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FL.ORIA DBSCRIPTIVA

Es conocido adicionar a las masas de resina artificial
endurecibles, como por ejemplo a las masas de premnsado a base
de epoxirresines, cargss pulverulentas minersles, talco o mi-
nereles de arcilla, como caolin. Estas cargas poseen, compa-
5. radas con otras cargas inorgdnicas, como fibras de vidrio o
mica, particularmente la ventaja de la economia., Por otra
parte hasts el presente tenia importancia la desventaja de
que las propiedades mecénicas de las masas de resina artifi-
clal esndurecides, s menudo son notablemente perjudicades por

10, la presencla de tales cargas minerales baratas.
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dhora bvien, se ha encontrado sorprendentemente que se
puede me jorar muy esencialmente las propiedades mecdnicas de
las magas de resina artificial endurecidas, utilizando como
carges pulverulentas, en lugar de caolin o talco ordinerios,
tales minerales que hayan sido recocidos a alta temperatura.

Los minerales de arcilla (caolin, Chiﬁa Clay, Bolus
alba) y ademés»el talco, pertenecen a la clase de los silica-

tos de aluminio o de magnesio con estructura estratiforme que

estdn constitufdos en estado no recocido a base de capas de

81205 eléctricamente neutras, Como representantes ulteriores
de esta clase de minerales sé citan: bentonitas, montmorilo-
nita, y pirofilita, |

Objeto de la presente invencidn, por consiguiente son
masas de resina artificial endurecibles, pafticularmente a ba-
se de epoxirresinas que contienen, como cargas pulverulentas
silicatos de gluminio o de magnesio con estructura estratifi-
cada calcinados a alta temperatura, preférentemente entre 700°-
1400°C que en estado no recocido estdn constitufdos esencial-
mente a base de capas de 81205 eléctricamente neutras, como
particularmente caolin, o talco,

Los silicatos de 2luminio o de magnesio de la natura=~
leza indicada pueden ser expuestos en cuslquier forma, por
ejemplo como polvo, briguetas, o en trozos, a lass altas tem-
peraturas de recocido prescritas, a cuyo efecto es ventajoso,
partir de minerales lo mds puros posible. Segin la forma de
partida del material de silicato es necesaria una trituracidn
posterior, Los materigles de silicato pueden ser llevados g
altss tempersturas con medios potestaﬁivos, por ejemplo por
calentamiento en un horno de crisol, horno de tunel, horno tu-

bular rotativo, y similares. En general resultan particulesrmen-
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te favorables temperaturas de recocido de emtre 1000°C y 1300°C.
Pero se puede calcinar, asimismo, a otras temperaturas algo

més altas, o algo mis bajas, a cuyo efecto se opera convenien-
temente por debajo de la temperatura de sinterizacidn del ma-
terial de silicato, para evitar dificultsdes en la triturecidn,

Al recocer los materiales de silicato tiene lugar
una trensformacidn de la estructura de la red cristalina, De
esta manera al calecinar el caolin (China-Clay) se derrumba la
estructura de caolinita, formdndose la llamada estructura mu-
1lita, Sin embargo se ignora, si las propiedades ventajosas
sorprendentes de los silicatos de aluminio o de magneslo re-
cocidos de la naturaleza indicada estdn relacionadas directa-
mente, en las masas de resina artificial endurecibles con es-
ta modificacidn en la estructura cristalina, o con modifica-
ciones de transcurso paralelo en la dimensidn, configuracion
superficial, y forma de las partﬁculas de las matérias de car-
&a.

Como mssas de resina artificial endurecibles a las que
son incorporadas las cargas segin el invento, entran en consi-
deracidn en primera linea tales a base de epoxirresinas, ade-
mis de aminoplastos, como resinas de formaldehido-urea y resi-
nas de formaldéhido-melamina, y de fenoplastos, como resinas
de formaldehido-fenol, en forma de resinas de colada, resinas
para herramientas, masas de relleno y masilla de empastar, ma-
sas de fundicién inyectada y, particularmente, masas de prensa-
do.

41 efecto se utiliza como epoxirresinas, preferente-
mente, los conocidos dteres poliglicidflicos de renoles boli-
valentes, perticularmente étores poliglicidflicos del 4,4'~
~dihidroxi-difenildimetilmetano, o &teres poliglicid{licos de
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un producto de condensacidn de formaldehido-fenol que contisne
grupos hidroxilo libres, Pero se puede utilizar, asimismo,
otras epoxirresiness, como por ejemplo los éteres poliglicidf-
licos de alcoholes polivalentes, o los ésteres poligliciafli-
cos de dcidos carboxilicos aromiticos polivalentes,

En tanto que no se utilice una resina sintética autoen-
durénte, las masas de resing artificial contienen, ademas, un
catelizador de ehdurecimienfo, 0 bien un agente interenlaza-

dor., Para leg masss de prensado preferidas a base de epoxirre-

sinss se cita como tsles endurecedores, o bien agentes interen-

lazadores, por ejemplo diaminodiarilalcanos, como el 4,4%-dia-
minodifenilmetano,

Como es naturel, las masas de resina artificial segin
la invencidn pueden contener, ademds de la resina artificial
endurecible, el medlc de endurecimiento y del mineral de sili-
cato recocido a elta temperatura, ain ulteriores cargas pulve-
rulentas o fibrosas, como amianto, fibras de vidrio, mica, pol-
vo de cuarzo, polvo metdlico, Sxicos metdlicos, pigmentos, fi-
bras teitilea naturales, o blen sintéticas, y similares. Ade-
mids se puede adicionar, aparte de las cargas, asimismo, colo-~
rantes, establlizadores, emolientes, plestificantes medios lu-

briricentes y otras materias modificadoras,

La preparacién de las masss de resina artificisl se
efectla con arreglo & métodos cohocidos, convenientemente por
simple mezcledo de los componentes en dispositivos mezclado-
res apropliados, conmo molinos de bolas, laminadores mezclado-
res, o amasadoras, & temperaturas de por ejemplo 20° - 180°C,
prefercntemente 9o° - 120°C. En caso deseado, se pueden llevar
las mases segin el invento, antes de alcanszer el estado séli-

do, endurecible, en formas esdecuadas para le carga de moldes
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de prensado o similares, como pastillas, comprimidos o granos.

En los ejemplos siguilentes, en tanto que no se determi-
ne expresamente otra cosa, les partes significan partes en pe-
go ¥y los porcentajes tantos por ciento en peso.

EJEMNPLO 1.

121 partes de 4,4'-diaminodifenilmetanc gson disueltas
bajo agitaciﬁn en 550 partes de una epoxirresina, liquida a
temperatura ambiente, preparads en presencia de &lcali a base
de 4,4'-dihidroxidifenil-dimetilmetano y epiclorhidrina, con
un contenido epoxfdico de 5,2 moles/kg, a 60 - 62°% en el trans-
curso de 1 hora, siendo vertidas a 50°C en una cubeta de hoja-
lata, plana, y colocadas dursante 4 horas en una estufa de 5000.
Después del.enfriamiento a temperatura ambiente es obtsenida una
resina artifioiai quebradiza de color pardo claro que tiene un
punto de reblandecimiento de 66°C. (medido en el banco de
calefaccidn segﬁn Kofler). Esta resina es triturada, por ejem-
plo en un molino de batidor en cruz. 345 partes de resina asi
molida son triturades con 540 partes de polvo de talco reco-
cido a 1300°G, 15 partes de monoestearato de glicerina, y 20
partes de nigrosina, durante 32 horas en un molino de bola
hecho de gres., Se obtiene una masa de prensado, blen elabora-
ble, que fluye ya a presiones de prensado especliales de 20
kg/cmz, rapidamente endurente bajo la accidén de calor y prqsién.

Varillas de ensayo producidas & base de la misma me-
diante prensado durante 3 minutos & 16500 de las dimensiones
60 x 10 x 4 mm presentaron les sigulentes propiedades:

Resistencia a la flexidn kg/mm2

8,3
Resistencia a la flexién por impacto cmkg/cm? 4,2
Si se utiliza en la masa de moldeo antes descrita en

lugar de 640 partes de polvo de talco recocido a 130000, una
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cantidad igual de polvo de talco ordinario, entonces las vari-
1las de ensayo producidas de modo andlogo presentan lag pro-
piedadss siguientes:
Resistencia a la flexidn lcg/mm2 6,2
Resistencia a la flexidn por impacto‘cml:g/cm2 2,2
EJEMPLO 2,

Se prépara mases de moldeo A1,A2,A3,A“,B1,B2 yAB3 de
composicidn indicada a continuacidn, elaborando en una pasta
homogénea los componentes pulverulentos, es decir cargas mine-
rales, endurecedores emfnicos, lubrificantes y colorantes en
una emesadora continua (Ko-Kneter PR 46 de la.firmg Buss Ag,
Basllea) con la epoxirresina liquida a una temperatura de ama-
samiento de unos 90°C. Después de un amasamiento a fondo duran-
te aproximadamente & horas se deja enfriar y se desmenuza la
mase solidificada hasta que formg un grenulado apto para desli-
zarse que sirve como mase de prensado.

La composicion de las masas de prensado es como sigues
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De las masas de moldeo Ay - 4,, o blen By - By se pro-
duce por prensado durante 3 minutos a 165°C, varilles de ep-
sayo de las dimensiones 60 x'10 ¥ 4 mm., Las propiedades gg

estas varillas de ensayo son compiladas en la tabla sigulente;

Mase de prensado Resistencia azla Resistencia a la
flexidn kg/mm flexion por émpacto
cmkg/cm
Ay 8,6 byl
Ay . 11,4 . 7,8
Az 8,9 4,6
A, 8,1 T 4y
By 5,0 2,4
B2 8,4 593
B3 6,9 2,8

EJENPLO 3,

830 partes del compuesto epoxfdico 1fquido deserito
en el ejemplo 1, con un contenido epoxfdico de 5,3 equivalen-
tes epoxidicos por kg, 20 partes de monoestearato de gliperi-
lo y 940 partes de polvo de talco, calcinado durante 16 horas
a 1300°C, son previamente mezcladass en una smasadora duraante
un tiempo breve, ¥y cargadss por porcionss de cads vez una aé-
cime parte de la cantidad anterior, juntamente con 15 partes
de etenolamina técnica, en una amesadora continua (Ko-Kneter
PR 46 de la firma Buss A.G., Basilea), a cuyo etecto la amasa-
dora es enfriada a 18°%, Para el amaszmiento de la cantidad
anterior se necesita aproximadamente 30 minutos, lLa mesa des-

pués de ls selida de la amasadora es extendida sobre una chapa
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y llevada a un horno de 20°%C, Dentro de 15 a 20 minutos la tem-
peratura de la masa sube hesta unos 140°C. Seguidamente es des-
conectada la calefaccidn, dejando enfriarse la masa a tempera-
tura embiente, granuléndola seguidsmente., E1 granulado enton-
ces es convertido en una pequefia mdquina de fundicibdn inyecta-
da, accionada a& mano ("Minijector" de la firma Moslo Co. EE.
UU,), en probetas (60 x 10 x 4 mm). La temperetura de inyeccién
es de 175° a 190°C.

Las probetas templadas durante 16 horas a 80% . .pre-
sentan una resistencia & la flexidn de 11,2 kg/mm® y una re-
sistencia a la flexidn por impacto de 9,9 cmkg/cma,

Si en la masa de fundicidn inyectada antes descrita se
utiliza en vez de 940 partes de polvo de talco, recocido a
1300°C, una cantidad igual de polvo de talco corriente, enton-
ces lags probetas producidas de modo andlogo, presentan las
propledades siguientes:

Resistencia a la flexién kg/mm? 7,0

Resistencia a la flexidn por impacto omkg/cn’ 4,0
EJEMPLO Q;

Si se utiliza la misma composicidn inicial como en el
ejemplo 3, a cuyo efecto la amasadora no es enfriada, sino ca-
lentada a wnos 150°C, eﬁtonces se desarrolla la reaccidn de
adicidn exotérmica ya en el interior de la amasadora, & cuyo
efecto el proceso de amasemiento tiene lugar con la misma ve-
locidad que con el ejemplo 3.

Esta masa, despuds de su salida de la amasadora es ex-
tendida sobre una chapa, es dejada enfriar y granulads., Del
grenulado se elabora, por fundicién inyectada, probetas el
mismo modo como en el ejemplo 3,

Las probetas templadas durante 16 horas a 80°0 presen-
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tan una resistencia a la flexidéa de 10,9 kg/mm? y una resisten-
cia a la flexidn por impacto de 9,0 cmkg/cm?.

Si se utiliza en la masa de fundicidn inyectada antes
deserita en vez de 940 partes de polvo de talco calcinado a
1300°G, upa cantided igual de polvo de talco ordinario, enton-
ces les probetas producidas de modo anlogo pressntan las pro-
Piedades sigulentes:

Resistencia a la flexién kg/mn® 9,4

Resistencia a la flexién por impacto cmkg/cm2 5,9.
EJEMPLO 5,

Una.mezcla a base de 940 psertes de fenol, 690 partes

de formaldehido acuoso (al 37%) y 50 partes en volumen de HCl
l-n, es calentada durante dos horas a temperatura de ebulli-
cidn (100°C) bajo agitacidn y enfriamiento de reflujo. Seguida-
mente son adicionadas 50 partes en volumen de NaOH 1l-n, la

fagse acuoss superior es separads ¥y la resine es lavada dos ve-
ces con 1000 partes en volumen de agua. Con la finalidad de
eliminar el agua se destila a fondo la resina hasts qus la tem~
peratura interior haya subido a 16000. Después de decantada y
enfriadas as oBtenida una clara resina de novelaca quebradizs
del punto de reblandecimiento 90°C. '

318 partes de la novolacsg obtenlda, 42 partes de hexa-
metilentetramina, 20 partes de nigrosina, 10 partes de dcido
esteérico; 5 partes de &zido de cinc, 5 partes de &xido de mag-
nesio y 600 partes de caolin recocido a 13OQ°G (denominacidn
comercial "Molochit") son mezcladas en un molinc de bolas y
elaboradas en un laminsdor mezclador celiente de 120°C hasta
que se forme una plel. La piel es desmenuzada en un molino de
batidor en cruz hasta formar un granulado que sirve'como masa

de prensado.
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Probetas producidas a base de la misms durante 3 minu-
tos a 16500 de las dimensiones 60 x 10 x 4 mm presentan las

propiedades siguientes:

Resistencia a la flexién kg/mn° 8,35
Resistencia a la flexibn por impacto cmkg/cm® 2,62
Resistencia emkg/cm® 0,96
médulo de elasticidad kg/mm2 _ 1880

S1 se utiliza en la masa de moldeo antes descrita en
" lugar de 600 partes de caolin calcinado a 1300°C una cantidad
igual de caolin ordingrio, entonces las probetas producidas

de modo andlogo presentan las propiedades siguientes:

Resistencia a la flexidén kg/mme 6,22
resistencia a la flexibn por impacto cmkg/¢m2 1,60
resistencia cmkg/cm2 0,87
mddulo de elasticidad kg/mm® 2122

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser de-
sarrollada en otras formas de reglizacidn que difieran en de-
talle de la indicada s tfiulo de ejemplo, & las cuales alcanza-

ré igualmente la proteccidn que se recaba. Podrd, pues, rea-

~lizarse con los medios y aparatos mds adecuados, por quedar

todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivindica-

clones.

0
.
§
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Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridades sulzas Nos 62 943, del
15 agosto 1.958 y 75 402, del 7 julio 1.959, existiendo en
ambas unidad de invencidn :

1. TProcedimiento para la preparacién de masas de
resina artificol endurecibles, caracterizado por estar cons-
titufdas por un conjunto en el que, como cargas pulverulen-
tas, contienen silicatos de aluminio o de magnesio calcinados
a altae temperatura, preferentemente entre 700° a 1400°C, con
estructura estratificada que en estado no recocido estéan cons
tituidos a base de capas de 51,0g easencialmente eléctricamen
te neutras,

2., Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porgue contiene como carga, talco o minerales aréi-
llosos, como caolin, que hayan sido calcinados a altas tempe
raturas, preferentemente de entre 700°¢ ha 1300°¢.

3., Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque como componente resinoso contienen epo-
xirresinas, particularmente éter poliglicidilico de fenoles
polivalentes. '

4, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque contienen como componente resinoso resi
nas fendlicas o resinas de melamina.

5. Procedimiento segiun las reivindicaciones 1 a 4,

caracterizado porque el conjunto resultante es apto para consg
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6. Procedimiento para le preparacién de masas de

tituir masas de prensado.

regina artificial endurecibles,
Segln se describe y relvindica en la presente memo-
5 ria descriptiva, gue consta de trece hojas folliadas y escri-
tas o méquina por una sola cara,
Wadrid, & 14 de agosto de 1.959,.
CIBA SCCIETE ANONILE

Pe &
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