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MEMORTIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Inveneién a8 nombre de:

Th. GOLDSCHMIDT AG,_de naxanjotjlrléjiad ale-

mana, domiciliada en 43 Essen,Goldschmid}
strassa 100 (ALEMANIA); por: " PROCEDIMIEN
TO PARA EL ENDURECIMIENTO DE RESINAS DE -
AMINOPLASTO POR MEDIO DE ENDURECEDORES La

TEMTES™,
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De la memoris de pstente de la Rep(blica Democréti=-
ca Alemasna (DDit) 71.862 es conocido un procedimiento pera le
mejora de las propiedades de endurecimiento de resinas de ~
aminoplasto con el fin de efectuar el enncohlecimiento super=-
ficial‘AB materiales estratificados producidos por compresidn,
materiales de maders y pirzes moldesdas por comprusifn, en el
que se utiliza una mezcla de 1,000 partesran peso de una soly
cian de resina de eminoplasto y 2 & 40 partes en peso de un =
compuesto que consiste en un éster parcial de dcidos corboxi-
licos divalentes o polivalentes, éspucialmente decido oxélico,

con alcoholes monovalentce v polivalentes asi como con los =
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productos de neutralizacion de &stos con sminas, especialmente
con trietsnolemina,

Mediante 1z utilizacidn de estos castelizedores de

durecimiento latentes debe poder lograrse en el ceso del endury

.cimiento de resinss de aminoplagto una aceleracidn considersble

Ae los procesos de policondensacién. Otra venteja més debe con-
sistir en que el agente endurecedor, ademds de acelerar el endy
recimiento, ejerce también un efecto plastificante. En el pro -
ducto del procedimiento este efocto debe manifestarse preferi -
Hemenée por formecidn de uns superficie cerrada y brillante en
el caso de compresiones con baja presidn, |

Se ha encontrado shora que se obtienen endurecedores
con latencis considerablemente mejorada mediante eleccidn espe-
cial de los componuntes de esterificacion manteniendo determina
das condiciones del procedimiento. Como latencia mejorada Bay
que entender en este casé el comportamiento de un endurecedor,
de no dessrrollar hasts una temperaturs critica, en lo posible,
ninguna propiedad de endurccimiento o sdle muy esﬁasas propie-
dades de endurecimiento pera luego, s6lo &l slcanzarse la tem-
peratura de transformacién de la resine de policondensacién, -
desarrollar plenamonte de mﬁda repentino las propiedades de ep
durecimiento,

Si en un sistems de coordenadas se registran en las
‘ordenadas el grede de endurecimiento y en las sbscisas la tem-
peratura, se obtiene, en el caso de un endurecedor no laténte
con concentracidn preestablaéida y con un tiempo preesﬁableci-

do, une recta di pendiente definida. Con otras palabras, el en-
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durecimiento avanza de modn ampliamente lines#l de modo corres-

‘pondiente a la temperatura. En el caso de un endurgcedor laten

te, la pendiente de la recta serd en primer tégmino pequefia, pi
ra crecer luego de modo répentino e partir de una determinada
temperatura (iniciscién del efecto endurécgdqr). For lo tanto;
la latencia de un endurecedor es éntnncas inversamente propor-
cional a la pendiente de ls primers parte de la curvs, es decir
cuanto menor es 1ls pundiente de le primers perte de le curvs,
tento muyor es la latencis del endurecedor, y en el caso ideesl,
el endurecedor lstente no provoca al principic ningdn tipo de
endurecimiento y la curva asciendercpn mucha pendiante solo -
después de llegarse & unz determinada temperatura, en 1o posi~-
ble la temperatura de transformacidn de las resinas de policop
densacian. Resu;ta evidunte pera un técnico en k materia que
las condiciones aqui explicadas se représentan idwalizadss tan
to en el caso del endurscedor normal como en gl caso del endu-
recedor latente,

De la memoria du patente de la Replblica Democréti-
ca Alemana T1.862 no podis deducirse que al seleccionar anhi=-
dride de &cido ftédlico como componente de. écido, al utilixzer
polialcohilenglicol con un peso molecular de 100 & 800 y &l -
mantener las condicionus de procedimiento que se indicen en -
las reivindicaciones de L& presente patente se pudiers obtener
un endurecedor latente con propiedades lstentes especialmente
eficeces., La mejora de la latencia del endurecédor se desmues-
tra en los ejemplos. Adenée dé eglle, se mejora considerable-

mente la estabilidud frente &l sgriptamiento de lus superfi-



cies de resine obtenidss.
Los gemiéstures del dcido ftélico de acuerdo con el
utilizerge como endurecedarss latentes en fox

invento pgsan &

ma de sus sales gminic?s, pudiendo u£ilizarseq para la férma -
cibén de sales, amincs primarios, secunda;ias y terciariss, vy
adumés también aﬁinms ciclouliféticas asi coma heterociclices.
Se hsn manifestado como espucislmante_e;icaces las sales de =

morfolina de los semiféstbuerus,
£s especielmente serprendente y en principio apenas

14 comprensible para gﬁ técnico cn la materis el hecho de que -
se obtengan los mejores resultadns'si se hacé reaccionar, de
acuerdo con el invegnto, anhidrido de &cide ftélico con poliel-

cohilenglicoles en ls proporcidn meoler 1:2, Tal como lo mues-

traral indice de scidez del producto de reaccidn, en dicho -

15 producto de reacéibn el &cido ftélico se presents en forma ~
de su semiéster. Aﬁhidrido de dcido ftélico que no haya reag
cionado no puede s&r detectado en los'productns de la reaccidn,

Tomando en consideracidn la formulacién molar, en el producto

de reaccidn debe eétar presente, por lo tanto, en estedoc li-
1 mol del polialcohilenglicel, Si -

-

bre todavia por lo mencs
se escoge une proporcidn de reaccién de 1 mol de snhidrido de
fcido ftélico v 1 mol de polialcohilenglicol, se obhtiene cieg
tamentg un semiésﬁer éon los wmismos indices caracferisticns,
el cual no obstante manifiesta un efécto claramente empeorado
frente al producto del procedimiento que ha de utilizarse se-
gln el invento. Sorprendentemente, tampoco se puede eshable-

sctividad sfediendo sl semifster (ltimamente mencionado

cer la
csntidades asdecuadss de polielcohilenglicol libre., Esta com=-
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probacién, que en principio vs Bpenas explicahle ss aclere con

.ayuda de los ejenplos.

Para l¢ preparscidn de los semiésterss de &cido fié-
lico a utilizsr de acuerdo con el invento se emplean en primar
término los polioxietilenglicoles que se obtienen medisnte yeag
cién de poliadicidn de éxido de etilenc con agua, En fsl caso
una parte del fxido de wtileno pusds estar reemplezads por Oxi-
do de propileno. En gensral, no obstante, no se debe reemplezer
por xida de propileno mis de 4049 en moles de Axido de etileno,
y& que en caso contrériu los productos se vuelven desde simila-
res 8 una pomada hasta sdlidos y se hacen poso solubles en &l
sistema.

£s sabido utilizar poliélcohilanglicules como agentes
modificadores péra risinus de aminoplastﬁ. En general, sstos -
compuestos mejorsn.le cepecidad pars fluir y la estabilidéd -
frente al sgrietsmiento de lus resinas de aminaplasto. Mo obe-
tante, a8l mismo tiempo se puede comprobar con frecuencis que -
estos compuestos, ceso de que se utilicen en céntidadas sﬁpe -
riores a.B%, referido & la resine sdlids, provocesn, similarmep
te & disolventes que contienen grupos hidroxilo {glicexinag,me-
tilglicol, &lcoholus de aluveado punto de ebullicién), perturby
ciones superficisles cn la transformacidn de las rasinaés de -~
sminoplasto pera recubrimientos de superficivs. Este efucto no
es provocado en el ceso de los semifsteres neutrelizados del -
dcido ftélico con los polizleohilglicoles, & utilizar de acusz
do con el invento. Sin embaroo, se conserva el efecto del mejg

rado comportamiento de fluidez y de la serecentads estsbilidad
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frente @l sgrietesmicnto.

CEl objeto del presunte invento se va & explicar toda-
via con més detslle con ayude de los siguientes ejemplos.

En los ejemplos 1 & 5 se musstra la pieparacién de -
los endurscedores laterntes & utilizar de acuerdo con el inven-
to.

Ejemplo 1

148 g (L mol) de enhidrido'de écido ftélico y 400 g
(2 moles) de un polietilenglicol con un peso moleculsr medio
de 200 son dispuestns previamente en un matraz de tres boceas
con agitador, termémetro y refrigerante de reflujo y son ca=-
lentsados a 130¢C cqb buena agitacion, La mezcla de rééccién es
mantenida con agitqpién durgnte 30 minutos & la temperaturz de
1302C antes de ser enfriada a 702C, Entpnces la carga similar
a un jarabe es mezciada can 548 g de agua y es agitads hagta
que haya resultado pna solucidn transparente y homagénea, Se
enfria & la temperature smbiente y se neutraliza con enfrias-
miento la mezela de reaccidn, que reacciona de modo fuertemen
te dcido, con 174 g (1 mol) de solucién acuoss al 50% de mox-
folina. Resulta uns smluéién sl 504 de endﬁrecedor con un valor
de pH de 7,2,

Ejemplo 2

148 g (1 mol) de anhidrido de dcido ftélico y 80O g
(2 moles) de un polietilenqgliceol con un peso molecular medio de
400 son hechos reaccionar snidlogamente al ejemplo 1. La carga

de reacci6n enfrisds a 702C es mezclsda con 948 g de agua, y
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despuée de homogeneizacidn y enfrismiento & la temperaturs am-

‘hiente. se neutrslize, enfriando, con 150 g (L mol) de una soly

cidn al 50% de Nemetiletanolamina, Se obtiene una solucidn &l

504 de endurecedor con un velor de pH de 7,0.

Ejomplo 3

et > ik st it b

148 h (1 mol) de snhidride de &cido ftdlico y 1.200 g
(2 moles) de un polialcuhilgnglicol copolimera, que consta de
porciones de 62¢% de éxido dv wtileno y de 38% de oxido de pro-
pilena, con un peso molecular medio de 600, son hechos reaccip
nar a 1350C durante 20 minutos sndlogemente al Ejemplo 1, La
carge de reaccion enfriads & 70eC es mezclada con 1,348 g de
agua, y después de homogeneizecidn y enfriemiento & ls tempe-
ratura ambiente es neutralizada con 202 g (1 mol) de una solu-
cidn el 504 de trietildmina,'enfriandu. La solucifn al 50, de

endurecedox, obtenida, tiene un velor de pH de Ty2.

Ejemplo 4

148 g (1 mol) de snhidrido de écida ftdlico y 200 n
(1 mol) de un pmlietilnngiicml con un peso molecular medio de
200 son hechos reaccionar y somstidos a transformacién andlo=
gemente &l ejemplo l. La cerga, después de enfriar a 702, es
mezcléda con 348 g de agua; todos los otros datos permanccen
inalterados. Se obtiene una solucion 81.50% de endurscedor con

un valor de pH de 7,2,

Ejempla &

e ]

148 g {1 mol) de anhidrido de fcido ftélico y 200 g

(1 mol) de un polietilenglicol con un peso molecular medio de
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éUD, san hechos reaccionsr como en el'ejemplo 4 para formar uns
soiucién 8l 50% de endurccedor. Esta solucidn de,endureceaur -
es mezclada luego con 400 g (1 mol) de una éolucién al 50% de
polietilenglicol (peso molecular medio del polietilenglicol =
200), de manera que se abtiene una solucidn de endurecedor con

una composicién dc meteriss primas andloga a la del ejemplo 1,

Engavo_en_gusnto_s la_tégnica de utilizacidn

- et 5 i S s it

La comprobacidén de la latencia de un endurecedor se.

efectla ensayando vl endurccimiento total de una resina de am

=

noplasto eplicada ;obre un soporte de papel, hajo presion y a
diferentes temperaturas., £l estado de endurecimiento total de
las peliculas de rgsina de amihaplasto comprimidas a difaren-
tes temperaturas puede ser determinado medisnte la estabilidad
freﬁte a los écidoé de la superficie de resina de eminoplasto
& ensayar, E1 enéaéo se realize del siguiente modo:

Se hace &ctusr dcido clorhidrico 0,2N durante 24 hg
ras sobre le superficie de resina de eminoplasto, cerrada y =
endurecida que ha de ser ensayada, Luego se evallas gl staque
quimico tomdndosc como bsse una escala numérica de 1 & 6. Nin-
gin ataque del &cido dilufdo sobre la superficie de resina de
aminoplasto significe buen endurecimiento total y se califiga
con el nimeroc 1. Un totsl desprendimiento de la rpesina de ami-
noplasto desde el soporte de pepel, como indicacion de un mal
endurecimiento, corresponde al indice numérico 6. El estado de
endurecimiento total deseada psra la préctipa corresponde a -
un indice numérico entre 2 y 3. Por medio de esta escala numé-

rica para el estado de endurecimiento totel de las peliculag =
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du resina de aminoplasto se describe la latencis de los endura-
cedores segln el invento en calidad de catalizadureé de policon
densecidn pars resinas de eminoplasto, |

Otra muestra méas de les béndas continusas de soporte,
impregnadas y recubiertss como arribe se ha indicado, es enva-
gpada de meners estanca sl aire en hoja de aluminio y es slmace-
nada en une estufa de secedo a 302C, Se datermina en el presen-
te caso mediants compresiones progresivas de la muestra en l&s
candiciones srriba indicadss, el momento hasta el cual las pe-
liculas élmacenadas, al ser transformsdas, proporcionan resul-
tadog correctos, es decir recubrimientos de superficics cerra-
dos y 6pticamente homogénuos.,

La produccién de lzs bandas continuas de soporte que
contienen resins de sminoplasto, asi como sl ennnblécimientn de
placas de virutes con estas handas continuas de soporte se lle-
vo 8 cabo Jel siguivnte modo:

200 g de una solucidn acuoss de resina de melamina -~
preperada de modo conocido (contenido de sustancia sdlida= 550;
prnporcién moler de melaminea; farmesldehide = 1:1,8, compatibi-
lidaed con agua % 1:1) son mezclados y removidos intensamente
con 2 milimoles del endurecodor conocide & ensaysr o del endurg
cedor latente & utilizser de scuerdo con sl invento en Torms de
una solucidn scucss al 50% y con 2 g de un agente de sepmrécién
a base de un aceite minzral (contenido de sustancia schiva:
100%). Un papel de celulosa fins absorbente, pigmentado y blan-
co, con un peso por unidad de supexficie de 80 g/mz, pg impruge=

nada y recubisrto con vsta solucidn de rzesina segln un wodo de



procedimienta conocido y después de ello es secado o condenso-
do previamente, todo ello de un modo tal que resulta una banda
continua de soporte con un peso por unidad de superficie de -
200 g/ m2 y un contenido de componentes volédtiles de apruxima~.
damente 6,5%. E1 contenido de componentes voldtiles as la pér-
dida de pese que sxperiments la bands continua de soporte de
papel impregnada y rucubiects en el caso de un tretamiento a
temperaturs de 1602C durante 10 minutos,

Una parte de estas bandas cnnﬁiﬁuas de soﬁorte es -
utilizads para el énnaﬁlacimiento superficial de une placa de
virutas de 16 mm de espesor, Las condiciones de compresidn cop,
sisten en 3 minutos & 120, 130, 140 y 1608C junto & la placa
calefactora de la prensa wsi como en una presién de compresidn
de 20 kp/cmz. Se utilizen smortiguasdores de compresi6n a base
de smianto. La compresidn se sfectla contra chapas de latdn =
cromadas de elevado brillo, Después de la compresidn se re-
troenfria, Los recubrimientos suparficialés obtaniQDS'éon gva-
luados en lo que se refiere sl endurscimiento totsl, a la esta-
bilidad frente sl sgrictamicnio y él aspecto 6ptico 8l como
al grado de cierre. Paras la determinacidn de-le estabilidad -
frente al agrietamiento, les placas de virutas recubiertass con
resina de aminoplasto son almacenadas durante 20 horas a TDSC,
haciéndose uso, para la eveluacidn de dichs estabilidad frente
al agrietemiento asi como dwl éspecto_éptico y de grado de -
cierre de los recubrimientos superficiales, de superficies enng
hlecidas cuyés resinas tienen un endurecimiento totsl, corres-
pondiente a la definicidn entes mencionads, situado entre 2 y 3,

Los resultados de ensayé obtenidos astdn recopilsdos en la

siguiente Tabls 1, -
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Los endurecedores latentes sspecificados en 1) y 2)

‘corresponden al estado actual de la técnica. La proporcidn mg

lar indicada reproduce.en cada caso la proporcidn de anhidri-
do de &cido ftdlico: polialcohilenglicol. Los semiésteres in-~

dicados en los apartados 3) a 7) se praesentan en forma de sus

sales -aminicas (véanse ejemplos).

Especialmente los resultados de ensayo. sspecifica-
dos en 3) 9'4) de la Tabla 1 permiten reconocer las ventajas
esenciales, tales como latencia considerablameﬁta me jorada, -
huena estahilidad frente al agrietamiento asi como.excelentes
propiedades positivas de formacidn de superficies de las su-
perficies de resina de melamina endurecidas tofalmente con -

1los endurecedores de acuerdo con &l invento.

N O T A

S5¢ reivindica como nueva y de propia invencidn.

1.~ Procedimiento para el endurecimiento de resinas de

‘aminoplasto por medio de endurecedores latentes, caracterizadao

porque a las resinas de aminoplasto se afiaden cantidades efi-

caces de un ‘semiéster del dcide ftdlico con un polialcohilen-

glicol de un peso molecular de 100 a 800, neutralizado con una
amina alifdtica, cicloalifdtica o heterociclica o con una mez-
cla de estas aminas, que se ha obtenido por reaccidn de anhi -
drido de dcido ftélico y el polislcohilenglicol antes menciona
do en la proporcidn molar de 1:2 por calentamiento a 120 hasta

140°C duyrante 10 a 40 minutos, y la resina de aminoplasto



[

- 14 -

se calienta a una temperatura, a la cual el endurecedor desa-

'rrulla su actividad catalitica.

2.~ "PROCEDIMIENTO PARA EL ENDURECIMIENTO DE RESINAS
DE AMINOPLASTO POR MEDIO DE ENDURECEDORES LAfENTES".

Tal como se describe y reivindica en la presente Me-
maria Descripiiva, que consta de catorce hojas'esc;itas a miqui

na por una sola caxra.
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