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Verfahreu zur Herstellung von Kondensstiongprodukten

=8 ist bekannt,d%%ndensationsprodukte durch Zinwirkung
von Formaldehyd auf Harnstoff in alkalischer oder saurer Losung
entstehen. Diese Produkte sind zwar ausgezeichnet brauchbar fiir
die infertigung vod Gegenstdnden, die besonders gegea Schlag unj
Stod unempfindlich sind, sie versagen jedoch vielfach, wo
plastische und weiche Tigenschaften gefordert werden,

Es wurde nun gefunden, daB sich die Struktur der Hary-
stoff-Fornaldehyd-iondensationsprodukte innerhald weiter Grenzen
variieren l#Bt, wena die sondensation unter Zugabe voon Umsetzunzs
produkten aliphatischer Xohlenwasserstoffe mit konzentrierter
Salpeterséure in alkalischer oder Saurer Losung durchgefiihrt
wird., Die erfindungsgems vg;3§§ggﬁgiPgﬁftzungsprodukte ailipha-
tischer Kohlenwagserstoffe werden/1ach den Verfahren der Patente
«+ee.s (Anmeldung R 114 103 1vd/120), ,..... (Anmeldung
R 114 246 IV4/120) und ...... (Anmeldung R 114 951 IVd/120)
der Acmelderin hergestellt, wob%gcﬁanzentrierte Salpeterssure
zwischea 20 und 259°, zweckmdBig oberhalb 100°, mit oder chne
anowendung von Konfakten bei Drucken bis zu rund 5 ati zur &Lip-
wircung gebracht und die Umsetzung vorzugsweise im Gegenstror
durchgefiihrt wird,

Die Umsetzungsprodukte der Kohlenwasserstoffe mit
Salpetersdure konnen in vielen Fédllen ohne weiters Reinigung
angewandt werden., s genligt in diesen Féllen, durch einfache
destillative Behandlung die Restkohlenwasserstoffe aus den Unm~
setzungsprodukten abzutreiben, Unsetzungsprodukte von 08- uad
héheren Kohleuwzseerstoffen mit. Salpetersdure werden dagegen
zweckm&Big zum Zwecke der Abtrennung von den nicht umgesetzten
Anteilen aus den Umsetzungsgemisch herausgeldst. Die Heraug-
lésung der Unsetzungsprodukte erfolgt mit organischen Lésungs~
mitteln, z.B, Methanol, man kann aber aunch eine .xtraktion mit
Alkali in weéssriger oder alkohalischer Losung voraehmen,

Die Konf@lensation erfolgt vornehmlich ia wéscriger
Lﬁgung, wobei zveckméBig lebhaft gerihrt wird, da die
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erhaltenen Nitroprodukte in Wasser nur in geringem Umfange 1§s-
lich sind. Die Umsetzung kaan durch Zugabe von Emulgierungs-
mitteln, belspiclsweise Sulfonaten, erleichtert werden. Man

kann die Kondensation auch in Gemischen von Wasser und organi-
schen Losungsmitteln vornehmen, unter denen beispielsweise
Aceton und Methanol zu erwdhn en sind, Die Eigenschaften der
Kondens«tionsprodukte konnen weitgehend durch Variation der
Nitroverbindungen, Kondensstionstzmperatur, Konzentratioa der
Reaktionskompouenten sowie durch Aenderung aller zur Herstellung
bekanpten Ma8nahmen beeinfluBt werden., Man kann suf diece Weise
sowohl Produkte von kautschukartiger Konsistenz wie auch diinn-
flissige, streichfihige Massen herstellen, wobei die hervorragen-
de Haftfshigkeit streichfihiger Massen speziell auf Metall und
Holz besonders hervorzuheben ist. Die erhaltenen Produkte sind
praktisch in ¥ascer sowie in allen gebrduchlichen orgaunischen
Losungsmittelu unléslich. Dureh eine thémische Nachbehandlung
kann h#ufig eine Hirtung der Kondensationsprodukte erreicht wer-
den,

Die Kondensation der Ausgangsstoffe kann sowohl bei
gewohnlicher wie erhohter Temperatur durchgefiihrt werden, Ebenso
kann die Kondensation bei gewdhnlichem wie erhdhtem Druck
erfolgen.

: Das erfindungsgeméfe Verfahren wird durch die nach~-
stehenden Ausfilhrungsbeispiele erliutert,

Ausfﬁhrungsbeisgiel 1

Ein Gemisch, bestehend aus 36 g Paraformaldehyd, 20 g
Harnstoff, 5 g KOH, 35 cem Wasser und 35 c¢cam liitroverbindungen,
die durch Einwirkung von hochkonzentrierter Salpetersiure suf
die C6-Fraktion eines der Kohlenoxydhydrierung entstamnenden
A-Kohle-Penzins nach den Vérfahren der inmeldungen X 114 1.3
IVd/120 und 7 114 246 IVd/120 hergestellt werden kdnnen, wurde
48 Stunden bei 60° intensiv geriihrt. 'ach dem Abkiihlen wurde von
geringen Resten nicht uméesetzter Nitroverbinduncen abgetrennt
und das am Boden abgesetzte halbfeste Kondensationsprodukt
getrocknet. Es entst-nd eine feste, etwas spride dunkle Masse,
die sich nicht schmelzen lieB und oberhalb 220° zu zersetzen
begann. Das Produkt war in kaltem Wasser, Alkohol, aceton und
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sémtlichen anderen gebriduchlichen organischen [dsungsmitteln
unloslich, Auch in siedendem Wasser war nur <ine geringe Ldslich-
kelt festzustellen.

Ausfiihrungsbeigpiel 2

sin Gemisoh, bestehend sus 8 g Harnstoff, 12 g Paraform-
aldehyd, 35 ccm Tgsser, 5 g chui_und 25 cem Nitroverbindungen,
die wie zuvor hergestellt warea, wurde bei Zimmertemperatur
3 Tege geriihrt und anschlieBend % Tage stehen gelassen, Nach
dieser Zeit hatte sich an der Qberfliéche eine diinne gallertartige
Haut von hellgelber Farbe abgeschieden. ilach dem AbgieBen der
restlichen Losung und abermaligem ‘aschen wurde das entstandene
Zondeasationsprodukt hart und fest. Der Schmelzpunkt lag obor-
halb 200°, Das Produkt war praktisch in allea gebrduchlichen
organischen Losungsmitteln unldslich, ebenso in kaltem und
heifem Wasser. |

Ausfiihrungsbeisgpisl 3

36 g Formaldehyd, 20 g Harustoff, 5 g KOH, 35 com Was-
ser und 35 ccn Nitroverbiadungen der angegevenen Ar% wurden 48
Stunden bei 60° gerithrt. Nach dem Abkihlen wurde das Wasser im
Vakuum verdampft. Zs hinterblieb eine gelartige Masse, die nach
dem AusgieBen in eine grofle Schale und 1l2-stiindigem Stehenlassen
eine gummisrtipe elastische Struktur aufwies, die sich auch nach
wochenlangem Liegenlassen nicht mehr verénderte, Das Produkt war
in Aceton, Alkohol, Benzol und Chloroform sowie in kaltem und
siedemdem Wasser unléslich,

Augfiihrungsbeispiel 4

10 g Paraformaldehyd, 6 g Harnstoff, 2 g KOH, 35 com
N¥asser und 25 g Titroverbindungen wurden mit 5 g Sulfonaten, die
durch Behaadlung einer Krackbenéinfraktion in der Siedelage von
2%0 bis 310° mit konzentrierter Schwefelsdure bei tiefer Tempe~-
ratur hergestellt waren, 48 Stundea bei 40° geriihrt und anachlie-‘
8~nd 10 Tege stehen gelassen. Das entstandene Kondensationspro-
dukt wurde mit vasser gewaschen. Es wurde bel Temperaturen um -
100° weioh und elastisch, 8o daB es sich verhdltnismiRig leicht
verpressen 1ief, rach dem Srkelten war es fest und sprode. Ii den
gebrduchlichen organischen Losungsmitteln war es unléslich.
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Augfilhrunggsbeispiel 5

12 g Paraformaldehyd, 8 g Harustoff, 50 eom ditrovai-
binduag:a, die aus 07-Koblenwasserstoffen in anslogar ‘Weise wie
oben angegeben erhaltsn waren, und 15 cem 25 jiige H,S0, wurden
36 Stunden bei 70° gerihrt. Das erhaltene "rodukt stellte nach
dem AbgleB-n der wéssriyea Phase, mehrmaligem Vaschen mit Vasser
und wocchlieBendem Trocknen im Gegensatz zu dem in alkalischer
Reakt -on erhaltenen Produkt keine kompakte, condern eine pordse,
jedoech i'este Masse dar.

Ausfithrungsbeicoiel 6

18 g Paraformaldehyd, 12 g Harnstoff, 10 g konzentrierte
HCl, 20 ccm “-ascer und 35 ecm eines durch ®inwirkung von konzen-
trisrter Salpetersdure auf C7-Koh1enwasserstoffe erhaltenen
Produttes wurden 60 Stunden bei 40° geniihrt., Danach hatte sich
am Boden des Seaktionsgefdfes eine geleeartige Masse abgesetzt,
die vou der vdssrigen rhase abgetreant und mehrmals mit Vasser
gewaschen wurde. Das Produkt wer nach dem Trocknen ebenfalls
poros, aber sonst sehr fest sowie in den gebréuchlichsten orga-
nischen Losungsmit:eln und Wagser unléslich.

“agentangpruch

Verfahren zur Herstellung von ~ondeansationsyrodukten,
dsdureh gakoennzedich n“ﬁbéhd dal Formaldehyd,
Harustoff und die Umsetzungsprodukte von konzentrierter Salpeter-
sdure mit aliphatischen Kohleawasserstoffen in fliissiger, vor-
wiegend wissriger Phase in Gegenwart von Alkalien oder
3duren bei normalen oder erhohten Temjeraturen zusammenge-
bracht werden.
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