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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA SOLUCION
DE RESINA DE IMPREGNACION ACUOSA,

Fodicidande: CASSELLA FARBWERKE MAINKUK AKT1ENGESELLSCHAFT,
entidad alemana, residente en Hanauer Landstrasse
526, 6000 Frankfurt a.M.- Fechenhelm, Republica .
Federal Alemana.
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La invencidén se refiere a una solucidén de resins
de impregnacidén acuosa a base de resina de melemina y auan
procedimiento para su obtencién.

Las soluciones de resina de impreguacién a base
5 de resina de melamina se emplean en la fabricacidn de matg
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| ain solubles y fundibles. Cuando ge ha alcanzgdo eéte estado

-2

riales de capas prensadas decorativas y en el ennoblecimiento
de.las superficies de nateriales de madera, tales como, por
ejemplo, placas de virutas de naderas y las piacas&duras de
fibras de medera, para la impregnacidn de bandas de paﬁel 0
de tejido, que-en los materiales de capas prensadas o de ma-
dera forman la superficie decorativa o prbteqtora._.

En le fabricacién de los materifiles d3 capas prensa
das decorativos y en el ennoblecimiernto de las superficies |
de materialés de maders se impreanen las bandas de tejido o
de paﬁel en las soluciones de resina de impregnacién acuosas
hasta una proporcidén de resina determinada y después se secan
e temperaturas de 120 - 160°C & un contenido de humedad re#i-
dual determinado; Les bandas de tejido o de papel asi trata-
das se .aplican a presidén sobre los materiales 33 madera o so-
bre ung pilae de papales'enresinados,aplicéndose fuerzas de
presién de 8 - 120 kp/cm2 y temperaturas de 100 - 165°C.

De esta manera se obtienen materisles de campas pren
sadas decorativos y meteriales de madera recubiertos, que se
emplean principalmente en la condtruccién de iﬁteriores para ;
la fabricacidn de muebles, revéstimientos de paredes y techos)
Y en el sector sanitario,para sélo nombrar algunos terrenos
de aplicacidn. Para la aplicacién en los exteriores, por ejem

plo, para fachadas o casas prefabricadas estos laminados no |

son adecuados, ya que en el plazo de 3 -~ 5 afilos se presentan |
grandes pérdidas de brillo y ataques sobre las superficies, |

Las resinas de nelamina se obtienen»pof’condeﬁsa-
cién de formaldehido con melamins efectudndose 1z condensa-

cién sélo de manera que los productos de reaccién resulten

gse interrumpe la condensacién, lo que se puede reaiLzar, por
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éjemplo,'pof enfrianiento y ajuste de un pH débilmente alcali
no. Se obtienen as{ productos no totalmente cbndensados, que
también se denominan como precondensados de resina de melami-
ne y que .en forma de sus soluciones acuosas se emplean como
resinas de impfégnacién. La resina de impregnacién ppede estar
esteradétambién en parte con alcoholes inferiores o'mbdificar
con agentes modificadores, tales como azdcar, alcoholes poli-
valentes, carbamidas y sulfonamidas y tembién estar cataliza=-
da. con gales inorgdnicas u orgdnicas de reaccidén dcida. Ante
t0do, al recubrir materiales de madera es importante que se
efectie una plastificgcién de las resines de melamina emplea=
das con agentes plastificantes,pars evitar una ulterior forma

¢ién de grietas en la superficie recubierta.

" Al prensar les bendas de tejido o de papel impregng
das con resinag de impregnacidén y secadas pave formar lamina-
dos se presents un endurecimiento debido a una reticulacién

continua del condensado.

Ye ée conoce (publicacidn alemana DOS 1,444,1568),e1
agregar a las resinas de impregnacién de aminoplasto disper-
siones acuosas de polimero y sustancias‘que contienen grupcs
hidrqxilo asi como compuestos inorgénicoé con eatructura de

rejilla de capa. Estos productos tienen, sin embargo, las des

[izd

ventajas conocidas de las dispersionss acuosas, tales como te)
dencie & la sedimentacidn, sensibilidad a las temperaturas ba
jas, mala impregnabilidad y un efecto desventajoso de los emul
sionantes contenidos en las dispersiones sobre la resistencia'

al agua de.los productos obtenidos.

Asimismo se conoce (publicacidn alemsna DAS 1 137
303) el agregar agentes espesadores a las resinas de melaminal

En este procedimiento se trabaja, sin embargo, con ung visco-
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1101) describe la obtencién de capass facilitadoras de la adhe-
.aion empleando resinas de sminoplastos, que oontienen un

| ¥/0 éster vinilcodeéacido versdtico y/o acrilonitrilo, y/o meta

cados pueden contener como componente alcohdlico:metanol, etg

-l

sidad relativamente alte, lo que difidulta la impregnacidn to
tal.hecesaria.

Otro procedimiento (publicacién'alemana DOS 2 146

25-75 % de un pollmero hidrosolubls.

‘La solucién de resina de impregnacién de baja visco
sidad segin la'presénte invencién, a base de resina de melami
ns, se caracteriza‘porque contiene 30 a 65 % en peso-de resi-
na aélida, que en un 80 a 99 % en peso se compone de resina |

de melaming y de un 1 a 20 % en peso de un pOllerO hidroso—
luble. '

Polimeros hidrosolubles adécuados son-los copolime~
ros de - - |
2)i5-80 % en peso de un éster del dcido acrilicq,'écido neta-
crilico, dcido croténico, deido meléico o deido itacéico y
un alcohol con 1 s 4 dtomos de carbono, y/o acetato de vinile

crilonitrilo o de una mezela de estos compuestos,

b) 0,5-60 % en peso de un éster oxietilico u oxipropilico del
deido acr{lico, deido metacrilico, deido eroténico, deido ma-
1léico o 4cido itacdico y/o acrilamida, metacrilamida, croton-
amida, meleinamida o maleinsemiamida, 0 de una nezcls de es-

tos compuestos,

c) 2-25 % en peso de dcido acrilioo,'écido metacrilico, écido
maléico, dcido itacdico o acido crotdénico o de una mezcla de
estos compuestos.'

Los ésteres mencionados bajo a) de los Acidos indi-
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nol, y n-propanol, i-propanol, n~butanol, i-butanol y terc.-

butanol.

Las soluciones de resina de iwpregnacidn segun la
presente invencidn se obtienen mezclando hasta un 20 i de un
polimero hidrosoluble con un preparaao'de condensacién de rie-
lamina y formaldehido, antes, durante.o deapwés de la corden-
Bzcidn interrumpida, efectudndose la dondensaclon nasta bte-
ner el precondensado de welamina, por lo demds, en forma co-
nocida. Las proporeciones cuantitativas se seleccionan de ma~
nera que la solucidn de resina de impregnacidn terminade cone
tenge un 30-65 % en yeso de resina sdlida, que se Jompone en
un 80-99 ji en peso de resina de melamina y en un 1-20 % en |

peso de un polimero hidrosoluble,

Convenientemente se efectia agui la mezcla del po- |
1iuero en forma de una solucién, espscialuente en forma de
una solucidn tal y como se obtiene en la preparacién del pcll

nexo. . :

|

bl poliﬁero se obtiene por copolimerizacidén de los ;
coapuestos mencionadoq bajo a, b y ¢, debiendo estar'presente;
de cada grupo-(a, b 6 ¢), cowo miniwo, uno de los compuestos
mencionados. Se pueden, sin embargo, presentar en cada uno de|
los grupos a, b 8 ¢ también una mezcla de dos o de varios
compusstos, por ejemplo, en el grupo a una mezcla de acrilato}
de metilo y de etiio 0 crotonato de propilo, maleinato de ‘
1

proﬁilo y metacrilonitrilo.

La copolimerizacidén se realiza en forma en si cono-
cida a ftemperaturas entre 20 y 13000, preférentemente entre
50—9000. liedios de polimerizacidn adecuados son el agua y los
disolventes orgdnicos miscibles con agua, tales coﬁo, por

ejemplo, metanol, etanol, isopropanol, acetona, dioxano, Gime
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" copolimero en disolventes orgédnicos miscibles con agua con
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)
tilformamida, tetranidrofurano, etc., asi como las mezclas de
nisoiventez misciblex con agus entre si y/o con ngua. lare
pEezural Uha comjpativilidad con la resisu de melamwing debzra
ajustarse en la solucidn de polimero terminada un valor pH
déoilmente amoniacal de, por ejemplo, pH = 7,5 a ©,0, con
lejia o aminas orgénicas. Ademds, la copolimerizacion se de-
berd realizar de manera que la viscosidad de la solucidén ob-
tenida del polimero hidrosoluble sea de 100 - 10.0C0 cp, yu
que productos de mayor viscosided son umenos compatibles con

la resina de umeiamina.

Polimeros hidrosolubles preferentes son aquéilos
gue se obtienen por copolimerizacidn de

20 = 70 % en peso de los compuestos mencionados bajo a,

20 = 5C » en peso de los compuestos mencionados bajo b,

8 - 20 % en peso de los compuestos mencionados bajo C.

La solucidn de resina de impregnacidén segun la pra-

sente invencidén puede contener también, para mejorar la iw-

pregnacién, hasta un 30 4 en peso de disolventes orgénicos
miscibles con agua, tales como, por ejemplo, metanol, etanol,g
n-propanol, i~§roganol, acetona, dimatilformamida, tetrahidrg
fﬁrano, etc. Normalmente se pueden mezclar, por lo tanto, tam

bién lae soluciones de polfmero obtenidas en la obtercidn del

el preparado de condensacidén de melamina y formaldehido, an- f
tes, durante o después de la condensacidn interrumpida. 5

La condensacién entre la melamina y el fqrmaldehido;
se interrumpe éomo'en la obtencién de las resinas de impregng
cidén conocidas al alcanzarse un precondensado. Tambidn cuando)
dentro del margen de la presente inveancién, se utilice la ex~

presidén “resina de melamina", se ha de entender bajo esta ex-~

POOR
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prgsi6h un précondensado de melamina.

Las~sbluciones d»;réaina,de impregnacidn de la pre-
seate invencidn se pueden cbtener, comb'ya g0 ha mencionédo,
por ejemplo, mezclando el poliméro, noymalmehte en Corma de
una soluelén, con la solucién de un’ precondensado de resinn.
de melamlna. El precondensado de resina. de melamina se obtie-
ne,en la forma.usual, por 00ndensacxén de melemina y formale-
dehido en proporclon molar de 1: l a 1l:6 a temperaturas de’

70 - 120 L en medio de pH alcalino, por éjemploy coa Valores
PH de 7,5 a 11. !

LY

VentaJosamente se mantiene en la condensacidn una

fproporoidn,molar entre melamina. y formaldehido de 1l:1,1 & ,

1l:4 y la condensacidn se realiza,de manera que las resinas de
melaming obtenidas séan solubles en agua y, como minimo, limi
tadamente diluibles con aguh. Las“resihas de melaminé pueden

estar también eteradas y céntener por mol de melamlna hast& '
4 grupos alcoxi con 1 a 3 dtomos de carbono. '

bstas pueden contener ademas, en cada caso, de un -
la 12:% en peso, referido a la resina sélida de melamina,

_1de agentes modificadores en sf conocidos en forma de alcoho-

les polivalentes, tales como, por ejemplo, feniletandiol-l,2

‘u otros alcohdlea, carbonamidas, talea como, por ejemplo,.

metilenbisformamida y/o sulfonamides, teles como, por ejem—
plo, toluenosulfdnumida, o aminas y derivados de urea.

»

En la preparacién de la solucién de resina de impre,
nacién,segin la presente invencidn,mediante mezcla de una 3o-
lucidn de resina de melamina con una golucion del polimero hi

“drosoluble pueden estar ya contenidos en las soluciones a mez

clar aditivos,tales como, por ejemplo, agentes de modifica-
cibn, endurecedores, reticuladores, disolventes orgénicos i~

LI
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Pregnables, tales como papeles, velloues o tejidos, .para ca- :

Bajo materizles en capas se entienden aqui especialmente las

"122 - 138; C.E, VALE "Amlnoplastlcs“ Cleaver - Hume Press LTD

_nacién acuosas-de baja viscosidad para bandas de.soporte ime

-

drosolubles etc., pero éstos también se pueden agregar des-—

pués de haber mezclado les dos soluciones.

Las goluciones de resina de impregnacién segin .a
presente irvencidn se pueden obtener tambidn, como ya 86 na
mencionaao, mezclgndo el polimero hidrosoluble, conveniente-
mente en forma dé una solucidn,'duranté la preparacién de la
solucidén de resina de melamiﬁa, esto ‘es, durante la condensge-|
cién, o tembién antes de comenzar la condensécién, con el-ypre
parado de condensacidn. kn ambos ¢us0os valeé para la realiza=~

cidn de la condensacidén lo ya indicado.

Las soluciones de resina de iupregnacién acuosas
dg baja viscosidad, segin la presente invencidn, son excelen-

temente adecuadas para la impregnacidn de bandas soporte in-

pas de cobertura en la fabricacidén de materisles en capas,

placas ﬁe material en capa prensado .decorativas, segun DIN
16926, las glacas duras de fibras.de madera decorativas recu-
biertas- de material sintético segin DIN 68751 y las placas
prensadas planas decorativas recubiertas de material sintéti-
co segun DIN 66765, asi como otrés materiales de madera deco~
rativamente recubiertos, tales como placas de virutas de madg
ra decoratlvamente recubiertas. La obtencién de tales materig
les en capas se describe, por egemplo, en John P. Blais'-
"Amino Resins", Reinhold Publishing Corp. New York (1959),

Londres, (1950) 209-214, Ullmanns Lnoyklopadle der techn;s~he?’
Chemle, 48 edicidn,tomo 7 (1974), 417 - 418. .

borprendlo que se puedan obtener resinas de impreg-
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' reélna de melamjna. Dato resultd especialmente sorprendentw,

de madera especialmente eldsticas, de glto brillo Yy recubier

Qe

pregnables para capas de recubrlmiento de materiales en capas
empleando una mezcla o un condensado mleo de una resina de -
melam;na J de ua polJmero hldrosoluble, éﬁe contcnga grapus'
reaetlvos en la macromolecula, que puedan rgacviOnar con la

ya que era de esperar que la resistencia al zgué neceseria on| ..

las capas de cobertur# lmpregnadas y prensadas sufriese ' debi

do al empleo-de los polimeros hidrosolubles. Se ha demostra- |

1
do, sin embargo, que las resinas c¢é impregracién de la presen! -

te invencidn son excelentemente adecuadas para la fabrlcaclén
de materiazles en capus prensados con mayor estabilidad a lqa

' agentes atmosféricos -y para la dbtencién de placas de virusias

tes en forma resistente al agua. FPero también para la impreg-'

nacidén de capas de cobertura de otros materiales en capas pPre
sentan las resinas de impregnacidn de la presente 1nvencidn

ventajas .en comparacidn con lag reslnas hasta ahora conocidas

L

Pare la impregnacién de las bandas decorativas y de|

recubrimiento pare los materiales en capas prensados es vei-
tajosa una solucidén de resina de impregnacién,segﬁn la yreueg
te invencidn, que contenga un 40 a 60 % en peso de resina sé=-
lida,que se componge en un 80 a 95 % en peso de resina de £é~
laming y en un 5 a 20 /i en peso de un polimero hidrosoluble.

Para la impregnacion de las bandas empleadas para
el recubrimiento superficlal de los materiales'de waders decq
rativos es especlalmente adecuada una aolu016n de resing ds
impregnacidn,segin la pres sente 1nven016n, que contenga un 45
a 65 % en peso de resina 8élida, compuesta en un 80 a 95 % en
peso de resina de melamina y en un 5 a 20 % en peso de un po-
limero nidrosoluble.

-
et
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"pas de cobertura impregnadas y secadas se efectia segin méfo-

. ciones de elaboracidn. .

drosoluble. Los ejemplos 9, 11, 13, 15 y 16 se refieren a la

.| Ejemplo 1

o L e es y S e s e g e

] Q=

Para la obteucidn de.lahinados altamente eldsticos
y delgados es preferentemente adecuadé una solucidén de resina
de-i@pregnacidn.segdn la presente invencida, gue contenga un
30 a 55 % en peso de resina séiiaa, compuests ea un 80 a 97 %
en.peso de resina de melamina y en un 3 a 20 % en péso de un
poiiméro hidrosoluble. -

La impregnacidn de los papeles, vellones o tejidos
empleados para las dapas de coberturs con 1la resina de impreg
nacién segin la presente invencidn, se efectua en forma cono-

cida en instalaciones de impregnacidn y el prensado de las cg

dos conocidos en prensa de uno o de varios pisos. Se puede sB!
2OH del poli-

mero hidrosoluble entren en reaccidn con el componente de re-

poner que las dgrupaciones -OH, ;CONHé, ~CONH-CH

8ina de melamina de la resina de impregnacidén bajo las condi-|

Los ejemplos a continuacidn explican la invenciin.

Loa ejemplos 1 a 8 se refieren a la obtencién del polimero hi

obtencidn de soluciones de resina'de impregpacién segun la
presente invencidn y g su empleo para la obtencién de meteriaz
les eﬁ-cépaé. Los ejemplos 10, 12, 14 son éjemploé comparati-{
Vos. - ‘ ]

En los ejemplos se indican las teipérﬁturas én.graé
dos centigrados, Las partes son paffes en peso y los porcentg

Jes son porcientos en peso.

 En un matraz de polimérizaciég de 2 litros de capa-|

.cidad se introduce un 10 % de una solucidn de
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700 ce de metanol o ' /
250 cc¢ de’ ague destllada - . : l
13C g de metaczlia+o de oxlqtilo
] 1oov5 d% acrilato de etilo
100 g de acrilonitrllo

40 g de écidd acriliéo . :-f‘. Do

“~

35 g de acrllamida y .

5 cc de tetraclorocarbono. . ‘
Eajo agitacién se gotea, a T0 % wn 20 % de una solucién de
3,0 g de peroxidisulfato amdnlco en 50 cc de agua destilada.
Después dé haber subido la temperatura de reacclén a 71 % ySe
goted la restante solucién de monémeros asi como 18 solucién
- de catalizador en el transcurso de ung hora. Terminada la
reaccién se slguid agitando sin durante una nora a 70°. Des-
pués de enfriar a temperatura ambiente se neutralizé la solu-

cién con 50 cc'de amoniaco al 25 4.

SéZObtuvo una solucién de polimero viscosa con yn .
contenido en sblidos ue un 22,4 %,en la éue bomo agente de
reticulacidn se introdujeron y agitaron aun 41,5 g de un pro-
ducto de reaccién de nonilfenol con 10 moles de 6xido etiléni
Co.

La solucidn de polimero asi obteﬁidé es compatible .
con las soluciones acuosas de resina de melamina.

bjemplo 2:

En un matraz de éolimerizacién de 2 litros de capa=|.
cidad se introduce un 10 % de uﬂa,soluqién de

700 ce de metanol

250 cc de agua destilada

200 g de metacrilato de oxietilo '

100 g de acrilonitrilo destilado
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. cidad se intrsduce un 10 % de una solucién de

(gt ety sy TUE AL TG ey A

=12~

100 g de metacrilato de metilo

60 & de acido metacrilico

35 ¢ ae acrilawide y

5 cc de tetraclorocarbono. ,

pajo agi*acién se yotea & 71%C un 10 % de una solucidn de

3,0 & de peroxidisulfaﬁo awénico en 50 cc de agua destilada.

Después de iniciar la polimerizacién, lo que se puede apre-

¢iar por un mayor reflujo y wn aumento de 1la temperatura en

1 C, fe goted la restante soluclén de monbmeros asi como la

soiucidn de catalizador en el transcurso de 1 1/2 horas. Des-

pude de terminada la reaccidn se siguid agltando durante 2 ho

res a T1,5 C. ‘ i
Lespués de enfriar a temperatura émbiente se ajusto

la solucidn con 106 cc de amonfaco al 25 ﬁ a un pH de 8,55.

Se obtuvo una solucidn de pollmero altamente visco-

sa con un contenido en sélidos de un 34,0 % y uua viscosidad '
de 10.159,2 ¢k, _ !

La solucidn de polimero asi obtenida es compatible

con las soluciones acuosas de resina de melanmina.

Bjemplo 33

BEn un matraz de polimerizacién de 2 litros de capa-

700 c¢ de metanol

250 cc de égua destilada'
100 g de wmetaciilato de oxietilo - o |
100 g de acrllonltrilo dest;lado
100 g de acrilato de metilo

40 g de dcido acrilico destilado

35 g de aecrilamida j

5 ¢¢ de tetraclorocarbono.
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Bajo agitacién a 7000 se gotea un 10 j de una solucidén de
3,0 g de peroxidmsulfato aménico en 50 cc de agua destiiada.

.3 .
e .

' Después de iniciaize la polimeri,aclén ;o que se '
aprecia por un aumento de la temperatura de reacci¥n a 72° C,

5 | se 5otea!la restente solucidn de ‘monémeros asi como la solu-.
Aclén de catalizader en el transcurso de 2 horaa. Terminada la

reacnlén se sigulé agitando ain durante una -hora a 70 c.,{ e

Lespués de enfriar a temperatura ambienie se ajusto

la solucién con trietilamina.a un pH de 8,7.

10 N Se obtuvo una solucldn de pollmero viscosa ‘con un

conten;do en sélidos de un 26, 4 % Yy una viscosidad de 398 cP.

La solucidn de polimero asi obtenida es compatlble

con laS soluciones acuosas de reszna de melamlna.

Biemplo

15 ' En un matraz de polimerizacién de 2 litroe de. oapa~

‘cidad se introduce un 10 %-de una solucién de L

700 éc de metanol

250 c¢c de agua‘destilada

100 z de metacrilato de oxietilo

20 | 100 g de metacrilato de metilo destilado

100 :g de acrilato de etilo (sin estabilizador)

100 g de acrilonitrilo destilado”’ -
40 g de deido acrilico destilado
35 g de acrilamida y

25 5 cc de tetraclorocarbono.

’

"Bajo agitacidn se gotea a 70 L un 10 ;i de una soluc;én de':,.
3,0 g de peroxidisulfato aménico en 50 cc Gé agua destilada.

-Después de iniciar la pollmerizucién, 1o que se

aprecia por uh reforzado reflujo y aumento de 1la temperatura '




10

15

20

25

30

1 1a solucidn con 100 cc de dietilamiha a un pH de 8,6.

Ejemplo 58

o reflujo reforzado y aumento de la temperatura de reacclon,

e s gy e rrrsara
Ve R e R e € pY i ttaute L cae

-} b -

a 72 c, se goted la restunle solucidn de mondmeros udi como
la solucidén de catallzadoz en el transéturso de 1 1/2 horas.
Despues de terminada la reaccisdn se sighid agitdndo durante

una hora a 70%. _ \

_ Después de, enfriar a temperatura ambienté se ajusté

Se obtuvo-una solucidn de poliwerv viscosa ccn un
contenido en sélidos de un 31,5 % y una viscosidad de 1.285
cP.’ ' A

La solucidn de polimero asi obtenida es compatlble

con las soluciones acuosas de resina de melawina.

En un matraz de pollmerlza016n de 2 litros de capa-;‘
c;aad se 1ntroduce un 10 j de una solucidn de :
700 cc de metanol ' _ :
250 cc de agua destilada :

5 cc de tetraclorocarbono
200 g de metacrilato de oxietilo _
100 g de acrilonitrilo - ' L
80-g de dcido acrilico y ' ' -
35-3 de acrilamida.
BaJo aglta01on se gotea, & 72° Cy, un 10 # de una bolu016n de
3,0.¢ de'perox1d1§ul;ato aménico en 50 cc de aguq destilada.

Después de iniciarse la polimerizacién, lo Que se aprecié'por

se goted la restante solucién de. mondmeros asi como la solu—
cidén de catallzador en el transcurso de 2 horas. Eermxnada la >

reacclén se siguié agitando durante 2 horas a 72°C.

Después de enfriar a temperatura ambiente se ﬁbuxrg Lo

1iz6 la solucidén con 100 cc de amoniacod al 25 .
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Se obtuvo una solucldn de polimero nuy viseoBa ¢on

un contenldo en s6lidos de un 29,9 %.

' La solucidn de polimero asd obteni@a es compatible

_con las soluciones acuosas de resine de melamiha..

4
-3

: En un matraz de polimerizkcidn .de 2 litros de capa-
cidad se introduce un 10 % de una aolucién de '
700 cc de i-propanol
250 cc'de agua destilada
100 g de acrllato de oxietilo ‘

100 g de acrilonitrilo destilado
100 g'&e acrilato de,metilo

40 g de dcido morflico destilade

35 g de acrllamida ¥

5 ce de tetraclorooarbono.

Bajo agitaoidn se gotea a 15% un 10 % d& una aolucién de
3,0 g de peroxidisulfato aménico en 50 cc de agua destilada.
Después de iniciada la polimerlzaclén, lo que 26 aprecia por

"un aumento de la temperatura hasta 79 C, se goteé la restante|

mezcla de.monémero asi como la solucién de_catalizador en el
transcurso de 1 1/2 horas. Después de ﬁérminadé la reaccién
se siguié agitando durante una hore a 75°C. Despuds de en-
friar a temperatura ambiente se ajusté la soludién,Vbﬁjo'agi-
tacién, a un pH de 8,5 bajo adicién de 90 cc de triet'namiha;

Se obtuvo as{ una solucién de polimero con un - conte,
nido en sélidos de un 31,0 % y una VlBCOBldad de 193 “cP.

La solucidn de pollmero asi obtenida es compatlble

con las soluciones acuosas de resina de melamina.
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Ejemélo s
En un mairaz de polimerizacién de 2 litros de capu~—

01dad se introduce un 10 % de una solucién de

700 ce de metanol

250 cc de agua destilada

200 g de metacrilato de oxietilo
100 g de metacrilonitrilo
100 g de meftacrilato de metilo
80 g de dcido metacrilico

35 g de metécrilamida
5 cc de tetraclorocarbono.
Bajo asltaclén se gotea a T1 ° un 10 ﬁ de una solucidn de
30 5 s de peroxidxsuliato aménico en 50 cc de agua destiladd.

Después de iniciarse la polimerizacién, lo que se aprecia por

un refilujo reforzado -y aumento de la tewperatura en 100, se
goted la resiante solucién de monémeros as{ como la éoluéidn ;
de catalizador en el traﬁscurso de 1 1/2 horas. Después de ‘ ;
terminar la reaccidn se siguié agltando durante 2 horas a-
7& C.

Despuds de enfriar a temperatura ambiente Se ajusté
la solucién a un pH de 8,6 con 100 cc de amoniaco al. 253,

~ Se 6btuvo una solucidn de polimerb de baja viacosi-
dad con un contenido en sdlidos de un 25,0.% y una v1sc031dad

La soluclén de pollmero asi obtenlda es compatible

con las soluciones acuosas de resina de melamina.

Un polfmero de propiedades andlogaS se obtiene si, i -
en lugar del metacrilato de. oxietilo,se emplean cantidades
iguales de maleinato de butiloxietilo y/o maleinato de metil-
oxietilo. '
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Ejemplo 8:

En un satraz de polimerizacién de 2 litros de capa-
c;dad se introduce un 10 % de una solucién de
700 cc de metanol

: 250 cc de agua destilada

5 cc de tetraclorocarbono
100 g de metacrilato de oxietilo
100 g de acrilato de etilo
50 g de acriionitrilo
50 g de acetato de vinilo
40 g de dcido acrilico
37,5 g -de versaticato de viniio
35 g de aerllamlda.
Bajo agitacidén se gotea a 70 % un 10 “ de una aolucidn de
3,0- g de peroxidisulfato amdnico en. 50 dc de agua destilada.

'Despues de iniciarse la polimerizacidn, 1o que se aprecia por

un reflujo reforzado 331 eomo un aumento de la temperatura ,
de reaccién en 2° ¢, se goted la restante solucién de nondme~- |
ros agi como la solucién de catalizador en el transoﬁréo-de
11/2 horas. Después de termineda la reaccidn se slguié agl--
tando durente una hora a 70°C.

Al enfrier a temperatura ambiente se volvié la aolu
¢ién lechosamente turbia. Al ajustar a continuacidén con 86 ce
de trietilamina a un pH de 7,5 se formé de nuevo ung. solucidn

clara.

Se obtuvo asf una solucidén de polimero de baje vis-!-
coeidad con un contenido en s6lidos de un 25,1 % y una visco-
sidad de 245 cP. ' ‘ |

Bjemplo 9:
126 g de melamina
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| do ascendieron las proporciones en resina (referido al peso

| Conatitueidn: 1 a;mohaddn de papel de estraza, aprbx- 750 é/mgﬂ

N T e e T e
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154 g de formaldehido, sl 39 % en agua

50 g de metanol

"2 ¢ de lejia séiica 2-n
se condensdé a 90 c bajo control constante del pH, gue se ba
de mantener entre 8.y 9, hasta una dlluibllldad en agua -de
1:2,0a 20 %. La solucidn de resina obten;da se diluyo con
agua 2 une concentracidén de un 52 % y a contimacidn se agre-
g6 un 5 % de solucién de polimero segin el ejemplo 5 (calcula

do sélido sobre sdlido).

En la solucidn be'impregné a continuacion un papel

ae xecubrlmlento de 30 5/m de peso & un papel decorativo
de 120 g/h de peso y se secé a 130 - 140 %. Después del seca

final del papel) y el coptenido en humedad residpal (detérmin
do después de un secado durante S'minutos a 16000)- T

Papel de recubrlmlento. parte en resina Tl j, humedad vesi-
v dual 6 5 '
Papel decorativo: parte ‘en zesina 47 %, humedad resi=
| dual 5,5 %.
El prensado de los papeles se efectud junto con bg-
peles de micleo impregnados en resmnas-fenélicasientre chapas |
de acero cromadas con alto brillo a una temperatura de 140°C,| "

una fuerza de presidn de 100 kp/cm y un tiempo de prensado
de 15 minutos.

1 chape de prensado,cromada de alto brillo, pu-|
lide en un lado < 7 | ‘ -

1l papel de recubrimiento . '

1 papel decorativo. .

8 papeles de nﬁcleo smpregnedos en resina fené-
lica
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'propiedades de’ superf1cie corresponde totalmente a las exigen

etapa 6*= mal endurecimiento) grieta alguha sobre le superfi-

~cle.

gegun el ejemplo 1, 2 u 8.

~ _19_

parte en resina: 3% %, humedad residual 5,5 %

dltimo papel: huriedad residual 7 %
2 papeles de separacién e '
8 papeles fendlicos como arribe
1 papel decorativo '
1 papel de recubrlmiento .
1 chapa de prensedd, pullda en ambos 1ados
1 papel de recubrm&xento
1 papel decérativo
8 pepeles fendlicos como arriba ,
2 papeles separadores (la constitucién se repi-

te 5 veces) :

1 chapa de prensado
1 almohadén de papel de estraza, aprox. 750 g/ﬁ
1 chapa de transporte. .

N\

, Antes de desmoldear se enfrié de nuevo a wig' tempera~
tura de unos 70 c Se obtuvo un material en capas, que en sus

cias de DIN 16 9256.

Despuéds del tratamiento ﬁérmico, 17 horas/BO ¢y no
se aprecié en una etapa de endurecimiento de 1 de la escala -
segun Kiton de 6 etapes (1¢ stapa = buen endurecimiento,

]
'

de resina de melamina,en lugar de la solucién de pollmero se-

Result%dos similares se obtuvieron 8l a la aolucldn :

gun el ejemplo 5,se le agregé un 5 % de solucidén de polimero

En la determinacidn de la diluibilidad en agua de
1z resina de melamina se titrdé la resina con ayuda de agus.
La indicmeidén "diluibilidad en agua 1 : x¥ significa que 1 ¢c
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de resina es capaz de recoger x cc de agua de 20 C, s8in que
se presente enturbiamiento.
El ensayo segin Kiton se efectué como sigue:

14

La mitad del material & comprobar s intredujo du-

rante 10 minutos en una solucién hirviendo de la siguiente

composicidn:

1l litro de agua

-5 ¢c de dcido sulfdrico concentrado

1 cc de una solucidn acuosa al 2 % de rojo sélido Kiton
2 Bl (C.I. Acid Ked 45).

- Después se comparé, el grado de la entintabilidad

con ung escalg de 6 graduaciones, segun la cual

la etapa 1 no indica terido

la etapa 6 indica un tefildo considerable.

La etapa 1 significa un endurecimiento impecable y

la .etapa. 6 es un endurecimiento insuficiente.

El tratamiento térmico ‘se efectud segin DIN 53799
cifras 4.7.1.2. durante 20 horas a SOOC.

Zjemplo. 10 °
‘ Si la resina de melamine obtenida bgjo el ejemplo 9

se-elabora sin la adicidn de la solucién de polimero, sé& pre—

seantan agr;etémientos despuéds del tratemiento térmico del'ma‘”

terial en capas.

Ejemplo 1l1:

300 g de formaldehido, al 39 % en agua’
'3 ¢c¢ de lejia sbdica 2-n
8 g de sorbita 8l 70 % -

!
r
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55 g de aztcar de cafig
. 420 g de agua y

575.g de melamina _
se condensan bajo reflujo hasta una diluibilidad en agua de
1: 1,8. A le resina de melamina Ailuida con agus & una con-
centracién de un 52 % se le agrogdy caloulado aélido sobre

gélido, un 10 % de solucién de pélimero segin el ejemplo 1.

A la solucién de resina de impregnacidén se le agre-
garon, ademds, un 1,5 % de dietanolamincacetato, referido a

la resine s86lida.

En esta solucién se impregné un ﬁapelrde.recubri-
miento de 30 g/m2 de peso y un papel decorativo de 120 g/m2
de peso y a 130 = l40°G 88 secaron a los siguientes valores:

Papel de recubrimiento: parte en resina 72 %, humedad resi-
| dual 7,0 % |
Papel decorativo: parte en resina 48 %, humedad resi-
dual 5,5 %. ’ .

(E1 contenido en humedad residuai se determiné mediantq un se
cado ulterior durante 5 minutos ﬁ 26000). El prensado se eng
tud segun las indicaciones del ejemplo 8 junto con las capas
de nicleo correspondientes a 140°C, une presién de 100 kp/cm2

durante 15 minutos,

Antes de desmoldesr se volvié a enfriar a unos 70°C|
'Se obtuvo un matérial en capas que correspondia totalmente a
las exigencias de DIN 16 926.

Este material en capas se comprobd en un aparato
de exposicidn rdpida y de exposiéidn a los agentes atmosféri-
cos "Xenotest 1200" (Quarzlampen Ges., Hanau) segin el progra
ma ASTM 3/17 (3 minutos de lluvia con irradiacidén, 17 minutos
de irradiacién). o ‘
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la primera disminucién del brillo visualmento enjui

ciada Be presentd despuds de unas 2000 horas.

Heaultados gimilares se lograron al emplear la solu

eidén de Pélimero de los ejémplos 2, 3, 6 67en lugar de 1la
‘del ejemplo 1. '

E]emglb 12:
Un material en capas preperado segin el ejemplo 1l
ein la adieidén de polfmero mostraba ya,después de una exposi-

cidn a los agenses atmosféricos de 1000 horas, una clara dis-
minucidn del brillo.

.

- Ejemplo 13:

300 g de forméldehido, al 39 % en ugua
3 oc de lejfa sédica 2-n

390 g de agua .

375 & de melanmina

‘8e- condenseron bajo reflujo hasta una diluibilidad en agua de

1 1.8.!La solucidn obtenida se diluydé con agua a una cqnbeg
tracién de ua 52 %. Después se agregd un 5 % de solucidn de.
polimero segin el ejemplo 5 (caloulado s6lido sobre sélido).

A la solucién de resina de impregnacién se le agre-
g6 adn un 1 % de dietanolaminoacetato (referido a la resina

" | sélida).

En esta solucidn se impregné un papel de recubri-

| _Amiento de 25 g/m de peso y un papel decorativo de 110 g/m
25

de peso y se secd a 130 - 140 °¢. Después del ‘secado se midle-

ron los siguientes valores:

Fapel de recubrimiento: parte en resina 73 %, humedad rosi~
dual 6,8 % '

Tegr s b 1 BV & e
_'.’:.,-'-::s‘- W»ﬁﬁ,ﬁ-«wn ‘**
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Papel decorativo: parte en reaina 50 %, humédad resi-
du-al‘ 5’6 %c )

©El prgnsado de los papeles 88 efectud segin las in-
dicaciones del ejemplb 8 junto con l6s papeles de micleo im=
pregnados con la resina fendlica a 14500 une presion de
100 kp/cm durante 12 minutos. Antes de desmoldear 88 enfrié
de nuevo a unos 70 C.

Se obtuvo un material en capas, que en sus propieda
dees de superficie correspondia totalmente a las exlgencias de
DIN 16 926.

bl material en capas se tratdé en el "Xenotest lZOdW
Sélo aespués de 2000 horas de exposicidn a los agentes atmos-
fericos, programe ASTL 3/17, se aprecid uns pérdlda de brillo
muy reducida.

Resultados similares se logran empleando la solu-
cidén de polimero de los e;emplos 4, 7 u 8 en lugar del eJem-
plo 5.

Ljemplo 14: !

Un material en capas preparado segin el ejémplo_lj,
rero sin la solucién de polimero, presentaba ya;despuds de
100G horas de exposicién a los agentes atmosféricos, una cla-
ra pérdida de brillo.

Ejemplo 153

A una solucién de polimero segun el ejempld 6 se
agregd un 30 % de una solucidn acuosa al 75 % de un trimeti-
lolmelemintrimetildter (calculado adlido sobre sdlido). A conf
tinuacidén se agregd, referido a la resina de melamina, un 2 %
de écido p~toluenosulfénico. '

B it o8
.
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En esta solucidn se impregndé un papel cartén de
250 g/m2 de peso y,a 140°C,se secéd a un conténido de humédad
residual de aproximadamente un 2 %. La ﬁroporcién en resina

ascendid a un 28 %.

El cartén flexible asi obtenido se empleé éomo mate:

rial de base para la fabricacién de material de cantonersas.

Ejemplo 16:
126 g de meleamina _
154 g de formaldehido, al 39 % en agua
50 g de metanol
2 cc de lejia sbdica 2-n
66 & ge solucidn de polimero segin el ejemplo 3, al 26,4 %,

se cordensaron a 90°C bajo control constante d¢l pH, que e

'ha de encontrar entre 8 y 9, hasta una dilwibilidaed en agusa
-de 1 3 2,0. )

La solucién de resina de impregnacidén se diluyd ba-
jo adicidn de sgua hasta una concentracién de un 50 %. Referi
do al contenido en resine sélida se agregaron un 1,0 % de
dietanolaminoacetato asi como un 0,1 % de hidrocloruro de etg'
nolanmina.

En esta solucién se impregné un papel decorativo de
80 g/m2 de peso y se secl & 140°C. Ia proporcidén en resina
ascendié entonces aproximadamente a un 60 %, el contenido en
ﬁumedad residual (5 minuios/l60°0) abfoximadamenté aun 6,8 %

El papel se prensd a continuacién a una temperaturs
de 14500, une. presidén de 20 kp/cm2 durante 60 segundos sobre
una place de virutas de madera.

Despuéé de desmoldear en caliente se obtuvo una su-

' perficie cerrada impecable. El ensayo Kiton corfespondié ala
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‘Alemmrfia con el n® P 24 60 994.7 de 21 de dloigubre de 1,974,

" acogidéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Co

- sina de impregnacidn acuosa, de baja viscosidad, a base de

os-

graduacidén 2 = 3. Después del tratado térmico durante 24 hora#
a 7Q°C no se apreciaron grietas. (El tratemiento térmico se
efectud segin el borrador DIN 68 765 de enero 1.971, oifra
3.3y el borrador DIN 53 799 de septiembre de 1. 973, cifrs

4.7.3).

, Resultados similares se obtuvieron también al em-~
plear la solucidén de polimero de los ejemplos 1, 2, 4, 6, 7
u 8 en lugar de la solucién de polimero 3.

NOTA
Descrita suficientemente la naturaleza del invento
asf como la manera de realizarlo en la prgotlca,.debe hacerse
constar que lag disposiciones anteriormente indicadas son sqg
ceptibles de modificaciones de detalle‘en cuanto no alteren
su principio fundamental, Tambidn se hace constar que el in-

vento corresponds a una solicitud de patenxe presentada en

w_

venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencla del referido invento y por.lo que se soliclts Patenxe_’
de Invéncién por 20 afios en Espafia gobre: PROCEDIMIENTO PARA
PREPARAR UNA SOLUCION DE RESINA DE IMPREGNACION ACUOSA, oarac

terizdndose por lo siguiente:
1,- Procedimiento para preparar una solucidén de re-

melamina, ‘caracterizado porque se mezcla de un 30 a 65% en
peso de un preparado de condensacidén de malamina, con un 1 =~
20% en peso de un.polfmero hidrogoluble, antes, durante o des
pués de la condensacidn interrumpide.

2,= Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracw

terizado porque como polfmerc hidrosoluble se mezcla un copo=
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1fmoro de
(a) 15-80% en peso de un dster del deido acrflico, €eido me-
tacr{lico, 4cido croténioo,'écido maléico o geido ifacdiéé y |
un alcohol con 1 a 4 dtomos de oarbono, y/o acetato de vinilo
y/o &ster vinilico de deido versdtico y/o acrilonitrilo, y/o
metacrilonitrilo o de una mezcla de estos compuéstos
(b) 0y,5-60% en peso de un éster oxietilico u oxipropilico del
deido acrflico, deido metacrilico, deido croté%icb, éoid& ma~-
1éico o 4ecido itaecdice y/o acrilamiéa, metacrilamida, crotone
amida, maleinamida ¢ maleinsemiamida, o de una mezcla de es—
tos compuestos _ . .
{c) 2-25% en peso de dcido acrilico, 4cido metacrilico, 4ecido
maldico,4dido itacdico o écido.croténico 0 de una mezcla de
estos compuestos, _

3+~ Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 - 2,
caracterizado porque como resina de melamina se mezcla un con
denéado previo de melamina y formaldehido eh una proporecién
molar 1 : 1,1a l: 4

44~ Procedinmiento segdn lag reivindicaciones 1 -~ 3,
caracterizado porque la pesina de melamina posee hasta 4 gru
pos alcoxi con 1 - 3 dtomos de carbono por mol de melaming.

5.=- Procedimiento segin las reivindicaciones. l = 4,
caracterizado porque el polfmero se mezcla en forma de una
solucidn. |

6.~ Procedimiento para preparar una solucidn de re-
sina de impregnacién acuosa; tal y como queda sustancialmentq

descrito en la presente Memoria,.
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