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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE KASAS DE RESINA AR- 

IINICAL ENDURECIALES», a favor de la firma suiza CIBA COCISTE 

ANONILIE, domiciliada en BASILEA (Suiza)

RiERORIA DESCRIPTIVA

Es conocido adicionar a las masas de resina a r t i f ic ia l  

endurecibles, como por ejemplo a las masas de prensado a base 

de epoxlrresinas, cargas pulverulentas minerales, talco o mi­

nerales de a rc illa , como caolín. Estas cargas poseen, compa- 

5. radas con otras cargas inorgánicas, como fibras de vidrio o

mica, particularmente la ventaja de la economía» Por otra 

parte hasta el presente tenía importancia la desventaja de 

que las propiedades mecánicas de las masas de resina a r t i f i ­

c ia l endurecidas, a menudo son notablemente perjudicadas por 

la presencia de tales cargas minerales baratas»10



Ahora bien, se ha encontrado sorprendentemente que se 

puede mejorar muy esencialmente las propiedades mecánicas de 

las masas de resina a r t i f ic ia l  endurecidas, utilizando como 

cargas pulverulentas, en lugar de caolín o talco ordinarios, 

tales minerales que hayan sido recocidos a alta temperatura»

Los minerales de a rc illa  (caolín , China Clay, Bolus 

alba) y además e l talco, pertenecen a la clase de los s i lic a ­

tos de aluminio o de magnesio con estructura estratiforme que 

están constituidos en estado no recocido a base de capas de 

SlgOj eléctricamente neutras. Como representantes ulteriores  

de esta clase de minerales se citan: bentonitas, montmorilo- 

nita, y p ir o f i l it a .

Objeto de la presente invención, por consiguiente son 

masas de resina a r t i f ic ia l  endurecibles, particularmente a ba­

se de epoxirresinas que contienen, como cargas pulverulentas 

silicatos de aluminio o de magnesio con estructura e s t ra t if i ­

cada calcinados a alta temperatura, preferentemente entre 700 

1400°C que en estado no recocido están constituidos esencial­

mente a base de capas de SigO^ eléctricamente neutras, como 

particularmente caolín, o talco.

Los silicatos de aluminio o de magnesio de la natura­

leza indicada pueden ser expuestos en cualquier forma, por 

ejemplo como polvo, briquetas, o en trozos, a las altas tem­

peraturas de recocido prescritas, a cuyo efecto es ventajoso, 

partir  de minerales lo  más puros posible. Según la forma de 

partida del material de s ilica to  es necesaria una trituración  

posterior» Los materiales de s ilicato  pueden ser llevados a 

altas temperaturas con medios potestativos, por ejemplo por 

calentamiento en un horno de c riso l, horno de túnel, horno tu­

bular rotativo, y sim ilares. En general resultan particularmen
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ta favorables temperaturas de recocido de entre 1000°C y 1500°C. 

Pero se puede calcinar, asimismo, a otras temperaturas algo 

más altas, o algo más bajas, a cuyo efecto se opera convenien­

temente por debajo de la  temperatura de sinterización del ma­

te r ia l de s ilica to , para evitar dificultades en la trituración.

Al recocer los materiales de s ilicato  tiene lugar 

lina transformación de la estructura de la red crista lina* De 

esta manera a l calcinar e l caolín (China-Clay) se derrumba la 

estructura de caolin ita, formándose la  llamada estructura mu- 

l l i t a .  Sin embargo se ignora, s i las propiedades ventajosas 

sorprendentes de los silicatos de aluminio o de magnesio re­

cocidos de la naturaleza indicada están relacionadas directa­

mente, en las masas de resina a r t i f ic ia l  endurecibles con es­

ta modificación en la  estructura c rista lina , o con modifica­

ciones de transcurso paralelo en la  dimensión, configuración 

superfic ia l, y forma de las partículas de las materias de car­

ga.

Como masas de resina a r t i f ic ia l  endurecibles a las que 

son incorporadas las cargas según e l invento, entran en consi­

deración en primera línea tales a base de epoxirresinas, ade­

más de aminoplastos, como resinas de formaldehído-urea y re s i­

nas de formaldehido-melamina, y de fenoplastos, como resinas 

de formaldeíiido-fenol, en forma de resinas de colada, resinas 

para herramientas, masas de relleno y masilla de empastar, ma­

sas de fundición inyectada y, particularmente, masas de prensa­

do.

Al efecto se u tiliza  como epoxirresinas, preferente­

mente, los conocidos éteres p o lig lic id ílico s  de fenoles p o li­

valentes, particularmente éteres p o lig lic id ílico s  del 4 ,4 ’ -  

-dihidroxi-difenildimetilmetano, o éteres p o lig lic id ílico s  de
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un producto de condensación de f  ormaldehido-f enol que contiene 

grupos hidroxilo lib res . Pero se puede u t iliz a r , asimismo, 

otras epoxirresinas, como por ejemplo los éteres p o lig lic id í-  

licos de alcoholes polivalentes, o los esteres p o lig l lc id í l i -  

cos de ácidos carboxilicos aromáticos polivalentes.

En tanto que no se u tilice  una resina sintética autoen­

dúrente, las masas de resina a r t i f ic ia l  contienen, además, un 

catalizador de endurecimiento, o bien un agente interenlaza- 

dor. Para las masas de prensado preferidas a base de epoxirre- 

sinas se cita como tales endurecedores, o bien agentes interen- 

lazadores, por ejemplo diaminodiarilalcanos, como e l 4-,4-t-dia- 

minodifenilmetano.

Como es natural, las masas de resina a r t i f ic ia l  según 

la invención pueden contener, además de la resina a r t i f ic ia l  

endurscible, e l medie de endurecimiento y del mineral de s i l i ­

cato recocido a alta temperatura, aún u lteriores cargas pulve­

rulentas o fibrosas, como amianto, fib ras de vidrio , mica, pol­

vo de cuarzo, polvo metálico, óxidos metálicos, pigmentos, f i ­

bras textiles naturales, o bien sintéticas, y sim ilares. Ade­

más se puede adicionar, aparte de las cargas, asimismo, colo­

rantes, estabilizadores, emolientes, p lastificantes medios lu­

brificantes y otras materias modificadoras.

La preparación de las masas de resina a r t i f ic ia l  se 

efectúa con arreglo a métodos conocidos, convenientemente por 

simple mezclado de los componentes en dispositivos mezclado­

res apropiados, como molinos de bolas, laminadores mezclado­

res, o amasadoras, a temperaturas de por ejemplo 20° -  180°C, 

preferentemente 90° -  120°C. En caso deseado, se pueden llevar  

las masas según e l invento, antes de alcanzar e l estado só li­

do, endurecible, en formas adecuadas para le carga de moldes50
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da prensado o sim ilares, como pastilla s , comprimidos o granos.

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se determi­

ne expresamente otra cosa, las partes significan partes en pe­

so y los porcentajes tantos por ciento en peso.

E J E M P L O  1.

121 partes de 4,4’ -diaminodifenilmetano son disueltas 

bajo agitación en 550 partes fie una epoxirresina, líquida a 

temperatura ambiente, preparada en presencia de á lca li a base 

de 4 ,4 '-dihidroxidifenil-dimetilmetano y epiclorhidrina, con 

un contenido epoxídico de 5*2 moles/kg, a 60 -  62°C en e l trans­

curso de 1 hora, siendo vertidas a 50°C en una cubeta de hoja­

lata , plana, y colocadas durante 4 horas en una estufa de 50°0. 

Después del enfriamiento a temperatura ambiente es obtenida una 

resina a r t i f ic ia l  quebradiza de color pardo claro que tiene un 

punto de reblandecimiento de 66°C. (medido en e l banco de 

calefacción según K ofler). Esta resina es triturada, por ejem­

plo en un molino de batidor en cruz. 345 partes de resina así 

molida son trituradas con 640 partes de polvo de talco reco­

cido a 1300°C, 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, bien elabora- 

ble, que fluye ya a presiones de prensado especiales de 20 

kg/cm , rápidamente endúrente bajo la acción de calor y presión.

V arillas de ensayo producidas a base de la  misma me­

diante prensado durante 3 minutos a 165°C de las dimensiones 

60 x 10 x 4 mm presentaron les siguientes propiedades:
p.

Resistencia a la flexión kg/mmc 8,3
p

Resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm 4,2

Si se u t iliz a  en la masa de moldeo antes descrita en 

lugar de 640 partes de polvo de talco recocido a 1300°u, una



cantidad igual de polvo de talco ordinario, entonces las vari­

lla s  de ensayo producidas de modo análogo presentan las pro­

piedades siguientes:

Resistencia a la flexión  kg/mm6, 6,2

Resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm 2,2 

E J E  M P L 0 2,

Se prepara masas de moldeo y de

composición indicada a continuación, elaborando en una pasta 

homogénea los componentes pulverulentos, es decir cargas mine­

ra les, endurecedores aclínicos, lubrificantes y colorantes en 

una amasadora continua (Ko-Kneter PR 46 de la.firm a Buss Ag, 

Basilea) con la epoxirresina líquida a una temperatura de ama­

samiento de unos 90°C. Después de un amasamiento a fondo duran 

te aproximadamente 6 horas se deja enfriar y se desmenuza la  

masa solid ificada hasta que forma un granulado apto para desli 

zarse que sirve como mase de prensado.

La composición de las masas de prensado es como sigue:
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De las masas de moldeo Â  - A ,̂ o bien se pro­

duce por prensado durante 3. minutos a 165°C, varilla s  de en­

sayo de las dimensiones 60 x 10 x 4 mm. Las propiedades ¿te 

estas varillas  de ensayo son compiladas en la tabla siguiente*.

Masa de prensado Resistencia a2la 
flexión kg/mnT

Resistencia a la 
flexión por Impacto 

cmkg/cm¿

A «| 8,6 4,4

a2 11,4 7,8

a3 8,9 4,6

A4 8,1 ' 4,1

B1 5,0 2,4

B2 8,4 3,3

B j 6,9 3,8

E J E M P L O  3.
830 partes del compuesto epoxídico líquido descrito 

en el ejemplo 1, con un contenido epoxídico de 5,3 equivalen­

tes epoxídicos por kg, 20 partes de monoestearato de g lic e r i-  

lo  y 940 partes de polvo de talco, calcinado durante 16 horas 

a 1300°C, son previamente mezcladas en una amasadora durante 

un tiempo breve, y cargadas por porciones de cada vez una dé­

cima parte de la cantidad anterior, juntamente con 13 partes 

de etanolamina técnica, en una amasadora continua (Ko-Kheter 

FR 46 de la firma Buss A.G., Basilea ), a cuyo efecto la amasa­

dora es enfriada a 18°C. Para el amasamiento de la cantidad 

anterior se necesita aproximadamente 30 minutos* La masa des­

pués de la salida de la  amasadora es extendida sobre una chapa



y llevada a un. horno de 70°C. Dentro de 15 a 20 minutos la tem­

peratura de la masa sube hasta unos 140°C. Seguidamente es des­

conectada la calefacción, dejando enfriarse la  masa a tempera­

tura ambiente, granulándola seguidamente. E l granulado enton­

ces es convertido en una pequeña máquina de fundición inyecta­

da, accionada a mano ("M iaijector" de la firma Moslo Co. EE. 

UU.), en probetas (60 x 10 x 4 mm). la  temperatura de inyección 

es de 175° a 190°0.

Las probetas templadas durante 16 horas a 80°C pre- 

sentan una resistencia a la flexión de 11,2 kg/mm y una re -  

sistencia a la flexión por impacto de 9,9 cmkg/cm .

Si en la masa de fundición inyectada antes descrita se 

u tiliz a  en vez de 940 partes de polvo de talco, recocido a 

1300°C, una cantidad igual de polvo de talco corriente, enton­

ces las probetas producidas de modo análogo, presentan las 

propiedades siguientes}

Resistencia a la flexión kg/mm 7»0
p

Resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm 4,0 

E J E M P L O  4.

Si se u t iliz a  la misma composición in ic ia l como en e l  

ejemplo 5, a cuyo efecto la amasadora no es enfriada, sino ca­

lentada a unos 150°C, entonces se desarrolla la  reacción de 

adición exotérmica ya en e l interior de la amasadora, a cuyo 

efecto e l proceso de amasamiento tiene lugar con la misma ve­

locidad que con e l ejemplo 3.

Esta masa, después de su salida de la amasadora es ex­

tendida sobre una chapa, es dejada enfriar y granulada. Del 

granulado se elabora, por fundición inyectada, probetas del 

mismo modo como en el ejemplo 3.

Las probetas templadas durante 16 horas a 80°C presen-
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2tan una resistencia a la flexión de 10,9 kg/mm y una resisten-
p

cia a la flexión por impacto de 9*0 cmkg/cm .

Si se u tiliza  en la  masa de fundición inyectada antes 

descrita en vez de 940 partes de polvo de talco calcinado a 

1300°0, una cantidad igual de polvo de talco ordinario, enton­

ces las probetas producidas de modo análogo presentan las pro­

piedades siguientes:

Resistencia a la flexión kg/mm 9>4
o

Resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm 5>9. 

E J E M P L O  5.

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

de formaldehido acuoso (a l  375'») y 50 partes en volumen de HC1 

1-n, es calentada durante dos ñoras a temperatura de ebu lli­

ción (100°C) bajo agitación y enfriamiento de re flu jo . Seguida­

mente son adicionadas 50 partes en volumen de UaOH 1-n, la 

fase acuosa superior es separada y la resina 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 hasta que la tem- 

peratura interior haya subido a 160 C. Después de decantada y 

enfriada es obtenida una clara resina de novolaca quebradiza 

del punto de reblandecimiento 90°C.

318 partes de la novolaca obtenida, 42 partes de hexa- 

metilentetramina, 20 partes de nigrosina, 10 partes de ácido 

esteárioo, 5 partes de óxido de cinc, 5 partes de óxido de mag­

nesio y 600 partes de caolín recooido a 1300°0 (denominación 

comeroial "Molochit") son mezcladas en un molino de bolas y 

elaboradas en un laminador mezclador caliente de 120°0 hasta 

que se forme una p ie l. La p ie l es desmenuzada en un molino de 

batidor en cruz hasta formar un granulado que sirve como masa 

de prensado.



Probetas producidas abase  de la  misma durante 3 minu­

tos a 1b5°C de las dimensiones 60 z 10 x 4 mu presentan las

propiedades siguientes:
O

desistencia a la flexión kg/mm* 8,35

5 .' Resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm* 2,62
2Resistencia cmkg/cm 0,96

O
módulo de elasticidad kg/mm 1880

Si se u t iliz a  en la masa de moldeo antes descrita en 

lugar de 600 partes de caolín calcinado a 1300°C una cantidad 

10. igual de caolin ordinario, entonces las probetas producidas

de modo análogo presentan las propiedades siguientes:

Resistencia a la flexión kg/mrn̂  6,22

resistencia a la flexión por impacto cmkg/cm 1,60

resistencia cmkg/cm* 0,87

15 , módulo de elasticidad kg/mm 2122

la  invención, dentro de su esencialidad, puede ser de­

sarrollada en otras formas de realización que difieran en de­

ta lle  de la indicada a títu lo  de ejemplo, a las cuales alcanza­

rá igualmente la protección que se recaba. Podrá, pues, rea- 

20. lizarae con los medios y aparatos más adecuados, por quedar 

todo e llo  comprendido dentro del espíritu  de las reivindica­

ciones.
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Descrito e l invento, se Sedaran nuevas las siguien­

tes reivindicaciones, con prioridades suizas Nos 62 94-3, del 

15 agosto 1.958 7 75 402, del 7 ju lio  1.959, existiendo en 

ambas unidad de invención :

5. 1. Procedimiento para la  preparación de masas de

resina a rt ific a l endurecibles, caracterizado por estar cons­

tituidas por un conjunto en e l que, como cargas pulverulen­

tas, contienen silicatos  de aluminio o de magnesio calcinados 

a alta temperatura, preferentemente entre 700° a 1400°C, con 

10. estructura estratificada que en estado no recocido están cons

tituídos a base de capas de s i20,_ esencialmente eléctricamen 

te neutras.

2. Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­

terizado porque contiene como carga, talco o minerales arc i-

15. liosos, como caolín, que hayan sido calcinados a a ltas tempe

raturas, preferentemente de entre 700°C y 1300°C.

3. Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, 

caracterizado porque como componente resinoso contienen epo- 

xirresinas, particularmente éter p o lig lic ld ílic o  de fenoles

20. polivalentes.

4. Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, 

caracterizado porque contienen como componente resinoso resi^ 

ñas fenólicas o resinas de raelamina.

5. Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 4,

25» caracterizado porque el conjunto resultante es apto para cons
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5.

t i t u i r  masas de prensado. ■

6. Procedimiento para la  preparación de masas de 

res ina a r t i f i c i a l  endurecibles.

Según se describe y re iv ind ica  en la  presente memo­

r ia  descrip tiva , que consta de trece Mojas fo liadas y e s c r i­

tas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 14 de agosto de 1 .959.

CIBA SOCIETE AIJOHIKE

p. a.

t r  : ¡jpt 
m : rm. 
n : . ag.
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