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la presente invenclién se refiere a un procedimien=
to para la obtencién de metilolaminotriazinas eteradas oon
aloanolea, .con un valor medio analftico de 0,7 n hasta 2 n
grupos metilol por mol de aminotriazina, qus estdn eterados
en un 30 a 60 %, donde n es el,nﬁmsrb de los grupos amino
de la aminotriazins, en el que una aminotriazina se hace
reaccionar con formaldehido y un alcanol o bien una mezcls
de alcanol a un pH entre 3 y 6,5 a temperaturas entre 80 y
130°C bajo presidén mds slevada,

. Jas metilol-aminotriazinas eteradas han adguirido
en ol transeurso del desarrollo industrial en los Yltimos
tiempos cada véz mds importancia. Se emplean em mumerosos
terrencs de aplicacién en cantidades cada vez meyores. Asf,
por ejemplo son imprescindibles comO'reticuladdéas de ami~
noplasto an combinaciones de laca solubles en agusa © S0lu-
bles en disolventes, como reticuladores para los ldtices
que contienen grupos hidroxilo y ligantes para‘&ispersiones
para la obtencién de masas de premsado, como componentes de
adhesivos resistentes al agua para el encolado de enchapados,
para la obiencidén de materiales en capas, a;coladores ¥ confor
macidn de superficies de materiales en placas. También en la
industria del papel se emplean laé metilolaminotriazinas ete-
radas con elesncl, principalmente, sin embargo, eteradas
con metilo, para la obtencidén de superficies secas ¥ resis~
tentes al rasgado en mimero y para mejorar las capas de pa-
pel, especialmente para hacerlas resistentes al agua, ¥y en
la industria textil se emplean tales productos como médios
de alto ennoblecimiento. Para el empleo de las metilolaminee

triazinas eteradas con alcanol en todos los terrenos arviba

mencionados son especislmente deseadas una dureza superfi-
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cial, una resistencia a los arafiazos, una estabilidad al ca-
lor seco, una resistencia al vapor de agua, una alia adhesidn
¥ elasticidad de las resings retioculadas con aminoplasto en-
durecidas, que se obtienen por un proceso de endurecimiento
provooa&o por los efectos de deido y/o calor,

La obtencidn de las metilolaminotriazinas etawra-
das se efectda por reaccidén de la aminotriazina con formal-
dehido y el aleanol empleado pars la eteracidén en presencia
de un deido, La reaccidn se efectuaba hasta ahora en ei mar-
gen de temperaturas entre temperatura amblente normal y el
punto de ebullicidn de la mezola de reaccidn, Este prosedi-

miento tradicional presenta, sin embargo, importantes des

ventajas. En primer lugsr, el rendimiento voldmen tiempo &el

proocedidiento es insatimsfactorio, especialmente cuando se
han de obtenmer metilolaminotriazinas eteradas con reducido
grado de metilolacidn. Aqui se aleanzan rdpidaments tiempos
de reaccidn que haoen que los proocedimientos conocidos xro-
sulten totalmente antieconémicos, Si se inmtenta, en este c880y
sumentar la velocidad de reacoidn mediante aumento de la
soncentracién de doido en los preparados, entonces, una vesz
terminada la reaceidn y neutralizer el doido se ha de rebi-
rar la sal formada de los procondensados, para 1o éual ge
precisa una operacidn de filtrado, que rests la ganancia

de tiempo que se loéra por una mayor velocidad de reaccidn.
Bata desventaja repercute en forma mds desagradable cuando
eapecialmente resiras con reducide contenido en formal-
‘dehido en su empleo en el sector de los materiales forma~
dos por capas presentan considerables ventalas: Presentan
nds alta reactividad y disocian considerablemente menos for-
maldehido durante el endurecimiento, con lo oual se facilita
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consjdorublemiente ol empleo. Ulra desventalu de los proco-
dimientos conocidos consiste en que no se logra casi obie-
ner prscondensados reducidamente metilolados que Sean esta-

bles gl almacenamiento, es decir, que al almacenar durante

lurgo tiempo no tiendan a la cristalizacidn.

S ha demcublerio ahora que las desvenlgjus del
procedimiento conocldo su pueden evitar si para la obtenulién
de metliloluminotriazinas etermdus con alcanoles con un va-
lor medio analitico de 0,7 n hasta 2 n de grupos metildéli-

e —— - ————— | m—ry oomo—_in o)

coe por wol de aminotriszinu, que estdn eteradas desde un
30 a 60 %, donde n es el pumero de 1los grupos amino de la
aninotriazina, una aminotriazina con 0,7 n hasta 3 n moles

de formaldehido, 2 n hasta 10 n moles de un alcanol o de

una mezcla de slcanoles con 1 ~ 4 dtomos de carbono, cuya l
cadena de carbonos slempre que tenga més de 2 dtomos de oar- l
bono también puede estur inlerrumpido por un dtomo de oxi-.
gono y U u Y n moles de agus por mol de aminolriazinu sy
callentu un presencia de un deido inorgdnico u orgduico

a un pil entre 3 y 6,5 en un recipiente cerrado, bvajo presidn,
4 una temperaturas entre 80 a 13000, que es suficlente para !
generar en el aparsto una sobrepresidén de como minimo 0,1
atméasferas. Por lo general, asciende el tiempo de xreuccién
g 0,2 -~ 20 ainutoa.

Preferentemente se suplean por mol de aninotriazi-~
na 0,77 n - 3 n noles de formaldehido y 2,5 n ~ 7 n moles i

del alcanol o de la mezcla de alcanol. Para ajustar deter-
minados grados de condensgcidén se varis la cantidad de agua
agregada preferentemente en la zona desde O hasta 3 n moles

por mol de la aminotriazina. Fara la obtencidén de productos

| de condensacidn especislmente baja se trabaja preferentemen— §
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Lo on formu wsubhfdro. Lus aminotriuzioes,que venluajosumente
o pueden hutcer reaocclonar segin el brocedimiento de le pre- 7
sente invencién,son la benzoguanwsing y, especialmente, la
melvmina,

Ejemplos de alcanoles,que son adecusdos para &u
empleo segun el procedimiento de la presente invencidn soni
metanol, etanol, propanocl, n-=butanol, butanol-2, lsobutanol, 3
Los alcuanolea, cuya cadeng de carbono puede estar interrum-
pida por un &tomo de oxigeno, son, por ejemplo: metoxietanol,

etoxietanol, metoxipropanol, metoxiisopropanol.

kl empleo de mezclas de alcanol conduce a la for-

maoldn de metilolaminotrimzines eteradas en forme mixta.

luspeciulmente preflerenie s ol ompleo del matanol
como sdcanol o de une mezcla de aloanol conteniendo como
ufnimo 40 moles-4% de metanol.

ki marpgen de tomperatura preterente pura la ejo—
cucidén del procedimiento se encuentra entre 85 y 115%. como
la temperatura de ebullicidén de la mezcla de reaccién a pre-
s8idén normal se encuentra, por lo general, por debajo de 9000,
86 trabaju en un apuruto cerrado resistente a la presidn.
En caso de yue al emplear alcanoles superiores la temperuitu-
ra de ebullicidén de la mezcla de reaccién a presidén normal
se encuentre por encima de 80, preferentemente por encima
de 90°C, so aumentard la temperatura, de manera que en el
aparato se forme como minimo una sobrepresidén de 0,1.atm63—

feras. Kl procedimiento de la presente invencién se realiza
prelerentemente con un pH entre 4,5 y 6,5. kste pH se logra
mediante udicién de un docido inorgdnico fuerte u orgdnico en
cantidades de aproximadamente 0,1 hasta 1 por mil al prepa-

rado de reaccidn. Los dcidos que se pueden emplear para el
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procedimlonto de lu prewvnte luvencldn wson Los feidos Lnore
gauicos, tules como, por sjemplo, duido sultidrico, deido
nitrico, dcido bromhidrico, clorhfdrico, tluorhidiico o
iodhidrico, as{ como loa compusstos, de Los cuales dutos aé

liveran bajo lus condiciones de reuccidn reivindicadas,

0 Los dcidos orgdnicos con una fuerza de acidez comparable,
tales como, por ejemplo, los dcidos sulfdnicos, dcido férmi-

co o acidus halogenoacéticos.

En principio, también estd dada la posibilidad

de ajustur el pH neceuario mediante la adiciédn de dcidos

mis deblles. Sin omburgo, es ventwjoso trabajar con dcidos
Y fuertun, ya que de ollos se proeclwan canlidedes molares g
inferlores y gue lu sul quu queda dospuds de la neutruslizu~ |
0idn en umu cantidad muy reducida, por lo genersl, so pueden t

mantener e¢n el producto sin que perturben la aplicqcldn o

lg peliculu endurecids.

BL procedimiento Jde lu presente invencidn se pué—
de electuar, en caso dado, también en presencia de disoil-
ventes orgédnicos inertes. Como disolventies orgdnicos iner-—
tes won, por ejemplo, adecundos: low aromastos inleriores,

lou dteres alifitlicos, las amidas sustituidas lales como

dimetillormumida, los nlcoholes terclarios tales como terc.~
butanol.

Lo oblencién semin la prescnte iunvencidn de las
metiloluminotriazinas eteradas u temperaturas gque se encuen-

tran por encima del punto de ebullicidn normal de las mez-

clas de reaccién unen una alta economia con un margen de

aplicacidén extraordinariamente amplio. Segin el nuevo pro- |
cedimiento de la presente invencién, se pueden obtener los :

productos deseados en un tiempo de reaccidn desproporcionada-

.
1
H
i
]
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mente corto. kn comparueidn con loa procudimieubun haatea
ahora conocldos el procedimiento de la prewente invenocidn
necesita sélo 1/50 hasta 1/60 en la duracidén de reaccidn.
Eate gran ahorro de tiempo es sorprendente, pues es conside~
rablemente mayor al gque hubiese sido de esperar a base de
le wayor temperatura del procedimiento. Debido al ahorro

de tiempo en la reaccién se obtiene para el procedimiento
un rendimiuvnto volimen/tiempo conaiderablemente mayor y
adicionalmonie un mayor ahorro de energia, ya que todaws las
necesldades de cuerglau ewtén oubilertas oon ol calentamiento
de la mezcla de reacceidn. Ademds, no era de prever yue on
la obtencién de los productos segin @l uueve procedimiento
de lu presente iuvencidén fuese suficivnte unu vuntldad de
deido de efecto catalitico extraordinariamente reducida.
kato tiene como consecuencia que después del deaarrollo de
la reaccidén y neutralizacién del dcido en los produétos del
procedimiento se encuentran cantidades de sal 88lo exiraor-:
dinariamente reducidas, que en la mayoria de los caaos 10
han de ser retirades, yu que no molestan en la aplioacidn
de los productos. Se suprime, por 1o tante, no séio el ais-
lamiento de las uules, e8 deocir, una operacidn de filtraoidn
Yy lavado, que natursluente va Ligada & una pérdida de ren-
dimiento, sino tmwbién su eliminacién.

Las altas velocidades de reaccidn logradas con el
nuevo procedimiento permiten también una reelizacidén contf-.
nue del proceso de obtencidén, que, segin los procedimientos
tradicionales, debido & los tiempos de.reaccién relativamenw
te largos no hubiese sido posible. En la realizacién conti-
nue del proéedimiento de la presepte invénci6n hay que afig~
dir a laes ventajas mencionadas ademds la posibilidad de pro-
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ducir grandes cantidades de productos de procedimiento en
aparatos relativamente pequefios.

3

El nuevo procedimiento segin 1a.presen$e invencién
e8 extraordinariamente flexible y permite por variaeién dé
loa grados de metilolacién y eteracién, del grado de conden=
sacidén de loas productos del procedimiento y por la seleccidn
| de los alcanoles empleados para la eteracidén, una adaptacidén
Sptima de los productos del procedimiento s la finalidad de
empleo intencionada. En eapecial, el grado de metiloiacién
se puede varliar al trabajar segin el nuevo procedimierto de
la presente invencidén en forma muy sencilla entre unos limi-
tes ssencialmente mds amplios & 1o que era posible sexin
los métodos hasta ahora conocidos. Asi es, por ejempiv, po~
8ible, 8in dificultad alguna y en un tiempo de reaccidn bre-
ve, obtener metilol-aminotriazinas eteradas con un velor me-
dio analitico de 88lo 0,7 n grupos metildlicos por mol de
aninotriazina. El procedimiento hasta ahora conocido preci-
88 para ello hervir durante varias horas el preparsde de
reacoidn bajo reflujo, ya que con la condicidén de formsldehi-
do tan reducida que entra en aplicacién,la velocidad de
reaccidn en los procedimientos conocidos es extraordineria-
mente reducida.Bsto se debe posiblemente a que la reducida
cantidad de formaldehido primeramente rescciona inmediata-
mente con una gran cantided de aminotriazina bajo formacidn
de aminotriszinas de mayor metilolacién y sélo sl progresar
la reaccidén se presenta una Sistrivucién estatistica de los
grupos metilol sobre tedas las moléculas de la eminotriazi-

| na del preparado. Las metilol-aminotriazines eteradas, ob-

tenidas segin el nuevo procedimiento de la presente inven-
cién a temperaturas superiores a 80, prefersntements supe-
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| cas de virutas de madevra y en la fabricacién de materialea

riores a 9000, muestran tambidn, contrario u los productos ‘
andlogoe obtenidos megin procedimientos conocidos, una ten-
dencia = la cristalizacidn extruordinariemente reducida.
Los productos que 8e obtuvieron qagﬁn el nuevo procedimiern
to de la presente invencién son, con pH éuperiorea_a 8, al-
macensbles sin impedimento alguno también durante largos
periodos de tiempo, sin que por ello pierdan su utilided.

El grado de eterizacidén y condensacién de los pro-
ductoa del procedimiento se puede regular, entre otros, sn
forma sencilla mediante la cantidad del aswgua agregada. Tam- 4
bién mqui ew une veutaja especial del nuevo procedimiento
de la presente lnvenoidu que también en lu obtencidn de pro-
duofos de mayor grado de condensacién son suliclevntes tiem-

pos de reacceidn de unow 5 -~ 10 minutos.

Mediante le seleccién de los alcanoles, Qua_se”em-
plean paras la eterizacién de las metilolaminotriazinas,se
puede variar la caracteristica de endurecimiento, la viacow
8idad, la compatibilidad con los reactantes y la diluibilidéd|
en los correspondientes disolventes y adaptarlo asi a las

necesidades de la préactica. Los productos dol procedimiento
de la presente invencién son, por lo tanto, muy blen adecun-
dos para todos los terrenos de aplivucidn mencionados al prin
c¢lpio. Yresentan eapeciules ventajas pura el recubrimiento

de superficies de materiales en planchss, especialmente pla-

en capas y en-coladores, ya que Los compuestos de aminoplagw
to eterados, fdcilmente oblenibles segin el nuevo procedie
miento de obtencidn, con un grado de metilolacidén bajo y me-

dio presentan una elsaticidad especialmente alta.

Las indicaciones de poreientos en los ejemplos si-
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guientes @on % en peso. El contenido en sélidos indicado

en los ejemploa ae determina secando una muestra de unos

2 g de solucidn a 120°C durante 1 hora y determinsndo el
reaiduo. Los tlempoa de salida mencionados en los ejemplos
para indicar le viscosidad son tiempos de salida segin 4/
DIN 53211, es decir, se determinaron mediante copas de sali
da DIN segin DIN 53211, Loa ejemplos 1 a 50 a continuacién
ejemplifican la obtenoidén segin la presente invencidn de
valiosas resinas, que son excelentemente adecuadas como re=
ticuladores para aglutinantes de vellones, aglutinantes de
lacas, agentea parg el encolado de maders, para el recurri-
miento de la asuperficie de materiales de msdera paras lg Ob-

tencidén de materiales prensados en capas, masas de premsado
¥ para el alto emnoblecimiento en la industria textil y del
pepel, los ejemplos 51 a 55 representan algunas posibilidades:
do emplec de los productos obtenidos segun la presente inven

o1én.La indicaocién EW en los ejemplos 7,8,9 y 20 significa el

valor del secado al horno.
Ejemplo 1

316,8 g de melamina, 312,4 g de peraformaldehido
(al 90 %), 1126,6 g de metanol y 1,34 g de dcido p~tolueno-
sulfénico se introducen en un recipiente de presidn de ace=
ro inoxidable dotado de agitador y termémetro. En el transe
curso de 43 minutos se calienta bajo agltacidén en un bafic
de aceite a 110°c Yy se aigue aglitando a esta temperatura du=
rante 12 minutos: Sube asi la presidén interior a 3,5 atmbs-
feras, Después se bombean rdpidamente 10 g de una solucién
al 20 % de s0sa y la mezcla de reaccidn se enfria a tempera=-
tura amblente. EL pH de la mezcla de reaccidn se ajusts con
solucidn de hidrdégenocarbonato sédico & 8,5 y la mass inco-
lora se concentra hasta que el contenido en sélidos ascienda
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Se obtienen 640 g de una resina de alta viscosidad,
insoluble en agua, pero olaramente diluibie con metanol.

Ejemplo 2

316,8 g de melamina, 312,4 g de paraformaldehido
(al 90 %), 1126,6 g de metanol y 1,34 g de doido p-tolueno-
sulfénico me introducen en un recipiente de presién de ace=
ro inoxidable dotado de agitador y termémetro. Despuéds 8¢
calienta en el transcurso de 30 minutoa, bajo agitacidn, has-
ta a una temperatura de 100% y se agita a esta temperatura
durante 1 minuto formdndose uns presidén interior de 2,5 ate
mésferas. Dempués se bombean rdpidemente 10 g de uns =solucién
el 20 % de hidrégenocarbonato 86dico y después se migue elaw
borando como descrito en el ejemplo 1. Se obtienen 630 &
de una resinas de melamina clara, espesa y totalmente diiui-
ble con agus. Contenido en sélidos 87 %.

Andlisis: 3,7 moles de formaldehido y 2,4 moles de metoxilo
por mol de melamina. ;

Ejemplo

316,8 g de melamina, 312,4 g de paraformaldehido |
(al 90 %), 1126,6 g de metanol, 110,0 g de agua y 1,34 g de
docido p~toluenosulfénico se calientan en un recipiente de |
presién de soero inoxidable en el transcurso de 20 minutos
bajo agitacién a 100° e inmediatemente se mezcla con 10 g
de solucidén saturada de hidrdégenocarbonato addico. La ulte-
rior elaboracién se efectia como descrito en los ejemplos 1
¥ 2. Se obtienen 610 g de una resina altamente viacosa con
un contenido en sdlidos de un 80,6 %, que &s soluble en agua,
pero que en mayores concentraciones, sin embargo, al rsposar
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durante largo tiempo bajo frio, molidifica a una pulpa oris-—
talina, que al calentar vuelve & transformerse en una so0lu~
cién clarg.

Andlisiss 3,48 moles de formaldehido, 1,65 g-moles de OCH
POr mol de melamina.

3

Ejemplo 4

316,6 g de melamina, 193 g de paraformaldehidc

(al 90 %), 1289 g de metanol, 67 g de agua y 1,5 g de doido
p-toluenosulfénico se calientan en un recipiente de praaidén
de acero inoxidable en el transcurso de 20 minutos bajo égi-
tacién a 1oo°c, ajusténdose una presién interior de 2,3 at-
nésferas. Seguidamente se sigue agitando & 100°C durante 15
mimtos ¥ a continuacién se mezcls com 13 g de solucién sa~
turada de hidrégenocarbonato sdédico. La elaboracién se
efectie como en los ejemplos anteriores y da 675 g (conteri-~
do en sélidos 76,6 %) de una resina miy viscosa,incolors,sla=
ray con limitada diluibilidad en agua a temperatura ambien-
te. '

Ejemplo 5

Se procede como en el ejemplo 3 con la diferencia
de que después de slcanzar la temperatura de 1oo°c Be agita
durante 5 minuios a esta temperatura y después se mezcla con
solucidén de hidrégenocarbonato sédico. La elaboracidén de la
soluoién obtenida da 780 g de una resina viscosa, ¢lara,
incolora, con un contenido en s6lidos de un 82,0 %, que se
puede mezclar con agua en cualquier proporoidén. El andlisis
da 3,58 mokes de formaldehido y 2,6 g-moles de grupos OCH
POr mol de melaming.

3
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Bjemplo 6

316 g de melaming, 586 g de paraformaldehido
(al 90 %), 220 g de agua, 1127 g de metanol y 2,0 g de dci=-
do p-tolusnosulfénico se calientan en el reactor descrito
en el ejemplo 1 bajo agitaoidén en el transcurso de 20 minue
tos a 1oo°c, se agita durante 5 minutos a estas temperatura
¥y después se mezola con 9 g de solucidn satursde de hidrdge-
nocgrbonato sdédico. Después de la elaboracidn desoriie en
el ejemplo 1 se obtienen 832 g de una resina incolora, ruer-—
temente viscosa (contenido en sélidos 95,4 %), que se wezola
ilimitadamente con agua.

Andlisiss 6,0 moles de formaldehido y 2,8 moles de OCH3 por
mol de melaminag.

Ejemplo 7

316,8 g de melamins, 312,4 g de paraformaldehids
(al 90 %), 1126,6 g de metanol, 110,0 g de agua y 0,844 g
de decido nitrico concentrado se calientan en un recipiente
de presidn de acero inoxidable en el transcurso de 20 minu-
tos bajo agitacidén a 100% ¥y se sigue sgitando durante 5 mi-
mutoe a esta temperatura. Despuds se agregan 10 g de solu-
cidn saturadae de hidrdégenocarbonato sédico. La ulterior ela-
boracién se efectia como descrito en el ejemplo 1 y 2. La
resina obtenide después de la elaboracién corresponde en sus
propiedades ampliamente a la obtenida en el ejemplo 5.

Rendimiento: 659 g de resina ( EW= 94,3 %)

Ejemplo 8

Se procede como descrito en el sjemplo 7, pero la
cantidad del doido nftrico empleado se reduce & la mitad. Se
obtienen 785 g de una resina infinitamente diluible con agus
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Ejemplo 9 |

Se procede como descrito en el sjemplo 7, peroc la
cantidad de dcido nftrico empleada se reduce, gin embargo,
@ 1/4. La resina obtenida es asimismo miscible con agus en
ocualquier proporecidn.

Rendimiento: 792 g de resina (EW= 75,0 %).

Ejemplo 10
316 g de melaming, 312 g de paraformaldehide

(a1 90 %), 1127 g de metanol, 40 g de agua y 0,5 g de £cido

aftrico (d = 1,4) se calientan en un recipients cerrado de
acero inoxidable en el transcurso de 20 minutos a 90°C bajo
eglitacidn, después se agita durante 5 minutos a este tempsra-
tura, con lo que la presidén interior sube s 1,6 atmdéaferas.
Se agregan entonces 7 g de una solucién saturada de hidrége-
nocarbonato sdédico y a continuacién se enfria. Al elasborar

se aislan 50 g de melamina sin disolver., El filtrado se con=
centra a una resins viscose al 74 % soluble en agua.
Rendimiento: 644 g.

Efemplo 11

Se procede como en el ejemplo 10 con las diferencia
de que‘sa calienta a 100% y e aglta a esta temperatura du-
rante 3 minutos. Después de neutralizar y enfriar se obtiene
una solucidén elara, ilimitadamente diluible con agus, que
después de conocentrar a 800 g da uns solucién resinosa al
75 %
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Bjemplo 12

S¢ callenta como en el ejemplo 1l a 10000, pero se

agita sdélo durante 30 segundos a esta tenperatura. Después
se neutraliza y enfria. Despuds de eveporar se obtienen
800 g de unu solucidn de resins clara al 71 %. El producto
Be puede mezclar con agua en cualquier proporcidn.

Bjemplo 13

474 g de melamina, 312 x do puraformaldehido
(al 90 %), 1600 g de metanol y I90 g de uns soluoién de un
36 % de formaldehido, y 20 % de metanol y 44 % de agua, se
calientan en un recipiente de acero inoxidable a_95°0 bajo
aglitacidén. Sube aqui la presidén interior a 1,4 etmdsferas.
Después se agrega una mezcla de 0,65 g de dcido nitrico
(d = 1,4) y 26 g de meotanol, se sigué agltando durante 10
minutos a 95°C, despuds se agrege a 10 g de una solucién
acuosa, saturada, de hidrdgenocarbonato sdédico y finalmonte
se enfria. La solucidén clara se ajusta con solucién satura-
da de hidrégenoourbonato s6dico a un pH de 8,4 y me evapora

hasta un contenido en uélidos del 15 %. Rendimlento: 1225 ge.

El producto mse puede mezclar con agua en cualquler propor-

cidn.

Andlisis: 3,9 moles de formaldehido, 2,2 moles de OCH3 poxr

mol. de melamina.

Ejemplo 14

316 g de melamina, 312 g de paraformaldehido (al
90 %), 1236 g de metanol y 40 g de agua se calientan bajo
agitacién en un recipiente de acero inoxidable en el trans-
curso de 20 minutos a 10000, ajustdndose une presidén de 2,4
atwdsteras. Despuéds me agrega wna mezola de 0,5 g de doido
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% de formaldehido, 20 % de metanol y 43 % de agua se calion-

-0~

nftrico y 4 & dv wetanol, Be slgue ugltando a 10000 durante

5 minulos y finulmente sy neutraliza mediante adicién de 7

- —— i a

& de solucién suturuvua de hidrégenocarbonato séqioo. lLa aolu~-
c¢ién clara se ajusta a un contenido en sélidos de un 75 %.
Rendimiento: 810 g. La viscosidad de la solucidén asciende en

la copa de salide de 4 mm & 20% & 170 segundos,

Andlisis: 3,3% moles de formeldehido, 2,52 moles de OCH

por mol de melaminam.

Llemplo 15

Je procede comdo en el ojemplo L3, pero despuds de

agregar vl dcido se ugita sélo durante 5 mlnutos a 9500.

Dospuds de la eluborucién como en el ejemplo 13 se obtienen
sin filtracidn 1190 g de solucién clara sl 75 4% con una vis-
cosidad (copa de salida de 4 mm a 20°C) de 150 segundos.

Bjemplo 16

Se procede como en el ejemplo 15, pero ae calisnta
aélo a 90°C y despuds de agregar el dcido se agila durante
5 minutos a 90°C. Lespude de elaborar como en ol ejemplo 1%
ge obtiene de la Filtrucidn L1170 g de solucidn clara al 75 %.
La viscosidad de la solucién asciende a 18% segundos (copa
de sulidae de 4 mm a 20°C).

Ejemplo 17

474 g de melamina, 248 g de paraformaldehido,
(al 90 %), 1600 g de metanol y 310 g de uns mezcla de wn 37

tan en un recipiente de acero inoxidable bajo agitacién a
95°¢. Despuds se agrexs una mezcla de 1,2 g de acido nitri-
co (d = 1,4) ocon 26 g de metanol, se aglta durante 5 minutos
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n Y5 ¢ Formindoss unw wobropresida do 1,% almduferas y o cop-!

Linuucidn ve neublralizs con 30 g de unu voluoidn sulurudy

de hidrégenocarbonuto séuico. Despuds de enfriar se Bepera
la solucidn de Y g de moluming sin disolver y se concentrn
& un contenido en sélidos de un 7% we Bl rendimiento asoien~
de & 1060 g. La viscovidad de la solucidn u 2000; medido en

la copa ue salida de 4 mm, asciende & 315 segundos, -

Andligis: 2,8 moles de formaldehido, 1,4 moles de OCH
mol de melamina.

3 por

Ejemplo 18

474 g de melemina, 21 g de paraformsldehido
(al 90 %), 1600 g de metanol y 2068 g de una mezcla de un
37 % do 4cido férmico, 20 % de matanol y 43 % dv aguw, 86
callientan a 100°c y duupuds se agrexs uns mezcls de 1,2 g de
deido ufirico (d = L,4) y 20 g de metanol, deapuda ae agita
durunte 5 minutos a 100°C y finalmente se neutraliza con
3V g de solucidn saturada de hidrégenocarbonato asédico.
Después de enfriar se weparan 17,% & de melamina de la solu-
cidn y el filtrado se elabora. Se obtienen 1000 g de una
solucién al 75 %, que se puede mezelar ilimitadamente con
agua. Bl producto cristaliza daépués de alguin tiempo.

Ljemplo 19

474 & de melamina, 248 g de paraformaeldehido (el
90 %), 1600 g de metanol, 310 g de una mezcla de 37 % de
formaldehido, 20 » de metanol y 43 % de agua, se calientan
bajo agitacidén a 95% y a la sobrepresidén de 1,5 atmésferas
que se presenta se bombea una solucidén de 1,2 g de dcido
nitrico concentrado en 26 g de metanol., Después se agita a

esta temperatura durante 9 minutos y a continuacidn con 30

i
|
|

|

g de solucidn saturada de hidrégenocarbonato sdédico se ajus- i
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ta a un pH de 9,5. Después de enfriar se ajusta la solucién
clara & un contenido en sélidos de un 75 %. Rendimiento:
1120 g. La viscosidad de la solucién asciende, medido en
la copa de Balida de 4 mm & 20°C, a 190 segundos; la dilui-
bilidad en agua es ilimitada.

Andlisisy 2,6 moles de formaldehido y 1,8 moles de OCH
mol de melamina.

or
3 P

Ejemplo 20

- Se procede como en el ejemplo 19, con la dileren-
cia de qQue en lugar de durante 9 minutos se agita durante
1l minutos a 95°c. La elaboracidén andloga da 1095 g de wn
producto ilimitadamente diluible en .agua con una viscosidad
de 215 segundos (medido en la copa de salida de 4 mm a 20°C)
con un contenido en sélidos de un 75,7 % ( EWe 1 hora &
120%),
Andlisiss 2,8 moles de formaldehido y 1,7 moles de OCH

por mol de mslaming.

3

Ejemplo 21

El ejemplo 20 se realiza en una escala 16,6 veces
mayor. El producto ajustado a un gontenido en sdlidos de
un 75 % e8 olarc e ilimitadamente diluible con agua. La vis-
cosidad en la copa de mslida de 4 mm asciende aproximadamen=—
te a 250 segundos a 2o°c.

Ejemplo 22

118500 g de melamina, 411000 g de metanol, 63000 g
de paraformaldehido (al 90 %), 93000 g de uns mezcla de un
37 % de formaldehido, 20 % de metanol y 43 % de agus se ca-
lientan bajo agitacién a 95%. A esta temperatura se acidi-
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1Lew oon 00 g do fdulde nfirico concentradu, e aglita duran-
to Ll minutos a 99 - 990U Yy 2,4-2,0 atnbduferas de sobrepre~
8ién y con 7500 g de solucién saturada de hidrdégenoccarbona-
to sédico se ajusta a un pH de 9,3. k1l producto ajustado a
un contenido en sélidos de un 7% % tiene una viscoeidud de
110 segundos (copa de salida de 4 mm u 20°). Las ﬁropiedadée
del producto concuerdan amplismente con el obtenido megin
el ejemplo 20.

Eﬂemglo 23

474 g de melamina, 427 g de paraformaldehido y
2000 & de metanol se calientan bajo agitacidén a 95% ¥y se
mezcla con 1,2 g de deido nitrico (d = 1,4), disueltos en
26 g de metanol., Se agita durante 10 minutos a 95-98°C Y
1,75 hasta 1,9 atmésferas de sobrepresién y bajo adicién de
30 & de solucién saturada de hidrégenccarbonato Qédico )
ajusty un pH de 49,8. Bl producto se gjustea u un contenido
on wélidos de un 76 w. BL rendimienlo ascionde a 1142 .
Esly solucidn acuos: tlene una viscosidad de 440 segundos
(copw de salidu 4 mm u'ZUOU).'Su diluibilidud en ggua o8
ilimitada. '

Andlisis: 3,1 moles de formaldehido y 2,0 moles de OUH3

por mol de melamina.

Ejemplo 24

Se procede como en el ejemplo 23, con la diferen-
cia de que se emplean 1,5 g de dcido nitrico (d = 1,4). Se
forme una solucidén de resina clara, ilimitadamente diluible
oen sgua (rendimiento 1145 &) con un contenido en sélidos do
un 75,9 % y una viscosidad de 193 segundoa (copa de aaiida ‘
4 un a 20%). '
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Ejemplo 25 _ l

So procede cemo en el djeAple 13, esen la difepen=
cia de que la cantidad de metanol de 1600 g se aumenta s
2000 g. El producto ajustado a un contenido en sdélidos de un
75 % (rendimiento 1120 g) tiene una viscosidad de salida ¢
150 segundos (copa de salida 4 mm a 20° C) 7 es ilimitadamen
te diluidle bon agua.

Andlisiss 3,3 moles de formaldehido y 1,4 moles de OCH3 por
mol de melamina.

Ejemplo 26

474 g de melamina, 427 g de paraformaldehido
(al 90 %), 2000 g de metanol y 1,5 g de deido nftrico conw
centrado se calientan en un recipiente de presién de uceroc
inoxidable V44 bajo agitacidn en el transcurso de 25 minu-
tos a 100°C. Después se agite durante 1 minuto a esta tem-
peratura y después se ajusta con 35 g de solucidn saturada
de hidrégenocarbonato sédico & un pH de 9,9. Mediante filtra-
¢ién se separan 13 g de melamina sin disolver. ElL producto
elaborado a un contenido en sélidos del 76 % (rendimiento
1135 g) tiens una viscosidad de salida de 230 segundos (copa
de salida de 4 mm & 20°C). La solucién se puede diluir con
agua en cualquier proporcidn.

Efenplo 27

Se procede como en el ejemplo 26, con la difersn-
oia de que después de alcanzarse la temperaturs de 100% se
sigue agitando duranite 5 minutos. La solucién obtenida des-
pués de neutralizar y enfriar es totalmente clara. Elaborada
a un contenido en sdlidos de un 75 % se obtienen 1120 g de
un producto con uns viascosidad de 210 segundos (copa de ma-
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11da de 4 mm a 20°C), 1a misoibilidad con agua em ilimitada.

Ejemplo 28

Se procede como en el ejemplo 27, oon la difersn-
cia de que se duplica la cantided de dcido nitrico ajustada.
La solucidn oclara @se ooncentra & 1158 g (contenido en s6li-
doa 75 %). La viscosidad de esta solucién asciende a 235 se-
gundos (copa de salida 4 mm a 20°C), le diluibilidad oon

agua ea de 1 ¢t 3.

E 10

316 g de melamina, 418 g de paraformaldehido

(al 90 %), 2000 g de metanol y 1 g de dcido p-toluenosuifd-
nico se calientan en el {transourso de 20 minutos bajo aglita~
cién a 100% ¥y una 20brepresidén de 2,4 atméaferas, despuds

se agita durante 5 minutos bajo estas condiociones y deapués
86 ajusta con 10 g de aolucidn saturada de hidrégenocarbvous=—
to addico & un pH de 8,5. La solucidén clara, elaborada & un
contenido en sélidos de un 85 %, miscible ocon agua e isopro-
panol en cualquier proporcién (rendimiento 740 g) tiene una
viscosidad de 183 poise a 2500, medido en un viscosimetro

neg\in Epprecht.

£jemplo 30

474 g de melaming, 289 g de parsformaldehido
(al 90 %), 1933 g de metanol y 100 g de agua se mezolan des-

pués de calentar a 110°c ¥ una sobrepresidén de 3,8 atméafew

ras con 2,25 g de dcido p-toluenosulfénico, disuelto en 20
g de metanol y a continuacidén se sigue egitando durante §
minutos a eata temperatura. Despuéa de neutralizar ocon 20 g
de solucidn de hidrdégenocarbonato sédico, enfriar y elaborar
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w un (Y pode 88lidos we Lormy unie soluciéu (rendimionto
967 &) con una viscosidud de 380 segundos (medido en lu co-

pa de salida de 4 me & 20°C) y wuu compatibilidad con agua
de 1 1 2,0.

Bjemplo 3L

Jlb ¥ de molaminu, Y86 g de paruformaldehido y
2000 g de metanol se culleublnn bajo agltacién en el itrans-
curso de 20 minutos a 10000 y una sobrepresién de 2,3 atmés-
ferus y después se mezcle con unu solucidén de 1 g de dcido
p-toluenosulfénico en 2% g de metanol. Se ugita bajo estas
conuiciones durante 6 minutos, se neutraliza, se enfria y

se elabora & un contenido en sélidos de un 86 %. La solucidn

lsobutanol en cualquier proporcién y tiene una viscosidad

|
|
obtenida (reundimiento 810 g) se puede mezclar con agua e |

de 00 poiue u 2500, medido en un viscosimetro segin Epprecht.’
_ .
Liemplo 4 I
378 g de weluming, 400 g de puraformaldéhxdo,(al |
90 ) ¥y 180U g de etilenglicolsonometiléter se calienﬁan
en el transcurso de 4% minutos bajo agitaclién a 9500 y se i
mezelu con 2 g de deido nftrico concentrado en 25 g de me-
tanol y se¢ sigue agitando durante 10 miputos a 95—10800.
A continuscién se neutralize la mezcla de reaccidén con 40 g
de una solucidn saturada de hidrdgenocarbonato sédico y se
elavora a un contenido en sélidos de un 72,4 %. Rendimiento:
1355 g. k1 producto representa una solucién clare, con una

viscosidad de 145 polse.
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474 g de melamina, 124 g de paraformaldehido
(el 90 %), 615 g de una mezcla de 36 % de formaldehido,
44 % de agua y 20 % de metanol y 1600 g de metanol se ca-
lientan bajo agitacidén & 95°C, 86 mezola con una solucidn
de 1,2 g de doido nftrico ooncenirado en 26 g de metanol y
#e sigue sgltando a 95°% y una sobrepresién de 1,8 atméafe~
re8. Después se ajusta con 30 g de una solucidn ssturada
de hidrégenocarbonato 8édico a un pH de 8,6, Después de sla-
borar se obtienen 1089 g de una solucién al 75 % con una
viscosided de 325 segundos, medido en la copa de salids de
4 m a 20%.

Eaemplo 34

378 g de melamina, 1125 g de una solucidn de un
40 % de formsldehido en isobutanol, 300 g de metanol y 1000
8 de lsobutanol se calientan en el transcurso de 2 minutve
& 100°0, se mezola con una mezola de 2,0 g de deido nitrico
ooncentrado en 26 g de metanol y se agita durante
10 minutos a 100°C. Después de neutralizar con 40 g de solu-
cién saturade de hidrégenocarbonato aédico se enfria y se
¢oncentra por evaporacién hasta un contenido en sélidos de
un 75 %. (Rendimiento 1312 g). La vimcosidad de la solucidn
asciende a 200 poise a 25°0, medido en el viscosimetro ro-

| tativo megin Epprecht,

expl

316 g de melamina, 502 g de paraformaldehido
(a1 90 %), 2000 g de metanol se calientan en 27 minutos &
1oo°c, se mezcla con 1 g de docido p-toluenosulfénico en 25
€ de metanol y se agita durante 9 minutos a 100°%., Después




10

1

20

25

| turada de hidrégenocarbonato sédico en agua a un pH de 8,6

so mezelu Lo mezcle de remccibn con L0 g do solueidn sotu-
radu de hidrdyenocurbonato sédico. hendimientos 915 g, .
contenido en sélidos = TY,3 w. Lu vimcosidaed de la solucidn
ascendid u 183 segundos, medido en lu copa de salidu de 4 mm
a 20%.

Biemplo 36

316 g de melemina, 1156 g de solucién de formal- |
dehido (acuosa al 39 %), 1500 g de metanol se calientan ba-
jo agitucidn en 23 minutos g 100% y 1,75 atmésferas de so-

brepresidn. Dospuds oo agregsu 1 g4 de dcido p-toluenowulfdéni-

co, disuelto en 2% 4 de welanol, se slgue ugllando durunte
9 minutos a L00°C, we neutruliza con L0 g de golucién wutu~

rada do hidrégeuocurbonato =68dico y se entrfu. Lu solucidn

evaporada y ajustada a un contenido en sdélidow de un 75,7 %

1€(92% g) tiene unae viscosidad de 210 asegundos. Kl tiempo de

saliua medido en la copa de salida de 4 mm a 20°C.

Bjemplo 37

474 g de melumina, 331 g de paraformaldehido

(al 90 %), 413 g de una mezcla de un 30 % de formaldehido,

44 % de agua y 20 % de metanol y 1600 g de metanol mse oallen—
tan bajo ayltacidn en 20 minutos a 110°% aumentando 1a Preo=
sidn a 3,2% atmésferas. Despuds =e bombea una solucidn de

1,2 g de dcido nitrico concentrado en 20 g de metanol y se !
sigue agitando durante un minuto a 110%. A continuacidn se l
ajuste la mezocla, rdpidamente, con 30 g de una solucién sa=-

y se enfria. Se obtienen 1225 g de solucidn acuosa al 74,7 %
con una viscosidad de 280 segundos, medido en la copa de sa~
lida de 4 mm a 20°C.
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Blowplo JU

A'M4 g do melaming, 331 ¢ de puraformuldehido
(al 90 %), 1600 g de metanol, 413 g de una mezcle de un
43 j de axgua, 20 4% de metanol y 37 % de formaldehidc se
calientan a 9500, ajustdndonse una presién de 1,7 atmbaferus.
Dospués we ugregan 3,53 g de deldo formico en 20 g de¢ metoe
nol y se agila durante 11 minutos a 99 ~ 9600. Deupuds se
neutralizy con % & de unu solucién saturada de hidrégeno-
curbonato sédico en agua, se enfria y se concentra a un con-
tenido en sélidos du un 75,4 %. Rendimjiento 1250 g. Visco-
sidad de la solucidén al 75 %: 400 segundos (copa de salida
DIN 4 ms & 20°C). i

kjemplo 39

" se procede como en el ejemplo 38, con la diferen-
cio de que lo adicién de deido se efectla u 105% ¥y duspuds
#o uglta durantoe 5 minutow a osbtu temporuturs. 1 producto
neutirulizado, elaborado a un contonlido en wélidos du un
13,2 % (02 &) tivne una viscouldud de salida de 035 wegulle
dos (copa de salida LLN 4 um o 20°C).

kijemplo 40

298 g de melamina, 312 g de paraformgldehido

(al 90 %), 2000 g de metanol y 390 g de una mezcla de un

20 % de metanol, 37 % de formaldehido y 43 % de agua se ca=
lienten bajo agitacién a 9500, después se agrege una solu-
cién de 1,2 g de deido nitrico concentrado en 20 g de metaw~
nol, se agita durante 1l minutos a 95°G y se neutraliza con
30 ce de solucidén suturada de hidrdgenocarbonato sédico y
go onfria. Despudes de ajustar el producto a un contenido en
aélidos de un 75,6 4 se obtiene una solucién clara (867 g)
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con unu viscosidad de malidn de 230 megundos (copa de sali- |
da LIN de 4 wm o 20°C).

Ejemplo 41

474 g de melamina, 317 ¢ de paraformeldehido
(al 90 L), 1600 g de metanol y 427 g do una mezula de un
20 » do metanol, 37 % de formaldehldo y 43 4% de aéuu 8o co-
lientan vajo agitucidn a 9000, presentdéndose una presidn de
2,0 atwbsferas. Despuds se agrega una solucién de § g de -
decido nftrico (d = 1,4) en 25 g de metanol, se agite duran-
te 5 minutos a 9000 y se neutralize y elabora como indica-
do on los ejemplos anteriores. Se obtienen 1230 g de una !
golucidn clara &l 75,4 % con una viscosidad de 132 segundos
(copa de salide Din 4 mu & 20%). ‘

Biwmplo 42

314 g de bLenzoguunaming, 300 g de paraformaldeni-
do (al Y0 %), 2000 y do motunol we cullentun a 9500, 80

mezela con 1,2 g de acido nitrivo concentrudo y se ugita

durunte LU winutos. Despuds se neutraliza con 35 g de
solucién concentruda de hidrbgenocarbonato sédico, se en-
fria y se concentra a un contenido de un 94 %. El residuo
se ajusta mediante adicién de metanol a un 74 % de contendi—
do en sélidos. Rendimiento 744 g. Viscosidad de la solucién:
80 segundos (copa de salida Din de 4 mm a 20°C).'

Ejemplo 43

474 g de melamina, 499 g de paraformaldehido con
un contenido en formaldehido de un 90 % y 2200 g de n-propa-
nol se calientan bajo agitacién en un recipiente do presidn
de acero inoxidablc de 4000 cc de capaclidad en el transcur-
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| te 15 minutos a 100°C. Despuds se neutraliza con solucidn

-2~

o do 18 minutou a 95°C. Despudéa se introducen 1,2 g deo
dcido nftrico concentrado, disueltoe en 25 g de nepropanol
Y a 95°c se vilgue sgitendo durante ll minutos. Despuds de
neutralizar econ 30 ce de solucidén saturada de hidrégenocar-
bonato sbédico se enfria. La solucién se filtre,separdndose
un residuo de 42 g de melamina. El filtrado da despuds de
evuporar a 1360 g un contenido en sélidos de un 75 %
Visconidad de lu wsolucidn 234 poiue (25°C, visconfmetro do :
Epprocht)’ '

La resina esélide contiene por mol de meluming
4 moles de formaldehido, de ellos 1,83 molee eterados con |

n—-propanol,

Ejeuplo 44

Se trabasja como en el ejemplo 43,con la diferencis ]
de que en lugar de agitar 1l minutos se agita durante 15 mi-
nutos. El residuo en melemina asciende,en vste caso, a 16 g.'
Rondimieutos 1412 g de solucién al 75 #. Viscosidad de la i
solucidn al 75 4: 80 poise. untos analiticos del ouerpo E
86lido: 3,64 moles de formaldehido y 1,94 moles de 003}17
por L mol de melamina.

Bjewplo 45

474 g de melamina, 499 g de paraformaldehido al
90 » ¥y 2200 g de alcohol n-propilico se calientan en 30 s
nutos en el aparato descrito en el ejemplo 43 & lOOOC, deg-
pués se mezcla con una solucidn de 1,2 g de dcido nitrico
concentrado en 25 g de alcohol n-propilico y se agita duran-

de hidrégenocarbonato aédico, se enfria y =e concentra a un
contenido en s6lidos de un 75 %. Se obtienen 1500 g de solu-
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¢idu gon unu visoumddud de b polee. Trabujundo do osle ma-
pera no yuedu nlugdn residuo de muluming, Diluibilidaed wu

xileno: 1 3 9,4; diluibilidad en iwobutanol oe § diluibili-~
dad en bencina L : 0,6. Datos aualiticos: 3,69 moles de for-

mgldehido y 2,38 moles de Ocjﬁ por mol de melumina.

T

Liewplo 46

474 g de melamina, 998 g de paraformaldehido al
90 5. y 2200 g de n~butanol se calientan en el aparato arri-
be descrito en el transcurso de 22 minutos a lOOOC y des-
pués se mezcla con unza solucién de 1,2 é de &gcido nitrico-
concentrado en 25 g de n-butanol. La mezola se agita & con-
tinuacidn durante 1Y minuios s 100% y despuéds se neutrali-
za con solucién de hidrégenocarbousto sédico. Después de
concentlrar a un concehido en s6lidos do uu 75 % se oLtienen
210U g do solueidn con una viscosidad de 380 segundos (co-
pu de gulide Din de 4 um a QUOC).

Ejemplo 47

344 g de benzoguanamina, 300 g de paraformaldehi-
do al 90 % y 2200 g de metanol se callentan a_95°c, 80 MeZ-~
cla con una solucidén de 1,2 ¢ de dcido nitrico al 63 % en

25 & de metanol y se agliia durante 10 minuton a 9500. Deg-

puds de neutralizar con 35 c¢ de solucidén saturude de hidré-
geuocarbonato sddico se enfria y a continuacidén se concentra
a 558 g. £1 residuo se recoge en 282 g de isobutanol. Se ob-
tiene una solucidn con un contenido en sélidos de un 62 %
y une viscosidad de 167 segundos (copa de salida Din de 4 mm),

ijemplo 48
La resina obtenida segin el ejemplo 22 se pulveri-

za por aubos lados sobre un vellén de fibras enmarafiudaes de
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Ay M/m? db pout de polidustor on proporuléu vil puso de

10U 1 LY. Despudy 86 bocn durnile U segundos o 20000 Yy du
cundensa. e obliene un velldn de excelunte reaistencia

y elasticidad. |

Ejemplo 49

La resina obtenida segtin el ejeuplo 8 se agrega
a un aglulinante de dispersidn de acrilato conteniendo gru-
pos hidroxilo con 25 % de sélidos en proporcidén 100 : 20
(referido a los adlidos). Después se agrega un 1 % (referi-
do a loe 86lidos) de toluenosulfonato trietilaménico y la
solucién se foularda eobre un vellén de fibras enmarafiadas
de poliéster (con un 100 % de humedad residual). El vellén
secado durante 30 winutos a 80°C se condensa ulteriormente
durnute 10 minutoa a 13000. Il velldén ligudo prosents 0XCO-
lentos vstabilidudes ul wgua y a los disolventes, asf como

muy bueun resistencia al resgado y elastlcidad.

Eijemplo 50

La solucidn de resina obtenida segdin el ejemplo
21 se diluye ocon agua a un 58 ¥ y se mezcla con un 1 % de
dcido p-toluenosulfdénico, referido a los sélidos. Con esta
solucidn se impregna un papel decorativo de Y0 g/ha haste
unt contenido en resing de un 60-62 % y se seca haasta una hu-
medad residual de un 6 %. El papel enresinado se prensa ba-
jo una fuerza de 20.kp/cm durante 10 minutos a 150° sobre
una placa de virutas de madera. Se obtiene una superficie
resistente a los arafiazos, eldstica y cerréda.

Ejemplo 51

Bl ejemplo muestra el empleo de distintos compues-
tos de aminoplasto eterados, obtenidos segin el procedimien—

l.

|

i
I
1
i
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Lo u“_Lu prosunto fnvencldn, vomn componviles de reoticulu-—
clén pura la obtoucidn de uglutinuntes de lucus. En uua
seric de eusayos ase mesclaron diuvtintos compuestos de amino-
plusto, obtenldos wegdn la prosente invencidn, y poliwmeros
conteuiendo dietintos tipos de grupes hidroxilo en unus pro-
porciones en peuo determinedus. ln todos loe casos se obtu-
vieron aglutinantes de laca retiéulables claros, que se
aplicuron en un espesor de cupa (himedo) de 125 ;. sobre una
placa de vidrio. Despuéds de endurecer se obtuvieron en to-
dos los casog revestimigntos incoloros, de alto brillo, con
buenas propiedades.

La tavla a continuacidén da un resumen sobre las

sustanciaa variades en los distintos ensuyos, proporciones
cuantitativas y condiciones de enanyo as{ como sobro las

proplovdades de louw roeveutimlentos endurecidos.

Las columnuaus de Ju tubla contienen los sigulentes
datos:

Columng 1: N¢ del ejemplo de ejecucibn,segin el cual se obtu—
vo la resina de aminopluasto empleada,

Columne 2: Una letra que caracteriza el polimero que contie-
ne grupos hidroxilo. Aqui significan

Letra A: un polidster diluible en agua, modificado con deido

graso e isocianato, con un f{ndice de acidez 50 del tipo

Alkydal F50W,

Letra C: una resina alquidica modificada con aceits con un

indice de acidez < 10 y aproximadamente un 50 % de conteni-

do en dcidos grasos sintéticos (tipo Alftalut 421 C),

Lotra L2 una resina alyuidica de aceite corto con un 25 » de

dacidos grasos sintéticos (tipo Alkydal F25),

Letra #l: un poliéster de isoftalato sin modificar con un fae
dice de acidez < 5 y un indice OH de ~/ 150 del tipo del
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ALElLulul A
Letru Sl:

un 2 % de
{ndice de
da,

Letru 52:
un 2 % de
{udice de
sdlida,
Letra 83:
un 2 » de
indice de
sdlida,

Colwina 3:

Columna 4:

Coluwuna 5:

Columna 63

columnd T

I, ‘

signifiva un copolimero ue~uatiréno~aorllato con
grupos hidroxilo, referido & la renina séiidu, El
acidez ¢s inferior a.5 mg de uog/g de resing séii-

slgnifica un copolimero de estireno~-acriluto con
grupoy hidroxilo referido & la resina sdélida. El

utidez e encuenira en 20 mg de KUH/g de reaina

pignifica un copolimero de estireno-acrilato con
srupos hidroxilo referido a la reaina sdlida. El
acidez e encuentra en 10 mg de KOH/g de resina

Indica la proporcidén en peso entre polimero cou-
teniendo hidroxilo (sugin la columie 2) Yy lu reasi-
na de aminoplesto obtenida megin lu presente iuven
cién (Bogdin la columna 1).

indica las condiciones de endurecimiento, tieupo
de endurecimiento (minutos) y temperatura de en-
durecimiento (°¢), ‘

contiene una nota sobre la dureza de uila de 1o0s
revestimientos endurecidos,dohde la nota O signi-
fica dureza de uila y nota 1 casi dureze de ufin,

indica la nota de la evaluascién de corte de reji-
1la de 6° conocida, donde O es la mayor y 5 menoxr
adhesién sobre el sustrato,

‘indica el estado de revestimiento despuds de 24
horas bajo los efectoa de agua, donde la nota 0
significa ninguna variacién del revestimiento,la
nota 1 reducide disminucidén de la dureza de ufis y

nota 2 una superficie mate.

l
|




P

Colung Y: Indice el estudo del revestlulento despuéds de
24 horas hajo los efectos de bercina, donde valen

las mismas notas como en la columna 7'y

Columna 9: indica el disolvente en el que se habia disuelto

el compuesto aminoplasto.
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Tubla

8 9

102 3 4 5 6 7 |
45 65/35 30/120 0 grs5 o0 0 l

45 70/30  30/120 O GO O 0 n-propanoﬂ
45 M 70/30  30/120 1 Gr o 1 0 P
31 A 70/30  30/120 O GL O 2 0 Isobutanol,
3L A 70/30  30/120 0 Gro 2 0  Agua g
31 M T0/30  60/120 1 Gr o 1 0 Isobutanoll
31 ¢ 70/30  60/120 O Gr o 2 0  Agua

29 A 70/30  30/120 0 Lo 2 0 Agua

29 L 70/30 60/120 0 GI 2 0 0 Agua

29 ¢ 70/30  60/120 0O GF 0 0 0 Agua

41 A 70/30  30/120 0 GO 1 0 Ague

41 L 70/30  60/220 © Gro 1 0 Agua

29 M 70/30 60/120 1 GE 0 1 0

41 m 70/30 60/220 0  GrO 1 0 } 1sobutanol
46 A T0/30 607120 L GO 1 0 n-butanol
46 M 10/30  60/120 1 GT 0 1 1  n-butanol
46 70/30  60/120 1 Gr 12 0  ue-butauol
b ¢ 70/30  60/l20 1 GO 2 0  n-butanol
47 A 70/30  6u/L20 1 ¢Gr o 1 1 Isobutauol
AT N 70/30  60/120 1 o 1 0 Iaobutanol
47 L 70/30 60/120 1 Gro 1 0  Isobutanol
47 C 70/30 60/220 1 GroO 1 0 Isobutanol|
45 L 70/30 60/120 O Gr2 2 0]

45 ¢ T0/30 60/120 © Gro 2 0 E”Pmpaml
47 s, 70/30  60/120 1 Gr4 O 0

47T S, 70/30 60/120 1 Gr2 o o ) Isobutanol
47 S, 70/30 1 G 4 1 1

60/120
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1 2 3 4 5 6 7 8

31 58, 70/30 60/120 1 GO0 0O 0

3 8, 7/3 60/220 0 65 0 0 Isobutanol
A s 3 T0/3% 60/120 1 o 1 1

45 8, 70/30 60/220 1 G0 0 0 ‘(

45 8, 170/30 60/220 ©0 @5 0 O n-propanol
45 S, T0/3% 60/120 1 ero0 1 1 S

46 S, T0/30 60/120° 1 6ro 1 1

46 S, 70/3%0 6€0/320 1 65 0 0 n-butanol
46 5, 70/ 60/120 1 el 1 1

Ejemplo 52

Un polfmero de acetato de vinilo conteniendo gru-

| pos hidroxilo, presente sn forms de una emulsién acuoss es-

table al 50 %, se mezeld con un 15 %, referido a los séli-
dos, del producto obtenido segin el ejemplo 41 asi como con
un 1 % de cloruro aménico. Un encolado de maders efectuado

con esta mezelas demostrd ung reasistencia al sgus excelente-
mente mejorada.

NOTA .~

Descrita auficientemente la naturasleza del inven-~
%0, as{ como la manera de reaslizarlo en la prdctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica—

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES

l.- Procedimiento para la obtencidén de metilolemi-
notriazings eteradas con alcanoles, ¢on un velor medio ana-
1{tico de 0,7 n hasta 2 n de grupos metilol por mol de amino-
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triazing, que estdn eterados en un 30 huwta 60 %, donde n

e el nimero de 105 grupog amino de la aminotriazinm, ocarao-
terizado poryue una aminotriazina con 0,7 n hanta 3 n-moles
de formaldehido, 2 n hasta 10 n-moles de un alcanol o de una
mezela de aloanoles con 1 a 4 dtomos de carbono, ouya cude-
na de carbonos siempre que tenga mds de dos dtomos de carbo-
no tambidn puede estar interrumpida por un £tomo de oxfgeno
y O a 5 n-moles de agua por mol de aminotriazina se calienta
en presencia de un £cido inorgdnico fuerte u orgdnico, a un
pH entre 3 y 6,9 en un aparato cerrado hermétioo a la presién
a una temperatura enmtre 80 a 130°C, que es suficiente para
producir en el aparato una sobrepresidén de como minimo 0,1

atmésferas,

2,~ Procedimiento segdn la roeivindicaoién 1, onrac-',

terizado porquo se emplean 0,77 n hasta 3 n-moles de formal- |

dehido por mol de aminotriazina.

3¢= Procedimiento segin las reivindicaoiones 1 y 2;
caracterizido porque se emplean 2,5 n hasta 7 n-moles del
alecanol 6 de la mezola de alcanol por mol de aminotriagina.

4.= Procedimiento segn las reivindicaciones 1 -~ 3,
caracterizado porque se emplean O a 3 n-moles de agua'por mol
de aminotriazina, |

5=~ Procedimiento segun las reivindicsoliones 1 - 4,
caracterizado porque se trabaja bajo ausencia de agua.

6o~ Procedimiento segn las reivindicaciones 1 - 5,
caracterizado porque como aminotriszina se emplea melamina,

7+~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 - 5,

caracterizado porque como aminotriazina se emplea benzoguanaw

mina,
8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 ~ 7,

|
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caracterizado porque se emplea un alcanol o una mezola do al
canoles con 1 a 4 dtomos de carbono ouya ocadena de carbonos,
siempre que tenga mds de 2 dtomos de carbono, también puede
estar interrupmpida por un dtomo de oxigeAno‘. -

9,- Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 - 8,
saracterizado porque ocomo alocanol se emplea metanol o una
mezela aloandlica que contiene como mfnimo 40 moles ~% de me~-
tanol. _

10,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 - 9
oaractérizado porque como alcanol se emplea metanol.

1l.~ Prooedimiento segdn las reivindicacionss 1 -
10, caracterizado porque ®e trabaja a temperaturas entre 85
y 1159,

 12.- Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 =
11, caracterizaedo porque se ocaliente durante 0,2 hasta 20 mi-
mtos,
_ 13,~ Procedimiento segin lam reivindicaciones 1 -
12, caraoterizado porque se trabaja a un pH entre 4,5 y 6,5,
14.~ Procedimiento segin las reivindicsciones L -
10, ocaracterizado porque se trabaja en presencia de disolvenw
tes orgdnicoa inertes,
15.~ Procedimiento para la obtencidén de metilolami-
notriazinas eteradas, tal y oomo queda gustancialmente desocri
%o en la presente Memoria.

Esta Memoria comsta de 36 hojas esorites a nmdquing

por una sola oara. a0l 197
Madrid,
CASSELLA FARBWERKE MAINKUR

'/F,Irmue!ol L Guoh F.minilo

) -
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