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Verfahren zur Herstellung von hochreaktiveﬁ, partiell
veretherten Aminctriazin-Formaldehyd-Kondensaten

Anwendungsgebiet der Erfindung

- Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
von hochreaktiven, partiell veretherten Aminotriazin-
Formaldehyd-Kondensaten, die allein oder in Kombination
mit anderen Lackharzen, hauptsachlich mit kurzdligen
Alkydharzen, als Bindemittel in thermisch hértbaren
Uberzugsmltteln fUr niedrige Hartungstemperaturen
unterhalb 90 °C anwendbar smnd.

CharakteristikAder bekannten technischen Ldsungen

"Aminotriazin-Formaldehyd-Kondensate, deren Methylol-

- gruppen partiell oder total mit einwertigen alipha-
tischen Alkoholen verethert sind, werden schoh seit
langem als Bindemittel, hauptsdchlich in Kombination
mit anderen Lackharzen, fir thermisch hértbare Ober-
zugsmittel eingesetzt, Im wesentlichen erfolgt die
/Herstellung dieser Kondensate in der Weise, daB ein
Aminotriazin mit Formaldehyd und einem einwertigen
aliphatischen Alkohol in der Wéarme chemisch umgeéetzt
wird, wobei das in der Reaktionsmischung vorhandene
und gebildete Wasser durch Kreislaufdestillation ent=-
fernt wird., Im Lauf der Zeit haben sich viele
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verschiedene Verfahren zur Herstellung von verethrten
‘_Aminotriazin-Formaldehyd-Kondensaten herausgebildet,
die durch bestimmte technologische und stoffliche
Merkmale ihre spezifische Gestaltung erfahren haben.
Gewbhnlich erh&lt man nach diesen &lteren Verfahren'
Konden§ate, die in Kombination mit kurzollgen Alkyd-
harzen erst nach einer thermlschen Hartung bei 120 QC
- oder daruber Uberzuge mit hlnrelchender Vernetzung

und Harte ergeben,

Besonders in neuerer Zelt haben energzesparende
‘Hartungsverfahren bei der Beschlchtung mit thermisch
~ hértbaren- Dberzugsmltteln groBes Interesse gefunden.
Diese hochreaktiven, partiell veretherten Amlnotr1a21n-
Formaldehyd-Kondensate unterscheiden sich von entsprechen~
den Kondensaten mittlerer oder niedriger Reaktivitat,
'weil sie in Komblnatlon mit kurzdligen Alkydharzen
Lackfilme ergeben, die schon nach einer thermischen
H&rtung bei 80 bis 90 °c 1nnerhalb von 30 bis 60 Mznuten
eine hinreichende Vernetzung und Harte erlangen:.

AuBerdem enthalten sie Gberhaupt keinen freien Formalde-
hyd oder ihr Gehalt daran ist zumindest nur gering, so
‘daB die sonst ublichen Belastigungen durch den stechen-
den Geruch bei der Verarbeitung eingeschrankt sind und

- die hochreaktiven Kondensate als umweltfreundllcher

'gelten konnen.ﬂ

'Nach dem herkémmlichen Erkenntnisstand, der in Patent-'
schriften und wissenschaftlichen Publlkatlonen seinen
_Nlederschlag gefunden hat, sind hochreaktive Aminotria-
' zmn-Formaldehyd-Kondensate vergleichsweise zu mittel=-
reaktiven Kondensaten durch fclgende charakterlstlsche
‘Merkmale ausgezelchnet. ' '

—'gérihgeber Gehalt an freiem Formaldehyd
- geringerer Veretherungsgrad
- hoherer Gehalt an Imin=-/Amingruppen



- Bevorzugter Einsatz von Veretherungsalkoholen mit
hoéherer Flichtigkeit (beispielsweise Einsatz von .
i-Butanol anstelle von n-~Butanol)

Fur die Herstellung von hochreaktiven- Aminotriazin-
Formaldehyd-Kondensaten sind schon mehrere Verfahren
bekannt:, '

~In der CH-PS 491,187 wird ein Einbrennlack auf Basis
von Alkyd=- und verethertem Aminotriazinharz vorgestellt,
der - bezogen auf Aminotriazinharz = weniger als 1 %
freien Formaldehyd enth3lti, Dies wird durch elne
chemische Nachbehandlung erreicht., _

In der NL-PS 6.805.915 werden veretherte Melaminharze'
beschrieben, die von.vornherein keinen freien Formalde~
‘hyd enthalten, Hierbei wird Melamin mit festem Formalde-
hyd und einem einwertigen mit Wasser praktisch nicht .
mischbaren aliphatischen Alkohol in Gegenwart einer
organischen oder anorganlschen Sdure in der Warme um-
gesetzti, Charakteristische Merkmale dleses verfahrens
sind die alleinige Verwendung von festem Formaldehyd

. und die Durchfihrung der Veretherung von primér'gebilde;

ten Methylolmelamln-Verblndungen unter vermindertenm
Orucki. Als ein sehr wesentlicher Faktor fir die Qualitét
der Kondensate ist die schnelle Abfuhrung des in der
Reaktionsmischung vorhiandenen Wassers zu bewerten.,
Infqlgedessen,wird auch der Zugabe des'Schleppmittels-
zum richtigen Zeitpunkt groBe Bedeutung beigemessen,
weil sonst die Gefahr einer Uberkondensation besteht:.
Das in der DE-AS 1.669.868 vorgeschlagene verfahren
zuf-Herstellung veretherter Melaminharze kommt dem

in der NL-PS 6,805,915 beschriebenen Verfahren in
vieler Hinsicht nahe. Charakteristisch auch fir dieses
Verfahren ist die Durchfihrung der Veretherung von
primar gebildeten Methylolamin-Verbindungen durch den
Alkohol unter soweit verringertem Druck, daB die Siede=
temperatur unter 100 °C liegts, - '



Ein Mangel dieser beiden Verfahren ist die alleinige
Verwendung von festem Formaldehyd. | '

Eln weiteres Verfahren zur Herstellung von Einbrenn=-
lacken auf Alkyd-Melaminharz-Basis fir 80 bis 90 °c

- wird in der_DEQAS 1,494,507 beschriebeni, Ein wesent=-

. licher Aspekt dieses Verfahrens ist die Anwesenheit
'von niederen wasserldslichen Alkocholen, Ketonen oder
Ethern wahrend der Kondensation, um diese in ge-
wiinschte Richtung ablaufed zu lassen, Ein Vorteil des
Verfahrens ist, daB Formaldehyd als wisserige Losung
eingesétzf'werden'kapn.und die Entfernung des Wassers
wéhrend der Kondensation und Veretherung unter Normal-
druck durchgefuhrt wird. Doch auch bei diesem Verfahren
wird Unterdruck angewandt, um das Ldsungsmittel abzu~
~destillieren und dabei eine Temperatur von 100 bis 105 °C
nicht zu uberschrelten. Nachteilig ist ‘weiterhin die
-Mztverwendung von Methanol oder Benzen bei der
Kondensation, weil diese in dem anfallenden Destillat
énthaltén sind und zur Vermeidung von Umweltbelastungen
ein nlcht unerheblicher Aufwand fur die Destlllatauf- B
arbeltung notwendlg istie

Die DE-AS 1:.278.051 beZLeht sich auf die. Verwendung

von formaldehydfrelen veretherten Melamln-Formaldehyd-
Harzen in Komblnatlon mit Alkydharzen fur Einbrenn-.
lacke. Das Verfahren beschrankt sich auf die Verwendung
vbn i~Butanol als Veretherungsalkohol und bevorzugt

den Formaidehyd in mdéglichst wasserarmer Form.

In- dér AT=-PS 304.725 wird ein Verfahren'beschrieben.
das zur Herstellung von hochreaktlven Aminotr1a21n-
Aldehyd-Kondensaten Trls-(z-hydroxyethyl) 1so-cyanurat
verwendeti, - .

';'Dle der AT-PS 313,437 zugrundellegenden Melamln-Aldehyd-

Kondensate sind N-Butylolalkylether des Melamins mit
einem Alkylrest von 1 bis 4 C-Atomen, die allein oder
gemeinsam mit den gewohnlichen Melamln-Formaldehyd-
&ondensaten‘eingesetzt werdenu



Bevorzugt wird Trimethoxyisobutylmelamin verwendeti,
In der DE-~PS 970.453 ist ein Verfahren zur Herstellung
butanolmodifizierter Melamlnharze beschrieben, bei dem |
« 6 Mol Melamin in einer waBrlgbutanollschen Ldsung =
zunéchst bei einem pH-Wert von mindestens 8,5 umgesetzt'
werden, dann das Vorkondensat teilweise, di. h. bis zu
50 %, entwassert wird und im AnschluB daran in bekannter
Weise durch Ansiuern auf einenm pH~Wert von 4,5 - 5,5
die Kondensatlon unter Temperaturerhohung auf uber 90 °%¢
 (bis ca, 100 °c DE-PS 14,055.811) erfolgt. |
Gerade nach diesem Verfahren wurden aber Kondensate er-
halten, die sich durch eine. ungewohnllche Stabilitat -
gegeniber welterkonden51erenden bzw. aushartenden Ein=
flissen wie Wiarme und Sadure auszelchnen,

‘Den schon bekannten Verfahren haften verschiedene,
teChnologische'und ékonomische\ﬂéngei an, deren Besei-
tigung oder zumindest Minderung an sich wunschenswert
und dem technischen Fortschritt dienlich ware.

Bei den einzelnen Verfahren sind nicht alle Méngel zu-
gleich zu finden, vielmehr treten sie verschiedentlich
nur gesondert auf, »

Zu den Mangeln geﬁéren: (a) die Anwendung von Vakuum zur
”Regulierung der Destillationstemperatur bei der Konden~
"sation und’Einengung der Kondensatldsung, {(b) der Einsatz
von Schleppmitteln bei der Kreislaufdestillation sow1e
dié Beseitigung bzw. Aufarbeitung der schleppmlttel-
haltigen Destillate, (c) der héhere Aufwand far die
Kontrolle -und Steuerung der Verfahrensdurchfihrung, )
(d) die léngere Zeit fir dielkoudedsatherstellung und
Aufarbeitung der Kondensatldsungen, (e) die Verwendung

. von bestimmtem, nicht unbedingt iblichen Rohstoffen und
(f) die Schwierigkeiten der Einpassung des Verfahrens

in eine vorhandene Anlagentechnik, die schon fir die
Herstéllung von mittel- und nledrlgreaktlven Kondensaten
benutzt wird,
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Ziel der Erfindung

- Das Ziel der Erfindung besteht in der Herstellung von
Losungen hochreaktiver partiell veretherter Aminotriazin-
Formaldehyd-Kondensate, die mit den Ublichen L&sungen
von -kurzdéligen Alkydharzen oder warmehértbaren Acryl-
_polymeren unbegrenzt vertraglich sind und in kombi- -

. nierter Form bei Temperaturen zwischen 70 und 90 °C
"1nnerhalb ‘von 20 bls 60 Mlnuten Filme von hoher Harte
ergeben. v | o
Weiterhin sollen die Kondensate in zezt- und kosten-
isparender Welse herstellbar sein,

Darlegung dés Wesens .der Erfindung

 Der Erflndung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren
zur Herstellung von hochreakt;ven partiell veretherten
‘Am1notr1a21n—Formaldehyd -Kondensaten zu schaffen, daB
'durch'rationelléﬁGestalfung des Verfahrénsweges die
Benutzung deféeiben Anlagentechnik unter Einsatz der
‘Ubliéhén-Rohstoffe erlaubt,, die man auch bei der Her=-.
stellung von mittel- und niedrigreaktiven Kondensaten -
anwendet:, Die Auférbeitung der Kondensatl&sung soll
ohne zusatzllche Verfahrensstufen und ohne Anwendung
von Unterdruck erfolgen.

Dle schon bekannten Verfahren beruhen im wesentllchen

‘auf der Erkenntnis, daB die hohe Reaktivitat der Konden-
sate in Beziehung zu denm nledrlgen Gehalt an freiem
Fofmaldehyd und zu dem hohen Gehalt an Amin- Bzw. Imin-
gruppen bestehti. AuBerden wird die Verwerdung von
i-Butanol anstelle von n-Butanol als férderlich fur

~die. Reaktlvitat der Kondensate angesehen:, Bei der Wahl

der Verfahrensbedlngungen und der Gestaltung der Ver-
' fahren Gberhaupt bestand ein maBgebender Ges;chtspunkt
darin, die sogenannte Uberkondensation bei der Herstellung

.. der Kondensate zu vermeiden:.



Uberraschend wurde gefunden} daB partiell mit n-Butanol

'véretherte Aminotriazin-Formaldehyd-Kondensate eine ,
auBerordentlich hohe Hartungsfahlgkelt unterhalb 90 C
besitzen, allein oder in Kombination mit kurzollgen

Alkydharzen, wenn diese neben einem relativ hohen

Gehalt an Amin- bzw. Imingruppen auch eine relativ

“hohe Molmasse habeni. Der erfinderischen Lésung liegt

demnach die wichtige neue Erkenntnis zugrunde, daB die

Héftung der Kondensate - entgegen der Ublichen Auf-
fassung - durch Weiterfihrung der Kondensation zu
groBeren Molmassen noch erheblich gesteigert werden
kann/, Demnach wird die Hértungsfahigkeit von partiell

veretherten Aminotriazin-Formaldehyd-Kondensaten unter-

halb 90 °C. sowohl durch ihre Funktionalitit als auch
durch ihre Molmasse entschaidend bestimmt:,

Der Einsatz von anderen Alkoholen als n-Butanol ist hin-
gegen keine notwendige Bedingung zur Steigerung der

Hartungsfahigkeit,

Es muBte deshalb eine technologische Ldsung gefunden v
werden, um hochreaktive partiell veretherte’ Am1notr1azzn-
Formaldehyd-Kondensate mit relativ hohen Gehalten an
Amin- bzw. Imingruppen und relatlv groBen mittleren
- Molmassen herzustellen:. »
Erfindungsgema® werden die hochreaktiven partiell ver-
etherten Aminotriazin-Formaldehyd-Kondensate erhalten,
.indem Aminotriazin mit Formaldehyd und einwertigen mit
Wasser nicht oder nur begrenzt mischbaren Alkcholen in

~der Wérme chemisch umgesetzt wird, wobei das waihrend
der Reaktion gebildete und das durch die Rohstoffe in
die Reaktionsmischung eingebrachte Wasser durch
azeotrope Kreislaufdestillation .unter Normaldruck forte
laufend entfernt werden muBi, Fir das erfznderlsche Ver-
fahren wird als Aminotriazin bevorzugt Melamin eingesetzt:,

Neben Melamin komnen anteilig auch Diaminotriazine wie
Benzoguanamin oder substltuierte Melamine eingesetzt
werdeni, Harnstoff oder Harnstoffderivate sind ebenfalls



far den'partiellen Ersatz des Melamins geeignet, doch
sollte die . substituierte Menge - bezogen auf Melamin ~

- 25 Gew.=% nicht uberschrelten« Formaldehyd wird bevor-

 zugt in Form selner wésserigen Losung {ca. 30 Gew. -%)
eingesetzt., Daneben kann Formaldehyd auch in poly-

. merer Form, beispielsweise als Paraformaldehyd mit

ca. 5 Gew.-% Wasser, anteiligt verwendet werden. Die
MitverWendung von Paraformaldehyd erweist sich als
.gunstig,‘wenh die Kreislaufdestillation in Kirzerer
‘Zeit durchgefihrt werden solls, Ein wesentlicher .
energetischer oder okonomischer Vorteil ist aller-
dings durch den Einsatz von Paraformaldehyd nicht zu
ﬁ:eréielen. weil fﬁr'dessen‘Gewinnuhg der Aufwand an
Energie und Technologie ohnehin bedeutend griBer ist.
. Zur Veretherung der methylollerten Aninotriazin-Ver=-
bindungen wird bevorzugt n=Butanol elngesetztu Die
Verwendung von Amylalkoholen oder noch anderen allpha-
‘tischen: Alkoholen mit langeren C-Ketten. ist mogllch
doch entsteht daraus kein vorteili. - ,
In erster S:ufe wird d;e Herstellung der Kondensate
in\élkalisthem'Medidm durchgefﬁhftq,indem die Reaktions-
miédhung.»bestehend-aus Melamin, Formaldehyd in wis-
seriger Losung (ca. 30 %ig) und Butanol, durch- Zugabe
von Alkali auf einen pH-Wert zwischen 8.2 und 9.8 ein-
~ gestellt und auf 90 bis 95 °C erwirmt wird. In diesenm
Temperaturbereich werden unter Normaldruck Zofbis
30 Gew.-% des insdesamt abzufﬁhrehdén Wassers\durch'
- Kreislaufdestillation aus der Reaktlonsmlschung bei
Ruckfuhrung des Butanols entfernt., Die Zusammensetzung
- der Reaktlonsmlschung wird so gewahlt, daR 3 bis 4 Mole
Formaldshyd und 7 bis 12 Mole Butanol auf 1 Mol Melamin
entfallenu
In zweiter Stufe wird die Kondensatlon und Veretherung
der Reaktionsmischung in saurem Medlum fortgesetzti. Ein
pH-Wert zwischen 6,2 und 6.8 wird durch Zugabe von wis-
seriger Salzsdure eingestellti, Das Restwasser wird in

!
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der Warme durch'kreislaufdeStillation unter Normal-
druck entfernt, wobei die Temperatur im Bereich zwischen
95 und 116 °C allmahlich ansteigt, Nach Beendlgung der

- Wasserabfihrung durch Krelslaufdestlllatlon wird die

Kondensatlésung eingeengt, 1ndem Butanol am absteigen-
den Kihler unter Normaldruck abdestilliert wird, bis

ein Feststoffgehalt zwischen 52 und 62 Gew.~% erreicht
isti. Durch Zugabe von Butanol-Xylen-Mischungen oder
Butanol allein wird die Kendensatlésung auf einen
handelsiiblichen Feststbffgehalt‘von 50 Gew.~% einge-
stellti, Zuletzt wird die Kondensatldsung noch filtriert,

Eine besondere Ausfihrungsform des Verfahrens besteht
- darin, daB nach Beendigung der Wasserabfiihrung durch 

Kreislaufdestillation diese noch ca., 60 Minuten fort-
gesetzt wird, ehe mit der Einengung der Kondensatldsung

begonnen wird, Bei dieser Ausfﬁhrungsformiwird vor allem

der erwinschte Effekt einer Molméssenvergréserung merke
lich verstarkt.
Durch diese MaBnahmen wird auBerdem eine zusitzliche

Moglichkeit erschlossen, um Kondensate mit ungewdhnlich

groBer Hartungsfiahigkeit zu.gewinnen. Im Gegensatz zu
den Darlegungen in einigen schon bekannten Verfahrens-
beschrelbungen. wonach Uberkondensationen sorgsam

zu vermeiden sind, werden erflndungsgemaB Kondensate
mit relativ groBen mittleren Molmassen angestrebt.

Ein besonderes Merkmal des neuen Verfahrens besteht
darin, daB auf die bei den bekannten Verfahren Gbliche
Neutralisation am Ende der Wasserabfihrung durch Kreis-

laufdestillation verzichtet wird, Infolgedessen eribrigt

sich die sonst notwendige Abkihlung und erneute Erhit-
zung sowie die evtl. zweckmaBige Abscheidung von ausge-
schiedenen Salzen vor der weiteren Aufarbeitung der

- Kondensatlésungen, Die Neutralisation kann unterbleiben,

weil Salzsdure zur Einstellung des sauren Mediums ver-

- wendet wird, die infolge ihrer Flichtigkeit mit den
Resten von Wasser und freiem Formaldehyd bei der .
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destillativen Aufarbeitung der Kondensatlésung-éntweidhn;
Deshalb ist die'Kdndensétléshng nach vollzogener Ein-
engung nahezu neutral und bei Normaltemperatur allein
oder in Kombination mit kurzdligen Alkydharzen uber
mehrere Monate lagerstabil.
Ein weiteres besonderes Merkmal des neuen Verfahrens
~‘besteht noch. darin, daB dle chemische Umsetzung der
‘kReaktlonsmlschung unter Normaldruck erfolgt und auf die
"zusatzllche Verwendung eines Schleppmittels verzmchtet
 wird, Die Abfuhrung des Wassers geschieht in der Weise,
daB Wasser mit dem als Veretherungsalkohol und Losungs-
:-mittelufungierenden.Butahbl azeotrope Gemische bildet,
‘die bei‘dEr Kréislaufdestillétion abgefihrt werdéha
Das im Kondensat freigesetzte Butanol wird in die
Reaktidnsmischung zurickgefihrt, Die bei den.bekanhten\
‘Verfahren gerade angestrebte schnelle Abfihrung des
Wassers aus der Reaktlonsmlschung, die den Einsatz Zu-
satzlicher Schleppmlttel und die Anwendung von Unter- ‘
»druck geraten- erschelnen lassen, wird nach dem neuen
" Verfahren unterlassen. Durch die langere Verwellzelt
des Wassers in der Reaktionsmischung wird die Konden=-
sation 2u Lasten der Vefefherung'geférdert und Konden-
- sate mit groBeren mittleren Molmassen entstehen. Durch
Verzicht auf die Anwendung eines Schleppmittels hebeh
den Rohstoffkomponenten ergeben sich technologlsche
Vere;nfecbungenn ' '

‘Ausfihrungsbeispiele:
Beispiel 1
- Eine Réaktioasmischung bestehend aus

200 g Melamin
630'g wésserige Formaldehyd-Losung (30 %ig)
760 g n-Butanol :

~in'einem Dreihalskqlben mit aufgesetzter Vorrichtung fir
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'Kreislaufdestillation wird durch Zusatz von 3 ml 1 n

wasseriger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9.0 ein- _.

gestellt und danach unter Rihren bei Normaldruck auf

93 °C erhitzt. Das bei der Erhitzung aus der Reaktions-

mischung entweichende wasserhaltige Destillat wird abge-

fuhrt, wobei das aus dem Kondensat sich abscheidende

_n-Butanol in die Reaktionsmischung fortlaufend zurick=-

liuft. In alkalischem Medium wird die, Kreislaufdestil=-
lation durchgefuhrt, bis ungefdhr 125 g Wasser aus der
Reaktlonsmlschung entfernt sind,

Ohne Unterbrechung der Krelslaufdestlllatzon wird die

~ Reaktionsmischung durch Zusatz von 4,3 nml in wisseriger

Salzsaure auf einen pH-Wert von 6,5 eingestellt. Die

- Erhitzung der Reaktionsmischung wird unter Normaldruck

fortgesetzt, wobei die Temperatur allmahllch auf 116 °C
ansteigt und noch ungefdhr 390 g Wasser abgefuhrt werdew
Danach wird die butanollsche Kondensat-Ldsung ohne

vorherige Abkihlung und Neutralzsatlon eingeengt.. Am

absteigenden Kihler werden noch ungeféhr 270 g'n-Butanol_
aus der Kondensat-Losung bei Normaldruck abdestilliert:.
Die eingeengte Kondensat-Ldsung mit einenm Feststoff—

»gehalt von 58 Gew.-% (bestimmt bei 105 C/2 Stunden)

wird durch Zusatz von n=Butanol auf einen Feststoff-
gehalt von 50 Gew.-% eingestellt und noch warm filtriert:,
Das erhaltene partiell mit n-Butanol veretherte Melamin-

Formaldehyd-Kondensat hat folgende Kennzahlen:

Methylolzahl (1,2) 95 mg KOH/g
Butoxyzahl (1,2) . 340 mg KOH/g
Imninzahl (2) - 430 mg KOH/g
. Molmasse Mn (3) 1300
Gelzeit (1) : 7 Minuten
Freier Formaldehyd (1) 0,8 Gew.=%
viskositat bei 20 % 330 mPar.s

(nach TGL 29202/03
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Anmerkungen zu den Methoden:

(1) Plaste und Kautschuk 25(1978), 1, 484..51 "
(2) Plaste und Kautschuk 27(1980), 9, 528...532
(3) gelchromatografisch bestimmt | '
bei Verwendung von HMMM al’s Bezugssubstanz

 Die 50 %ige Kondensatikésung wird mit einer 60 %igen
: ~Lésung eines kurzdligen Sojadl-ralkydharzes in Xylen

im Verhaltnis Alkydharz zu Kondensat wie 2 : 1 | |
'(fest auf fest) kombinierti, Die Filme werden auf Prif-
tafeln aus Glas und Tiefziehblech in Trockenschicht=-
~ dicken von ca. 30 um aufgebracht und nach kurzer Ab-

- luftung . bei 90 °Cc 30 Minuten lang eingebrannt. B
Eine Bindemittelkombination gleicbér Zusammensetzung
- wird durch'Zugabe einer Mischung’yon'Xylgn}und
n-Butanol (Mengenverhdltnis 2 : 1) verdinnt und da-
‘néch-mit'Titandibxid -~ Rutil pigmentiert, indem dieses
mit einem Labor-Schnellrihrer in die Bindemittel-
Losung eingeriihrt wird. Die Menge des. Verdinnerzu~
satzes betrégt 20 Gew.-Teile auf 100 Gew.-Teile Binde-
- mittel-L&sung, der Plgmentantell liegt bei 7 Gew.-Tellen,
bezogen auf 100 Gem.-Telle an festem Bindemittel:, Der
pigmentierte Lack wird in derselben Weise wie Klarlack
.- auf Pruftafeln aufgebracht und die Fllme werden ebenfalls
~nach kurzem AbliGften bei 90 °C 30.Minuten eingebrannt,
Die Ergenisse der Prifungen an den Lackfilmen mit dem
erfindungsgenal hergestelltén hochreaktiven Melamin-
FormaldehdeKondensat sind den in der DE-ASvL.494.SQ7'
ausgeﬁiesehen PrGfergébnissen in Tabelle 1 vergleichs=
weise gegeniibergestellti. o f



Tabelle 1

. Pendelhérte, Tiefung und Gitterschnitt -

von Alkyd-Melaminharz-Filmen

nach dem Einbrennen bei 90 °C 30 Minuten

Filme @it hochreaktivem MF-Kondensat
nach neuem Verfahren Lack nach DE~AS 1,494,507

Pendelharte (s) nach TGL 29771 ¢

unpigmentiert . 80
pigmentiert : - .98

Tiefung (mm) nach TGL 14302/03
unpigmentiert 8.7
pigmentiert 8.4
Gitterschnitt  nach TGL 14302/05
unpigmentiert » 1

pigmentiert 1

nach DIN 53157
6duﬁ.6zv
93

‘nach Erichsen

102 ¢eiel0.3
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Beispiel 2

Reaktionsmischung sowie Durchfiihrung von Kondensation
und Veretherung in alkalischem und saurem Medium nach-
einander wie in Beispiel 1. Abweichend von Beispiel 1
wird die Krelslaufdestlllatlon nach Beendigung der
kWasserabfuhrung noch 60 Mlnuten lang fortgesetzt, be=
vor die Einengung der Kondensat= ~Losung auf einen
Feststbffgehalt von 62 Gew.-% (bestimmt bei 105 °c/2
Stunden) vorgenommen wird., Hierzu werden am absteigen=
'den Kihler bei Normaldruck noch ungefahr 330 g n-Buta-
nol uberdest1111ert¢ Die eingeengte Kondensat-Losung’

- wird durch Zusatz von 21 g Xylen und 145 g n-Butanol
auf einen Feststoﬁfgehaltivon 50 Gew.~% eingestellf.

Die Kennzahlen des Melamln-Formaldehyd Kondensates
'sznd analog zu Belsplel 1 bestlmmt wordem

Methylolzahl , . 85 mg KOH/g
Butoxyzahl ' 330 mg KOH/g
Iminzahl - 410 mg KOH/g
Molmasse M 1400

Gelzeit . ‘5.5 Minuten
Freier Formaldehyd0 045 Gew.o=%

Viskositat bei 20 "C 247 mPa.s
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‘Erfindungsanspruch

1(0

Verfahren -zur Herstellung von hochreaktlven. partiell .
veretherten Amlnotr1321n-Formaldehyd-Kondensaten in
einem 2-Stufen-Proze8 durch Kondensation eines

‘Amonotriazins mit Formaldehyd in waBriger Lésung

und einwertigen, mit Wasser nicht oder nur begrenzt

‘mischbaren Alkoholen in der Wérme’unter‘Anwendung

einer azeotropen Kreislaufdestillation bei Normal-
druck, in einer ersten, alkalischen Kondensations=
stufe bei pH-Werten zwischen 8,0 und 12,0 unter
teilweiéer‘Entwésserung und einer anschlieBenden
sauren Kondensationsstufe, dadurch gekennzeichnet, .
daB eine Reaktionsmischung, in der auf 1 Mol Melamin

3 bis 4 Mol Formaldehyd und mindestens 7 Mol Butanol ‘
entfallen, in Abwesenheit eines zusitzlichen Schlepp-’

mittels der Kreislaufdestillation unterworfen wird.

2.

und nach der alkalischen Kondensationsstufe mit Salz-
sdure versetzt und bei pH 6,2 bis 6,8 der sauren
Kondensatlon unterworfen wird, worauf bel Normal-
druck und fortlaufend steigender Temperatur bis 116 °C
die Kondensatlésung direkt auf den gewunschten Fest-
stoffgehalt eingeengt wird,

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB aus-
‘schlieBlich n-Butanol als einwertiger Alkohol eingesetzt
wird. '
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