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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE UN MATERIAL DE RESINA
ARTIFICIAL ENDURECIDO", a favor de la firma suiza, CIBA, Société
Anonyme, de Basilea (Suiza).

MEMDRIA DESCRIPTIVA

Es sabido que las substancias poli-epoxi, pueden ser con
vertidas en materiales endurecidos, infusibles e insolubles, de
peso molecular relativamente elevado, por reaccidén con ciertas
otras substancias que contienen grupos quimicos aptos para la
accién reciproca con los grupos activos de los poli-epdxidos.
fstas otras substancias, o endurecedores, pueden ser de tipos
quimicos que varfan dmpliamente, y comprenden, entre otros, dci’
dos policarboxilicos orgdnicos y sus derivados funcionales, aui-
nas y poliamines orgdnicas, dcidos tnorgdnicos y catalizadores
Friedel-Crafts. '

El presente invento se refiere a un procedimiento para la
fabricacidén de un material de resina artificial endurecido, qus
comprende la reaccidén de (a) wun compuesto conteniendo mds de un
grupo de epdéxido por mol, con (b) un compuesto conteniendo, a lo

menos, un enlace etilénico copolimerizable y, a lo menos, un gru
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po carboxilo, en cuyo compuesto, cada cadena de carbono presente
contiene, a lo sumo, diez 4tomos de carbono, y con (c) un compues
to conteniendo, a lo menos, un enlace etilénico copolimerizable y
egtando libre de grupos aptos para reaccionar con grupos epoxi,
bajo la influencia de calor y, en caso deseado, de un cataliza-
dor, en cuyo procedimiento los componentes (a) y (b) se utilizan
en tales cantidades que estén presentes mds de un grupo epoxi por
cada dos grupos carboxilo. Lia invencidn abarca, asimismo, un mé
todo, en el cual, en una primera fase, se hace reaccionar los
componentes (a) y (b), haciendo seguidamente, en una segunda
fase, reaccionar el producto asi obtenido, con el componente

(e).

Los productos endurecidos obtenidos de acuerdo con el
presente invento, presentan muy buenas propiedades mecdnicas,
tales como dureza, tenacidad y considerable resistencia a la
traccidén, como asimismo, una buena resistencia al calor. En ca
80 deseado pueden ser mecanizados para darles forma.

"ediante conveniente determinacidn de los componentes
(a), (b), ¥ (¢) y variando sus proporciones, resulta posible
obtener mezclazx homogéneas que antes del endurecimiento varian
desde 1lfquidos muy fluidos, utilizables como resinas de moldeo,

0 laminado, a materiales viscosos que pueden servir como adhesi

vos. Debido a su buens adherencia y resistencia quimica, pueden

emplearse los productos, igualmente, para la formwlaciédn de la-

cas. Dichas composiciones resinosas, en las cuales pueden estar

presentes los componentes (a) y (b) en una forma previamente so-
metida a reaccidn y que resultan apropiadas para la fabricacidn
de materiales de resina artificial endurecidos, quedan también

dentro del alcance del presente invento.

Como componentes (a), conteniendo mds que un grupo epdxi
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do por mol, pueden utilizarse, no solamente compuestos quimicos
como tales, sino también mezclas de compuestos, por ejemplo, po
li-epéxidos complejos, obtenibles por la reaccién de un fenol po
lihfdrico, o un alcohol polihidrdéxido, con una epihalohidrina,

o una dihalohidrina, conforme a métodos conocidos. Alternativa-
mente éstos pueden ser los productos obtenidos por la oxidacidn
de substancias que contienen mds de un enlace etilénico, con un.
reactivo conveniente, tal como dcido perbenzoico. Pueden emplear-
se, asimismo, mezclas de cualquiera de dichos tipos de epdxidos
con mono-epdxidos como éter fenilglicidflico u 6xido de estire-:
no.

Los componentes (b) pueden ser dcidos no saturados y sus
derivados, como dcido maleico, anhidrido maleico, maleatos de
hidrégeno alquflicos, dcido metacrilico, dcido sérbico, o ftala
to de hidrégeno alflico, lo mismo que dcidos mds complejos, por
ejemplo, aquellos gque son preparsdos mediante accidn intermedia
de un dcido policarboxilico no saturado, o su anhidrido, con un
alcohol polihidréxido, consistiendo el producto en poliésterss
no saturados con grupos carboxilo terminales. in luger de dichos
poliésteres no saturados puede utilizarse mezclas correspondien;
tes de 4cidos policarboxilicos no saturados o sus anhidridos con
alcoholes polihidréxidos, siendo dichas mezclas aptas para proqg
cir tales poliédsteres no saturados. Un ejemplo de material de es-
ta Ifndole es el producto obtenido por esterificacidén de un mol de
etilenglicol con dos moles de anhfdrido maleico. También pueden
ser utilizadas mezclas de cualquliera de dichos dcidos dentro de
dmplios 1imites.

Como compuesto (c¢) puede emplearse, por ejemplo, estire-
no, alfa-metilestireno, divinilbenceno, metacrilato de metilo,

ftalato de dialilo, sebazato de dialilo, cianurato de trialilo y
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condensados de formaldehido-melamina conteniendoc wn grupo meti-
lol eterificado con alcohol alflico. También pueden ser utiliza-
das mezclas de dichos materiales dentro de £mplios 1¥mites.

Las proporcilones relativas de los tres componentes pue-.
den ser variadas dentro de vastos 1fmites, si bien los componen-
tes (a) y (b), tienen que usarse en tales cantidades que estén |
presentes mds de un grupo epoxi por cada dos grupos carboxilo.

Debiera observarse que ¢l enlace etilénico en los con-
puestos (b) y (c¢), tiene que ser copolimerizable, pudiendo asi-
mismo ser polimerizable por si mismo. Por lo tanto, de los ejem
plos ya citados, el dcido maleico, normalmente no es por si mis
mo polimerizable, pero entrard en copolimerizacidn con otras
substancias etilénicas. Por otra parte, el 4cido metacrilico
resulta tanto polimerizabdle, como copolimerizable. La reaccién
de endurecido pueds ser acelerada, en caso desead, por la adi-
eidn de los catalizadores usuales, como perdxidos orgdnicos.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidén; partes
y porcientos se entienden en peso, y los componentes (a) emplea-
dos en los mismos son preparados como sigue:

Epoxirresina A: Una mezcla de 228 partes de 4,4'-dihidroxi-difenil

propano‘(l mol) y 148 partes de epiclorhidrina (1,6 moles) fué
tratada con una solucidén de 72 partes de hidréxido sddico (1,8 .
mol) en 35C partes de agua a 90-100°¢. El producto que, separado
de la solucidédn acuosa, fué lavado y secado, rindid una resina qﬁg
bradiza, conteniendo alrededor de 2,4 equivalentes de epéxido por
kilogramo.

Epoxirresina B: Por la accibn intermedia de un gran exceso de

epiclorhidrina con 4,4'-dihidroxidifenilpropanc, de una manera
anfdloga a la indicada para la epoxirresina i, fué preparado un

epoxicompuesto que, a temperatura ambiente, aiin era fluido. Re
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sulté con un peso molecular méds bajo gue la epoxirresina A, pre-
sentando un contenido epoxi de aproximadamente 5,0 equivalentes
por kilogramo.

EJEMPLO 1.

35 partes del maleato, obtenido como sé describe mds adg
lante, y 85 partes de epoxirresina A son mezcladas calentdndolas
juntamente a 100°C. Despuds del enfriamiento a 50°C., se adicio-
na 20 partes de estireno y, seguidamente, 1 parte de peréxido ds
di-butilo terc. La mezcla es endurecida durante 4 horas a 100°C
Y seguidamenfe, durante 16 horas a 160°C. Se obtiene una resina
dura, clara, infusible, que presenta una resistencia a la trac- .
cién de 11.600 libras por pulgada cuadrada. Una probeta cilindri-
ca (de 1% de didmetro y 2" de largo), fué sumergida en agua hir;
viendo durante 4 horas y experimentd un aumento de peso de 0,5%;

8i se usa 1 parte de peréxido de benzoilo, en lugar del .
perdxido de butilo en el primer ejemplo, se obtiene una resina
tenaz infusible, que presenta una resistencia a la traccidn de
11.600 libras por pulgada cuadrada y uia absorcidén de agua de
un 0,5 por ciento.

Si se utiliza 25 partes de sebazato de dialilo en lugar
del estireno del primer ejemplo, y se hace endurecer la mezcla
durante 4 horas a 10000., seguldas por 4 horas a 16000., se ob—‘
tiene un producto claro, tenaz, algo mfs flexible que aquél de
los productos antes cltados. |

Si se emplea en el primer ejemplo 16 partes de cianurato
de trialilo, 16 partes de estireno y 0,1 parte de perbenzoato de
butilo terc., en vez de 20 partes de estireno y 1 parte de perbxi
do de di-butilo terc., y si se vierte la solucidn homogénea en
un molde, calentdndola durante 2 horas a 80°C., seguidamente du-

rente 1 hora a 120°C., y, finalmente, durante 2 horas a 180°C.,
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es obtenids una colada dura y tenaz gque presents una resistencia
8 la traccidén de 9,300 libras ﬁor pulgada cuadrada y una absorcidr
de agua de un 0,6% por cisento.

Bl maleato utilizado en el ejeumplo anterior puede obtener
se como sigue:

| Una mezcla de 196 partes de anhfdrido maleico y 150 partes
de un polipropilenglicol, con un peso molecular medio de 150, fué
calentada paulatlinamente a 10000. se aunenté la temperatura a
110—11500., mantenidndose asf durante 5 horas. Z1 producto, des—
puds del enfriamiento, era un lfquido viscoso y didfano, gque se
oscurecid después de un reposo de 10 dfas a btemperatura ambiente.
Presenté un valor de acidez de 5,87 equivalentes por kilogramo.

RJBIIPLO 2.

Una mezela de 150 partes'de epoxirresina A y 56 partes
- de maleato de trietilenglicol, obteﬁido como se descriﬁe mds ade-
lante, es agitada a 8000., hasta que se obtiene una solucién homo
génea. Esta es enfriada seguldamente a alrededor de 5000., y se
le mezclan %5 partes de estirenc y 1 parte de perbenzoato de
butilo terc. La mezcla es calentads durante 6 horas a 90°C. Vs
seguldamente, durante & horas a 150°c. Se obtiene una colada te
naz ligeramente oscura, que presenta una absorcidn de agua de un
0,69 por ciento despuds de 4 horas en agus hirviendo.

Si se emplea 35 partes de ftalato de dialilo en lugar del
estirenc, se obtiene una colada clara, tenaz, que presenta una
absorcién de agua de un 0,65 por ciento.

81 se utiliza una mezcla de 17.5 partes de estireno y
17,5 partes de ftalato de dialilo, se obtiene una colada clara,
tenaz, con una absorcidn de agua des wn 1,23 por clento.

El maleato de trietilenglicol, usado en el ejemplo ante-
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Una mezcla de 150 partes de trietilenglicol y 196 partes
de anhidrido maleico, fud calentada despacio a 100°¢. bajo agita
cidn constante. Deépués de una hora a 100°C., se elevd la tempe-
ratura a 120°C y mantenida asi durante 5 horas. Despuds del en-
friamiento a temperatura ambiente, se obtuvo un jarabe viscoso
presentando un valor de acidez de 5,9 equivalentes por kilogramo.

BJEMPLC 3.

Una mezcla de iOO partés de epoxirresina B y 15 partes
de monoclorhidrina de glicerol, es calentada a 90°%c. v se le adi
cionan 10 partes de anhfdrido ftdlico y 30 partes de anhidrido
malelco. Se agita la mezcla durante una hora, a 8000., enfriando
seguidamente a temperatura ambiente, después de haber afiadido
15 partes de estireno. Luego el producto fluido es ver?ido en
un molde y endurecido durante 2 horas a 80°c. ¥, seguldamente,
durante 7 horas a 160%. E1 producto es una resina dura, tenasz,
infusible. Cuando una pleza de colada de la resina endurecida de
una pulgada de didmetro y dos pulgadas de largo fué sumergida du
rante una hora en agua hirviendo, aumenté en peso un 0,16 por
ciento.

Una pieza de colada similar de la resina endurecida sin
estireno, fué sumergida en agua hirviendo, siendo su aumento en
pesc de un 0,25 por ciento.

BISNPLO 4.

65 partes del maleato de etilenglicol descrito a conti-
nugcidén son disueltas en 100 partes de epoxirresina B, por calen
tamiento a 60°G. Beguldamente se adicionan 50 partes de ftalato
de dialilo y la mezcla es enfriada a temperatura ambiente, des-
puéds de haber incorporado agitando 0,5 partes de perbenzoato de

butilo terc. Después de endurecer durante 6 horas a,80°C, seguida
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mente por 7 horas a 160°C., se obtiene una resina dura infusi-

ble que presentd una resistencia a la traccidén de 9,600 libras.
| #l maleda de etilenglicol citado fué obtenido como sigue:
Una mezcla de 62 partes de etllenglicol y 196 partes de
anhfdrido maleico fud calentadas paulatinamente a 100°C. bajo
constante agitacidén. Después de una hora s 100%C., se aumenta

la temperatura a 120°c. y mantenida as! durante tres horas. Al

-enfriar a temperatura ambiente se obtuvo un producto siruposo

espeso, que se solidificd paulatinamente. Dicho producto presen-
taba un valor de acidez do 8,3 equivalentes por kilogramo.
BJEMPLO 5.

85 partes del maleato de trietilenglicol descrito en el
ejemplo 2 y 100 partes de epoxirrssina 3B, son mezcladas y, ensg
guida, dijufdas con 50 partes de estireno. Se agrega 2 partes de
perbenzoato de butilo terc. y la mezcla es vertida en un molde ¥y
endurecida durante 8 horas a 8000., segulidas por 7 horas a 160°C.
ElL producto es una resina dura clara con una resistencia a trac-
cién de 7.100 libras por pulgada cuadrada y una absorcidn de
agug de un 0,72 por ciento.

BJAHPLO 6.

60 partes de un poliéster, descrito mds adelante, ¥y
11,4 partes de anhfdrido maleico son disueltas en 40 partes de
etireno, por cuidadoso calentamiento a 5000., seguida por inme-
diato enfriamiento a 2000., cuando la disolucidén es completa.

A esta solucidn se le adicionan 20 partes de una metilolmelaning
alilada (con una cifra de hidrdéxido de 21,7 y absorbiendo 1602
miligramos de bromuro por gramuo, correspondiendo, por lo tanto,
a cinco grupos alilo por anillo de triacina), 1 parte de hidro
perdxido de hidroxiciclohexilo, y 28,6 partes de epoxirresina.B.

La solucidn resultante es tratada con 1,5 partes de una soluciédn
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de cobalto a 1 por ciento (en la forma del naftenato disuslto en

estireno mondmero). Al cabo de un breve tiempo (5 a 10 minutos),

& temperatura ambiente, tiene lugar la formacidén de gel acompaiia

da de una reaccidn exotérmica. Cuando la dltima se ha calmado,

se completa el endurecimiento por calentamiento durante dos horas
a 10500., Se obtlene una colada clara, dura y tenaz. Il endureci-
miento también puede llevarse a cabo en ausencia de cobalto, por

ejemplo, calentando & 105°C. durante 2 1/2 a 4‘horas. -

£l polidster utilizado en el ejemplo anterior fué obteni
do como sigue: |

Une mezcla de 98 partes (1 mol) de anhidrido maleico,

148 partes (1 mol) de anhfdrido ftdlico, 146 partes (2,36 moles)

de etilenglicol y 25 partes (0,43 mol) de alcohol bencilico fué

agitada a 200°¢. durante 7 horas en atmésfera de anhfdrido car-

bdnico; 31 producto resultante fué una resina de polidster lige-

remente amarilla de viscosidad media y cifra de acidez de 27.
EJENPLO 7.

100 partes de epoxirresina B y 84 partes del maleato de
polipropilenglicol, descrito en el ejemplo 1, son agitadas junta-
mente a 4000., hasta que se obtiene una mezcls homogénea.

Entonces'se adicionan 50 partes de ftalato de diaslilo ¥y
2 partes de perbenzoato de butilo terc. y se endurece la mezcla
durante 2 horas a 120%. seguidas por 7 horas a 140°C. Se obtiene
una colada dura, clara, que presenta una resistencia a la trac-
cién de 12.100 libras por pulgada cuadrada. Una pieza de cola
da cilindrica, midiendo 2* de largo y 1" de didmetro, aumenté un
0,67 por ciento en peso, despuds de una inmersién de cuatro horas

en agua hirviendo.

81 se substituye en el ejemplo anterior las 50 partes de

ftalato de dialilo por unae mezcla de 40 partes de estireno y 40
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partes de f£talato de dialilo, endureciendo la mezcla durante 6
horas a 80°C. y seguidamente durante 7 horas a 16000., se obtie-
ne una resina dura, infusible, qQue presenta una resistencia a la
traccidén de 7,050 libras por pulgada cuadrada y una absorcidn de
agus de un 0,47 por ciento, despuéds de una inmersidén de 4 horas
a 100°C. .

Si se utiliza en el ejemplo anterior S5O partes de estireno
y 2 partes de peréxido de dibutilo terc., y si se endurece la
mezcla fluida durante 24 horas a 100—11000., ge obtiene una re-
sina clara, duras, que presenta una resistencia a la traccién de
4.400 libras por pulgada cuadrada y una absorcidén de agua de un
0,59 por ciento.

Si se emplea, como tercer componente una mezcla dé 25 par
tes de estireno y 25 partes de ftalato de dialilo con 2 partes de
perbenzoato de butilo terc., se obtiene una colada clara, dura,
que presenta una resistencia a la traccidn de 9.300 libras por
pulgada cuadrada y una absorcién de agua de un 0,74 por ciento.

&J sMPLO 8.

100 partes de epoxirfeéiﬁa By 65 partes del maleato
de etilenglicol descrito en el ejemplo 4, son mezcladas calentdn
dolas juntamente a 60°%. Seguidamente se incorporan bhajo agita-
cidn 25 partes de ffalato de dialilo, geguidas, después del en-
friamiento a temperatura ambiente, por 25 partes de estireno y
0,5 partes de perbenzoato de butilo terc. La mezcla f£lulda es en
durecida por calentamiento durante G horas a so°c. v, seguldamen
te, durante siete horas a 160°C. Se obtiens una resina dura infu
gible que presenta una resistencia a la traccidn de 5.300 libras
por pulgada cuadrada.

EJEMPLO 9.

100 partes de eboxirresina B y 85 partes del maleato de
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trietilenglicol descrito en el ejemplo 2, son mezcladas a 40°c¢.
Seguldamente se adiciona 40 partes de ffalato de alilo, 40 par-
tes de estireno y 2 partes de perbenzcato de butilo terc. y la
mezcla es sndurecida durante 8 horas a 80°c¢. y seguidamente du-
rante siete horas a 160°C. La resina endurecida presenta una re-

slstencia a la traccidn de 6.700 libras por pulgada cuadrada y

‘una absorcidén de agua de un 0,56 por ciento.

EJEMPLO 1C.

Una mezcla de 100 partes de epoxirresina B, 40 partes de
anhidrido maleico y 15 partes de etilenglicol, es calentada a
80°¢. y agitada hasta que se obtlene una solucién homogénea. Se
deja enfriar ésta a temperatura ambiente, dejando luego reposar
durente 15 horas. Seguldamente se adicionan 40 partes de esti:g
no, y la mezcla fluide es vertida en un molde y endurecida duran
te 2 horas a 12000. seguidas por siete horas a 150%C. Se obtiene
une resina dura, infusible.

Si se substituye las 15 partes de etilenglicol cen el ejen
plo anterior por 25 partes de monoclorhidrina de glicerol, se
obtiene wna resina clara, dura e infusibles.

S1i se usa 30 partes de diproéilenglicol en lugar del eti-
lenglicol, se obtiene una colada clara y tenaz.

3i se emplea, en lugar del estireno, 45 partes de alfa-
-metilestireno y 2 partes de perdxido de dibutilo terc., y si se
calienta la mezcla durante 6 horas a 120°C. y, seguidamente, du-
rante € horas g 1600, C., 8@ obtiene un producto durc e infusible.

8i se utiliza 40 partes de metacrilato de metilo y 1 parte
de perdxido de benzollo y se endurece la mezcla durante 24 horas
a 70%. vy, seguidamente, dos horas a 160°c., se obtiene un produc

t0 eclaro y duro.

BEJENPLO 11.
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100 partes de epoxirresina B, 15 partes de etilengliéol ¥y
40 partes de anhidrido maleico son calentadas a s0°c. ¥y agitadas
hasta que se obtiene una solucidn homogénea, que entonces es en-
friada a temperatura ambiente y dejada reposar durante 15 horas.
Seguidamente se incorporan, agitando, 33 partes de dcihido metacri
lico y 1 parte de perbenzoato de butilo terc., y se endurece la
mezecla flulde durante 12 horas a 120°C., reswltando un material
tenaz e infuslble.

BJELPLO 12,

Una mezcla de 106 partes de epoxirresina 3, 15 partes de
etilenglicol y 40 partes de anhidrido maleico es tratada como en

el ejemplo 1ll. Despuds de reposar durants 24 horas a temperatura

ambiente, para permitir que el anhfdrido maleico se combine, a lo

menos parcialmente, se adicionan 40 partes de éter n-butil-vinfli-
co, 1 parte de hidroperdxido de hidroxiciclohexilo, y una parte de
una solucidn de cobalto a un 1 por ciento (en forma de naftenato
en estireno). Se deja reposar la mezcla durante 24 horas a tempe-
ratura ambiente, calenténdola seguidamente durante 8 horas a 50%: .,
seguldas por 16 horas a 120°C. Se obtiecne una resina dura e infusi
ble.
BJEMPLO 13.

100 partes de epbxirresina B son calentadas a 120%. y
edicionadas de 56 partes de dcido sédrbico. Seguidamente se enfria
la mpezcla a 40°C. ¥ se incorpora agitando 1 parte de perbenzoato
de butilo terc. Despuds de calentar la mezcla durante 4 horas a
80°%. y seguldamente durante 8 horas a 14000., es obtenida una
resina durs, clara s infusible.

Si se adiciona 50 partes de estireno a los demds componen-

tes del ejemplo anterior, se obtiene una resina semejante dura, cla

ra e infusible.



-13 -

wzeou- 908396

100 partes de epoxirresina B, 15 partes de etilenglicol y

40 partes de anhidrido maleico, son agitadas juntamente a 80°¢.
La solucidén homogénea obtenida se deja reposar durante 20 horas

5. é temperatura ambiente y, seguldamente, se introducen, agitando,
38 partes de estireno, 2 partes de divinilbenceno, y 1 parte de
perbenzoato de butilo terc. La mezcla fluida es endurecida duran
te 1 hora a 120°C. y, seguidamente, durante 1 hora a 180°C. Se
obtiene una resina dura e infusible.

10. EJEMPLO 15.

40 partes de epoxihasina By 35 partes de maleato de poliprc
pilenglicol descrito en el ejemplo 1, y 16 partes de cianurato de
trialilo, son mezcladas agitdndolas juntamente a 40%. y, seguida-
mente, enfriadas a temperatura ambiente, en cuyo momento se aiiaden

15. 0,5 partes de hidroperdéxido de butilo terc. La mezcla homogénea,
fluida, es vertida en un molde y endurecida durante 24 horas a 80°%
seguidas de 30 uinutos a 180°c., Se obtiene un producto claro, duro
y tenaz.

Si se omite el perdxido en la formulacién anterior, el pro

20. ducto obtenido es algo mds blando.

BJEMPLO 16,

Una mezcla de 70 partes de epoxirresina B, 30 partes de
éter fenilglicidflico y 85 partes del maleato de polipropilengli
col, descrito en el ejemplo 1, son agitadas juntamente a 40°C.,

25, hasta que se obtiene una solucidn homogénea. Se adiciona 40 par-
tes de estireno, y una parte de peréxido de ciclohexanona y la
mezecla fluida es vertida en un molde y endurecide durante 1 hora
a 70—10000., seguidamente durante 1 hora g 150°¢. vy, flralmente,
durante una hora a 180°¢. Se obtiene una resing clara, dura, infu-

30, sivle, que presenta una resistencia a la traccién de 5.500 libras
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por pulgada cuedreda y una absorcidn de agua de un 0,65 por ciento.
BJEZHPLO 17.

100 partes de la epoxirresina descrita a continuacidn,

96 partes de éter de trietilenglicol del dcido maleico, descrito
en el ejemplo 2, y 60 partes de estirol, son agitadas juntamente
a temperatura ambiente, hasta que se haya formado una solucidn ho
mogénea. Seguldamente se adicionan 2 partes de perdxido de ciclo-
hexanone y 0,4 partes de una solucidn al 1 por ciento de naftena
to de cobalto en estirol, después de lo cual la mezcla es endure
cilda durante 1 hora a 60°C., 1 hora a 100° C v, finalmente, 5
horas a 160°C. Se obtiene una coladas dura, clara e infusible.

‘Si se callienta una mezcla de 100 partes de la epoxirres)
na descrita a continuacidr, 96 partes de éster polipropilenglicd
lico del dcido maleico, descrito en el ejemplo 3B, 60 partes del
stor dialilico del 4cido ftdlico, y 2 partes de perbenzoato de
butilo terc. durante 2 1/2 horas a 100° y 5 horas a 160°C., se
origina una resina tenaz e infusible. |

Se obtiene un producto final relativamente mds blando,
sl se calienta una mezcla de 100 partes de la epoxirresina, des-
crita a continuacién, 96 partes del éster polipropilenglicdélico
del 4cido maleico, arriba citada, 40 partes de estirol, 40 partes
de bster dialflico del dcido ftdlico, 3 partes de perdxido de
ciclohexanona, y 0,4 partes de solucidén de naftanato de cobalto,
durante una hora a 6000., seguldamente una hora a 100°¢c. v, final
mente, 5 horas a 160°.

La eposirresina, arriba utilizada, fué preparada éel modo
andlogo a la epoxirresina 4, pero empleando resorcina como fenol
polivalente. Presenté un punto de fusidn més bajo que la epoxi-
rresina A y un contenido epoxi de 5,7 equivalentes por kilogramo.

EJENPLC 18
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SJES! MOVI!

100 partes del poliepdxido slifdtico, descrito mds ade-
lante, 76 partes del éster polipropilenglicdlico del 4cido malei
co, descrito en el ejemplo 1, y 44 partes de estirol son agita-
das juntamente a temperatura ambiente, hasta que se haya formado
una solucién htmogénea. Se adiciona 2 partes de perdxido de ci-
clohexanona y 0,4 partes de una solucién al 1 por ciento de naf
tanato de cobalto en estirocl. Seguidamente se calienta la mezcla
durente dos horas a 60°C., seguidemente 1 hora a 100°C. y, final
mente, 5 horas a 160°C. Se obtiene una colada clara, relativament
blandsa.

El polispéxido alifdtico, arriba mencionado, fué prepara
do por transposicién de etilenglicol con epiclorhidrina en pre-
sencia de fluoruro de boro como catalizador. Después del trata-
miento de este producto en un medio alcalino, con la finalidad
de separar el dcido clorhidrico, se obtiene una epoxirresina 11
quida’ con un contenido epoxi, de 4,4 equivalentes por kilogramo.

La invencidn, dentro de su esencialidad, podrd llevarse
a la préctica en otras variantes de realizacidn que difieran en
detalle de las indicadas a tItulo de ejemplo, empleando los me-
dlos, pfoporciones ¥y temperaturas mfs adecuados a cada caso: por
quedar todo §klo comprendido dentro del espiritu de las reivindi-

caciones.
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HoTaA

Hecha la descripcidn del presente invento, se hace consg
tar que la presente solicitud se acoge a los derechos de priori-
dad de la demanda de patente inglesa n® 6322, del 11 de marzo
de 1952, y se declaran como nuevas y de propia invencidn, 1las
siguientes reivindicaciones:

le.~ Procedimiento pars la fabricacidn de un material de
resina artificial endurecido, que comprende el hacer reaccionar
(a) un compuesto, conteniendo mds de un grupo epdxido por mol,
con (b) wn compuesto conteniendo, a lo menos, un enlace etilénico

copolimerizable y, a lo menos, un grupo carboxilo, en cuyo com-

puesto, cada cadena de carbono presente contiene, a lo sumo,

diez 4tomos de carbono, y con (e¢) un compuesto conteniendo, a lo
menos, un enlace etilénico copolimerizable y estando libre de
grupos aptos para reaccionar con grupos epoxi, bajo la iniluencia
de calor y, en caso deseado, de un catalizador, en cuyo procedi-

miento son utilizados los componentes (a) y (b), en tales canti-

 dades que estdn presentes mds de un grupo epoxl por cada dos gru-

pos carboxilo.
| 22,- Un procedimiento segdn la reivindicacidn 12, en el
cual, en una primera fase, se hace reacclionar los componentes
(a) ¥ (b), y, seguidamente, se hace reaccionar en una segunda
fase, el producto asi obtenido, con el componente (c).
34,~ Un procedimiento segin las reivindicaciones 12 o 22,
en el cual se utiliza como componente (b) un polidster no satura-

do, o una mezcla de un 4cido policarboxilico no saturado, o de su
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anhfdrido con un alcohol polihfdrico, siendo dicha mezcla adecua-
da para producir tal poliéster no saturado.

42 ,~ Un procedimiento segin una de las reivindicaciones
12 a 32, en el cual el componente (b) es usado en la forma de un
anhfdrido.

58.- Procedimiento segln una de las reiv;ndicaciones le
a 42, en el cual, como componente (c) se emplea estireno.

62,.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 12
a 5%, en el cual, como componente (a) se usa ¢l producto de con-
densacién de epiclorhidrina con un fencldihidrico on un medio
alcalino.

T2.~ Procedimiento para la fabricacidn de un material de
resine artificial endurecido.

Seg¥n se describe y reivindica en la presente memoria des
criptiva, que consta de ciecisiete hojas, foliadas y escritas a
ndquina por una sola cara.

Madrid, a 1C de marzo de 1953.-
CIBA, Société Anonyme.

Pele
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