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IEMORIA DESCRIFTIVA
para solicitar
PATENTE DE INTRODUGCION
en
ESPATA

por D IE Z efios
e noubre de AKTIRBOLAGET HOGANASMETODER, entidad sueca, es-
tablecida en Hoganlis, Suecia, por;A
"MEJORAS INTRODUCIDAS W LA PREPARACION DE CONGLUTINANTES
BASADOS @17 UMA RuSINA DE CONDENSACION", -

Desde hace mucho tiempo se han usado téenicamente las

resinas de condensacidén de los tipos fenol-aldehido, furano

y amino como conglubinantes, tanto en forma de soluciones

acuosas como en férma de liquidos o de soluciones en solven
tes orgédnicos. Dichas resinas se han usado también como con
Jlubinantes en forma de polvos y Suspensiones.

Para nuchas aplicaciones, los agentes conglutinantes
de estos tipos han mostrado propiedades conglutinsntes in-
suficientes, 4sto sucede especislmente cuando las uniones

“~
estén expuestas a la humedad, y scbre todo, en la conglu-

tinacidén de productos que contienen sflice ¥y que durante
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su elmacenamiento o su uso estarém expuestos a la humedad,
La presente invencién se relaciona con la modifica=
cifn de los conglutinantes de estos tipos con el fin de me

jorar sus propiedades en los respectos anteriormente mencio

nados, esto es, para mejorar la unidn de productos gue con-

tienen si{lice, especialmente la resistencia de la unién cuan
do se expone & la accidn de la humedad.

La invencidn se hasa en la idea de usar una pequefia
cantidad de un agenbte que actla como intermediario entre el
producto gue se quiere unir y el conglutinante propiamente
dicho, para obtener una unidn mejorada. La realizacién de
este idea se ha encontrado que reside en el uso, como un agen-
te de unidn intermedib, de un compuesto organo-silicio que
contiene, por un lado, uno o varios grupos qgue pueden reac-
cionar con los Atomos (e silicio en el material que se quie-
re unir y, por obtro lado, uno o varios grupos que pueden
condensarse con la resina usudae coio conglutinante.

La presente invencidén consiste, por consiguiente, en -
un conglutinante basado en una resina de condensacidén ele-
gide en el grupo que comprende resinas fenol-aldehido, fu-

rano y amnino, que ocontienen un compuesto orgénico de sili-

~clo como un agente conglutinante intermedio, teniendo di-

cho compuesto drgano=-silicio la f£érmula genersl RnSiX4-n,
en la que R es un radical orgénico'que contiene un Zrupo
hidroxi, amino o aldehido reaotivo, X és un srupo Alkoxi,
un grupo hidroxi o un &tomo de haldgeno y nes 1, 2 o 3,
Les investi jaciones fealizadasﬂhan mostréao que can-
tidades muy pequefias del compuesto Srgeno-silicio no mayo-
res de 0,05 por ciento producen un efecto favorable ¥ que

no se obtienen ventajas apreciables si la cantidud usada
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excede de 5 por ciento, Para muches aplicaciones, el conte-
nido més conveniente del agente modificador estd comprendi-
do entre 0,1 y 0,5 por cienbo, busado en el peso seco del
conglutinunte,

Como ejeumplos de resinas coxlnumente usadas que pueden
modificarse de acuerdo con esta invéncién pueden :encionar-
se las resinas fenol- y alkil fenol-formaldehido y las re-
sinas furano. Como ejemplos de resinas amino, pueden uen-
cionarse no s6lo las resings de urea y tiourea sino también
los plésticos de melamine y de caseina.

-Gomo ejemplos de dichos compuestos orgénicos, pueden
considerarse los siguientes: delta-aminopropil-trietoxisila-
no, gamma-aminopropil-trietoxisilano, delta:delia-diamino-
butil-beta~auino-etil-dimetoxisilanoc, p-aminofenil-trifeno-
xisilano, p-hidroxifenil-triclorosilano, di-p-hidroxifenil-
diclorosilano, tri-p=hidroxi-fenilclorosilano, di-p-~hidroxi-
fenil-dietoxisilano y p=-auinofenilumetil-trietoxisilano.

La modificacidn del conglutinunte puede hacerse de di-
ferentes meneras que dependen, entre otras cosus, de la cla-
se dé resina usada, & pesar del hecho de que los compuestos
6rgaﬁo—silicio usados no son directeuente solubles en agua,
pueden pezclarse en una solucidn acuosa de la resine cuzndo
esta dltima es soluble en agua, ya que se produce inmedizte-
mente una reaccidn cntre el grupo o los grupos reactivos de
la resine soluble en agua y el compuesto Organo-silicio, de
modo que este Gltimo es convertido en una foma soluble en
el agua. Yuando el conglutinante_eétééen forwe de un polvo,
puede afadirse el agente modificador a une masa fundida del
conglutinante y después se dejs que la wezcla se smolidifique

y se pulveriza, Mo es necesario que diche mezcla se hage
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después que la resina estd lista y el azente modificador v
puede afiladirse en la fase final de la produccidén de la re-
sina.,

Para ilustrar las ventajas obtenidas de acuerdo con
la invencidn se hace chora referencia & los ejemplos gue
siguen, en los cuales se determina el efecto del con_luti~
nante midiendo la resistencia a la flexidén y a la resis-
tencia a la compresidn de diferentes productos unidos con
conglutinantes conocidos y con conglutinantes de acuerdo

con la invencidn.

Bjemplo 1,

Conglutinacidn de hilos de vidrio, Los hilos de vi-
drio se Tabrican por el adelgazamiento, por medio de un
tambor yue gire rdpidamente, del vidrio extraido de una ma-
sa fundida en una hilera de platino provista con una sali-
da en el fondo, Le temperatura de la masa de vidrio fundi-
da y 21 ndnero de revoluciones del tambor se regulan de mo-
do que se obticne una fibra de un diduetro de 7 micras, La
fibra se estira durante 5 minutos y el conglutinante se :
afiade a la fibra durante su paso hesta el tambor. il haz de :
fibras se corta para separarlo del tambor y se le afiade méS'
conzlutinante, #1 bulto asi obtenido se deja secar alla temr,
peratura wibiente, vy después se cura el conglubinente a una
temperature elevada, con el bulto colgendo. Del bulto de fi-
bras unidas asi obtenido se cortan cilindros delgados de una
longitud de 9 centimetros para usarlas como pié%as experi- ,
mentales, Diez cilindros se prueben directemente pera valuar :
su resistencia a la flexidn en un aparato con una distanciea de

50 milimetros entre los bordes gue soporban los cilindros,
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La cargza mixims que el cilindro resistiréd es lu medida de
la adhesidn. iisto se debe & que la flexidn producida no es

el resultado de la ruptura de las fibres, sino del afloja~-

miento o la dGS&paricién de la unidn entre las fibras. Otros

diez cilindros se someten a la aceidn de aire saturado de hu

nedad, a la tenperatura ambiente, durante una seuuna, antes

de someterlos a la prueba de resistencia a la flexibn, obte-

niéndose zsf un velor de la adhesidn después del bratamien-
to con la humedad,

La adhesidn se midid cowo la carga que producia la
ruptura de cilindros hechos paftiendo de un vidrio que con-
tenfa boro, con‘un contenido de conglubinante de 6 por cien
to, estando conglutinados & gunds de los cilindros con una
resina fenol-formaldehido soluble en agus, del tipo oresol,
hecha partiendo de la parte de fenol y & partes de formal-
dehido y otros cilindros conglutinados con la wismm resina

modificada con 0,4 por ciento de gaums-amino-propil-trieto-

xisilano,.
Resina fenol-alde  Resina mo-
hido confln dificada,
Rupture en el estado seco 420 g ‘ 580 g
Carga de ruptura después del - :
tratasiento con la humedad 200 g 560 g
Resistencia residual 480 97

bjemplo 2,
. o ,
Una olivina pulverizada, con un-tamafio de sus parti-
culas inferior a 20 mallas ¥ 80 por ciento de un tamafio in

ferior a 50 malles, se mezcld con 15 por ciento de resina

fenol-formaldehido del tipo novelak, hecha partiendo de 1
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mole de fenol y 0,9 moles de foxmaldehido, con una adicidn

de 10 bor ciento de exametilenetetramine y curada durante

20 minubtos a 1602C. Obrs muestra de la misma olivina se

mezcld con 15 por ciento de la misma resina novolak que con=

tenfa 10 por ciento de exemetilenetetremina y 0,5 por cien~

to de gauma-aminopropil-trietoxisilano.:El producto se cu-

ré durente 20 minutos a 1602¢. en forma de cilindros de una

altura de 30 ma y un difuetro de 20 :m. Bstos cilindros se

sumergieron durante 2 horas en ague a 802(, y después se mi~

di6 la. resistencia a la compresidn:

Pure la pieza probade sin silano 84 kgfen

" 1 " 1 con 1 110 1

Esto"represénta un sumento en la resistencis aAla

compresién de 31 por ciento.

Bjemplo 3,

Una parte de un polvo de carburo de silieio, con un
endlisis de tamiz de 70-280 mallas, se mezcld con 10 por
ciento de resine fenol-formaldehido del tipo resol, en for-
ma de une solucidén al 75 por ciento, heche partiendo de 1
parte de fenol y 1,85 ﬁartes de formaldehido sin la adicidn

de nlnaun agente modificador y otre parte con la misma pro-

porcibén de resina resol con la adicidn de 0,& « por ciento de‘

gamng-aminopropil-trietoxisilano, Con esas dos wezclas se
prepararon_piezas para probarlias, en forra de cilindros de
una alture de 3 cm y un didmetro. de 2,5 cm, istos cilindros
se curaron durante 90 minutos a 802C..y despues durante 350
minutos a 1804C, Después de enfriarlos, se sumergieron los
cilindros durante 4 horas en agua a una temperatura de 8020.

vy después se probaron para medir su resistencia sl aplasta-
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mienpo.
Piezas probnadas Registencia al aplastamiento
Sin silano 164 kg/om®
Con silano 06 ®

Esto representa un aumento de la resistencia al aplasta-

miento, de 86 por ociento.

Ejemplo 4.

Se prepararon barras de prueba como se ha descrito
en el Bjemplo 1 partiendo de un vidrio que no contenia
ningin boro,

La conglutinacién se realizé como en el ejemplo 1,
excepto que el conglutinante usado era una resina de urea,
no modificeda, para algunas pilezas experimentales y wmodi-
ficada para las otras piezas afiadiéndole 0,5 por ciento
de gamma-aminopropil-trietoxisilano, calculado sobre el
peso seco de la resina. La resina de urea se hizo partien=
do de 1 mole de urea y 1,6 moles de formmldehido por con-
densecidn a la temperatura ambiente y un valor del pH de
9,3. La resistencia de todas las piezas sometidas a la prue-
ba se determind como la carga que prd&ucia la ruptura en
una méquine para pruebas de flexidn, para algunas piezas
en ol esbtado recientemente fabricadas y para las otras des-
pués de guardérlas durante una senena en aire saturado de

huiedad a la teaperatura ambiente,

Carse de ruptura Resina
Estado en la pieza resina no modificada  modifiocada
5in el tratamiento ~ |
con humedad . 482 g _ 598 g
Después del trata-
miento con humedad 33 g 209 g

Resistencia residual % 35%
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Ejemplo 5. :

_ 8e hizo resccilonar tetracloruro de siiicio con el
compuesto Grignard de p-bromofenol (Brﬂg-@éﬁ@-OH)~en una
razén wolar de 1:1 y el producto de la resccibn, que con-
tenfa une mezcle de tri-p-hidroxifenilmonoclorosilano,
di-p-hidroxifenildiclorosiiano ¥ =p=hidroxifeniltriclorosi-
lano, se afiedid, en la prbporcién de 0,5% a una resina cre-
sol formaldehido del tipo novolak (heche partiendo de 1,0
mole de cresoles v 0,87 moles de fomealdehido, conteniéndo
los cresoles 407 de m~cresol), mientras se fundie la resi-
na a 12020, Despuds de enfriar la resing, se pulverizd ¥y
se mezcld con 7y de exumetilenetetramina, La resina asi modi-
ficada se usd con Tibras de asbesto y arens de silice para
la produécién de un material de friccidn en la proporcién
de 18 partes de resina, 22 partes fibras de asbhesto y 60
partes de arena de silice de 120-170 mallas. La composicidn

se curd durante 30 minutos a 1802C. Las propiedudes de fric-

c¢ibén del material se probaron a 2008C, compardndolas con las

‘de un mabterial hecho de la misme manere pero sin ningin sileano

en la resina,

Con resina Con resina
modifi cada normal
Wb 0,40 0,46
w 0,387 0,82
6.0 6 , ‘ .
Resistencia 1,92°10° Xgm/g 1,07°10% xgu/g

. es el coeficiente de friccién a la velocidad cero y s o
!

es el coeficiente de friccidn con une velocidad de 6,0 mfs.
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La resistencia es sl trabajo en kgm que puede obbtenerse con

. el material de fricoidn a 6,0 m/s hasta que se ha perdido

1 g del material por desgaste,
Con la resina modificada en el ejemplo anterior, se
obtiene une diferencia mis pequefia entre ﬂb ¥ WG al mismo
G

tiempo que aumenta la resistencia 80yi.

Ejemplo 6,

Se prepard una resina furano partiendo de 20 partes

de furfurol y 80 partes de slcohol de furfuriio por la resac-
cibén en un valor del pH de 1,8 ¥y una temperatura de 1008C,
Una parte de la resine liquida se modificd con 0,160 de
aminofenilmetiltrietoxi-silano y se us§ con un polvo de
silice que contenia 1,10% de dcido p-toluenosulfénico para
la fabricacidén de un morbtero resistente a los é&cidos. Se va-
ciaron cubos con una arista de 5 ¢m con una parte de ia re-
sina y dos partes del polvo de silice. Los cubos se hirvie-
ron con &cido sulfirico al 30% durante tres horas. Después
se probaron para variar su resistencia a la compresidn. la

misma prueba se hizo con cubos igusles hechos con une resi-

na wodifi cada.

» ‘ Resina modi-
Resina normal ficada

Resistencia & la compre-
sidn 630 810

Bl uso de un silano que conbiene un grupo aldehido
no se ha ejemplificado antes en virtud del hech; de gque
no ha sido posible obtener dicho silano. En lo que respec-
ta a los resultados obtenidos ¢on silanos que contienen

grupos hidroxifenilo o grupos &mino, es muy probable que se
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obtenirfa el mismo resultado que son silanos que contienen

grupos aldehido,

' NOTA

| Los puntos de invencidn propia, no nueva, pero no es-
tablecida, practicada ni divulsada en sspafia, que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Fatente de
Introduceibn en Hspafia, por DIEZ sfios, son los siguientes:

18,- lieJoras introducidas en la preparacién de con-

- glubinentes basados en una resina de condensacidn elegida

en el grupo que comprende resinas fenol-aldehido, furané y
emino, caracterizadas poryue dichos conglutinantes contie-
nen un compuesto Srgeno-silicio como uh agente conglubtinan=-
te intermedio, teniendo dicho compuesto Orgeno-silicio la
férmula general BnSiX4”n’ en la que R es un radical orgé-
nico queﬂcontiene un grupo hidroxi, amino o aldehido reac-
tivo, X es un grupo alkoxi, un grupo hidroxi o un &toumo de
haldgeno y n es 1, 2 o 3.

22,- ilejoras de acuerdo con la oléusula 1, segin las
cuales el compuesto Srgeno-silicio es gamma-aminopropil -
trietoxisilano.

52,- iejoras de acuerdo con cualquiera de las cléusu-
las anteriores, segfin las cusles el compuesto drgeno-sili-
cio estd presente en una proporcidn de O;05—5 por ciento
y de preferencia 0,1—0,5 por ciento, calculadsz sobre el pe-
80 seco del conglubinante usado. ~ ’

4%, - ejoras introducidas en la preparacién de conglu~
tinentes basados en una resins de condensacién,

Tel y como se ha descrito en la llemoriz que antecede,
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vy con los fines que se han especificado.,

E N |

fista llemoria consta de once hojas escrites & méquina

por une sola de sus caras,
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