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PATEWTE
DE
INVENCION

por "PROCEDINITITO FARL ENLURECER CONPUESTOS EPOXIDOSH,
a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada

en. Basilea {Suiza).

MEMORI. DESCRIPTIVA

Se conoce eln endurecer las resinas epbxidas con
aminas, convirtiéndolas en masas de peso molecular eleva-
do, reticuladas e insolubles. Como endurecedores se em-
Plean particularmente dictilentriamina, etilendlamina y
amings primerias difuncionales o trifuncioncles semejon-

)
tes. Estas aminas reaccioncn muy ripidomente y acompofia-
das de intenso desarrollo dc calor con las resinas epé-
xidas, y las mezclas de resina y endurecedor se gelifican
y& & los pocos minutos de 1c preparacidn, de modo que la

utilizacidén préectica, por ejemplo como resinas de colada
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o como pinturas y barnices, tropieza con dificultades.

Por lo tanto, se han propuesto ya como agentes endurecedo-
res para las resinas epéxidas las aminas terciarias, las
cuales suscitan el endurecimiento con menor desarrollo de
calor, Como otras ventajas de las aminas terciarias cabe
citar la duracidén de uso mds prolongado, la menor decolo-
racidn en el endurecimiento a temperatura elevada y las
pequefias cantidades de amina, a saber, alrededor de 2 a
15%, con que se logra el endurecimiento completo de las
resinas eplxidas.

Sin embargo, los cuarpos de moldeo en_durecidos
con eminas terciarias sdlo tienen por lo general propieda—
des mecdnicas (como resistencia a la flexidn, resisten—
cia a la flexidn por impacto y resistencia al cizallamien-
to) malas, de modo que las aminas terciarias hagta ahora
apenas si han hallado empleo préctico como endurecedores
proplemente., Tampoco las aminas diterciarias, como por e-
Jenplo el 1,5-dipiperidilpentano, descritas en la paten~
te alemana N2 1 032 920, proporcionan propiedades mecdnicas
que satisfagan grandes exigencias,

Sorprendentemente, se ha descubierto ahora que
con el empleo de alguilen~bis(ciclohexilaminas) ditercia-
rias o do -sug sales con cocatalizadores no solo se lo-
gran lag ventajas expuestas antes de las aminas terciarias,

sine que se obtienen también cuerpos moldeados de excelen-—
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Objeto del invento que aqui se exonc es por 1o

tes propiedades mecdnicac,

dotados de una equivalencia de epdxido mayor dc 1, con
aminas terciarias como agentes de endurecimiento, procedi-
miento que se caracteriza por emplear como endurccedor

aminas cicloalifdticas diterciarias, de la férmula

RoAN ¢ T =R
N -JJ—H—-‘— A —;——H—]L- N,/ (1)
7NN

A gignifica un radical alquilénico con 1 @ 6 dtomos
de carbono,
"R significa un radical alquilico inferior, de pre-
ferencia un grupo metilico, y
R, significa hidrégeno o un radical alquilico infe-
rior,
A los compuestos de la férmula (I) empleados con-

forme al invento pertenccen, por cjemplo:

- el 2,2-big~(4-dimetilaminociclohexil)~propano,

6l 1,2~bis-(4~dimetilapinociclohexil)-etano,
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el bis~(2-metil-4-dimetilaminociclohexil)~metano,

el bis~(3~metil-4~dimetilamino-ciclohexil )-metano,

el bis-(4~dietilaminociclohexil)-metano,

el 1,4-bis-(4-dibutilaminociclohexil)-butano,

el 44'-di-(dimetilamino)~3,3",5,5 ' ~tetrametildiciclohexil-
netano t, on particular,

el bise(4~dimetilaminociclohexil)-metano,

Para ¢l endurccimiento, las aminas de la férmula
(I) se utilizan en las cantidades usuales para las aminas
tereiarias, o sea en un 2 a 15%, aproximadamente,en peso,
rospecto a la rosina cpdxida utilizada,

En una modalidad preferido de realimacidn, las
aminas ditorciarias de la férmula (I) se emplean en com-
binacidén con otros endurecedorcs para las resinas eplxi-
das, ya descritos, como complejos de fluoruro bérico, a-
minas, anhidridos dc &cidos, fenoles, etedtora, o alcoho-
lcs monovalentes o polivalentes, ILa adicién dc estos en~
durccedores, ya conocidos, sc cfecetiia en cantidades de 5
& 100 partes on poso por 100 partes cn peso de amina di-
terciaria (I), En virtud de csta proporcidén cuantitati-
va sc trata incquivocamente de materias adicionalcs para cl
cndurccedor (I) propiramentc dicho que sc cmplca segin es-
te invento; y no, por cjemplo, del conocido empleo de ami-
nas terciarias como aceloradores cn el conocido endureci-

miento de las resinas epbxidasmpor medio de anhidridos,
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en ¢l gquc sc utiliza ordinariamente do 0,01 a 2,5¢ en pe-
so dc amina terciaria (respecto al anhidrido).

En cendurccimiento sc rcaliza de ordinario a tom-
peraturas de 50 a 220¢C, y prcferentemente de 80 a 18090,
Una modalidad espccial de realizacidn del proccdimicnto
consistc en que, mediante ¢l emploo de une mezcla de una
amina de la férmula (I) con un complcjo de BFy-amina, cn
proporcidén cuatitativa tal que ninguno dc los dos compo-
nentes por si colo bastaria para ¢l endurceimiento com-
pleto de la rosina epdxida, se prepara, a temperatura de
50 @ 1302, un condensado previo gquec pucde cndureccrse por
completo utilizando temporaturas mds altas, proeferentomen-—
te de 150 a 200¢C. Talao condensados provios son almaceo-
nables a la temperatura ambientc por mds de mil horas,
prescntan puntos de fusidn dc 80 a 1202C, scgin la resi-
na op6xida empleads, y pucden, on combinacidn con matc-
rias de rellcno y para mayor ventaja por el proccdimion—
to de la sintorizacidn en turbulcneia, cmplcarsc para la
pfeparacidon dec rocubrimicntos clésticos dc buena resisten—
cia a los productos quimicos. Lad adhesioncs de metales
cndurccidas cen celiente manificstan alta rcsistencis al
cizallamiento,

La citada combinacidn de complcjos dc trifluoru-—
ro bérico~amina con las aminas ditcrciarias de la férmu~

la (I) permitc preparar, por ¢jcmplo, cuerpos dc moldeo
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o rceubrimicntos protcetores cndurccidos que ticnen pro-
picdades que no sc lograrian con ninguno de los componcn-
tes individuales por si solos, ILa flexibilided de los ro-
cubrimientos protectores, sobrc todo, pucdc resultar muchas
vaees mayor que con la amina terciaria o el complejo BF3~
aminas solos, y es ventajosa una proporeidén de mezela, por
cjemplo; dc 10 a 40 partes cn puso dc complejo de trifluo-
rure bérico-amina por 100 partes en peso de amina diter-
ciaria,

Objeto de este invento son también, por lo tanto
las mezclas endurccibles que conticnen: 1) un compucsto
epbxido con un equivalente de opdxido mayor de 1; y 2)
una amina diterciaria de la féraula (I); lo mismo que
los condensados previos endurccibles que sc obticncn si
sc¢ efcetia ¢l endurceimiento en dos otapas, endurccicndo
parcialmente 2 60-1208C las citadas mezelas endurccibles,

Los compucstos cpdxidos con una cquivalencia de
cpbxido superior a 1 cxistentes on las mezclas cndurccibles
de este invento conticnen, on rclacidén al peso molecular
medio, X grupos opbxidos (x sc enticende un ndmero cntero
0 quebrado mayor dc 1),

Con los métodos ususles para la preparacidn de
compuestos policpdxidos sc obticnen en gomeral, como es
sabido, mezclas téenicas de compucstos con pesos moleculares

que dificren cntre si, mezclas que conticnen ademds una
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porcidn de compuestos cuyos grupos 0p6xidos terminales
cstdn parcialmente hidrolizados., E1 valor determinado and-
1iticamente pare la cquivalcncia cpdxida de talcs mezelas
técnicas no mccosita scr por lo tanto un numero entero por
valor dc 2 & lo menos, pero cn todo caso debe ser dste
mayor dc 1,0,

En concopto dc compucstos cpdxidos del tipo defi~

nido antes entran on considcracidn, por ejomplo:

- los poliepdxidos aliciclicos, como cl diéxido do vinilei-

clohexano, ¢l didxido dec limoncno, el didxido de diciclo-
pentadicno, el &ter ctilonglicol-bis(3,4-cpoxitctrahidro-
diciclopentadicn~8~ilico), ¢l étexr (3,4~cpoxitctrahidro~
diciclopentadicn-8-il)~glicidilico, los polibutadicnos
cpoxidados o copolimerizados del buttdicno con compucstos
insaturados ctildnicaucnte, como ¢l cstircno o el acetato
de vinilo; los compucstos con dos radicales cpoxiciclohe-
xflicos, como cl cerboxilato de dictilenglicol~bis-(3,4~
epoxiciclohexanc), ol succinato dc bis--3,4~(cpoxiciclohcxile
metilo), cl carboxilato d¢ 3, 4-epoxi--6-metilciclohexilmetil~
3, d-cpoxi-~-G~nmetileiclohexano y el 3, 4~cpoxihexahidrobenzal-
3, 4~cpoxiciclohcxan~1, 1ydimetanol,

Entran adomds en considoracidn dstercs poligli-

cidilicos, como los quc son ascquibles por rcaccidn de un
deido dicarboxilico con cpiclorohidrina o diclorohidrina

en presoncia de dlcali. Talcs polidsteres pucden derivar-
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s8¢ de dcidos dicarboxilicos alifdticos, como ¢l écido,suc-
cinico o ¢1 4cido adipico, y ¢n particular de dcidos dicar-
boxilicos aromdticos, como ¢l dcido ftdlico o el dcido terof-
tdlico, Mercccn mencidn, por cjemplo, ¢l adipato dec digli-
cidilo y ol ftalato de diglicidilo.

Sc emplean con preforcencia dstercs poliglicidili-
cos como 1os quo son ascouiblcs por cterificacidn de un aleohol
bivalente o polivalcente o de un difenol o polifenol con
cpiclorohidrina o diclorohidrina cn precscncia dc dlesli,
Estos compucstos pucden derivarsc de los glicoles, como
¢l ctilenglicol, el dictilonglicol, el trietilenglicol,
¢l 1,3~propilenglicol, el 1,4-butilenglicol, el 1,5~pentan~
diol, el 1,6-~hexandiol, el 2,4,6-hcxentriol y la gliceri-
na, y ocn particular dc difemolcs o polifenoles, como la
rcesorcina, la pirocatequina, 12 hidroquinona, la 1;4-di~
hidroxinaftalina, los productos dc condensacidn dc fenol-
forpaldchido del tipo de los resolcs o las novolacas, cl
bis~(p~hidroxifenil)-metano, el bis-(p~hidroxifcenil)-metil-
fenilmetano, ¢l bis—(p~hidroxifcenil)-tolijmctano, ¢l 4,4'~
dihidroxidifenilo, la bis-(p~hidroxifcnil)-sulfona y cn
particular el bis-(p-hidroxifenil)--Aimetilnctano,

Son particularmcntc aptas las rcsinas epdxides
liquidas 2 l2 tcmperatura amblente, por cjcmplo las pro-
ccdentes de bis(p~hidroxifenil)-dimetilmetano (bisfenol
4) que ticnen un contenido de cpdxido de¢ 3,8 a 5,8 cqui-

valontes cpdxidicos por kg, Toles resinas cpéxidas corres-—



pondcen por cjemplo a la férmula media

CH CH

3 i J
“CH~CH o (=0 i oG\ ~OmCH o= CH) =Omd N=C=d N =Om
CH,,~CH~CH,, (=0~ > G- »-0 CH,~CHOH~CHy~) =0~ ¢ /». ? ;\ -
AN 0-' Nt | v — ‘C . S 5

Lon o~CH50Hy
5. en que
z significa un nimero cntero o quebrado, pcquefio, por
valor dec 0 a 2,

Pueden cmplcarsce ademds mezclas de 2 o mds de las
reginas opdxidas que sc han indicado antes,

15, Las mezclas cndurecibles de este invento pueden
contencr asimismo plastificantes apropiados, como ftalato
de butilo, ftalato de dioctilo o fosfato dc tricresilo;
diluentcs inertcs o los llemados diluentes activos, como
cn particular los monocpdxidos, por cjemplo butilglicida

20, o0 cresilglicida,

Como substancias adicionalcs o catalizadorcs, en
las mezclas cndurceibles de cote invento pucden cmplearsc,
como ya s¢ ha dicho, los agentes endurcccdores goncralces
usuales para la resina cpbxidas, dc los quc eabo citar a ti-

25.  tulo dc ojemplo: las aminas, como las aminas alifdticas
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y aromdticas, primarias y sccundarias, por ¢jemplo mono-

y di~butilemina, enilina, N-metilanilina, m~fonilendiami--

na, bis(4-aminofenil)metano, bis(2-metil~4-aminofenil )me-
tano, bis(4-aminofenil)sulfona, difenilemina, p-cloroani-
lina, etilendiamina, N-hidroxietil-ctilendiamina, N,N-dietil-
ctilendiamina, tctra(hidroxictil)dictilentrilentriamina, dicti-
lentriamina, trictilontotrasmina, dictilamina, piperidina,
piperazina, polimeros do aminoestirenos, anhidridos poli-
bdsicos de dcido carboxilico, por ejemplo anhidrido do

deido ftdlico, anhidrido de dcido metilendometilcentetra~
hidroftélico; anhidrido de dcido dodccenilsuccdnico, anhi-
drido dc dcido hexahidroftdlico, anhidrido dec dcido hoexa~
cloroendonctilontetrahidroftdlico, anhidrido dc dcido endome-
tilentctrahidroftdlico, anhidrido de 4cido maleico, anhi.
drido dc deido succinico, dianhidrido de 4ecido piromeliti-~

co 0 sus mezelas; los fonoles monovalentces g polivalentes,
por e¢jemplo fenol, orto-, mcta~ y para~cresol, resorcina,
hidroquinona 2,2-bis(4'~hidroxifcnil)propano y trifluoru-

ro d¢ Boro y sus complejos, cn particular con compucstos
orgénioos; por cjecmplo los complcjos de trifluoruro bd-

rico con étcr dictilico, anisol, monomectilamina, monocti-
lamina, dimctilamina o bencilamina, Ofros cocatalizadorcs

son los alcoholes monovalentes o polivalentcos, como el butanol

¢l cotilenglicol, la glieccrina o la manita, los fosfitos de tria-

rilo, como ¢l fosfito de tricnilo o ¢l fosfito de tri(p-
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tolilo), y los dsterce dc deido titdnico, como cl titanato dc
tetrabutilo, Pucden afiadirsc tembidn varios de los cocata-
lizadorcs citados, sinulténcamente,

Lag mcezelas endurecibles de ceto invento pueden
ademds coubinarsc, cn cualquicr fasc antes del cndurceimicn-—
to, con agentes de relleno, pigmentos, colorantes, materiag
incombustibilizantes, desmoldcadorcs, ctedtera, FEn con-
cepto dce agentos de extonsidén y de rclleno pucden utilizar-
sc, por cjemplo, asfalto, bitumen, fibras d¢ vidrio, mics,
harina dec cuarzo, cclulosa, caolin, dolomita molida, Adié-
xido de silieio coloidal do gran superficic espcecifica
(AEROSIL) o polvo mectédlico, como polvo de aluminio.

Las mczclas endurceibles pueden, cn ogtado rello~
nado o no rollenado, cventualmente on fornma do solucioncs
o cmulsioncs, scrvir do rcsina do laminacidén, polvos para
sinterizacién por turbulencia, pinturas, barnices, rcsinas
dec inmersidn, rcsinas para colada, masas de moldeo, masas
para oxtendor y ospatular, masas para ¢l rccubrimicnto dc
los suclos, masag dc cmbuticidn y dec aislamiento para la
cleetrotdéenica, adhcsivos, ctedtera, asi como para la pro-
paracidén do productos de¢ csta indolc.

En los cjemplos gue siguen, las tompcraturas cstdn

indicadas cn grados ceantigrados,
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100 g de ARALDITCE) GY 250 (wmarca rcgistrada de
Ciba, A.G. para una rcsina cpdéxida con un contonido dec cpéxi-
do dc 5,2 equivalentes por kg, que os liquida a la tompo-
ratura ambicnte y cuc sc prepara por condensacidn de bis~
fonol A con c¢piclorohidrina ¢n prescncia dc 4leali) sc
mezclaron a la tcemperatura ambicntc con 5,0 g de bis(4-di-
retilamino—~-ciclohoxil )moteano y, despuds de una hora dc ro-
poso, s¢ virtid la megcla on moldes, & la tcmperatura cir-
cundente., El ondurccimicnto sc cfocctud cn 2 horas, a 100¢,
En los cucrpos de colada cndurccidos sc midid una resisten—

cia & la floxidn por impacto (VSM) dc > 24,9 cmkg/bm?.

EJEUPLO 2,

100 g do ARALDITCE) GY 250 sc mezclaron a la tom-
poratura ambicnitc con una d¢ las aminas terciarias indica-
das cn la tabla quc siguc, como cndurcccdor, ¥y sc ondurc-
cicron a 1002 durantc 6 horas, A continuacidn sc dotormi--
né la resistencia a la flexidn por impacto dc las probotas,
Con otra mucstra dc la mczela sc determing ¢l ticmpo do
golificacidn a 602 cn ol "Tesan Golation Timer® de la fir-
pma Techne (Cambrige) Ltd., dc Duxford, Cambridge, Ingla-
torra (véase N.A. dc Bruync, Modern Plastics, X7, ne 9,
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Otros 100 g de la nezela antes citada sc de=-

positarcn ¢cn una caja dc hojalata de 100 ce y sc midid la

tomperotura mdxima alcanzada por la reaccidn cxotdérmica,

Los rcsultados quc sc obtuvicron con las cminas terciarias

bis(4-dimctilaminociclohcxil)motano (4), pentamctildio-

tilentriamine (B), N,N-dimctilaminociclohcxano (C) y 3-

dictilaninopropilamine (D) cetdn resunidos on la tabla 1:

TABLA 1

| | odon ' | fostotonoin

' Ensayo n ' BEndurccodor Woles de Ticmpo | -Tomperatu- ! Resistencia

i : (1) . amino-ni- | dc gc- | ra méxima & la flexid

; \ . trdgeno | lifica~! exotdrmica ?or %mpaeto

§ i por mol dci cidn a VSM) cn

; ! ¢ opéxido 602 enkg/cn

f 1 f 5,0 g A 0,07 T4 Min, 65 = 24,7

i i

L2 | 2,08 B 0,07 58 70 8,8

t ' !

§ 3 i 5,0g¢C 0,07 g 41 36 7,9

% 4 % 10,0 8 A | 0,14 % =21,6

% 5 | 5:0e3 i 0,17 | 15,8

% 6 | 5,0gD | 0,15 | 50 quobradizo

‘ I i ! no nedible
] |

L } ! |

(1) Gremos de ondurcccdor por 100 g do ARALIIT(R) gy 250,
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BEn une nczela dc 30 g do Stir diglicidilico de
propilenglicol con peso nolocular 1025, 50 g de didxido
dc titanio (rutilo), 520 g de ARALIET(E) GY 6071 (1),

550 & do AROIT® 6084 (2) ¥ 50 g ac smrosn® (3)

8¢ deglioron por agitacidn a 1002, cn ¢l curso de 3 ni~
nutos, 30 g de bis(4-dimctilaminociclcohexil)mctano ¥ 20 g
de "Curing Lgoent 1040% (complcejo de trifluoruro dc boro--
amina de la Anchor Chem. Corp.) ¥ sc cold la fusidn, cn
capa delgada, sobre una hoja dc polictileno. Bl prcconden~
sado asi obtcnido prescentd despuds del enfrianmicnto,

un punte de reblandeciniento scgin Kofler de 959,

Los trozos friablcs de resina sc dcsmenuzaron,
s¢ molicron an un nolino de pitones y sc¢ cernicron hasto
un tanacfio de grono menor de 150 micras,

Cor. ¢sbe polve sc rccubricron, por ¢l procedi-
micnto dc la sinterizacidn por turbulcneia o con ayuda
de una pistcla clectrostatica rociadora de polvo, chapas
de hicrro desengrasadas y calcntadas dc antemano a 180¢
¥ s8¢ cndurcci) ¢l revestinicnto calentando consceutivencne
te a 1802 durantc 30 minutos. El rccubrinicnto deumostrd
gor ruy floxible y rcsistente al impacto. Con un ospesor
dc capa de 200 a 300 micras, so nidid un indicc dc pro-

fundizacidn Zriclscn (DIN 53 156) suporior @ 9 mn y una
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profundizoeidn por impacto cn ¢l recubrinicnio de mds de
85 /2 kg, Ta prucba dc lu profundizacidn por inpocto

s cfoetud con ¢l entroto comprobador dc percusidn dc
Hicsen, quc osté doserito un la obye del Dr, Folix iilborn
"procedinicntos fizicos ¥ téenicos de conprobacidn pora
barniccs y sus noterias prioas®, 1953, volurcn IL, pdgi-

no 542,

-

Adends, sc comprinid ¢l polvo por ncdio de un

térculo, cn eapa Ao 1 oz aproxinadancntc de csposor, cntre

5
dos chepag de aluirinio pulisentadas ¥ doscngrasadas, de
ias guc sc obdicnen con la degsignacidn “Anticorodal BY v
que vrcsunton las dinensioncs 170 x 25 x 1,5 mii, con utnos
10 min A¢ solopeduira, ¥ s¢ cnlurceld calcentando & 1509 du-

onte 30 minutos.  Sc oorizind wna adhisidn on la que se ni-

did unt resisteneis 2l cizallazicnio dc 2,77 kg/sm,

(1) ARALDIT(E) 6071 ¢s una narca rcgistrada de CGibe 4.G,
pare una resin? codxida o basc de bisfenol A ¥ cpi-
clorohidrinz, con un punto dc roeblandecimdcnto sc-—
sun Koflcy dc 502 y un continido de epdxido de 2,1
noles Ao grupos cpoxidicos por kg,

(2) ARALDIT(ﬂ) 6084 cs una nareca rogistrada de Ciba 4.G,
pars una rosing ondxida como 1a (1), pero con un
punto de roblandeeluionto scgin Kofler de 75¢ v un
contenido de cpdxido de 1,1 nolos/sg.

3)  4zrosTE®) os una uweres remistrada do DEGUSSA pare
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supcrficic intorma.
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a) Sc mezclaron & 12 tonperatura ambicntc 100 g dc ARAL-
DITCE} GY 250 ¥ 10 g dc bis(4~dimctilanino-ciclohexil ).
nctano,

b) Sc uczelaron a la tooperetura enbicntc 100 g de ARAT-
DIT(E) GY 250 ¥ 10 g de bis-(4-dimcitilanino-ciclohexil )~

rictano,

Con ¢otas nozclas sc negaron con 10 i de solaw
padura unas chapas de aluninio pulincntades y desengrasa-
dag (170 x 25 x 1,5 ma), dc las quc sc obbticnen con la dcsig-
nacidn “Anticorodal B¥, Estas adhcsioncs, endurccides o
150¢ durante 30 uninubos, dicron reoistencices gl cizallanicnto

por trzecidn dcs a) 2,35 kg/mm? y b) 2,37 ke/fan2.

e

EJ 3

2

e

¥RLO. 5,

H

-

A. Prcporacidon del ondurcecdor:

Sc disolvicron, a 609, agitando, 20,0 g dc bis-
(2-netil-4-aninofenil )uetano cn 100,0 g de bis(4-di-

nctilaiinociclohexil )nctano.
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B, Preparacidn de los cucrnos de moldcoe

7;5 g del endurcecdor liguido a la temperatura
ambiontc premarado scglin A, sc nezclaron, a la tempora-
tura aubientc, con 100 g do la resina epdxida 1iquida
citada on ¢l cjemplo 1; se cold la mezcla on moldes
y s¢ 12 cndurceid a 1002 durante 6 horas, In las pro-

betas, claras y transparcntcs, sc midicron los valorcs

giguicntes:
Resistencia Flexidn Resietenia a la  Resistencia mecéd-
a la flexidn (V) floxidn por im- nica de la forma
(vau) pacto (VM) en caliente, se-
gin Martens (DIN)
12,3 ke/w® 12,8 ma  >25,2 omkg/cn? 862

EJEUPLO 6.

A

B-

Preparacidn del cndurcccdor:

Por calentanpicnto o 602 y agitando, sc disolvicron
10,0 g dc fcnol cristalizado en 100,0 g de bis(4~

dinctileminociclohexil)netano,

Proparacidn dc los cucrpos dc noldeo:

10,0 ¢ d:1 cndurcecdor preparado cn 4y 100,0 g

de la rcsina opdxida liquida citada on ¢l Ejemplo 1 sc



10.

20,

25,

nozclaron a la temperatura ambionte, sc colaron on mol-

des ¥y sc¢ cndurccicron a 100¢ durante 6 horas,

Resistencia Tlexidn Resigtoneia a 1la  Registencia mecd-
g la flexidn (va) flexidén por im- nica de la forma
(VaM) pacto (VM) en caliente, se-

gin Martens (DIN)

12,4 Ko/l 12,2 mm =>25,2 <3ml«:g/om2 720

EJEMPLO T,

Wil

A,

=adt wer

Preparacién dol cndurcgedor:

Por calcntanicnto a 602 y egitando, sc disolvic-
ron 20,0 g do amaidrido de deido hoxahidroftdlico cn

80,0 g deo bis(4~dimotilaminociclohexil)nctano,

B. Prcparacién d¢ 1os cugrpos 4o moldeo:
10,0 g del cndurccedor propartdo gcguin A sc disol-
vieron a la somporotura ambicnte cn 100,0 ¢ de la resi~
na cpéxide ‘fquida citada on ¢l Ejemplo 1, sc colaron
¢n noldes -+ 8¢ endurceicron a 1002 durantc 6 horas.
Reaistencin Flexidn Resistencia a la  Reslstencia mecd-
a la flexidn (V) flexidén por im-  nica de la forma
(Vi) pacto (VM) en caliente, se-
L - gin Martens (DIN)
12,5 lke/u” 12,9 mn =25 omkg/cn® ' 80e



- 19 -

316958

10,

Preperacidn dol cndurecudor:

5,0 g dc 4,4'-@ihidroxifonilpropono (bisfonol A),
2,0 g dc fosfito de trifunilo y 95,0 g do bis(4~dimctila~
iminociclohexil)nctano sc convicrticron por calentomicnto

¢n una solucidn homogénen,

Properacidn de los cucrpos de moldco:

10,0 g dcl cndurcecdor preparado scgin A se disol-
vicron a la tenperatura anbicntercen 100,0 g de la resina
epdxida citada cn ¢l Zjemplo 1y sc colaron cn moldos, T

chdurceinicento se ofcetud 2 1002 en el curso dec 6 horag.

15.  Resistencia a la Flexidn (VSM) Resistoncia o Resistencic
flexidén (VSH) la flexidn por mecdnicn do

4 MMM § WU AR NS € B e miay v

20,

inpacto (VSM) 1la forme en
calionte, ac
Bun Martcns
(DIN)

12,7 kg/im® 12,6 24,5 cnkg/cn? 732
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A, Preoparacidn del cndurcccdor:

Agitando, sc disolvicron a 602 50,0 g dc bis(2-
netil-d-aninofonil)nctano en 100,0 g dc bis(4-dimetilami-
nociclohexil)meteno,

B. Preparacién dc los cucrpos dc moldco:

8¢ mogelaron & la tomperatura anbicnte 7,5 g del
cndurcecdor preperado scgin Ay 100,0 g de la rosina cpd-
xida eitada cn ¢l Ejcumplo 1. Despuds de una hora dc ropo-
s0, sc ¢old 1la mezcla on noldes y sc endurceid a diversas
tenporaturas y con diversos ticmpos de endurccinmiento,

Ne del Condicioncs TFloxidn Rogistoncie  Rosistencia a Resistoncia
onsayo del endurc- (VSM) a la floxidn a la floxidn wecdnica de
cimicnto cn mn (V§M) on kg/ por impacto la forma oh
mn (V8M),cn cm  calionte, so-
kg/cn in Martons
DIN)
1 6 horas 1002 11,6 11,6 =25,2 86¢
2 3 " q20e 13,8 11,9 >24,17 790
3 12 v 1202 12,0 11,1 =.25,2 7948
4 2 " 1200
y 2 " ZOOQ 10,9 1170 /"2495 769
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Hecha la deseripeidn del invento, sc¢ declaran nucvas
y dc propia invincidn, las siguicntes reivindicacioncs, con

-‘r‘,

rioridad dc la deuanda de patento suiza minm, 11375/64, dol

3

(%]

1 de Agosto de 1,964,

1. Proccdinicnto para cendurcecr compucstos cpdxi-
dos, dotados de una cquivalencia dc cpdxido neyor dc 1,
con aminas terciarias como agentc de cndurccimicnto, que
s¢ caracteriza por cmplcar como cndurccedor aminag ciclo-
alifdticas ditcrciarias, dc la férmula

7

,/
. 1 AN s ., //R1
R SN VDA R
\ { i { ? pd
N o B 4o B e
l ! { R
/ H P
® Lo Lo Mg
S g

cn quc
4 signifiea un radical alquildénico con 1 a 6 Atomos

(¢ carbono,



10.

15,

20,

25.

316958

R gignifice un redical alquilico inforior, de prefc-
rencia un grupo motilico, y

Ry significa hidrégcno o un radical alquilico inferior,

2. Procc@iniento cono sc definc en la reivindicacidn
1, quc sc caracteriza por ofcctuarsce ¢l cndurccimicnto cn
precscncia de endurcecdoros conocidos pura las resinas opd-
xidag, como los complcjos de trifluoruro dc boro, las aivi~
nas primerias o sccundarias, los anhidridos dc &dcido cor-
boxilico polibdsicos, los fcnolcs monovalentcs o poliva-

lontes o los fosfitos do triarilo, como cocatelizmadorcs,

3., Proccdimicnto como sc dofinc on la reivindicacidn
2, quc sc caractcriza por cnplcarss cono cocatalizadorcs

couplejos de trifluoruro dc¢ boro y amina,

4, Proccdinicnto cono sc¢ define cn las reivindicacio-
nes 1 & 3, quc so caractoriza por cfcctusrsc cl cndurcei-

micnto a 50-220¢C y, do proforincia, & 80-1809C.

5. Procedinicnto como sc definc cn las reivindica-
ciones 1 a 4, gquc sc caractcriza por proccdersc al endurcci-
nicnto on dos ctapas, preparando princramcntc un condcnsa-
do previo a temperatura de 50-1302C y logrando a conti-
nuaclién el cndurccinicnto comploto por celcentamicnto a 130-
2202,

6. Proccdiniento como sc qofine en las reivindicacio-
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nes 1 a 5, caracterizado por caplcarsc como agente do on-

durccinicnto bis(4-dinctilaninociclohexil)nctano.

7. Froecdiniento para cndurcecr conpucsto opdxi-
dos,

Scgin sc degeribe y reivindiea en la preschte meno-
ria quc consta de 23 hojas, foliades y cscritas a ndquina
DOY una sola cara,

waaric, a 30 AGO.1065

CIBA, S.A.

Pe &

JAIME ISERN
P. p.



	Bibliographic data
	Description
	Claims



