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P A T E N T E
DE

I N V E N C I O N

por 'TRDCEDB3IENT0 PARA LA PREPARACION DE NUEVAS AMIDAS 

CONTENIENDO GRUPOS DE AMINA", a favor de la  f im a  suiza 
CIRA, SOCIETE ARONYME, residente en BALE (Suiza).

MB30RIA DESCRIPTIVA

E l objeto de la  presente invención, son nuevas amidas 

conteniendo grupos de amina, la s  cuales se obtienen a l hacer 
reaccionar ácidos monocarboxilicos a lifá t ic o s  oon por lo  
menos 12 átomos de carbono y que contienen por lo  menos un 
grupo hidroxilo a lcoh ólico , o sus ásteres con alcoholes mo­
novalentes o polivalentes, en una primera fiase oon compues­
tos monoepdxidos y /b  compuestos polie^oxidos bajo etori­
fica ción  por lo  menos parcia l de lo s  grupos h idroxilo al—
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co hálleos del ¡ácido monocarboxflico o sus ásteres, y a l ha­

cer reaccionar en una segunda fase e l producto eterificado 
obtenido con diaminas o poliaminas a lifá tica s , que contie­
nen por lo  menos dos grupos de amina primaria o secundaria, 
bago desdoblamiento, ya sea de agua o de alcohol*

Las nuevas amidas conteniendo grupos de aminp pre­
sentan en general una intensa flu idez. Possen una buena to­
lerancia con loa tipos más utilizados de resinas epdxidas; 
la s  mezclas de la s  amidas y resinas epdxidas, pueden endure­
cer a temperatura ambiente o a temperatura elevada para 

formar resinas insolubles e in fusib les, oon propiedades 
mecánicas características, son de especial interés la s  mez­
clas endurecibles para resguardos de superficies, Frente a 
lo s  tipos de poliamidas conocidas, como endurecedores pa­
ra resinas epdxidas, que en general son altamente viscosas, 
como por ejemplo la s  poliamidas obtenidas mediante reaccidn 
de ácidos grama de plantas dimerizadoa e insaturados, con 
diaminas o poliaminas a lifá t ica s , las nuevas amidas de 
acuerdo con la  invención, se caracterizan por sus grandes 
ventajas. A consecuencia de su viscosidad en general muy 
baja, pueden introducirse al sistema de barniz exento de 
disolventes con buenas propiedades de proceso, así como 
a resinas en lámina, El endurecimiento de las pelícu las 
de barniz se realiza sin que se presente en la  mayor 
parte de composiciones de barniz endurecibles oonocidae, 
sobre base de resina epáxida y amidas, temples de la  super­
f i c ie  de la  película o exudaciones molestas parcialmen­
te grasientaa en la  superficie de la  pelícu la . Esto es
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especialmente ventajoso a l ap licar una o más capas u lterio ­
res de barniz sobre una primera capa de barniz ya pega­

da.
La reacción de lo s  ácidos monocarboxílicos a l i fá -  

5-  t ic o s , conteniendo grupos h idróx ilo , con e l compuesto epó-
xido se realiza  bajo mantenimiento del grupo carboxilo , 

preferentemente en presencia de un ácido Lewis, como en 
especial tr iílu o m ro  de boro, o de sus ampie jo s , por ejem­
plo eterato d ie t ilic o -tr iflu o ru ro  de boro. Además se rea—

10.  l iz a  generalmente una reacción exotérmica, de íbnna que

no se precisa ninguna adición de ca lor exterior para la  

realización  de la  primera fase de reacción*
Se citan, como ácidos monocarboxílicos insaturados o 

saturados, a iií¡á ticos , con por lo  menos 12 átomos de can- 

15 . bono, y conteniendo grupos h idróx ilo , y que pueden u t i l i ­
zarse como materias de partida para la  preparación de la s  
nuevas amidas: acido h idroxicaprílico , y en especial ,á- 
cidos grasos de hidroxi con 12-18 átomos de carbono, 

como ácido 12-h idroxiesteárico o en especial ácido 1 &-hidroxio— 
20. le ic o  (igual ácido r ic ic o le ic o ) ,  así como lo s  ácidos d ih i-

dróxicarboxílicos obtenidos mediante adición de agua oxi­
genada en ácidos grasos superiores, insaturados coma, ácido 
9 ,10-d ih idrox iesteárico , ácido 9 ,10-dih idroxipalm ítico, o 
sus mezclas.

25 .' Además mono-alquiléter o mono-arilóter de ácido
dihidroxicarboxilico de ácidos grasos superiores, como 

monobutiláter del ácido 9 ,10-d ih idrox iesteárico , 
mcnofeniléter del ácido 9,10-d ih idrox iesteárico ,
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4
15*

20.

mono—(te ro ib u tilfe n il)-á te r  del ácido 9- 10-d ih idroxip^ [- 

m itico , ( c ío ro fe n il )-á ter  del ácido -9,10-dihidroxiláurico, 

o sus mezclas.

En lugar de lo e  ácidos monooarboxílicoe lib re s  pue­

den u tiliza rse  asimismo para e l presente procedimiento sus 

ásteres con alcoholes monovalentes, como, metanol, etanol, 

n-propanol, isopropanol, n-hutanol, isobutanol, l-hexanol, 
o con alcoholes polivalentes, como, e t ile n o g íic o l, 1 ,4 - 
-butandiol, 1 , 2, 4-hexanotriol, o en especial g lice r in a .

Se c ita  la  g lice r in -tr is -r ic in o le a to , a sí como gra­

sas y aceites de animales o plantas derivadas de ¡ácidos gra­
sos conteniendo grupos h idroxilo , como en especial aceite 

de r ic in o .
Como compuestos epóxidos que se hacen reaccionar con 

lo s  ¡ácidos monocarboxilicos conteniendo grupos h id rox ilo , o 

bien con sus ásteres, pueden entrar en consideración mo­
no epdxidos y poliepóxidos. Se citan como mono epóxidos: 

óxido de e tilen o , óxido de propileno, glicuro de b u tilo , 

a l i lg l ic id i lá t e r ,  gLicuro de fe n ilo , glicuro de c r e s i lo , 
óxido de e a t ir o l, 3,4-epoxitetrehidrodiciclopentadienol-ó, 3, 

^-^poxihexahidrobenzalglicerina, dxido de cidohexeno,

3, 4—epoxiciclohexan-1 ,1-d im etanol-aclorleinacetal, g t i -  
c id ilá te r  de tetrah idroíu rfu rilo , monoepóxido de butadieno.

Se citan como poliepóxidos: poliepóxidos a l ic íc l ic o s ,  
como bióxido de v in ilciclohexeno, bióxido de limoneno, 
bióxido de diciclopentadieno, b i s ( , 34 -epoxitetrahidrodi- 
ciclopentadien-8- i l ) áter de e t ile n o g íic o l, ( 3, 4k-apoxitetra- 
h idrodiciclopentadieB -*3-il.)-g lioid iláter, diepóxido de

25.



5

5*

10.

í

15 .

ao.

25.

butadieno, compuestos con dos radicales de epoxiciclohexi- 

l o ,  como 3 ,4-epoxihexahidrobenzal—3,4-epoxiciclohexan-l, 1- 

-dimetanol^
Compuestos poliepóxidos básicos, como se obtienen 

por reacción de diaminas a lifá t ica s  o aromáticas, primarias 
o secundarias, como anilina, tolu id ina, 4 ,4 '-d iam inodifenil- 

metano. , 4 ,4'-di-(mono-metilamino) - difenilmetano ó 4 ,4 - ' dia­
mino di fe n il sul fo na con ep i  c ío  rhi drina en presencia de ál­

c a l i .
Eteres p o l ig l ic id í l i c o s ,  que son aleanzables por 

e ter ifica c ión  de un alcohol o d ifenol o bien p o life n o l, 

bivalente o bien polivalente, con epiclorhidrina o d ic lo i--  
hidrina en presencia de a lc a l i .  Estos compuestos puede de­

rivarse de g lic o le s , como,, e t ile n o g lic o l, d ie t ile n o g lico l, 

t r ie t i le n o g lic o l , 1, 3-p io p ile n o g lico l, 1 , 4-b u tile n o g lico l, 

1 , 5-pentandiol, 1 , 6-hexandiol, 2, 4,.6-hexantriol, g licerin a , 

y especialmente de difenoles o bien p o lifen o les , como 
reaoreina, pirocatequina,hidroquinona, 1,4-dihidroxinafta^ 

leño, productos de condensación de fenol y íormaldehido del 
tipo de lo s  resoles o novolacas, b is-^ §-h id roy if enil/-metano, 
b is -^ -h id r o x if  eni^^-metilf enilmetano, b is^ p -h id rox ifen il/- 
tolilm etano, 4, 4 '-d ih id ro x ife n ilo , b is^ L h id rox ifen ilT -su l- 
fona, y en especial bisJpLhidroíPeniiT-dimetilmetano.

Se citan especialmente la s  resinas epóxidas fld id as, 
a temperatura ambiente, que se derivan de b is^ -h id rox i— 
fenil/Ldimetilmetano (Bisfencl. A) y que poseen un contenido 
epóxido de unos 3,8 a $,8 equivalentes de epóxido por kg. Tal­
le s  resinas epóxidas corresponden a la  fórmula promedia
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en la  que

z s ig n ifica  un numero pequeSo entero o quebrado de 

va lor desde 0 a 2*

Pueden u tiliza rse  además mezclas de 2 o más de loa  
monoepóxidos y/b poliepóxidoa arriba mencionados.

La reaooión u lte r io r  del ¡ácido hidroximonocarboxi- 
l i c o ,  a l i fá t ic o , eterificado foimado en la  primera fase 
del procedimiento o bien de sus ásteres con la  diamina o 
bien poliamina se realiza de preferencia bajo calentar 

miento, por ejemplo a temperaturas desde 200 a 250° y 
bajo destilación  del agua desdoblada y/b alcohol atere- 
rificado en el curso de la  reacción.

Como poliaminas a lifá t ica s  con por lo  menos dos 
grupos de amina primaria y secundaria, que se u tilizan  
como materias de partida en e l procedimiento de acuer­

do con la  invención, pueden entrar en consideración po­
liaminas diprimarías, primario—secundarias y disecunda— 
rias de la  serie  a l i íá t ic a . Se citan:



10*

13.

20*

25

N-hidroxialquila! guilenopoliaminas, 

etilenodiamina de N-hidroxiet i l o , 
p entametlleno diamina de N—hidroxietilo  ̂  

tetrametileno diamina de N-hidroxipropilo, 
dietilenotriamina de N -hidroxietilo,
N, N ^di-^ .droxietil7 -d iet ileno t  riamina,
N, N " -d i-^ id ro  x i et il/^-di et i l  eno t  riamina, 

dietilenotriamina de NrhidroxipropUo,
N, N-di-^/SIdroxipropilT-dietilenotriamina,
N ,N"-di-¿Sidroxipropi¡L/LdietileiK)t riamina,

N,N,N"-tri-^5idroxipropijL^-trietilenotetramina, 

propielenodiamina de N -hidroxietilo, 
propil eno diamina de N-hidroxipropilo, 
dipropilenotriamina de N -hidroxietilo,
N,N-di-^Rdroxietil7*dipr°PÜenotrÍamina,

N ,N ,N '-tri-^Idroxietiiy-trietilenotetram ina, 
h ^ m e t il  eno di aminas; adanáa poliaminaa primariae ciano o ti­

ladas , como por ejemplo lo s  productos de reacción de 1-2 
moles de a cr ilon itr ilo  y un mol de etileno diamina, d ie ti­
lenotriamina o trietilenotetram ina. Se u tilizan , ventajosa^ 
mente alquilenopoliaminas diprimarias, como por ejemplo, 
etileno diamina, dietilenotriamina, trietilenotetram ina, 
tetraákilenopentamina, trimetllenodiamina, o hexametileno- 
diamina.

Como se c itó  anterio mente, lae nuevas amidas con­
teniendo grupos de aminas, se muestran como endurecedores 
valiosos para las resinas epóxidaa. Objeto de la  presente 
invención, son asimismo mezclas endurecibles de compuea-
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tos epóxidos con un equivalente epóxido mayor que 1 , asi 

como amidas conteniendo grupos de amina como endureeedores, 

que se obtienen, a l hacer reaccionar un ácido monocarbo- 

x í l ic o  a l i f  á t ico , con por lo  menos doce átomos de carbono y 

conteniendo por lo  menos un grupo hidroxilo a lcoh ólico , o 

bien sus ásteres, con alcoholes monovalentes o polivalentes 

en una primera fase, con compuestos mono epóxidos y / )  p o lie ­

póxidos bajo e terifica ción  por lo  menos parcia l de lo s  

grupos h idroxilo a lcohólicos del ácido monocarboxílico o 

de su áster, y a l hacer reaccionar en una segunda fase, e l 

producto eterificado obtenido con diaminas a lifá t ica e  o po- 
liaminas, que contienen por lo  menos dos grupos de amina 

primaria o secundaria, y bajo desdoblamiento de agua o de 

a lcohol. Como compuestos epóxidos con una equivalencia epó- 
xida mayor que 1 , que se u tilizan  en la s  mezclan endurecí— 

b le s , pueden entrar en consideración lo s  mismos diepóxidos 

y poliepóxidos, que se indican anteriormente como mate­
r ia les  de partida para la  preparación de la s  nuevas po- 
liaminas. Se obtienen notoriamente con lo s  métodos usua­
le s  para la  preparación de compuestos poliepóxidos, en 

general de mezclas de compuestos con pesos moleculares 

que se diferencian entre s i ,  con lo  cual la  mezcla, con­

tiene además una parte de compuestos cuyos epóxidos or i­

ginados se hidrolizaron parcialmente. La equivalencia 
epóxida de lo s  compuestos poliepóxidos aquí u tilizados no 
es mayor que un nümero entero de valor 2 a lo  sumo, sin  
embargo debe ser en cada caso superior a 1 .0 .

La expresión "endurecido" como aquí se u t il iz a , s ig -



n lfica  la  transiórmación del compuesto epóxido en una resi­

na insoluble e in fu sib le .
Has mezclas endurecibles, de acuerdo con la  inven­

ción pueden sd^nás contener p iastifican tes  adecuados) como 

fta lato  d ib u t ílico , fta lato  d io e t ílic o  o fosfato t r ic r e a i-  

l i c o ,  diluentea inertes o diluentes activos, como en espe­
c ia l  mono ep,óxido a, por ejemplo glicuro de bu tilo  o glicuro 

de crea ilo .
Además, pueden agregarse la s  mezclas endurecibles, 

de acuerdo con la  invención, antee del endurecimiento en 

cualquier fase con otros ad itivos usuales, como cuerpos 

de relleno, colorantes, pigmentos, materias inhividoras 

del fuego, discregantes de fonna, e t c . ,  Como materias de 

carga o de relleno pueden u tiliza rse , por ejemplo, asfa lto  

bitumen, fibras de v id r io , mica, polvo de cuarzo, celulo­
sa, caolín , dolomita molida, s í l i c e  co lo id a l con gran su­
p e r fic ie  esp ecífica  (AEBOSIL) o polvo m etálico, como pol­
vo de aluminio.

Das mezclas endurecibles, de acuerdo con la  inven­
ción , pueden u tiliza rse  en estado pastoso o no, eventula- 

mente en fonna de soluciones o emulsiones, como resinas 

para laminar, pinturas, barnices, resinas da inmersión, 

resinas de colada, masas de prensado, espesantes y masas 
para eapatular, masas cubrldoras de suelos, masas para 

oclusión y aislamiento para la  electrotecn ia , adhesivos 
y sim ilares, a sí como para la  preparación de ta les  pro­
ductos.

En lo s  ejemplos siguientes, la s  partes sign ifican
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partes en peso, lo s  porcentajes tantos por ciento sobre e l  

peso; la  proporción de la s  partes en peso a la s  partes en 

volumen es la  misma que ex iste  entre e l  kilogramo y e l 

l i t r o ,  lae  temperaturas se indican grados Celsius#

5* E J E M P L O -  1.+

3000 partes de ácido graso r ic in o le ico  se tratan

con 43.7 partes de BP -d ie tile te ra to  (48% BF ) .  Luego se
o 3

añaden, bajo buenaagitación y en e l término de 3 minutos 

a l ácido graso de r ic in o lé ico , una mezcla de 730 partes 
10* de una resina epóxida flú ida a temperatura ambiente (pre­

parada mediante condensación de un mol de b is-^p -h idroxife- 

nilT-dimetilmetano con dos moles por lo  menos de e p ic lo r - 
hidrina en presencia de l e j í a  de sosa acuosa) que posee un 
contenido epóxido de 5,2 equivalentes gramo de grupos epó— 

15* xido por kg, con 800 partes de óxido de estin o l. La tem­
peratura se eleva inmediatamente a unos 9&o. Luego se de­

ja  reaccionar durante 30 minutos y se adicionan en e l t e r ­
mino de unos 7 minutos, 1460 partes de trietilenotetram i— 
na. La mezcla de reacción to ta l se calienta, todavía du- 

30* rante unas tres horas a 200° ,  con lo  cual destilan 215
partes en volumen de agua. A continuación se deja reac­
cionar durante otras dos horas bajo vacío de trompa de 

agua ascendente, de forma que a l fin a l de la  reacción se 

han destilado 665 partes en volumen de porción molar*
25* Se obtienen 5300 partes de una poliaminamida con

una viscosidad de 36400 centipaises medida a. 30^ y un indica



color segdn Gardner de 10-11 .̂
EL complejo BF^-amina formado no es soluble en e l  

producto f in a l . Se eliminará del mismo s i  se absorbe y 

f i l t r a  e l producto fin a l en unas 3500 partee de to lu o l . 

Tres la  evaporación resulta un producto totalmente lim­

pio y transparente.

B J EM B L 0

Se procede análogamente a l ejemplo 1 , sin embargo 
se utilizan  1520 partea de glicuro de butilo  en lugar de 
la  mezcla de 730 partes de resina epóxida con un contenido 
epóxido de 5,2 equivalentes epóxidos por kg y 800 para­

tes de óxido de e s t iro l . Se obtienen 5320 partes de 
una poliamin-amida con una viscosidad de 4550 cen tipoi- 

sea medida, a 20  ̂ con un índice de co lor  segdn Gardner 
de 10. Tras e l  filtra d o , e l producto es totalmente 
claro y transparente.

E J E M P L O

Se procede análogamente a l ejemplo 1 , sin embargo 

se u tilizan  1820 partes de glicuro de eresilo  en lugar 
de la  mezcla de 730 partes de resina epóxida con un 
contenido epóxido de 5,2 de equivalentes epóxidoa por 
kg y 800 partea de óxido de e s t ir o l y además se u t i l i ­
zan 1030 partes de dietilenotriamina en lugar de 1460 
partes de tietilenotetram ina. Resultan 5500 partes de 
una poliaminamida de viscosidad baja (aproximadamen­
te  4000 centipoiaes a 20^) con un ¡índice de co lor  s e -



gún Gardner de lo .  Tras el filtrad o, el producto es to­

talmente limpio y transparente#

5.

10#

15#

20#

25.

E J E  M P I  0

partes de aceite de ricino se tratan con 4,37 

partes de una solución de BF^-dietlleterato al 48%. luego 
se adicionan 152 partes de glicuro de butilo , con lo  cual 
la  temperatura Be eleva a 80 y se deja reaccionar du­
rante 15 minutos bajo buena agitación. Se adicionan en 
e l término de 3 minutos 292 partes de trletilenotetram i- 
na y se calienta a 250°. Bajo vacio ascendente a la  trom­
pa de agua, se destila aceotrópicamente en e l término de 
seis horas y media a una temperatura in terior de 200- 
215° y bajo adición de 500 partes de to lu o l del exceden­
te  en trietilenotetramina y la  glicerina (destilación 
tota l se625 partes)#

Se obtienen 250 partea de una poliaminamidas de ba­

ja  viscosidad (unos 3000 centipoiaes a 20°) con un conte­
nido de color segdn Gardner de 9 apmximadamente. Tras e l 
filtrad o , el producto es totalmente limpio y transparen­

te#

B J E K P S O 5#

Se procede en i&zma análoga al ejemplo 1 , pero se 
utilizan 600 partes de óxido de estiro l en lugar de 
800 partes de óxido de e s tiro l y además se utilizan  en 
lugar de la s  730 partes de resina epóxida con un conte­
nido epóxido de 5,2 equivalentes epóxidos por kg, una so-



lucida de 780 partas del diepdxido de la  fdimula

en 780 partea de toluol^

Se obtienen 5400 partea de una poliaminamida con 
una viscosidad de 10,050 centipoiaes medida a 20° y una 

5^ indice de co lor  eegdn Garcbier de 9-30^

E J E M P L O  6^

Se prepara un barniz claro med3Mt* mezcla de una 
resina epdxida fld id a  a  temperatura ambiente (preparada 
medítate condensacidn de un mol de b is -^ -h id rox ifen il/L g i- 

10  ̂ metilmetano, con por lo menos dos moles de epiclorüidrina
en presencia de le j ía  de sosa acuosa), que posee un 
contenido epóxido de 5,2 equivalentes epdxidos por 
kg y una viscosidad de unos 12,000 centipoises a 25Í° 
(resina A), con la s  poliamidas preparadas segdn lo s  ejem-



siguiente tabla. El barniz claro se extiende sobre una 

placa de v idrio  así como una plancha de aluminio, con una 
capa de barniz extendida. La p e lícu la  de barniz se seca 

5* o bien endurece a continuación bago la s  condiciones indi­
cadas en la  siguiente tabla y además se detemlna e l tiem­

po de secado hasta con stitu ir  polvo. En la s  p e lícu la s , 

endurecidas, extendidas sobre placas de v id r io , se en­
saya la  transparencia, asi como ladureza (ensayo de du- 

10* reza e l péndulo segán persoz). En las pelícu las endurecidas

y extendidas sobre placas de aluminio se ensaya la  ducti­
lidad (prueba de embutido de Erichsen segdn UN 53156)*

Los resultados constan en la  tabla siguiente.
Además se indican en la  misma la s  duraciones a l 

15* uso de las resinas claras endurecibles.
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5.

10.

15.

20.

25.

30.

EJEMPLO 7.
3Í3 partes de aceite de ricino  se tratan con 4,37 

partes de una solución de BF^-dletileterato al 48%. Luego se 
adicionan en e l téxmino de 1 hora, 174 partes de óxido de 
propileno, con lo que la  temperatura se eleva a 110°. Para 
saponificar e l tr ig lice r id o  se mantiene luego bajo agitación, 
durante 24 horas, a 90-95*, e l producto de reacción con 130 
partes de agua, en las qué están disueltas 54 partes de áci­
do sulfúrico concentrado, y bajo adición de 3 partes de emtea- 
rilamida del ácido l-h id rox i-4 -su lfo -2 -n a ftó ico . El produc­
to de saponificación se separa luego del agua, bajo adición 
de sal común, y se lava varias veces con agua caliente , hasta 
que queda lib re  de sulfataciones.

Resultan 450 partea de un producto amarillo claro con 
un índice de aoidez de 114. Se hace reaccionar en forma análo­
ga a la  descrita en e l ejemplo 1, con 146 partes de t r ie t i le -  
notetramina.

Se obtienen 550 partes de una poliaminamida clara, de 
baja viscosidad, que es bien tolerable oon la  resina A, u t i­
lizada en e l ejemplo 6 . Las composiciones de barniz obtenidas 
mediante mezcla de la  poliaminamida y de la  resina A no mues­
tran a l extenderlas ninguna exudación de la  superficie 
de la  pelícu la . Se prepararon dos de tales composiciones de 
barniz mediente mezcla de 1 parte de amida y 1 parte de r e s i­
na A (prueba 1) o b ien  1 parte de amida y 2 partes de resina 
(prueba 2). El barniz se extendió sobre placas de vidrio 
así como sobre planchas de aluminio y se endureció uniforme­
mente durante 1 hora a 120*. Las películas endurecidas sobre 
la  plancha de v idrio  dan durezas al pándulo según Persoz de 
1D8 segundos (prueba 1) o bien 247 segundos (prueba 2). Las
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películas endurecidas sobre planchas de aluminio dan valores 
de embutición según Brichaen de 8,4 mm (prueba 1) o bien 
6,75 mm (prueba 2) .

5. EJEMPLO 8.
313 pa_rtes de aceite de ricino se tratan con 8,7 

partes de BF^-dietileterato (48% de BF^) * Se adicionan 
300 partes de óxido de propileno en e l término de una ho­
ra  bajo buena agitación, con lo cual se eleva la  tempe ra- 

10. tura hasta 122". Se destila  ipmediatamaite después de la  
adición de óxido de propileno, se adiciona todavía 1,4 
partes de BF^-dietileterato (48% de BF^) y e l resto de 
48 partes de oxido de propileno se adicionan gota 
a gota en e l término de cinco minutos. A continuación 

15. se introducen 219 partes de trietilenotetram ina y se 
procede en forma análoga al ejemplo 1. Resultan 700 
partes de una polianinamida amarillo clara, de baja v is ­
cosidad, que muestra una tolerancia excelente con la  re­
sina A u tilizad a  en e l ejemplo 6 . Una composición de bar- 

20. niz de una parte de amida y una parte de resina A, no
muestra a l extenderla ningún empañado de la  superficie .

Este barniz se extiende sobre placas de vidrio 
asi como sobre planchas de aluminio, y se endurece uni­
formemente durante una hora a 120" para formar pelícu - 

25. las claras, duras al rallado. Las capas endurecidas so­
bre las placas de vidrio tienen una dureza al péndulo 
según Persoz de 113 segundos y las capas endurecidas so­
bre las planchas de aluminio tienen un valor de embuti­
do según Brichsen de 9,0 mm. La composición de barniz 

30. extendida, endurece a temperatura ambiente en e l término 
de 24 horas para formar pelícu las secas hasta e l polvo.
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5.

10*

15*

20.

EJEMPLO 9.
En 100 partes de la  resina epóxida ilu ida a tem­

peratura ambiente utilizada en e l ejemplo 6 , con un con­
tenido epóxido de 5,3 equivalentes epóxido a por ]:g (res i­
na A) se disuelven en prueba 1 a temperatura ambiente,
85 partes de la  poliaminamida preparada de acuerdo con 
e l ajenólo 1.

En prueba 2 se adicionan en lugar de 85 partes de 
la  poliaminamida, preparada de acuerdo con e l  ejemplo 1,
75 partes de poliaminamida como agente & endurecimiento, 
preparada de acuerdo con e l  ejemplo 2.

Las mezclas de resina de oolada endurecibles, asi 
obtenidas, se vierten en tubos de aluminio (40 x 10 x 140 
mm) y se endurece durante 24 horas a 40°. Para la  deter­
minación de la  rotura y resistencia a la  tracción se 
vierte una parte u lterior de las pruebas 1 y 2 en mol­
des de colada según VSM 77101 y asimismo se endureoen 
durante 24 horas a 40°*

Las propiedades áe ambas pruebas de resina de cola­
da son evidentes en la  tabla siguiente:

25.

30
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EJEMPLOS 10-25. - 7 ^  =

Los ejemplos de barnices 10 a 25 indicados en la  
siguiente tabla, se ensayan similarmente, y se obtienen 
mediante mezcla de la  resina epóxlda (resina A) fin id a  a 

5. temperatura ambiente, u tilizad a  en e l ejemplo 6 , con una 
dosis calculada de un endurecedor de amina, como se ha 
descrito anteriormente, con lo cual la  proporción se 
calcula de forma que corresponda por un equivalente epó- 
xido, un equivalente de aminas-hidrógeno.

10. Como endurecedores de amina se u tilizaron  anidas
conteniendo grupos de amina, que se obtuvieron al haber 
reaccionar por una parte e l  número de moles de t r i e t i l e -  
notetramina indicados en la  columna (IT ), con e l número 
de moles de ácido hidrocarboxilico indicado en la  colum- 

15. na (I I )  (ejemplo n* 10, 12, 14, 16, 18, 20) y por otra 
parte al hacer reaccionar con e l  producto de reacción 
de e l número de moles de ácido hidroxicarboxilico in­
dicado en la  columna (I I )  y e l número de moles de óxido 
de propileno indicado en la  columna (I I I )  en presencia 

20. deBF, (ejemplos N?s. 11, 13, 15, 17, 19, 21) .
Además se utilizaron  como endurecedores de amina 

u lteriores  lo s  productos de reacción obtenibles en e l 
mercado bajo las marcas "Versamid 115" y "Versamid 
125" de ácidos grasos de "plantas ináaturados y dimeri- 

25. zados y alquilenopoliaminas a lifá t ica s  (ejemplos n*s.
22, 23, 24, 25). "

Los barnices se prepararon por mezcla sen cilla  de 
las dosis de resina epóxida (resina A) indicadas en la  co­
lumna (VIII) y las dosis de endurecedor de amina indica- 

30. dos en la  columna (VII) con lo  cual se aplicó además la



286742
mezcla r  e sina- endure ce do r  con un ro d illo  cLe pintar sobre 
placas de v idrio  o láminas de aluminio de forma que e l 
espesor de la  pelícu la  resu lta de aproximadamente 75 mu.

lo s  puntos de v ista  u lter iores , como viscosidad, 
e t c . ,  se siguen sin esfuerzo y de las leyendas de la s  tar- 
b las .

5 .
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Condiciones de la  reacción;
a) calentamiento a. 220^0 hasta que se destilan 1 o 2 moles * 
respectivamente de HgO
b) adición de 0,7!$ de BF  ̂ (en forma de BF^-etileterato 48$$

5.  de BF  ̂ a l 100$i!) calculado sobre e l  ácido h idroxicarboxilico .
La reacción con ácido se rea liza  con óxido de propileno en 
presencia de 200 partes de to lu o l, luego se calienta a 220*C 
y se adiciona al propio tiempo 1 y 2 moles respectivamente 
de trietilenotetram ina, hasta que se destilan respectivamente 

10. 1 y 2 mo&es de EgO.

Leyenda: Exudación (11): nota
sin éxudhoíóú
exudación regular 2

15. exudación fuerte 3
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N O T A

Descrito e l invento se declaran nuevas y de propia 
invención las siguientes reivindicaciones, con prioridad 
de las demandas de patentes suizas N° 4183/62 del 5 de 
áb ril de 1962 y N* 3292/63 del 15 dé marzo de 196g, exis­
tiendo en ambas unidad de invención.

1. Procedimiento para la  preparación de nuevas 
amidas conteniendo grupos de amina, caracterizado porque en 
una primera fase se hace reaccionar ácido monocarboxilico 
a lifá t ic o  con por lo  menos 12 átomos de carbono, y que 
contiene; por lo  menos un grupo hidroxilo a lcoh ólico , o 
bien sus ásteres con alcoholes monovalentes o polivalentes, 
con compuestos mono epóxidos y /o  poliepóxidos bajo eterifica<- 
ción por lo  menos parcial del c de lo s  grupos h idroxilo 
a lcohólicos del ácido monocarboxilico o sus ásteres, y 
porque en una segunda fase se hace reaccionar bajo desdo­
blamiento, ya sea de agua o de a lcohol, e l producto e teri­
ficado obtenido con di aminas o p o n  aminas a l i f  áticas, que 
por lo menos contienen dos grupos de amida primaria o 
secundaria.

2. Procedimiento, conforme a lo  definido en la  
reivindicación  1, caracterizado porque se parte de ácidos 
grasos, contaliendo grupos h id iox ilo , y oon 12-18 átomos 
de carbono.

3* Procedimiento, conforme a lo definido en la  
reivindicación  1, caracterizado porque, como ácido monocar- 
box ílico  a l i f  ático conteniendo grupos h id rox ilo , se u t il iz a  
ácido r ic in o  le ic o .
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5.

M .

/  15.

20.

4. Procedimiento, conforme a lo  definido en la  
reivindicación  1, caracterizado porque como ester de un 
ácido monocarto x il ic o  a lifá t ic o  conteniendo grupos h idroxilo , 
se u t il iz a  aceite de r ic in o .

5. Procedimiento, conforme a lo  definido en las 
reivindicaciones 1- 4 , caracterizado, porque como d ip o li amina 
o poliamina, se u t il iz a  una alquilenopoliamina diprimaria.

6 . Procedimiento, conforme a lo  definido en las 
reivindicaciones 1- 4, caracterizado porque la  e ter ifica c ión  
se rea liza  en la  primera fase en presencia de un ácido Lewis.

7. Procedimiento, conforme a lo definido en la  r e i ­
vindicación 6 , caracterizado porque, como ácido Lewis, se 
u t i l iz a  trifluoruro de boro o un complejo de trifluoruro de 
boro y éter.

8 . Procedimiento para la  preparación de nuevas 
amidas conteniendo grupos de amina.

Segdn se describe y reiv indica  en la  presente memoria 
que consta de 24 páginas foliadas y escritas a máquina por 
una sola de sus caras.

Madrid, a 4 de ab ril de 1963.
CIBA SOCIETB ANONYMB.
p. a.
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