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Titel der Erfindung

Verfahren zur selektiven Herstelluug von veretherten
Aminoharzproduktens

Anwendungsgebiet der Erfindung

' Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur selektiven Her-
stellung von veretherten Aminoharzprodukten, die insbe-
sondere in der Lackindustrie, in der Kosmetik und Holzver=-
_ arbei#ung und in der Textilveredlung Anwendung finden.

Gharakterisierung der bekannten technischen Ldsungen

Es ist bekannt daf Aminoharzprodukte zur Er21e1ung neuer
Elgenschaften mit Alkoholen modifiziert werden konnen,
Wird bei dieser Modlflzlerung durch Veretherung im
basischen Bereich gearbeitet, so gelangen feste Hydroxide

oder Laugen als Katalysator zun Einsatz (US-PS b 315 745,
DE-OS 2 133 820).



Bei der sauren. Veretherung benutat man Mineralsduren
(Kadowakl, Bull. Chem. Soce Jpn. 11, 248-261, ,

‘US=PS 3 957 T731) oder organische Sduren- beziehungsweise
deren Anhydride (DE-AS 1 595 224, GB-PS 558 683) als
Katalysatore , -
Nachteilig ist, dag be1 den genannten Katalysatoren dle
Veretherung der Amlnoharzprodukte unvollstandlg und/oder

‘ ‘unter ‘Bildung hoher kondensierter Verblndungen ablauft.
Zum Beispiel bilden sich Methylen- und/oder Dimethylen-

" und/oder Etherbriicken zwischen den linearen bzw. cykli-
~schen Amlnoverbindungen aus, Ebenfalls tragen Demethy-
,lollerungsreaktionen an den Amlnoharzverblndungen zur
Blldung von Nebenprodukten bei. .

Es wirkt weiterhin nachteilig, da8 die beschriebenen

= Veretherungsmethoden eine pH-Wertsteuerung verlangen und
die ‘Reaktion durch Neutrallsation und anschlleﬁender ‘Ent-

fernung der dabel gebildeten Salze beendet werden muB.

J/

Ziel der Erfindung

~ Das Ziel der Erfindung besteht darin, ein einfaches Her-
stellunésverfahren fiir veretherte Aminoharzprodukte zu
entwickeln, daB diese Produkte selektiv in hoher Reinheit
und groBSer Ausbeute liefert,

Darleguné des’WesehS‘der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Aminoharzprodukte'
selektiv so zu verethern, da8 in einfacher Herstellungsweise
reinere Endprodukte in ‘hoherer Ausbeute entstehen. -

Die Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur selektiven
Herstellung von veretherten Aminoharzprodukten, wobei
erfindungsgemﬁﬁ mono- oder polymethylolierte Aminover-
bindungen mit ein~- oder mehrwertigen\cyklischen oder niederen
aliphatischen Alkoholen der Cq bis Cg-Reihe oder mit Phenolen
unter Anwesenheit eines Ionenaustauscherharzes'verethert



werden, Dabei wird als Ionenaustauscher ein saures’

oder basisches Ionenaustauscherharz auf vorzugsweise
vernetzter Polystyrolbasis mit vorzugsweiser Kanalstruktur
verwendet, das nach der Beladung mit Wasserstoffionen ganz
oder teilweise entwidssert wird. Eine Quellung des Ionen~
'austauschers im vorgelegten Alkohol verringert die Reaktions-
zeite :

Als zu verethernde Stoffe werden ein- oder mehrfach methy-
lolierte Harnstoffe, die entsprechenden Methylenharnstoffe
oder Melamine verwendet, '

Das Verfahren kann diskontinuierlich oder kontlnulerllch bei
Temperaturen zwischen 250 K und 400 K, -vorzugsweise 300 bis
‘350 K, betrieben werden, Die Veretherungsreaktion wird ge-
gtartet durch Zugabe des Ionenaustauschers zu den geltsten

- oder dispergierten Ausgangsprodukten oder durch Zugabe des
Aminoharzproduktes zu dem vorgelegten Ionenaustauscher-
Alkohol-Gemisch, Beendet wird die Reaktion durch mechanische
Trennung des Ionenaustauschers vom Reaktionsgemisch,

Eine Neutrallsatlon ist nicht erforderlich, der Ionenaus-
tauscher steht nach erfolgter Regeneration erneut zur Ver=- .
fligunge Das veretherte Endprodukt kann in bekannter Weise
durch Kristallisation oder Eipengen'gewonnen werden, Es be=-
gitzt durch die spezifische Art der Katalyse am Ionenaus-
tauscher eine hohe Reinheit., |

Ausfiihrungsbeispiele
Beispiel 1

In eipnem 0,5 l-Dreihalskolben, versehen mil leizung, Rithrer
und RiickfluBkiihler, werden 150 ml Methanol und 31 g Hexa-

- methylolmelamin unter Riihren auf 40 °C erwdrmt. Nach 5 Mi=
nuten werden 10 ml Kationenaustauscheér (FK'1104Wofafit)
zugegeben, Die Reaktion wird 10 Minuten nach dem voll=-
stédndigen Aufklaren der Losung durch Abflltrleren des Ionen-
austauschers abgebrochen. Eln Te11 des Methanols wird abge-



§

dampft. Das auskrlstalllslerte Produkt hat einen Schmelz-‘
punkt von 53 °c. |

Beispiel;z

j in obiger Apparatur werden zu. 250>m1 Butandiol =(1,4)

30 g Dimethylolharnstoff gegeben und unter Riihren auf

60 °C erwirmt, Es werden 15 ml getrockneter und Butandiol
»-vorgequollener ‘saurer Ionenaustauscher (KPS 200-Wofatit)
zugegeben, D1e Reaktion wird nach 15 Minuten beendet und .
das Produkt wie im Beispiel 1. aufgearbeltet Elementar-
analyse und 1H—NMR bestdtigen die Struktur, Dle Ausbeute
fllegt bei beiden BeiSplelen oberhalb 95 %



" Erfindungsanspruch

1. : ,

Verfahren zur selektiven Herstellung von verethérten
Aminoharzprodukten, gekennzeichnet dudurch, da8 mono-
oder polymethylolierte Aminoverbindungen mit ein- oder
mehrﬁertigen cyklischen oder niederen aliphatischen Al=-
koholen der Cy bis C -Reihe oder mit Phenolen unter An-
wesenheit eines Ionenaustauscherharzes verethert werden.

2. L

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB8 als
 Ionenaustauscher ein Kationen- oder Anionenaustauscher=
harz auf vorzugsweise vernetzter Polystyrolbasis ver-
wendet wird, der nach Beladung~gegebenenfalls in dem ver-"
wendeten Alkohol vorgequollen wird.

3e

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,.da8 als
mono~ oder polymethylolierte Aminoverbindungen Monomethylol-
‘harnstoff, Dimethylolharnstoff, die Methylole der Methylen-
harnstoffe oder des Melamins Verwendung finden. o
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