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“muy ampliamente adaptados a la finalidad de empleo deseada. Los pre-

Ya se conoce el obtener los precondensados de
aminoplastos por condensacidn de formadores de aminoplastos, tales
como {irea, bengoguanamina o acetoguanamina, con formaldehido, en caso
dado en presencia de alcanales infériores, en'medio alcalino.‘También
es conocido modificar esta obtencidén de los precondensados de amino=~

plastos en el sentido de condensar primeramente el formador de amino-

plasto con el formaldehide en medio alcalino y a continuacién eterar
total o parcialmente con alcanoles en medio debilmente Acido los . !

grupos metildlicos contenidos en el precondensado. |
[

Los precondensados de aminoplasto se emplean pa-

ra numercsas finalidades industriales. Asi sirven, por ejemplo, para-

la preparacidén de materiales prensades en capas, para el ennobleci-

miento de las superficies de los materiales de madera, como agente

para el alto ennoblecimiento de materiales textiles de celulosa, para
el ennoblecimiento del papel y como reticulador para los polimeros qué

contienen grupos OH. Mediante la seleccibn de los componentes de pare

- tida y sus condiciones de reaccidn, asi como por el emplee de condi-

i

i

|

: {
ciones de reaccidén especiales y el empleo adicional de agentes modifi-l
o f
cadores se pueden obtener precondensados de aminoplastos que estén !
‘ E
condensados de aminoplastos que son adecuadoe para la reticuldcidn de
polimeros que contienen grupos OH, se pueden emplear en los aprestos
de facil cuidado o bien en los aprestos rigidizadores paras textiles.

Aqui se le imponen al precondensado de aminoplasto una serie de con-

s

diciones que solo muy dificilmente se pueden cumplir simultaneamente.
Asi, los agentes para el aprestado rigido no deben tener ninguna tén-A
dencia a amarillear, deberan poseer una alta permanencia al lavado y ;
mostrar una reducida retenéién de cloro, habréan de cohtener poco for-

t

maldehido libre ya que este es muy molesto en la aplicaciodn, y deberéné

estar libres del olor a amina. Bajo las condiciones de aplicacidn de-1
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berén condensar, es decir, reticular, ripida y totalmente, pero si-

multaneamente tener una buena estabilidad al almpcenamiento bajo tem~

peraturas normales.

Los precondensados de aminoplastos hasta ahora
conocidos para la reticulacidn de los polimeros que contienen grupos
OH no han cumplido en esta propiedad lae exigencias industriales de

aplicacién en la combinacién de arriba.

Se ha descubierto ahora que los precondensados
de aminplastos compuestos de una solucién acuosa de productos de con=- |
densacidén de firea-formaldehido y melamina-formaldehido parcialmente |
eterados con metanol, donde 1& proporcién moler entre los productos
de condensacidn de {rea y melamina, referideo a la urea o bien melami~
na asciende a 1:0,2 hasta 0,65, preferentemente 1:0,3 hasta 0,6, el

grado de eterizacién de los grupos metildlicos es de un 40 hasta 75%,

preferentemente un 50 hasta 65 ¥, y donde el producto de condensacién
de firea-formaldehide parcialmente eteradc se presenta principalmente
como dimetilolurona parcialmente eterado y el producto de condensa~-

cibén de melamina-formaldehido parcialmente eterado principalmente co-

mo hexametilolmelamina parcialmente eterada, muestran en relacidénm cuz

loe precondensados de aminoplastos conocidos que mas Be pueden compa-

i
!
|
rar con respecto a las propiedades industrialmente deseables arriba
mencionadas, unas ventajas esenciales.. |

!

!

La composicidén quimica y las propiedades de aplil

1
1

!

l

estén esencialmente determinadas por el contenido en dimetilolurona :. .
'

cacidén industrial de los precondensados segin la presente invencidn

parcialmente eterada de como minimo 60 moles~¥, preferentemente como
minimo 80 moles-¥% y en hexametilolmelamina parcialmente eterada de

como minimo 7% moles-%, preferentemente como minimo 80 moles-%, refe-
rido a los formadores de aminoplasto {irea y melamina en que se basan,

asi como por un conternido de 0,2 hasta O,4 moles de firea metilolada
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parcialmente eterada, referido a 1 mol de ﬂrea empleada, y por el
grado de eterizaciém de los grﬁpés metildélicos indicado.

Bespecto a esta compcsiciﬁn quimica éré extraor~
dinariamente sorprendente que los productos de la presente invencidn
gse puedan emplear para la reticulacién de polimeros conteniendo grupos
OH bajo condiciones de condensaciép benignas y que después de efectna-

da la reticulacidn se obtengan productos que muestren una excepcicnal

permanencia al lavado, una reducida retencidn de ¢loro y no presenten
amarilleamiento. vy, que ademds, sean inodoros y durante la elabora-
¢idén casi no liberen formaldehido. La reducida retencidén de cloro de

los aprestos rigidizadores obtenidos bajo el empleo de los preconden-

sados de aminoplastos segiin la presente invencién resulta mucho mas

sorprendente ya que por la literatura (véase Melliand~Textilberichte.

. t
Tomo 42, pég. 1292 y siguientes (1961)) es conocido que tanto el dime-|
‘ l

tilol-uron-dimetiléter como también las metilolaminas eteradas conm me=:
2 '

tilo muestran una retencion de cloro relativamente fuerts. '
|

Los precondensados de aminoplastos segin la pre-

L !

sente invencién se obtienen condensando en solucidn acuosa irea con,

|

referido 2 1 mol de firea, 8§ -~ 12 moles, p eferentemente 8 hasta 10 mo=
les, de formaldehido a valores pH superiores a 1l y temperaturas de

45 hasta 55°, después mezclando con 0,2 hasta 0,65 moles, preferente=

mente 0,3 hasta 0,6 moles, de melamina y continuando. la condensaqién

a 65 _ 80°C, preferentemente 70°C, durante 10 - 20 minutos, preferenﬁgi
!

mente 15 minutos y désphés eterando con 17 - 23 moies, preferentemente

s
v
[}

20 moles, de metanol a valores pH de 2 hasta 1, especialmente a un pH
&e 1,5, a 30 hasta 40°C, preferentemente 35 - 3700; neutralizande y

evaporando a continuacién. La evaporacidn se efectua preferentemente
bajo presidn normal, por ejemplo, & temperaturés-de 120 hasta 170°C, i

por regla genéral hasta un contenido en sdélidos de un 60 hasta 100 %

en peso.
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La condensacién de los formadores de aminoplas-
tos con el formaldehido y la eterizacidn a continuacidén se efectuan
convenientemente en el mismo recipiente de reaccidn; la evaporacidn
de la mezcla de reaccidn se realiza convenientemente ea un aparato
que permita unos tiempos de residencia breves., Aparatos de esta clase
conocidos son, por ejemplo, los evaporadores de capa delgada o de .

pelicula delgada o los secadores por pulverizacién.

Los precondensados de aminoplastos de la presen-

te invencidn se pueden aplicar junto con los polimeros que ccntienen

grupoe OH o en etapas de procedimiento independientes, en cada caso

bajo adicién de aceleradores del endurecimiento adecuados, por ejem=

plo, aceleradores de endurecimientc Acidos o latentes &cidos conocidos@
Para el apresto rigidizante de textiles es usual una aplicacidn por ;
separado de los polimeros que contienern grupes OH y de los preconden-.
sados de aminoplastoe segin la presente invencién. Aqui se impregnan

los materiales textiles a rigidizar primeramente con los polimeros qu#
contienen grupos OH, preferentemente un alcohol de polivinilo, o los i
ésteres de polivinilo parcialmente saponificados, especialmente aceta-
to de polivinilo parcialmente saponificado y, en caso dado después de !
un secado intermedio, se impregnan a continuacidén con el precondensadc
de aminoplastos de la presente invencidn, y la reticulacidn del poli-
mero se completa mediante un tratamiento térmico & 130 hasta 150°C.

lLas flotas descritas en el pirrafo anterior pue-!

den contener naturalmente ulteriores agentes auxiliares usuales gue

den efectos adicionales, tales como, por ejemplo, agentes avivantes,
agentes hidrofobizantes y/o blanqueadores Spticos. Ademds, una flota

de impregnacidn contiene ademds el catalizador &cido necesario, Con

recepciones de flota de un 50 hasta 100 % contienen las flotas de im-

pregnacién 40 hasta 200 g/l de la solucién al 75 % de un producto de

condensacidn segln la presente invencibam.
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lamina., Se sigue agitando sin wlterior calentamiento conr lo que la

.transcurso de 6 minutos a 35° formandose asi un precipitado. Se agi-

Los siguientes ejemplos de ejecucién muestran
la preparacién de los precondensados de aminoplastos segin la presen-
te invencidén y su empleo como apresto de fiacil cuidado o bien apresto

rigidizante de materiales textiles.

Ejemplo 1
120 kg de firea, 1232 kg de formaldehido acucso

al 39 ¥ en peso se calientan junto con 50 kg de lejia sédica al 27 %
en peso en un»recipiente provisto de agitador, termémetro, serpentin ?v

de éalentamiento y de enfriamiento, de acero inoxidable, 2 50°C 7 a

esta temperatura se agita durante S horas a un pd de 9,8 - 10. La so-

lucién clara se calienta a 71°C y después se introducen 68 kg de me-

temperatura sube a 74°C y la melamina se disuelve. Despuéds se enfria

bajo agitacidén, en el transcurso de 15 minutos, a 64°C, Mediante en-

friamiento con agua de hielo se baja la'temperatura~de la masa en el

ta entonces con 1280 kg de metanol, la temperatura de la suspensidn se

ajusta a 32°C y con aproximadamente 73 kg de &cido nitrico al 65 % se

regula & un pH de 1,5, medido en un electrodo de vidrio, con lo que
la temperatura sube a 3600. Después de agitar durante 5 minutos se fqzi_
ma una solucidn clara que se sigue agitando ain a 36°c'durahte 10 mi- i

I

nutos. En el transcurso de este tiempo baja el pH a 1,45, 3e ajusta en-
i
) !
10 presentandose una elevacién de la temperatura a unos 50°C. Una dele,

tonces con aproximadamente 50 kg de lajia sddica al 50 4 a un pH de

gada pelicula de la solucidn se conduce brevemente por eancima de una
pared metélica calentada a 120 - 140°¢ ajustandose el tiempo de per—-
manencia de manera que an la solucidén saliente se presente un conte~

nido en sdlides de un 74 %.

Los aprestos rigidizantes conteniendo alcohol
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polivinilico para tejidos de celulosa, que se reticulan con el pro-
ducto arriba obtenido bajo las condiciones descritas en el ejemplo 10
muestran una excelente permanencia al lavado, un alto efecto de rigi-
dez y unos valores favorables respecto a la retencidén de cloro. El

contenido en formaldehido libre en el producto se encuentra en valores

inferiores a un 3 %.

Ejemplo 2

Se repite el ejemplo 1 con la {nica diferencia ;
que en lugar de la cantidad de 68 kg de melamina alli empleada se uti%
lizan 118 kg de melamina. i

La solucidn conteniendo un 75 % en peso de 8b- 3
lidos tiene un contenido en formaldehido libre inferior a wn 2 %. %
La permanencia al lavado y el efecto de rigidez

del apresto preparado segin el ejemplo 10 es muy bueno y con respecto

a la retencidén de cloro el producto es especialmente ventajoso.

Ejemplo 3

120 kg de fGrea, 1232 kg de formaldehido acuosc |
al 39 %y 50 kg de lejia sédica acuosa al 27 % se calientan en un apa-

rato como descrito en el ejemplo 1, durante 5 horas a 50°G ¥y a conti~
l

nuacidn se introducen a 70°C 94 kg de melamina. En el transcurso de
15 minutos se enfria de ?SOC a 65°C, a continuacibn se ajusta con
agua de hielo & una teﬁperatura de 40°%. Después de agregar 1280 kg !
de metanol y ajustar a una temperatura de 33°C se gradua con unos 73 !
kg de &cido nitrico al 65 %.en peso a un pH de 1,6 - 1,7. Se disuelveq
aqui los compuestos metildélicos precipitados en el transcursc de 10 ;
minutos y la temperatura sube a 37°C. Se neutraliza entonces con unosé
|

55 kg de lejia sddica al 5C % en peso acucsa a un pH de aproximadamen-

|
te 10 y la solucidn se concentra, como ya se ha descrito en el ejemle
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1 a un contenido en sélidos de un 74 hasta 75 % en peso.

' Ejemg;o L

En la preparacidn y elaboracidén se procede como |
en el ejemplo 1, con la dnica diferencia de que en lugar de la canti-
dad de 1280 kg de metanol utilizada se emplean 1088 kg de metanol.

Al emplear el producto segin uno de los ejemplos 10 hasta 12 se obtie-

nen aprestos con excelente permanencia al lavado y rigidez con muy

reducida retencidn de cloro.

Ejemplo 5

Se repite el ejemplo 2 con la finica diferéucia
de que en lﬁgar de 1280 kg de metanol se emplean 1088 kg de metanol. |
E1l producto obténidc da, empleado gegﬁn uno de los ejemplos 10 hasta
12, unos aprestos ccﬁ muy buena peimanencia al lavado, efecto de rigi-g

dez y valores de retencién del cloro.

Ejemplo 6

Se repite el ejemplo 3 con la tnica diferencia

de que en lugar de 1280 kg se emplean 1088 kg de metanol. El productc
obtenido, empleado segiin uno de los ejemglos 10 hasta 12, da aprestos :

- f
: : !
con excelente permanencia al lavado y efecto de rigidez con una reten=-|

cién de cloro muy reducida. !
i
Ejewmplo 7

Se repite el ejemplo 1 con la tnica diferencia
de que en lugar de 1280 kg se emplean 1472 kg de metanol. Con el pro-
ducto obtenido se logran segin los ejemplos 10 hasta 12 unos aprestos

con excelente permanencia al lavado, alto efecto rigidizante y muy

buena retencidn de clore.
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Ejemplo 8

Se repite el ejemplo 2 con la Gnica diferencia
de que en lugar de la cantidad de 1280 kg de metanol alli empleada se
utilizan 1472 kg de metanol, Los aprestos, obtenidos empleando el pro-
ducto asi preparado, muestran excelente retencidn del cloro y unos va-
lores muy buenos respecto & permanenciz en el lavado y efecto de rigi-

dez.

Ejemplo 9

|
Se repite el ejemplo 3 con la finica diferencia {
de que en lugar de la cantidad de 1280 kg de metanol alli empleada se !
utilizén 1472 kg de metanol. Los aprestos, obtenidogbegln los ejemplos!
10 hasta 12, empleando este precondensado, tienen excelente permanenci?

!
al lavado; el efecto de rigidez y la retencidon de cloro son excelentes%

|
Ejemglo 10
f

. Tejido de algodén, que es adecuado como inserto
rara cuellos de camisas, se blanquea en la forma usual y se seca. Des-|
pués se impregna el tejido secade con una solucidn que tiene la si-

guiente composicidn:

80 g de solucidn acuosa al 75 % de precondensado, obtenido segiin el

ejemplo 3

50 g de alcohol polivinilico (<:>Vinarol SVH) :

10 g de fécula modificada (<:>Solvitose HDF) j

10 g de dispersién de polietileno aproximadamente al 40 % en agua
(CDCassappret P conc.)

2 g de blanqueador de estilbeno ((:)Hostalux CN conc.) i

20 g de cloruro de magnesio cristalizado

838 g de agua }
|

Bl tejido se exprime a una recepcidn de flota
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del 70 %, se seca a unos 130°C y se condensa durante 4 minutos a 150°C.

El tejido sufre &si un alto ennoblecimiento respecto al apresto anti-
arrugas y encogimiento ¥y una estabilizacidn al lavado con hipocldri‘
to sddico. La fijacidn de los agentes rigidizantes, tales como alcohol

polivinilico y almidén muestra vna excelente permanencia en el lavado,

Ejemplo 11

Un tejido de poliéster-~celulosa 65/35 tefiido y

secado se impregna con una flota de la siguiente composicién:
60 g de solucidn acuosa al 75 % de precondensado, obtenida segin el

ejemplo 2

20 g de polidimetilsiloxano (emulsidn acuosa al 35 %)
10 g de dispersidén de polietileno, acuosa, al 4O % (CDCassappret P
conc,)
12 g de cloruro de zinc, anhidro
ivg de &cido acético,-al 60 %
897 g de agua
Se exprime hasta una recepcidn de flota de un
60 %,'ée seca a 130°C y se condensa durante 3 Qinutos a 150%. Se
obtiene un apresto de fdcil cuidado excelente; los tejidoé son exce=

lentemente adecuados para telas de vestidos y trajes. '

Ejemplo 12

Para el aprecto de fécio cuidado de tela de de-
lantal de algoddén se prepara la siguiente flota:
70 g de solucidn acuosa al 75 % del precondensado obtenido segin el

ejemplo 6
1

10 g de dispersidn al 55 % en agua de acetato de polivinile (<:>Appre=_

tan MB extra) o E

20 g de dispersidn al 40 % en agua de polietileno 6§>Cassappret P conch)
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20 g de producto de condensacidén de &cido graso (<:>Leomin NJ)
1% g de cloruro de magnesio, cristalino

866 g de agua

El apresto del tejido se efectua bajo las con~
diciones que se describen en el ejemplo 1l y muestra una excelente
permanencia al lavado, libertad de arrugas comn muy buenos valores de

retencidén de cloro.

Ejemplo 13 (Ejemplo comparativo)

Se sintetizd un precondensado de aminoplasto

como en el ejemplo de obtencidn 1, con la diferencia de gue no se em-

pleo melamina alguna.

|
El producto claro, eterado, disuelto en un 75 % !
|

en agua se empleo segin el ejemplo 10 como reticulador para un apresto

rigidizador sobre tejido de algodén, En comparacibén con el preconden~
sado de aminoplasto obtenido segln el ejemplo 3 se observd un compor;gi

miento muy empeorado con respecto a la retencidn de cloro.

Ejemplo 14 (Ejemplo comparativo) {

Se repitid el ejemplo 3, pero en lugar de 1280
kg de metanol y 73 kg de Acido nitrico en la etapa de eterizacidn se
emplearon solo 640 kg de metanol y 40 kg de dcido nitrico. Empleado

andlogo el ejemplo de utilizacidén 10 se observd en la mercancia apres-

tada una retencidn de cloro considerablemente mas fuerte. !

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como lz manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscepti-
bles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio

fundamental.
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Reivindicaciones

-lamina, asciende a 1:0,2 hasta 0,65 y el grado de eterizacidn de los

‘8 = 12 moles de formaldehido a valores pH superiores a 1l y tempe~

" 1. Procedimiento para la obténcién de preconden~-
sados de aminoplastos, compuestos de una solucién acuosa de. productos
de condensacién de lrea-formaldehido y melamina—forméldehido parcial- |
mehtg eterados con metanocl, donde la proporcién molar entre firea y

productos de condensacidn de melamina, referido a la firea o bién me-~

grupos metildlicos a un 40 hasta 75 % y el producto de condensacidn d%
rea~-formaldehido parcialmente eteradc se presenta»yrincipalmente com |
mo dimetilolurona parcialmente eterada y el producto de condensacidn
de melamina-formaldehido parcialmente éterado prinéipalmente como
hexametilol-melamina parcialmente eterada, caracterizado porque en

Bolucidn acuosa la 0rea se condensa con, referids a 1 mol de frea,

raturas de 45 hasta 55°C, después se mezcla com 0,2 hasta 0,65 moles
de melamina y a 65 - 80°C se aigue,condensando durante 10 hasta 20 mi-
nutos y seguidamente se eteriza con 17 hasta 23 moles de metanol a |
valores pH inferiores a 3 a 30 - 4000, se neutraliza y a continﬁacibp[

Be evapora.

2.. Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca=

racterizado porque se condensa con 8 hasta 10 moles de formaldehido.

3, Procedimiento segln las reivindicaciones 1 & -

2, caracterizado porque se mezcla con 0,3 hasta 0,6 moles de melamina,

L, Procedimiento segln las yeivin-.icaciones 1

hasta 3, caracterizado porque se eteriza a valores pH de 2 a 1. '



10

15

12

5. Procedimiento segiin las reivindicaciones 1
hasta 4, caracterizado porque la solucidn neutralizada se evapora ba=-

jo presién normal.

6. Procedimiento segQn las reivindicaciones 1
hasta 5, caracterizado porque en la evaporacibén de la solucidn neutra-

lizada se mantienen uncs tiempos de residencia breves.

. i
7. Procedimiento segin las reivindicaciones 1
|

hasta 6, caracterizado porque la solucidn neutralizada se evapora has-

|

ta un contenido en sblidos de un 60 hasta 100 % en peso. !

8. Procedimiento para la obtencidén de precon-
densados de aminoplastos, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria. !

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a

maquina por una sola cara.

18 aee fov
Madrid,

CASSELLA AKTIENGESELLSCHAFT
1 ¥, GOMEZ ACESRNRO0MED
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