimiento para la obtencidn de productos de condensa-
cién estables a la luz, emplesndo en la primera etapa del
procediniento, por 1 mol de un fenol sulfonado o de una mez~
10. | cla de fenoles sulfonados, 1 a 1,5 moles de urea ¥y 1,7 & 2,2
moles de formaldehido. |

Aunque con esta ensefianza ya se han logrado grandes
progresos en la industria del cuero, los curtientes obteni-
dos segin este Wltimo procedimiento no son plensmente satis—%
15. factorios: tienen un efecto dispersante muy regular y tien~ i

den, al aplicar grandes cantidaées de materia curtiente, a E
proporcionar al cuero un caracter seco y lefioso. Los nﬁmero%
proporcionalqs (relacidén de meteria curtiente a materia no

curtiente) se pueden mejorér empleando adicionalmente dioxi-
20, difenilsulfona metilolada en la condensacidn posterior, pero
el empleo de este componente, que se ha de préparar separada

'mente, resulta relativemente costoso. Dentro del marco del

procedimiento mencionado, el efecto dispersante de los cur-
tientes s0lo se puede mejorar hasta cierto punto a costa del !
25. nimero proporcional y del efecto curtidor.

Por lo tanto existis la necesidad de desarrollar cur-!

tientes de alta calidad que se destacan por un excelente efeg
to dispersante, teniendo al mismo tiempo una buena estabili-

‘dad a la luz.

0. oy La finslidad de la invencidn er=, por un lado lograr
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"ples y que permitiese, por lo tanto, reducir los gastos del
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estas propiedades y por otro lado, producir un curtiente lo

mds econdmico posible, obtenible mediante procedimientos sim

proceso de curticidn.

El objeto de la invencidn se logrd sorprendentemente
mediante un procedimiento para la obtencidn de productos de
condensacidn estables a la luz, haciendo reaccionar compues-
tos aromaticos sulfonados con compuestos organicos contenien
do nitrdgeno, en'los cuales el nitrégeno se encuentra ligado§
en forma de amida de gcido, y con formeldehido o compuestos
donadores de formaldehido, ¥y tratando ulteriormente los con
densados as{ obtenidos con fenoles y, en caso dado con for-

maldehido, emplesndose en la etapa de precondensacidn por 1

" mol del compuesto sulfonado, 1 a 1,5 moles de compuesto con- |

teniendo nitrdgeno y 1,7 a 2,2 moles de formaldehido o de
i

i
compuesto donador de formaldehido, caracterizado porque en |
!

la primera etapa del procedimiento se wutiliza como compuesto

b

sulfonado, una mezcla compuesta de 0,2 a 0,6 partes en mol ‘
de dcido naftalinsulfdnico y 0,8 a 0,4 partes en mol de un i
fenol sulfonado. i
Una especizl mejora del procedimiento resulta de que
la condensacldén posterior en la segunda etapa puede efectuar
gse empleando en vez de fenol y formaldehido o de un producto
de condensacién compuesto de fenoles y formaldehido o de ﬁn ‘
fenol por si solo, tembién bisfenoles sdlidos, preferentemeg;

te, un bisfenol conteniendo puentes de grupos metilénicos o

"sulfduicons, lo que no es posible en el caso de emplear tan

solo el dcido fenolsulfénico.
E1l método segun la invencidn es sorprendente en que no

era de suponer que, en variacidén a la publicacidn de patente
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alemana 1.113.457, el simple reemplszo del dcido fenolsulfd-

do naftalinsulfénico pudiese aumentsr el efecto dispersante

. nico por, tan solo, una mezcla de acido fenolsulfénico y dci~

en un grado tal y sobre todo no afectase le estebilidad a la

luz, sino al contrario pudisse inesperadsmente mejorar ésta.
Seglin el estado de la técnica, era de suponer que una pPropor
cidén de Acido neftalinsulfdnico en el producto de condensa-

cién perjudicase esta propiedad.

Ung especlal mejora consiste en que = como ya se men-
cioné - la condensacidn posterior tembién puede efectuarse
empleando solemente bisfenoles sdlidos, no metilolados.

En detalle se procede, en la primers eotapa, de tal

forma, que primero se hece reaccionar ls naftalina en las

proporciones molares indicadas, con toda la cantidad molar

de deido sulfirico, durante aprox. 4 a 8 horas, preferente-
mente 4 a 5 horas, a temperaturas de, preferentemente, por

encima de los 100°C, agregando luego el fenol en las propor-

ciones cuantitativas indicadas y dejando reaccionsr a la mig'

me temperatura durante otrss 2 a 5 horas. A continuscidn,
se afiade agua y el compuesto conteniendo nitrdégeno y toda la
cantidad de formaldehido, terminando la reaccidn al cabo de
2 a 6 horas de reaccidn posterior a uns temperatura algo mas
baja, de 40 a 9000, preferentemente de 50 a 60°C.

A continuacidn, se enfr{a de manera conccide hasta
temperatura smbiente.

Después de la neutralizacién a un titulo de 8 a 18,

|
!

preferentemente, de 12 a 14, que, convenientemente se efectia

" mmonisco, se agregan fenol. y formaldehldo en forms conocida,

¥, a continuacidn, se ajusta con una sustancia de reaccidn

_con alealls, tales como NaOH, KOH, pero, preferentemente, con
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en la segunda etapa lm condensacidn posterior empleando en

cuales el dtomo de nitrdgeno se halla ligado en forma de ami-

Pero taabién pueden emplearse, en el procedimiento segin la

invencidn, ventajossmente, derivados de la urea, tales camo
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basica, por ejemplo, NaOH, a valores pH de 2 a 4, preferente~.
mente, de aprox. 3,5. ;

En luger del método arribs indicado, se puede efectuarg
vez del fenol por si solo, en las proporciones cuentitativas
indicadas, fenoles polinuclesres, emplesndose, conveniente-
mente, fenoles polinucleares ligados por grupos sulfdénicos o :

metilénicos. Preferentemente, se emplea 4,4'-dioxidifenilsul |

fona § 4,4'-dioxidifeni’propano, que se adicionan simplemente

}

en su forma s6lida. |

Ia condensacidén posterior tembién puede efectuarse con|

fenol y un producto de condensacidn compuesto de fenoles y
formaldehido, empledndose, preferentemente, también en este :
caso como fenoles que estén presentes como producto de condeg!
sacién, un fenol polinuclear, tal como 4,4'~dioxidifenilsul- i
fona. En este caso se procede, convenlentemente, de tal for-~
ma, que se efectda la condensacidn posterior-a 50 a 90°C du-

rante aprox. 2 a 6 horas. '

Como compuesto orgénico conteniendo nitrdgeno, en los

da de geido, se emplean convenientemente, aguellos compuestos

gue se derivan de la urea, o preferentemente la urea misma.

guanidina, diciendiamida o melamina o blen sus representantes

sustifuidos, por ejemplo, por grupos alquilo.con Cq a Cs.

Como formaldehido o compuesto donador de formaldehido,'

se escogen convenientemente, soluciones acuosas al 20 a 40 %,

" especielmente, formeling, pero tembién pueden emplearse para-

Tormeldehido, urotropina o compuestos metildlicos, féciles de
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| 4 horas a 60 C. A continuacidn, se ajusta con sosa cdustica

descomponer.

La aplicacidn de los curtientes corresponde al estado -

de la téenica, por lo que no hace falta describirla mis deta-'

\iladamente. !

Las partes indicadas en los ejemplos se refieren, sal—i
vo indicaeidn contraria, al peso. .
Ejemplo 1

64 partes de naftalina se sgltan dursnte 5 horas con
114 partes de dcido sulfdrico el 96 % a 110°C. A continuacidn
se afiaden 47 partes de fenol y se sigue agitando durante 3 hg(
ras a 100°C. Iuego se adicionan 30 pertes de agua, 60 partes
de urea y 170 partes de un formaldehido al 30 % durante 3 ho—?
ras ¥y se agita la mezecla durante 2 horas a 60°C. _

Finalmente, se neutraliza con 37 partes de amoniaco (C&l
culado como NHy puro). A continuacidn, se agregan 70 partes
de fenol, luego 5 partes de formaldehido (al 30 %) y se egita|
durente 1/2 a2 1 hora. Finalmente, se ajusta con soss céustifé

!

ca a un valor pH de 3,5.

Ejemplo 2 i
Lz primera etaps, haste la adicién del smoniaco, se i

efectia seglin el ejemplo 1. Iuego se agregan 70 partes de ﬁgi

nol y 97 partes de dioxidifenilsulfona, que se ha hecho reac- |

cionar con 1 parte en mol de formaldehido, y se aglita durante;

g un pH de 8 y luego se ajusta a un I{ndice de acidez de 50

mediante adicidn de un deido orgdnico, tal como deido fémico

%
!

¥y se neutraliza ulteriormente con formiato sdédico.

Ljemplo 3

Se procede andlogemente sl ejemplo 2, pero me emplean

goleamente 23 partes de dioxidifenilpropmno y se ajusts a un ve
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- de formaldehido, y tratando los condensados obtenidos ulte-~

lor pH segin el ejemplo 2.

En todog los casos resultan curtientes, que poseen
una excelente estabilidad a la luz y un excelente efecto dig
persante, ssi como un muy buen efecto curtidor.

-~-NOTA -

Descrita suflcientemente la naturaleza del invento,
as! como la manera de reslizarlo en la practica, debe hacer-
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, |
son susceptibles de mofificaciones de detalle en cusnto no ;
alteren su prinecipio fﬁndamental. Tembién se hace constar
gue el invento corresponde a una Solicitud de Patente, pre-;
gentada en Alemanis, con fecha 8 de diciembre de 1.972, ba- ;
jo el nimero P 22 60 103.2, acogiéndose por lo tanto a los S
beneficios que conceden los Convenios Internacionales en vi-g
gor, siendo lo que constituye la esencia del referide inven—
to y por lo que se solicita Patente de Invencién por 20 afios |
en Espafla, sobre:; PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUC !
TOS DE CONDENSACION ESTABLES A LA LUZ; caracterizéandose por ;
lo siguiente:

18.~ Procedimiento pars la obtencién de productos de
condensaclén sstables a la luz, haciendo reacclonar compues-
tos aramdticos sulfonados con compuestos contenieado nitrd-
geno, en los cuasles el nitrdégeno se halle ligado en forma

de emida de dcido, y con formaldehido o compuestos donsdores

riormente con fenoles y, en caso dado, con formeldehido, uti:
lizando en la etapa de precondensacién por 1 mol del compuagf
to sulfonado, 1 & 1,5 moles de compuesto conteniendo nitré- l
geno y 1,7 a 2,2 moles de formaldehlido o de compuesto dona- ;

dor de formaldehido, caracterizado porque en la primere etapé
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se emplea como compuesto sulfonado una mezcla compuesta de
0,2 a 0,6 partes en mol. de 4cido naftalinsulfdnico y 0,8 =

0,4 partes en mol de wun fenol sulfonado.
28.~ Procedimiento para la obtencidn de productos de
condensacion esiables a la luz, tal y como queds sustancial-;:
mente descrito en la presente Memoria. j
Este Memoria consta de 8 hojas, escritas a maquina por;

ung sola cara. !

Madrid -7 DI, 1973
BASF AKTIENGESELLSCHAFT

LAUNEZ ACZDO Y RODET

3 P Flemado: L. Gaola Fernfiadue
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