Case 2291/4/E

ADICI1ON

Por ""MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL
Ns 174 .275" (Procedimiento para la obtencién de aglutinantes
para la unidén de materiales, especialmente metales), a favor
< la firma suiza CIBA Société Anonyme, domiciliada en Basilea

(Suiza).-

MEMORIA DESCRIPTIVA

En la patente principal No. 174.275y ha sido propuesto
conglutinar materiales, especialmente metales, de modo que
una mezcla fusible y endurecible, que contiene como componen-
tes esenciales un derivado del 6xido de etileno, que presen-
ta por lo menos dos grupos de 6xido de etileno, de un fenol,
y un agente de endurecimiento, es llevada a fusién por ca-
lentamiento y sometida entre las superficies a conglutinar al
endurecimiento en caliente.

Por medio del procedimiento del Certificado de Adiciodn
No. 178.973) a la citada patente principal No. 174.275,
segdn el cual una mezcla endurecible, extensible a temperatura
ordinaria, a base de un derivado resinoso del Oxido de eti-

leno y de un agente de endurecimiento, es llevada a temperatu-

ra ordinaria entre las superficies frias a conglutinar, y some-



tida luego al endurecimiento en caliente, se ha logrado evi-
tar el inconveniente de que el aglutinante, antes de la con-
glutinacién propiamente dicha, tiene que se transformado por
calentamiento en una fusion de gran fluidez o, respectivamen-
te, que la superficie a conglutinar debe ser calentada, antes
de la aplicacidn del aglutinante. B

En ambos procedimientos el endurecimiento ha de tener
lugar mediante aplicacidon de calor, por lo cual debido a razo-
nes técnicas, queda excluida la conglutinacién de materiales
particularmente sensibles al calor, y puesta en duda la de
objetos que presentan dimensiones muy grandes, los cuales
no pueden ser alojados en un horno de tamafio normal, o de ob-
jetos estacionados al aire libre.

Ahora bien, el objeto del presente invento es un perfec-
cionamiento de los procedimientos de la Patente principal
y del Certificado de Adicidn, caraterizado porque una mez-
cla, extensible y endurecible a temperatura ordinaria, que
contiene como componentes esenciales un derivado resinoso
del oxido de etileno que presenta, por lo menos, dos grupos
de oOxido de etileno, de un fenol, un disolvente no volatil
para el derivado del 6xido de etileno y un agente de endure-
cimiento liquido, es llevada a temperatura ordinaria entre
las superficies frias a conglutinar, efectuandose, seguida-

mente, el endurecimiento a temperatura interior.



Mezclas, untables y endurecibles a temperatura ordina-
ria, que pueden ser empleadas seguin el invento, pueden ser
obtenidas con ventaja disolviendo los derivados resinosos
del o6xido de etileno en los disolventes no volatiles y adi-
cionando a las soluciones resinosas que se van originando los
agentes de endurecimiento liquidos, miscibles con estas
de modo homogéneo. De tener lugar la disolucidén de la resina
al calor, la solucidon debe ser enfriada bien antes de la
adicidon del agente de endurecimiento. ElI método operatorio
descrito se ha mostrado muy (til. Pero es enteramente posible
efectuar menores o mayores modificaciones en el mismo, o
proceder con arreglo a similares procedimientos, familiares
a los entendidos en la materia. Se ha de tener en cuenta que
la mezcla de resina, disolvente no volatil y agente de endure-
cimiento liquido, en el momento de su aplicacidon debe tener
una consistencia adecuada para poder llenar las mas pequefas
desigualdades de los materiales a conglutinar. Las mezclas
de una viscosidad excesivamente espesa, por regla general, dan
resistencias mas reducidas a la cortadura de los materiales
conglutinados. Segun la condicidon de sus componentes puede
ser ventajoso enfriar las mezclas para su elaboracién en
dias calurosos, o respectivamente, calentarlas en dias frios.
Estos métodos de preparacidon y las medidas especiales, en

tanto que sirvan para satisfacer las exigencias resefadas,

Jigy*
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quedan comprendidos dentro del alcance del presente inven-
to.

Como derivados resinosos del o6xido de etileno de fenoles
que resultan utilizables para el procedimiento segin la in-
vencibén, entran en consideracién los productos aun extensibles
o solidos, indicados en la Patente principal, o respectiva-
mente, en el Certificado de Adicidén, mencionados al principio,
entre los cuales, por otra parte, la resina de dimetilmetano
da los mejores resultados, mientras que otras resinas resultan
menos buenas, si bien son todavia suficientes para algunas
finalidades.. Pueden ser empleados, asimismo, derivados del
6xido de etileno que hayan sido previamente polimerizados
de modo mas amplio, vg., por tratamiento térmico con cual-
quiera de los agentes de endurecimiento, por ejemplo, incluso
los soélidos, en presencia del disolyente no volatil, no habien-
do perdido por completo su consistencia extensible a tempera-
tura interior . Pueden ser usadas,, igualmente, mezclas de
distintos tipos de resinas de O0xido de etileno. Asi resulta
posible obtener, vg., mezclas de viscosidad Gtil, por adi-
cien de tipos ricos en oxido de etileno, de suyo untuosos, a
tipos mas duros.

Como agentes de endurecimiento liquidos se prestan todas
las combinaciones que son liquidas a temperatura interior,

y que bajo las condiciones del procedimiento, siendo es decir,

a temperatura interior y en presencia del disolvente no voléatil,-;
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de la resina de 6xido de etileno destinada para ser aplicada.
Dentro de estas proporciones cuantitativas, por lo general,
las cantidades mayores van fraguando mas rapidamente que las
pequefias, si bien reducen el tiempo de estabilidad de loe
aglutinantes. Cantidades que excedan esencialmente un 20 por
ciento, préacticamente ya no endurecen. El técnico puede pre-
parar a voluntad, por medio de una conveniente eleccidén de las
proporciones cuantitativas, mezclas que respecto a duraciodn

de endurecimiento y tiempo de estabilidad correspondan en

cada caso a las respectivas exigencias practicas.

Como disolventes no volatiles en el sentido de la pre-
sente invencidén entran er consideraciéon materias liquidas a
temperatura interior, que sean aptas para mantener en diso-
lucién a temperatura interior las resinas de oOxido de etileno,
y que no reaccionen con 3o0s agentes de endurecimiento liqui-
dos, segun el invento, de tal modo que se pierda el efecto
endureclble de los miemos. Se han mostrado GOtiles, ante todo,
esteres liquidos de acidos polibasicos, como acido ftalico,
acido adipico, acido metiladipico, acido fosforico, o similares,
vg., el ftalato de dibutllo, el disolvente que estid en el
mercado bajo la denominacién protegida de "Sipalln MOM™, el
fosfato de tricresilo, etc. También se prestan, asimismo,
derivados liquidos del acido toluolsulfdnico como, vg., el

disolvente, o respectivamente, emoliente obtenible en el
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masg o menos marcados que se van presentando durante el fra-

W80043
T
mercado bajo el nombre brategido de "Plastomoll P". Es evi-
dente que entre las mater;as conocidas y 1asrqﬁe aun llegarén
a ser conocidas, existe uia serie que satisface las hondiéiﬁnes
mehcionadas, prestandose nds o menos bien para las finalida-
des previstas. E1 téenico lograra sin grandes dificultades dar
con 1la eleccibn dptima para el caso concreto. Al efecto se
debe tener cﬁidado de que quede asgguradp un endurecimiento
homogéneo a temperatura interior, és declir que no debe presen-
tarse ninguna Separacién antre la resina endurecida y el

disolvente no voldtil (ninguna "exudacidn"). Enturbiasmientos

guado no resultan noc¢ivos. Es pdsible agimismo y queda den-

tro del alcance de la presente invencidn, el empleo simulta-

neo de disolventes o dilusntes vqlétiles, transitoriamente,
con el fin de auméntar la extensibilidad, los cuales, no ob-
stante, tienen que sSer eliminados por evaporacidn antes del
endurecimiento. Se debe tsner presente, édemés, que la elec-
ctén y 1a ocantidad del disolvente no volatil influyen a la
vez en la extensihilitad y el tiempo de estabilidad del aglu-

tinante.

Las mezclas untables, o sea lof aglutinantes terminados,
pueden ser apliceadas segﬁn su composicién dentro de 1/2 8
4 horas mediante espAtula, pincel, por medio de un rodillo

u otros medios convenientss, 'sobre las superficies a conglu-
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tinar, y endurecidas, se(“uidamente, a temperatura interior
entre las superficies de conglutinacion. De tener lugar la
elaboraciéon a temperaturas bajas, ha de llevarse la mezcla,
eventualmente antes de su aplicaciéon, a temperatura interior,
o aplicarse sobre las superficies previamente calentadas de
manera correspondiente. Ilgualmente puede presentarse la nece-
sidad, cuando se trabaja en dias muy calurosos, de enfriar

la mezcla, o respectivamente, las superficies de conglutina-
cion, primero a temperatura interior.

A temperatura interior empieza a producirse el endure-
cimiento después de unas cuantas horas, de modo que se pueden
soltar los engatillados primitivos, Al cabo de 24 horas se
alcanzan valores de resistencia a la cortadura de mas o menos
1 kymm que, con frecuencia, aun aumentan algo durante el
endurecimiento ulterior. Por regla general dura mas tiempo
con temperaturas bajas qi.e con mas altas. La duraciéon del en-
durecimiento, por lo demi s, varia también segun la eleccion
de los componentes de los aglutinantes y de los materiales
a conglutinar, La aplicacién de presién en el endurecimiento
no hace falta, si bien ha de quedar incluida en el alcance de
la presente invencion. Les valores 6btimos de resistencia a

la cortadura son alcanzaros con aluminio e hierro. Otros ma-

tenfales dan valores menes buenos.

-\
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Los materiales a co:~lutinar segun el presente proce-
dimiento han de ser preparados con cuidado. Es particular-
mente recomendable, hacerlos rugosos, vg, mediante papel es-
meril, soplador de chorra de orsna, rascadores, o similares.
También se los puede someter al mordido u otros tratamientos
de superficie adecuados. En la conglutinacién de metales pue-
de ofrecer ventajas, oxlaar, fosfatar, o proveer previamente
las superficies metalicas a conglutinar, de qualquier oirro
modo, de una capa formada naturalmente o aplicada. La super-
ficie metalica puede recibir, por ejemplo, un revestimiento
de laca, endurecido en caliente, siendo sometida luego, direc-
tamente, 0 después de la rascadura, al procedimiento seguln
el invento. Todas estas nedidas, como es natural, so6lo estéan
justificadas cuando la capa formada queda firmemente adherida
al metal, como vg. con aluminio e hierro. Aqui se puede lograr
resistencias a la cortadera que quedan por encima de las que
presenta el material no “~ratado.

Dentro de las condic iones del procedimiento segun el
invente caben diversas variantes con respecto a eleccidn y
proporciones cuantitativas de lae resinas de 6xido de etileno,
de los agentes de endurecimiento liquidos y de los disolventes
no volatiles, asi como respecto del método de preparacion
y elaboracioén, cuyo apro”™ echamiento no ofrece dificultades

particulares al técnico, quedando por consiguiente comprendi-
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das dentro del alcance del presente iInvento.

Procedimientos para conglutinar materiales a temperatura
ambiente ya son conocidos. Al efecto se emplean soluciones
de aglutinantes que conservan su estado termoplastico, de los
cuales debe eliminarse mediante evaporacién el disolvente, por
lo menos, en su mayor paite, antes de efectuar la conglutina-
cion propiamente dicha.

Contrariamente a estos aglutinantes conocidos, los aglu-
tinantes segun el invente pueden perder su solubilidad y fusi-

bilidad cuando se dejan en reposo.

Los Ejemplos siguientes definiran mas detenidamente
el invento, sin limitarle. Para el método operatorio que se
sigue, asi como para la determinaciéon de las resistencias
a la cortadura, se aplicaran, al efecto, conforme a su sen-
tido, las indicaciones de la Patente principal o,respectiva-
mente, del Certificado de Adicidn, mencionados al principio.
En tanto que no se indiqte otra cosa, las conglutinaciones
han sido efectuadas con chapas de aluminio de 1? cm de largo,
2,5 cm de ancho, y 0,1 cr de grueso. La solapa importé

10 -13¢cm.
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EJEMPLO 1.

En una mezcla que c-atiene sobre 1,1 mol de dioxidifenil-

propano alrededor de 2 ni les de dio-~lorhidrina de glicerina

y mas o menos 7,5 moles <o agua, se introducen a 80-90°C.

bajo agitacion y enfriamiento de reflujo, dentro de una hora,

4.3 moles de sosa cauatita en forma de una solucion al 30

por ciento, condensando ulteriormente a 90-92°C., hasta que

una prueba de la resina, lavada a neutralidad, acusa en frio

una dureza quebradiza®™ Is cual ocurre después de aproximada-

mente una hora. La resina, libertada por lavado de alcali y

sal,

es librada del agua por calentamiento a 170°C.

EJEMPLO 2,

60 partes en peso 6( la resina de Oxido de etileno,

preparada segun el Ejemp"o 1, son disueltas en 40 partes en

peso deftalato de dibutl o,, por calentamiento.

a

10 partes en peso de esta solucién, son mezcladas de

un modo homogéneo cct 0,4 partes en volumen de trietllen-
tetramina. La mezcla habra de quedar gastada en el tra-
bajo, a temperatura interior, dentro de aproximadamente
2-1/2 horas, puesto :o0 de lo contrario pierde su exten-
sibilidad. La solncLn puede ser aplicada bien mediante

el pincel. Al cabo 24 horas son alcanzadas resistencias
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a la cortadura de mas o menos 0,93 kg/mm . AR

b. A 10 partes en peso de la solucidn de resina de O0xido-
de etileno son adicionadas 0.8 partes en volumen de
trietilentetramina. La posibilidad de su empled dura aun
aproximadamente dos horas. Conglutinaciones efectuadas con
la misma alcanzan al cabo de 24 horas resistencias a la

cortadura de alrededor de 1.1 kg/mm .

EJEMPLO 3.

10 partes en peso de la resina segiin el Ejemplo 1, son
disueltas por calentamiento en 4 partes en peso de fosfato de
tricresilo. Después del entriamiento se agregan 0.4 partes
en peso de etilendiamina, lIlevando el aglutinante obtenido
dentro de aproximadamente 3/4 de hora entre las chapas de alu-
minio a conglutinar. Se pueden lograr resistencias a la cor-

tadura de aproximadamente 1 kg/mm .

EJEMPLO 4,

10 partes en peso de la resina obtenida segun el Ejemplo
1, son disueltas por calentamiento en 4 partes en peso de fta-
lato de dibutllo. Después del enfriamiento se disuelve en esta
aoluci&i”™ por agitacién intima, 1 parte en peso de hexameti
lendiamina, conglutinando chapas de aluminio con la misma.

/
Se pueden alcanzar resistencias a la cortadura de mas o0 menos

1 kg/nm~



EJEMPLO 5-

En,una mezcla que contiene sobre 1.3 moles de dioxidi-
fenilpropano 2 moles de dic”lorhidrina y 10 moles de agua,
se incorporan a 60°C., bajo agitacion y enfriamiento de re-
flujo, dentro de 3/4 de hora, 4.4 moles de sosa caustica en
forma de una solucién al 30 por ciento. Se condensa posterior-
mente 5-10 minutos. La resina muy tena? que se va originando,
es libertada inmediatamente de sal y &lcali, por medio de
agitaciéon o amasamiento permanente con agua, a la cual se
haya adicionado un poco de acido acético, y secada finalmente
por calentamiento a 130°C. La resina obtenida resulta a tem-

peratura interiorado una dureza quebradiza,

EJEMPLO 6. - -

8.4 partes, en peso de.diciandiamida son caléntadas con
29.2 partes en peso de trietilentetramina, bajo agitacion y
reflujo, en un. bafio de aceite, sucesivamente, 3 horas a 150°C.
luego 1 hora a 150°-200°C., y 1 hora a 200°C. y, finalmente,
aun 1/2 hora a 25000 . -

Durante esta operacion la diciandiamida es recogida,
casi completamente, por la trietilentetramina con desprendi-
miento de amoniaco, Tformandose un liquido de viscosidad espe-
sa, ligeramente enturbiado, que resulta utilizable como agente

de endurecimiento liquido en el presente procedimiento.
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10 partes en peso de la resina segun el Ejemplo 5 son
disueltas al calor en 4 partes en peso de ftalato de dibutilo.
A la solucioéon enfriada a temperatura interior son mezcladas
de modo homogéneo 2 partes en peso del agente de endurecimiento,
obtenido con arreglo al Ejemplo 6.

Se va originando una disolucian resinosa bien extensible
mediante pincel que deberd gastarse dentro de aproximadamente
2 horas. Las conglutinaciones acusan al cabo de 20 horas una

resistencia a la cortadura de alrededor de 1.18 kg/mm~.

EJEMPLO 8,

10 partes en peso de la resina segun el Ejemplo 5, son
disueltas al calor en 4 partes en peso de ftalato de dibu-
tilo. A la soluciodon enfrjada a temperatura interior se anade
1 parte en peso de trietilentetramina que contiene 0.1 parte
en peso de sosa caustica finisimamente triturada La sosa
caustica, al ser incorporada a la resina de <%xldo de etileno,
va entrando en disolucioén.

La solucidén puede aplicarse bien mediante pincel y debe
emplearse dentro de aproximadamente 2 horas. Conglutinaciones
producidas con la misma alcanzan después de 20 horas resisten-
cias a la cortadura de mss o menos 0.7 kg/mm™.

Las tiras de chapa de Aumlnio conglutinadas pueden ser
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coiocadas 7 d{as en agua fris, sin perder esenclalmente en fei-ff

sistencia a la cortadura. Si se hierven las miemas durante 8

horas en agua, se van recuclento las resistencias a la cor-
tadura a un 50 por ciento aproximadamente de 109 valores pri-

mitivos. Después'de una ebullicién en agua de 37 horas, impor-

n

tan todavia més o menos un 30 por clento de 1os valores ori-

ginarios.

] ~ EJEMPLO 9.

10 partes en peso de la resina segiin o1 Ejemplo 5 son

3 10 disueltas al calor en 4 rartes en peso de. "Plastomoll P", A
la solucién enfriads se adiciona 1 parte en pesd de trieti-

lentetramina que contiene 0.1 parte en peso de gosa céustica.

e

/
La megzcla es-aplicada con 1la espatula a chapas de alumi-

nio y tiene que usarse dentro de media hora. Las conglutina-

15 slones alcanzan después de'18 horas resistenclas a la corta-

dura de aproximadamente 1.12 kg/) 2,

EJEMPLO 10.

10 partes en peso de la resina segﬁn el Ejemplo 5, son

disueltas por calentamierto en 4 paftes en peso de "Sipalin

20 MOM". A la solucidn enfriada se afiade 1 parte en peso de tri-

. B |
etilentetramina que contiene 0.1 parte en peso de sosa céustica..:

) 7
La mezcla es aplicacda medlante la espatula y tlene que gsa-
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starse dentro de 1 hora. Al cabo de 17 horas»aon‘alcanzadas

.  resistencias a la cortadura de aproximadamentea 0.9 kg/hmz‘

EJEMPLO 11,

En unarmezcla gue ccntiene sobre 4.2 moles de.dioxidi-
fenilpropano 12 moles de diclorhidrina de glicerina, y 127
moleé de agua, son 1ntroéucidas a 60°C. dentro de 3/4 de hora,
bajo agitacién y enfriamiento de reflujo, 24 moles de sosa
caustica, en forma de uns. solucidn al 30 por ciento, conden~
sando posteriormente mas o menos media hora, libertando por
lavado con agusa bajo adicién de poco écido acétiqo, de sal y
lejla, y secando por calentamiento a 160°C. Se obtiene una

»gaina untable a temperatura ordinaria.

EJEMPLO 12.

10 partes en peso de la resina segin el Ejemplo 11, son
iisueltas en 2 partes en peso.de‘ftalato de dibutilo, sgregan-
30 2 partes en peso del sgente de endurecimiento con arreglo
el Ejemplo 6.

Se forma una masa bilen aplicable mediante ia eSpéﬁula,
qu§~abbg' usarse dentrc de U4 horas.

La reaistencia a la cortadurg importa después de 24 horas

A8 o menos 1.26 kg/mm-.
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Aglutinante Materiales congluti- Tiempo de en- Resistencia
segun el nados: durecimiento a la corta®
Ejemplo: a temperatura dura kg/mm
interior:
2a Vidrio/Vidrio 24 horas *)
2a Melopas/Melopas n
2a Melopas/Vidrio M
2b Laton/Laton M 0.93
2b Acero V 11 A/ H 0.52
Acero V 11 A
7 Cobre/Cobre ¢ 0.77
7 Hierro/Eierro W 1.20
t
*) Resistencia a cortadura imposible de de-
terminar, debido a rotura de material
EJEMPLO 15.

Con arreglo a los métodos indicados en los Ejemplos 1,
5, y 11, 8e preparan resinas de 1 - 1,3 moles de dioxidifenil-
propano, 2 moles de epiclorhidrinay 2 - 2.2 moles de sosa
caustica, en presencia de agua. Las resinas que fueron pre-
paradas con cantidades mas reducidas de dloxidiferilpropano
resultan en frio alg3 mas bland s que la® producidas con can-

tidades mayores.



10

15

20

EJEMPLO 16,

10 partes en peso de la resina obtenida con arreglo al
Ejemplo 15; son disueltas en una mezcla de 2 partes en peso
de ftalato de dibutilo y 2 partes en peso de ciclohexanol,
por calentamiento a aproximadamente 30-100°C., anadiendo
después del enfriamiento 1 parte en peso de trietilentetramina.
Chapas de aluminio, conglutinadas con la misma, presentan
resistencias a la cortadura de hasta 1,4 kg/mm . A consecuen-
cia de la adiciodon de ciclohexanol, 3e convierten las resinas
al fraguar en masas de ura transparencia perfectamente clara

con resistencias aumentadas.

EJEMPLO 17.

Chapas de aluminio son suspendidas durante mas o menos
una hora en una solucidén acuosa que contiene un 20 por ciento
de acido nitrico y un 20 por ciento de bicromato potasico.
Las chapas se van recubriendo de una capa blanca de firme
adherencia naturalmente Tormada Las chapas, asi preparadas,
son conglutinadas con une solucidn resinosa segun el Ejemplo
16. Se alcanzan resistencias a la cortadura de 20 - 2.3 kg/

La formacidon, de suyo conocida, de una capa esponjosa,
de adherencia firme, sobre las chapas, aumenta la resistencia

a la adherencia del aglutinante, quedando mejorada, por consi-

guiente, la resistencia s la cortadura.
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Valores semejantes pueden obtenerse, si se someten las
chapas a un previo tratar Tente con soluciones que contienen
un 5-10 por ciento de permanganato potasico y un 10 por ciento
4s acido sulfiurico, o un 10 por ciento de acido sulfirico y
un 20 por ciento de bicromato potasico., Han sido obtenidos
valores algo menos favorables al tratar las chapas previa-

mente con acido fooforico al 20 por ciento

EJEMPLO 18..

94 partes en peso a fenol, 10 partes en peso de agua y
5 partes - pose de éacidi n/2 sulfarico, son calentadas bajo
reflujo. Incorporando a la mezcla en el decurso de aproximada-
mente 1-3/4 de horas, ba,.o agitacidén, 60 partes en peso de
formaldehido al 30 por ciento. Seguidamente se continua calen-
tando, bajo reflujo y agjtaelén, durante 3 horas., La resina
e metano formada es separada del liquido acuoso, y lavada
dos veces con poca agia.

A esta resina se adjclonan 129 partes en peso de di-
clorhidrina, se callenta a 65-70"0. e incorpora luego dentro
de 1 hora 266 partes en laso de lajia de sosa al 30 por ciento,
condensando ulteriormente durante 30 minutos y lavando, final-
mente, con agua hasta que la resina queda libre de &alcali y

sal, adicionando, al efecto, a la penultima agua de lavado
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5 partea en peso de acidc acético glacial. La resina es seca-
da an el vacio.

2 partes en peso de esta resina son disueltas al calor
eon 0.8 partes en peso de fosfato de tricresilo. Después del
enfriamiento son afadidas 0.2 partes en peso de trietilen-
tetramina, EIl aglutinante, asi preparado, debe ser puesto
dentro de mas o menos 1 hora entre las superficies a conglu-
tinar. Al cabo de 3 dias se obtienen resistencias a la corta-

dura de aproximadamente C.6 kg/mm~.

EJEMPLO 19.

Se prepara en medio acido una resina de metilmetano a base
de 9" partes en peso de ienol y 22 partes en peso de para-acet-
aldehldo.. Esta es transfe rmada de una manera similar como en el
Ejemplo 18, con 129 partis en peso de diclorhidrina y 80 par-
tes en peso de sosa c¢gusllea en forma de una solucién al 30
por ciento, en una resina de oxido de etileno.

2 partes en peso de esta resina son disueltas en 0.8
partes en peso de ftalatc de dibutilo. Después del enfria-
miento se anaden a la solucién 0.1% partes en peso de trl-
etllentetramlna. EIl aglutinante obtenido puede ser aplicado
mediante un pincel dentro de m™s o menos 2-1/2 horas sobre

las chapas. Después de 2 horas son logradas resistencias

a la cortadura de aproximadamente 0 ? 1,
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TJEMPLO 20,

De 120 partsa'en pe::o de resorcina, y 260 partes en peso
de diclorhldrina se prsp:ra en medio alcalino una resina de
dzido de etileno.

2~pértes en peso de esta resina son disueltas en callente
&h 0.8 parte en peso de it'osfato de tricresilo. Después del
enfriamiento se'adiclona 0.1 parte en peso de trietilentetrami-.‘i
na. El aglutinante tiene que ser aplicadd con un pincel dentro
4% unos 30 minutos sobre 1los materiales a conglutinar. Al cabo
¢ 24 horas son slcanzad:s resistencias a la cortadura de ‘

aproximadamenté 0.74 kg/%mgg

BJEMPLO 21.

10 partes en peso de la resina segun ei Ejemplo 5, son
disueltas en el calor bec.jo enfriamiento de reéllujo y égitacién,
2n 2 partes en peso de ftalato de dibutilo y-2 bartes en beso
de acetona. Después del enfriamiento es adicionada 1 parte
en peso de trietilentetrrmina. Luego se aplica el aglutinante
por medio de un rodillo :=obre la maderg contrachapeada y chapa
Ze aluminio, cuya superficie ha sido hecha rugosa, produ-
ciendo 1a volatilizacion de la acétha mediante un reposo
45 unos 30 a 45 minutos. Seguldamente son unidas chapa y ma-
dera, una con la otra, ccn ayuda dé grapas, tornlillos de

; .
prasion, o similares, deandolas luego abandonadas a s{ mis-
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mes., Después de tres dias son apreciadas resistencias a la
sortadurs de mfs o menos 16 kg/cme, rroducidndose rotura panr-
c1al de 1a madera. Despuéz de un almacenamiento de 92 horas
¢n agua, ge va reduclend> 1a resistencla a la cortzdura s

alyredledor de § kg/ch,

EJEMPLO 22.

£ partes en peso de ig r=sina segﬁn el Ejemplo 1, 3y 5
partes en peso de la resiia segﬁn el-Ejemplo 11, son disuel-
te2 en el calor en 4 pdrtes en peso de ftalato de dibutilo
v calentadas durante 3 horas a 170° bajo refiujo. DeSpués
del enfriamiento son adicionadas 2 partes en peso de tri-
otilentetramina Las congiutinaciones logradas con el agluti-
snante alcanzan resistenciis a 1z cortrdursa £s5 aproximadameznte

i3 kg/ﬁmeﬂ

EJEMPT.O 23,

10 partes on pesc de 1la vesina segin el Zjemplo 1,

v 2 pavtes en peso de la -esina segin el Ejemplo 11, son di-
sueltas en &l calor en 4.3 partes en pesc de ftalato de dibu-
ti1lo. Después del enfriamiento se anaden 2.4 prartes en peso
d2l agente de endurecimleito, preparado con arregio al
Ejempio 6. Con ente aglutinante pueden obtenerse resistencias

2
& la cortadura de aproxim:idamente 1 kg/hm .

T D O
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EJEMPLO 24.

10 partee en peso de la resina segun el Ejemplo 1, son
disueltas por calentamierto en 4 partes en peso de dietil-
anilina. A la solucién erfriada se anade 1 parte en peso de
~rietilentetramina. Conglutinaciones producidas con este
Aglutinante acusan después de dos dias resistencias a la

cortadura hasta mas o meros 1 kg/mm~.

EJEMPLO 25.

11 partes en peso de p-fenilendiamina son calentadas
bajo enfriamiento de reflujo a 200"C. con 30 partes en peso
de trietilentetramina p-fenilendiamina entra en disolu-
cion™ pero durante el enfriamiento, primero vuelve a separar-
se por cristalizacion, Ltego se calienta el tiempo suficiente

2000, hasta que al effitiarse una prueba ya no aparezcan
ninguno, o solamente poces cristales, lo cual ocurre des-
pués de unas 3 horas. En esta operacion el amoniaco se va
escapando del refrigerante de reflujo, quedando remanente
una masa liquida que resalta utillzable como agente de en-

durecimiento en. el aentico de la presente invencion.
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EJEMPLO 26,

10 partes en peso de la resina segun el Ejemplo 1, y
2 partes en peso de la resina aegAn el Ejemplo 11, son disueltas
en callente en 4.8 partes en peso de fcalato de dibutllo, adi-
clonandose a la disoluciéon enfriada 3 partes en peso del
agente de endurecimiento, preparado con arreglo al Ejemplo
25 Con el aglutinante, asi obtenible, se alcanzan resisten-

cias a la cortadura de mes o menos 0.8 - 0.9 kg/mm~.

EJEMPLO 22..

Se disuelven 10 partas en peso de la resina segun, el Ejem-
plo 15 por calentamiento 3 aproximadamente 80-100°C., en 2
partea en peso de ftalatc de dibutilo y 2 partes en peso de
aiclohexanol, Después del enfriamiento a alrededor de 20°C.
se anade 1 porte en peso de trietilentetramins, y se diluye
la mezcla con 2-4 partes en peso de alcohol etilico anhidro.
Con esta mezcla son untadas chapas de aluminio.. Estas son
dejadas en reposo en descubierto,, paya que se volatilice el
alcohol etilico, durante 3-4 horas. Las chapas son calentadas,
descubiertas, durante 1 hora a 200°C, en una estufa. La capa
endurecida es hecha rugosa mediante papel esmeril.. La super-
ficie hecha rugosa es untada entonces con la solucidén anterior,

pero sin adicién de alcohol etilico, manteniéndola ligeramente
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. .:'_nenoa 2. 3-2 5 ks/n .

:p].on' de ejecaoj.&i*pr&otioa ix;diba.do_s en la déperipci’én, pues
. 10_. protecoién é_;e' extiende a todas aqn'plln formas eg}:iyalyntqsf
de ejecucién basadss en la solucién lograds por el invemto.

'oonstar que esta salicimd ee acoge a loe derechos de priorida& '

~les), caracterisadu porq;ae una mezcla extensible y mdmcible %

_ sentc, por lo menos, dos grupos aoaiiao de eﬁlano, de m

 ge etileno y un sgente de emmreoiniento 1{guide, ses llenda

. j.nterior.

en gatulada durante 24 hora,a a ten;eraturu a. E;a.pm'o.;
50-40 c. Son obtmbles resietenoiae & 1a cm do nﬁo °.

cono es ns‘bnral, q_neda aohreentemlido que la protcco:lénr;,

que se recaba pars la ;,nvencién, no gqueda limitads & 195 ejem~

EOTA

, Heeha. la deecripoiGn del preaente :anento, se hace

de la p;t_ente Ro. 16536, depositada _en SULZA en fechas 25 de -
Octubre de 1946, y se declaran come meves y de propis imre_ﬁ:- - 5
cién, las ‘sigﬁicnte'a reivindicaoionéa: | |
18, nojoras 1ntroducidas e el ob;}eto de la patm‘tc
principsal) xo- '174.275 (?recedimiewbo pers la obteneién de _
aglntinanteu pera. la unién de mpteriales,. especialmte meta-

temperams oriainaria, que contiexe como cempomtes esen~
ciales un derivade resinoso del éxido de etilemo, el oual pre..

tenol, un disolvente no volédtil para el derivado del 6:16.0

. tenperatnra ordinariu entre lae ‘superficies f;.i,, ‘ oonsln—- |
tinaxr y sometida, aeguidmnte, al endurecimiem s tenpgram
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25.

30.
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2*_- Mejora# segun la reivindicaciéon 1*, oaraotexizadas
porque se emplea una mezcla extensible y ~durecibla a tsa”era-
tura ordinaria, que contiene como componentes esenciales un
derivado resinoso del 6xido de etileno, untable a texrperatura
ordinaria, que presenta, por 1o menos™ dos grupos de O6xido de
etileno, de un fenol, un disolvente no volatil para el derivado
del 6xido de etileno y un agente de endurecimiento liquido.

3*.- Mejoras segun la reivindicacion 1*, caracterizadas
por el hecho de emplear una mezcla extensible y endurecible
a temperatura ordinaria,que contiene como componentes esencia-
les un derivado resinoso del O6xido de etileno, sélido a
temperatura ordinaria que presenta, por lo menos, dos grupos
de o6xido de etileno, de un fenol, un disolvente no volatil
para el derivado del 6xido de etileno y un agente de en&areet-
miento liquido.

4*_- Mejoras segun la reivindicacién 1*, caracterizadas
por el hecho de emplear una mezcla extensible y endurecible
a temperatura ordinaria que oontiene como componentes esencia-
les un derivado resinoso del o6xido de etileno, aln extensible ,
a temperatura ordinaria, que presenta, por lo manos, dos
grupos de Oxido de etileno y que estd proéviamente polimerizado
con cualquier agente de endurecimiento, de un fenol, un disol-
vente no volatil para el deribado del Oxido de etileno y un
agente de endurecimiento liquido.

5*_ - Mejoras segun las reivindicaciones 1* a 4%,
caracterizadas por el hecho de emplear derivados resinosos de
6xido de etileno de fenoles polinucleares, en los cuales los

nucleos fendélioos estan ligados entre si por puentes de

carbono.

6*.- Mejoras segun las reivindicaciones 1* a 5%,



caracterizadas por el hecho de abalear loa derivados
del o6xido de etileno del 4._4-dioxidifenil-dimetilaet)Mon

7*.- Mejoras segun las reivindicaciones!* a6*,”osra0-
terizadas por el hecho de someter los materiales, antee de su
conglutinacion, a un tratamiento de superficie, en si conocido.

8* .- Mejoras segun las reivindicaciones 1* a 7*, carac-
terizadas por el hecho de efectuar la conglutinacion sin apli-
cacion de presion de prensa.

9*_- Mejoras segun las anteriores reivindicaciones,
caracterizadas por el hecho de que el aglutinante para materia-
les consiste de una mezcla extensible y endureciéle a tempera-
tura ordinaria de un derivado resinoso del 6xido de etileno,
que presenta por 1o menos dos grupos de o6xido de etileno, de
un fenol, con un disolvente no volatil para el derivado del
oxido de etileno y un agente de endurecimisnto liquido.

10*.- Mejoras segun la reivindicacién 9*, caracteriza-
das por el hecho de que el aglutinante consiste de una mantara
extensible y endurecible a temperatura ordinaria, de un deriva-
do resinoso del Oxido de etileno, extensible a temperatura
ordinaria, que presenta, por lo menos, dos grupos de Oxido
de etileno, de un fenol, con un disolvente no volatil para el
derivado del Oxido de etileno y un agente de endurecimiento
liquido.

11*.- Mejoras segun la reivindicacion 9*, caracteriza-
das por el hecho de que el aglutinante consiate de una mezcla
extensible y endurecible a temperatura ordinaria, de un deri-
vado resinoso del Oxido de etileno, soélido a temperatura e*#? -
naria, que presenta, por lo menos, dos grupos de Oxido de eti-
leno, de un fenol, con un disolvente no volatil para el Ueri-
Ndo del Oxido de etileno y un agente de endurecimiento liqui-

do.



12*_- Mejoras segdn la reivindicaciéon 9%, caracteriza- (
das por el hacho de que el aglutinante consiste de una mezcla i
extensible y endurecible, a.temperatura ordinaria) de un deri-
vado resinoso del 6xido de etileno, s&n untable a temperatura
ordinaria, que presenta, por lo menos, dos grupoB de Oxido
de etileno, que esta previamente polimerizado oon un agente
de endurecimiento cualquiera, de un fenol, con un disolvente
no volatil para el derivado del Oxido de etileno y oon un
agente de endurecimiento Iiquido.

13*.- Mejoras segdn las reivindicaciones 9*-12*, carao
terizadas por el hecho de que el aglutinante contiene un deri-
vado resinoso del oOxido de etileno, de un fenol polinuclear,
en el cual los nddeos fendlicos estan ligados entre si por
puentes de carbono.

14* .- Mejoras segon las reivindioaoiones 9*-13*, carao
terizadas por el hecho de que el aglutinante contiene un deri-
vado resinoso del Oxido de etileno del 4.4"-dioxi-difenil- (
-dimetilmetano.

15* .- Mejoras introducidas en al objeto de la patente *
principal No. 174.275 (Procedimiento para la obtencién de aglLu;-
tinantes para la union de materiales, especialmente metales). [

8egan se describe y reivindica en la presenta memoria
descriptiva, que oonsta de veintinueve hojas, foliadas y
ssoritas a maquina por una sola cara.

Madrid, a 24 de Octubre de 1947.-

CIB4a SociOté Anonyme.-
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