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"Procedimiento de obtencibdn de una composicidn

termoplistica reforzada

Gggﬁ%dknéx Imperial Chemical Industries Limited, entided -

inglesa, residente en Imperial Chemical House,

Killbank, Loudres, S.W.1., Inglaterra.

Este invento se refiere a composicio
nes polimeras y, en especial, a composiciones
polimeras termoplésticas que contengan cargas

minerales.

5. Se ha propuestoc afiadir cargas tales



materiales termoplésticos, con objeto de refor
zar estos.
Se ha comprobado que el efecto de rg-.
e fuerzo puede mejorarse tratando la carga de mgi
dos determinados antes de incorporarla al polf
mero. '
Consigulientemente, se proporcionz ch
procedimiento, para obtener una composicibn -
10. termopléstice reforzada, que comprende el incor
porar una carge mineral a un material polimero
termopléstico, ceracterizado porque dicha cargsa
mineral estd revestida con una resina epbxido,
amina-curable, 0 con una amiuna endurecedora pe—
15. ra la resina epbxido, o0 con ambas, una resins
epbxido amina~curable y unz aminz endurecedora
para la misma, antes de incorporar la carga re
vestida al material termopléstico; cuaunde la
carge estd revestida con una resina epbxido -
2C. amina~curable, se afiade una amina endurecedora
para la misma al material polimero termoplésti
c03 cuando la carga se reviste con uha aning -
endurecedora, se afiade una resina epdxido -
amina-curable al material polimero termoplésti
25. c0, y cuando la carga esté revestida con ambas,
la reaina epbxido amina—curable y la amina eudn
recedora para la misma, la carga revestida se
incorpora al material polimero termopléstico,

aates de que la resina epdxido se haya curado

Ll
(o)
.

por completo.
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consiste en la preparacibu de composiciones polime
ras orgéunicas reforzadas, que comprende el incorpo

rar uha carge mineral a la composicibn, y se caveg:

»

.y

teriza porque la carga mineral se trata primero -
con un silano que countiene uno o mas grupos reaé%g"
vos, y luego se trata con una resina epbxido amina
~curzble, y una aminz endurecedora para la misma;l;
como antes se indica. —;“
Por medio de este iuvento, se propor- .
cionan también materialecs termoplédsticos reforzedos .
por incorporacibn a los mismos de una carga mine—- ~
ral, caracterizados porque la carga mineral se tngj
ta con una resina epbxido sminae-curable, y una =

anina endurecedors para la misma, como ahtes se -

describe.

Otra particuleridad de este ianvento -
consiste en proporcionar un materiasl termopléstico
reforzado por incorporacibn =l mismo de una carga
mivneral, y se ceracteriza porgue la cargs mineral
gse trata primero con un gilano y luego se trata -
coun una resina epbxido amino-curable y con una emi
na endurecedora para la misma, como anteriormente
se describe.

Si la resing epbxido y la amina endu-
recedora han de distribuirse sobre la carga, pueden
aplicarse bien en forma de solucibn o partiendo de
una dispersibn acuosa 0 no acuosa, POr convenien— i
cla, se prefiere que la resina epbxido y la amina

endurecedora se apliquen juntas en un disolvente -
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evaporar antes de la aplicacibn a la composicidn -

polimera orglnica.

Los materiales polimeros termoplésticos
susceptibles de usarse, incluyen polimercs de clory
ro de vinilo y copolimeros de este cuerpo con 0tr03
monémeros copolimerizables. Los moundmercs suscepti-
bles de copolimerizarse con cloruro de vinilo, in-
cluyen ésteres vinflicos tales como acetato de viﬁg
lo, cloruroc de vinilideno, ésteres alquilicos de
fcidos insaturados wono~ o di- carboxilicos, tales
como &cido acrilico, Acido metacrilico, fcido malel
co y fumirico, en especial los &steres metilicos ¥y
etilicos de dichos &cidos; acrilonitrilo, metacrilo
nitrilo y anhidrido maleico. Se prefiere que, cuan-—
do se refuerzen polimeros de clorurc de vinilo, el
polimero contenga como minimo 70% en peso de cloru—
ro de vinilo. Otros polfmeros termoplésticos edecuz
dos incluyen poliemidas tales como polihexzmetileno
adipamida, polihexametileno sebacamida y policepro-
lactama; y polimeros oximetilénicos, o sea, polime-
ros constituidos totalmente por unidades oximetilo
(0CH,) o constitufdos por unidades oximetileno coun
pequefias cantidades (normalmente hasta 15 por cada
1CO de la cadena polimera) de unidades derivadas de
mondmeros copolimerizables con formaldehido o trio-
xano y, con preferencia que contengan por lo menos
dos &tomos de carbono adyacentes.

Los ejemplos de materiales susceptibles

de utilizarse como cargas de refuerzo, incluyen, -
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Las composiciones han de contener, como mfnimo, 5%

en peso de carga ye que si se utiliza en menor can—

tidad no se aprecie efecto de refuerzo sensible.Cou.

.
-

prefereuncia la composicién coutiene, por lo menoé,::
el 15% en peso de carga. Se prefiere taubién que 1
composicidn contenga meunos del 5C% eu peso de car;i
ga, con objeto de consesuir las propiedades fisiéé%:
8ptimas. Si la cerga se halla preseate en mas del -
5C% en peso del meterial termOpléstico, es diffcil "
obtener une composiciéan homogénea, la cargs mineral;
con preferencia, presenta la forma fibrosa o de pi§~
gquitas, por ejemplo fibras de vidrio o amianto, o
escamas de mice o vidrio, para gue asi dichas parti
culas tengan por lo menos una dimensibn considera~
blemente wuperior e otra. Por ejemplo, cuando estin
en forma fibrosa, la longitud de las partfculas de
carga es considerablemente superior a las dimensio-
nes de la seccién transversal del material fibroso.
Cuando presentan la forma de pleguitas, la longitud
v la anchura de las particulas de cargas son conside
rablemente superiores & su espesor.

En el caso de materiales de carga fibro-
sos, se prefiere que la relacién longitud/difmetro
de la carga sea, por lo menos, de 10:1 y, cou prefe
rencia, de 20:1 como minimo. Para cargas en forma -
de plaquitas, tal como escamas de mica o vidrio, se
prefiere gue por lo menos una de las dimeusiones de
la superficie de la plaguita sea, como mfnimo, 10

veces y coun preferencia 20 veces el esgpesor de dicha
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particulas de carga serd por lo menos de 10 y con

preferencié 20 veces por lo menos superior a otra
dimensibn, Corrientemente, el limite impuesto por
las técnicas de preperacidn es gue esta relacibr -
sea inferior a 500:1.

Bl temafio absoluto del material de car-
ga empleado, dependerd, en cierto grado, de la na-
turaleza de la carga. Por ejemplo, las fibras de --
vidrio se obtienen normalmente con un difmetro de
le seccibu transversal del orden de 10,16 x 1074 -
milfmetros a 127 x 10~4 milimetros y a meuudo de
alrededor de 76,2 x 10°% milfmetros. Sin embargo,
las fibras de amianto que se encuentran en la natu
raleza, tienen didmetros de secciones transversa-
les muy inferiores a las fibres de vidrio prepara-
das en la industria, por ejemplo, la crocidolita
tiene un difdmetro de seccién transversal del orden

-5 milimetros
de 76,2 x 10 é/y el crisotilo tiene un difmetro de

seccibn transversal del orden de 10,16 x 107 mi-
limetros.

Las micas susceptibles de utilizarse -
convenientemente, tienen particulas de un didmetro
medio del orden de 50,8.10"'4 a 2,54 nilimetros.
Las micas con difmetros mayores, son de uso posi-
ble, pero después del tratamiento, el didmetro me-
dio probsblemente seréd del orden indicado, dado -
gue los procesos de mezela y fabricecibun tenderén

a dar lugar a la rotura de las partfculas de mica

de gran tamafio. La lougitud de las partfcylas de
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carga no es importante ya que generalmente las tée-

nicas de mezcla y los procesos de fabricacibn dan
luger a lea roture de las particulas mas largas de
carga, pero no rompeu las particulas pequefias.

v o

Los silanos apropiados para el revestbax

miento de la carga mineral, son los compatibles =~

¥

con las resinas epbxido, o sea, los silanos que  {J
coutienen grupos reactivos, por ejemplo silanos ﬁi}t
nflicos, silanos epbxidos o eminosilanos, tales g
mo el vioil triclorosilano, el vinil triacetoxisié‘L
lano, el vinil trietoxisileano, el etilaminotricldrf;‘
rosilano, ¥ -glicidoxipropiltrimetoxi silano y{17'

Y —eminopropiltrietoxi silano. Si, por ejemplo, }:72
ge utiliza fibra de vidrio como carga, el silano —
puede gplicarse calieute 0 frio a la fibra limpia,
desde una solucibdn o dispersibn scuosa o desde un
disolvente orgéuico, o en forma de vapor, y el re-
vestimiento puede aplicarse en cuaiquier momento -
durante o después de la fabricacibn de la fibra.Bn
sistemas completamente exentos de agua, la presen-
gla del silano se cree que coutribuye solo ligera-
mente al refuerzo, pero se ha observado que los sig
temas que contienen silano tienen una duracibn supe
rior en ambientes himedos si se compara con la de
sistemas anélogos en 1los que no exista silano pre-
gente; el silano, por +tanto, parece proteger al vi-
drio del scoplemiento pléstico, coutra el atague —
por el agua.

Las resinas epbxido sdecusdas, incluyen

los productos de coudensacibén exentos de halbgeno -
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alcohol polihidrico, con preferencia un fenol poli
hidrico. Este puede ser un producto de condensacibn
de una cetona o aldehido con un fenol. Un ejemplo -
de fenol polihfdrico que puede usarse en la fabricé
cifn de resinas epbxido a utilizar en este invento,
es el difenilpropano. La epiclorhidrina y la diclpg
hidrins son los compuestos que contienen halbgeno,
preferidos que se emplean en la fabricacién de res}
nas epbxido. Les resinas eplxido usadas en este i
vento son con preferencia del tipo bisfenol y de bz
jo peso molecular,

Los ejemplos de aminas eundurecedoras in-
cluyen guanidina, difenil guanidina, piperidina, -
trietanolemina, piperacina y hexametilentetramina.

Otros endurecedores incluyen poliamines alquilénicas

representadas por la férmula general, H2N—(CR2-GR2—NH)A4H

en la que R representa hidrbgeno o un grupo metilo,
etilo o propilo, y n representa un ulmero entero, -
con preferencia de 1 a 5 y preferentemente, 3,4 6 5,
vy sus productos de condensacibn con xidos de alqui-
leno, tales como 6xido de etileno u éxido de propile
no. Son ejemplos de estas poliaminas, la trietilen-
tetramina, la tetraetilenpentamiune y la pentaetilen—
hexamins.

El refuerzo Sptimo entre las fibras de
vidrio y el polfmero orghnico se counsigue si el vi-
drio se trata primero térmicamente en vacio paras eli

minar cualguier grasa o0 2gua que puede existir en la
superficie del vidrio, y luego, 0 bien se trata -
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orghnico y luego se reviste con el sistema epbxido,

0 puede hacerse pasar vapor de silano sobre el vi-

drio desgasificado, antes del revestimiento con}”ei
sistema epbxido. ’ji

Se ha comprobado tembién que puede coéu
seguirse un buen refuerzo, si se ilucluye en el reveg
timiento epdxido un polimero resctivo con la resiﬁgf
epbxido y compatible con el material polimero gue i
ge refuerza. Por ejemplo puede lograrse un buen @;;;
fuerzo de las composiciones polimeras de cloruro“géf
vinilo, si se incorpora al revestimieato cloruro dé,:
polivinilo o un terpolimero de cloruro de vinilo, -
acetato de vinilo y écido maleico.

Las partfculas de carga con © sin reveg
timiento de silano, pueden "aprestarse" 0 sea tra-
tarse con la resina epbxido, por cualquier métbdo -
edecuasdo, Por ejemplo, el material Libroso tal como
fibras de vidric, puede hacerse pasar en forma de
“nechas" continuas a través de un bafio de Yaprestot
de resina epbxido. El apresto se splica normalmente
en forma de una solucibn de la resina epbxido y del
endurecedor en un disolvente adecuado, tal como me-
til-etil-cetona. En la solucibua, la resins epbxido
vy el endurecedor han de hallarse presente en cantidg

des eproximadeamente estequiométricas. Las soluciones

de apresto sdecuadas, contienen alrededor de 2 a 104

en peso de la resina epbxido mas endurecedor, sobre

le base del peso de la solucibn,.

Se ha observado que se obtienen buenog -
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resultados si la cantidad de apresto usada'cofres—
ponde & 0,01% - 5%, con preferencia de 0,1% - 24,

en peso de resina epdxido, sobre la base del peso -
de la carga. Se ha ohservado tambien gue se consi-
gue une nueva mejora en el efecto de refuerzo si al
polimero orglnico durante su mezela con la cerga; =
se le zfiade, un 2 a 10% edicional, con preferencie
de 4 a 6%, en peso de resina epdxido, sobre la base
del peso del polfmero orghnico.

Se ha observado que si la cerga se revigi
te con resina epbxido y el endurecedor se incorpera
al materisl polimero termoplistico o al contrario, “
las mejoras en el refuerzo no se consgiguen en el -
mismo grade que cuando la carga se reviste con la
resina epbxido y a 15 vez el endurecedor. Por tanto,
se prefiere que la carga se revista coun la resina -
epbxido y ademds con el endurecedor, antes de incor
porar la mencionada carge al material polimero ter-
mopléstico. La resina epbxido no ha de hellarse com
pletamente curada antes de incorporar la carga re-
vestidae al materiel polimero termopléstico. Se ha -
observado que si la carga ge reviste con la resina
epbxido y con el endurecedor, ha de incorporarse al
polimero dentro de las 24 horas después del revesti-
miento de la carga, ei ésta, revestida, se mantiene
a la temperatura ambiente. Como variante, la carga
revestida puede almacenarse durante periodos mas -
prolongados, si la temperatura ambiente se reduce,
por ejemplo almacenando la carga revestida en un -

refrigerador,
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to con cualquier resina epbxido adicional, pueden
prepararse y trabajarse por cualesquiera técnlicas
bien counocidas iucluyendo la molfuracibn, la ex- -.

a
4 o

trusida y la mezcla de materisles pulverulentoé«-.

Las composiciones preparadas por el ﬁﬁé

. cedimiento de este invento, son especielmente Ut

les para la obtencibn de artfculos en los que &e °
precise una rigidez y unha estabilidad dimensionsl

supericres a las que se obtienen utilizando mate~ -~

riales sin carga. Los materiales cargados pueden -
utilizerse para substituir metales, por ejemplo::i3

en tableros de carrocerias de autombvil y en car- -

casag de maquinaria,.

Date luvento se gclara, sin limitarse -
en modo alguno, por los ejemplos sigulentes en -~
los que todas las partes y porceuntajes son ponde-
rales.

EJENPIO 1.

Fibras de vidrio vendidas con el noubre
de "Fibreglass" 1SS 301, fibras de vidrio revesti-
das‘con ut amino silano A 1100, se trataron con -
una solucidn de 2,5 partes de "Araldite" MY 740 -
(resina epbxido), 0,5 parte de 'Araldite' HY 951
(amina endurecedora pars la resina epbxido) en 100
partes de metil-etil-cetona (disolvente). El disol
vente se deijd evaporar mieatras las fibras trate-
das se mantenfan a 802¢ durante 30 segundos., Ila
centidad de composicién de revestimiento usada, =

era tal gue el peso de las fibras aumentaba en ua
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2% por el proceso de revestimiento. Dentro de las
24 horzg del revestimiento, 30% en peso de homopo-
limero de cloruro de vinilo con respecto a las fi-
bras revestidas, se mezclaron con un homopolimerc
5. de elorurc de vinilo de valor X (Fikentscher) 5%,
con 5 partes de sulfato tribisico de plomo (estabi
lizador), con C,5 parte de &cido estedrico (lubri--
cante) y con 2,5 partes de 'Araldite' Y T40 (resi
na epbxido). Le mezcla se realizd en un molino 2
10, 1302¢. y la composicidn resultante se comprimib en
1fninas & 180G,
Tas prbpiedades mechnicas de las plan—
chas se midieron.
‘ For via de comparacibn se prepararon -
15. planchas utilizando (2) "Fitreglass" MSS 301 en fi
bras v (b) sion carga, y utilizando tambien fibras
tratadas con una solucidn que contenfa 3 partes de
Yiraldite! (MY 740) y 0,6 parte de HY 951 sin afia-
dir mas resina epbxido.
2C. El factor de refuerzo de las hojas re—
sultantes figura en la Tabla 1 siguiente. (Bl fac~-
tor de refuerzo es la relacibn del esfuerzo de trag
cibn para una tensidn especificada, de la plancha
reforzada comparada con una plancha sin reforzar).

25. Se midieron tambien los coeficientes de expaunsidn

lineal +térmica de las planchas.
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. FPactor de refuerzo Coeficiente
Carga Resina | de dilate-
o ") c{, o R B
epé-iido s 3 0,5% 018% cidn térm_l—- N
én ¢ tensidn [tensibn [tensibn| ¢z lineal---!
polime— -5 -1
ro. 107, fC i
PMibres de - '
vidrio re- si 2.1C 2.12 | 2.06 3.10 |
vestidas -
con epbxido
/endurecedor
Fibras de -
vidrio re-
vestidas ~ o 2.00 1.92 1.80
con epbxido
/endurecedor
Fibras de vi]
drio Sin e NO 1.60 1-47 1.26 3.65
vestir
Ninguna 1.00 1.00 1.00 6.10
EJENPLO 2.
Se repitib el procedimiento del Hjemplo
1, utilizando la misma composicibn, excepto que -
las fibras de vidrio se substituyeron por el milsmo
5. peso de mica moscovita molida en seco, de un didme
tro medioc de particulas de 50,8.10"2 nil{metros -
vendida con el nombre de 'Micafine' RW. Al mezclar,
las particulas de mica se rompierou dando una compo
glcién mezclada en la que el difmetro medio de las
1C, particulas de la mica era de 25.4.10"2 wilimetros,



Pactor de refuerzo

Coeficiente de —~

Carga | dilatacidn térmi
0 2! . 0’-; -6 ca lineal
» 3% Teusidn|0,5% Tensibn 20-5 . sg-1
fica revestida 3,00 2.80 2.46
cou epbxido/en
durecedor.
lMiica sin reveg (muestra rota
tir. 2.50 al 0’57; de 2-79
tensidn)
Winguna 1.00 1.00 5.10
:
EJERELO 3.
| Se repitié el procedimiento del Bjemplc
1, utilizando laz misma composicibn, excepto que el
30% en peso de fibras de vidrio, se substituyé por
5., 25% en peso de fibras de emiznto azul (Crocidoli-
ta).

Los resultados figuran en la Tablsa,
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O

Factor de refuerzo Coeficiente de di-
Carga latacibn térmica -
0, 3% 0,5% 1,04 lineal |
Tensibn | Teasibu | Tensibn 1075 , g~
Amiaznto reves
tido con epb-| 1,70 1,60 1545 3,10
xido/endurece
dor.
Aniento sin
revestip 1,65 1,45 1,20 3,40
Ninguna 1,C0 1,C0 1,C0 6,10
EJELEIO 4.
Se revistil, como en el Ejemplo 1, -
"Fibreglass" MSS 301, y se mezclé, por extrusidn,
a 1702C con un copolimero de oximetilenc en el -

2. que alrededor de 98 de cada 1CO waidedes de la ca
dena polimera, eran unidades oximetileno. Lz can-
tided de fibras de vidrio revestidas usada, era -
de 20 partes por cada 100 partes de copolimero.

Bl materiel se moldeé a coutinuacibén por coupre-
10. sibn en placas, a 17090. £l proceso se repitib pa-

ra (a) fibras de vidrio sin revestir y (b) sin fi-

bras de vidrioc.

Los resultadoa figuran ea la Table 4,
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TABLA 4
Factor de refuerszo Coeficiente de
Cerga — diletacibn.tép
0,3% 00,5% | 1,0% 1,5% mica lineal v’
Tet- Tet- Ten— Teu- 1075 . o175
sidn gibu sibn sidn .
Pibras de - T
vidrio re-~ R
vestidag - :
con epéxido 1367 1360 134‘6 1333 6:80 .
/endurece-
dor.
Pibras de -
vidrio sin | 1,37 1,35 1,17 1,04 7,20 ’
revestir E
Winguna 1,00 1,00 1,00 1,00 13,00
Este invento se aclara ademés por los -
Bjemples 5 a 10 en los que para determinar la efec
tividad de las cargas de este invento, se miden -
las propiedades, esfuerzos y deformaciones de ¢om-
5. posiciones reforzadas de polimero de cloruro de vi
nilo. EL factor de refuerzo (R.F.) se calcula pars
distintas deformaciones, hasta Una deformacibn de
alrededor del 1%.
El R.P. disminuye gradualmente al aumep
10, tar la deformacibn. Se cree que ésta se debe a que

la adherencia entre carga y polimero desciende gra

dualmente al aumentar la deformacién,
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El valor del R.F. a deformaciones reduci-

das (igueles o iuferiores a C,3%) se cree q@'&ﬁl
pende de la orientacién de las fibras, ¥y para los fﬁﬁgﬁi%é
fines de estos experimeuntos, se ha inteniado prepa
rar productos en forma de planchas con fibras orieg'
tadas al azar en el plano de las planchas. Pars un
gsistema dado de revestimiento de vidrio, lg capaci
dad de reproducir exactamente los valores de R.F. a
una deformacibn <'0,3%, en muestras Yal azar" eg di
flcil de obtener, a causa de las pequefias zoﬁae re-
siduales de orientacibn prefereuncisl de las fibras

en el producto. Se ha comprobado gue para la mayor
parte de las muestras de crepés, el valor especial
R.F. para cada uno de 1los casos es virtualmente couns
tante hasta una deformacibén de 0,3%. Ademds de esto,
se comprueba que la relacibu de los valores R.F. a
la deformecibn de 0,8% y 0,3% es virtualmente cons-
tante cualquiera que sea el valor de R.F. a le defor
mecibn de 0,3%. Este relacibn es por tento indepen-
diente de la orientacibén preferencisl de las fibras,
& condicibun de que el grado de orientecibn sea peque
fio como se cree que es el cago en todos los ejemplos
de eate invento y por tanto proporcione una medida
del gredo en que las cargas refuerzan el material ter
mopléstico. Se eligié la deformecién de 0,8% como -
punto conveniente de comparacidn para los ensayos, ya
que es una deformacibn muy por debajo de los puntes

de agrietamiento o rotura de todas las muestras en— -

gayadas.
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. — R.F. g deformecibn
Se supoune que la relscibn ol

R.F.q, 3 deformacibn
ea una medida de la efectividad del refuecrzo de la -

composicidn polimera. Cuanto mas elevada sea la rele~
cibn tanto mayor es el refuerzo del polimero por * ol
5¢ vidrio. : o

En los Ejemplos 5 2 8 y 10, se mezclaron 30
partes de fibras de vidrio (difmetro 10 p), con 70
partes de un homopolimero de cloruro de vinilo de «én
velor Fikentscher K = 55 en un molino de dos rodillog,

10, a 150-16C2C, y el crepé resultante se comprimid pars -

obtener planchas para los ensayos de esfuerzos y Qe--

2

formeciones. El velor X de TFikeuntscher, se derivsa ge.

la férnule logyomr =(__ 175 k2 > *ke
14 1:5 ke
en la quemr es la viscosided relativa de una solu-—

15. cibén de 0,5 g del polimero en 100 cc de dicloruro de

etileno medida en un viscosimetro Ostwald a 208C; ¢
es la goncentracibn de la solucibn de polimero en -
gramos/100 cc y k es la coustante carscteristica -

del polimero valor X de Fikenstcher = 1000 K. Ios -

20. Ejemplos se facilitan utilizando distintos tipoa de

vidrios comerciales revestidos de verios modos,
Ejemplo 5.

Los materiales de refuerzo fueron fibras
de vidrio E, (fibras de un vidrio de boro-silicato, -

25, de bajo contenido de Algalis) obtenido directemente
de log febricantes, revestidas con una capa normal '
(como se indica en la Tabla 5); no se zplicd ulte-
fior revestimiento a las fibras de vidrio.

Ejemplo 6,

30. Se utilizaron nuevameunte fibras de vidrio
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con revestimientos andlogos a los utilizados en el
Ejemplo 5, pero gue se revistieron con una solucién

de 1C partes de una resina epbxido ("Araldite" MY 740),
¥y una perte de trietileno tetramina en 200 partes de
metil-etil-cetona y 20C partes de tolueno,

EJEMPLC 7.

Se usaron tambien fibras de vidrio con -
revestinientos andlogos, pero la composicifn del re
vestimiento contenia 10 partes de "Araldite" MY 740,
1 parte de trietileno tetramine y 10 partes de un texr
polfmero de cloruro de vinilo, scetato de vinilo
fcido maleico en 200 partes de metil-etil-cetona 3
200 partes de tolueno.

EJENPIO 8.

Nuevamente se emplearon fibras de vidrio
con revestimientos simileres, pero la domposicidu de
revestimiento era una solucibun de 10 partes de "Aral
dite" MY 740, 1 parte de trietileno tetramina y 10 -
partes de un homopolimero de cloruro de vinilo de va
lor Mkentacher K = 55, en 400 partes de tetrahidro-

fureno.
Ba la Tabla 5 las cifras dan el valor de

R.F, 0,84 deformacibn,

4
" i
R.F. 0’3% deformacn.én
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TABLA 5 ‘5 2 93 W
Carga Ejemplo unfmero
5 6 7 8"

Sin revestimiento de i
silano.

Mibras de vidrio sin
tratar 0,77 | 0,84 0,851
Fibras de vidrio -
desengrasadas con al Ty
cohol isopropilico ] 0,92:
FPibras de vidrio re-
vestidas coun

Capa de silano

Anino sileno 0,84 |0,91 | 0,97 | 0,94
Vinil triclorosilano 0,70 0,92 0,96
Acetato de polivinilo

4+ vinil silano 0,85 0,95

4.1100 4 un poliester 0,83 0,97 10,95 0,98

A.1100 es X’—amino propiltrietoxisilanoc,.
Comparando los Ejemplos 6 & 8 con el Ejemplo

5, se observa que las composiciones reforzadas con fibres -

que se han revestido cou los revestimientos de este invento,

tlenen relaciones R.F. mas elevadas que las composiciones re

torzadas con fibras de vidrio sin revestir. Asf{ pues, se Ob~

serva que los revestimientos de este iuvento fomentan el



de vidrio.

EJELPIO 9.
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refuerzo de las composiciones de polimero por fibras

En este Ejemplo, el material de refuerzo cs

5. mica de (Micafine Itd.). La mica se revistidé con un -

sileno y luego con unz solucidén de 1C partes de una -

resina epbxido (MAraldite" KY 740) y 1 parte de trie~

tilentetranina en 200 partes de metil-etil-cetona y

2C0 partes de tolueno,

TARLA 6
faterial de refuerzo | Revestimiento| Revestimien | R.F. 0 8/
de silano o epdxido B
0,3
Mica $.200 lo No 0,80
Mica 5.2C0 Y.4087 YAraldite" 0,85
MY 740
Mica 5.200 4.11C0 "Araldite" 0,86
MY 740
Yica 8.200 desgasi-~
ficado. A.1100 "Araldite" c,88
KY 740

Y.4C87 es un¥~glicidoxi-propiltrimetoxisilano.,

Los revestimientos de silano se aplicaron en -

forma de Folucibu diluida en un disolveunte orglnico. La mica

se desengrasb por caldeo en vacic a 4509C, ILuego se enfrié y

ge tratd en vacio con una solucibn diluidz de A.1100 en un -

disolvente orgdnico. Bun la tabla 6 se observa que 10s reves—

tinientos de este invento fomentan tanibien el refuerzo de la

composicibu polimera por liminas de mica.
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Léninas de crepé comprimido de fibre de vi-

drio cergadas con homopolimero de cloruro de vinilo se
sumergieron en agua destllada a 402C durante 3 semanas
¥v.luego se sometieron a ensayos de‘esfuerzos-deforﬁgéiJ
ciones. En la Tabla 7 se comparan los valores ;_f:
R‘F’O,S/R'F°O,3 para muestras gue se couservaron sééés
durante 3 semanas, con los valores de muestras que - .de’.
sumergieron eu agua. Los valores se indican parg mues}«

tres cargadas con fibras de vidrio revestidas con sils’

00, ¥y pera fibras sin revestimiento de silano.

TABLA T
R.Fl ‘-
Revestimiento epbxido Revestimiento 0,8/
gileno. R.F. 0,3
luestra sece {Inestrg -
mojada.
Mo No 0,77 0,76
"Araldite" MY 740 o 0,84 0,75
WAreldite" Y 740 + un
homopolimero de cloruro
de viailo. No 0,92 0,77
0 4.1100 0,87 C,76
tAraldite" MY 740 4.1100 0,97 0,91
"Araldite® MY 740 &+ un
homopolimero de cloruro
de vinilo 4.1100 0,98 0,96
Araldite" MY 740 4 un
tercopolimero de gloruro
de vinilo, acetato de vi
nilo y Acido maleico. A.1100 0,97 0,97
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Se observe que sin el silano existe un des

censo considerable del valor R.F.O /R.E, gi la

» s3
muestra se ha empepado en agua; mientras que este -

descenso es menos acusado si se halla presente en
la carge un revestimiento de silano; asf pues, el .
revestimiento de sileno parece proteger la trabazbn
entre el material a reforzar y el material plistico,
contra el atague por lza humedad.

N O 7 A

Deacrita suficientemente la naturaleza del

invento, as{ como la manera de realizarlo en la -
préctica, debe hacerse constar gue las disposicioves
anteriormente iudicadas son susceptibles de modifi—
caciones de detalle, en cuanto no alteren su princi
pilo fundamental. Tawbién se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de patente presen
tada en Inglaterrz con fechas 23 de Diciembre de =~
1.964 y 28 de Junio de 1.965 bajo los nlueros -
52275/64 y 27277/65 eacogiéadose, por lo tanto, a
los beneficios gue counceden los Convenios Interna-
clonales en vigor y siendo lo que constituye la -
esencia del referido ilnvento y por lo gue se solici
ta Patente de iavencidn por 20 afios, en HZepsila -
"Procedimiento de obtencibn de una composicibn ter—
moplistica reforzada", caracterizdndose por 1o -
siguiente:

18 .~ "pProcedimiento de obtencibn de una
composicibn termoéléstica reforzada", que coumprende
el inecorporsr una carga mineral a un material polfi-

pero termopldstico, caracterizado porque la carga -
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epbxido, -
amine-curable, o con una amina eandurecedora para la
resina epbxido, o con ambas, una resina epbxido, =
aninocurable, y una amina endurecedora para la nis-
me, antes de incorporar la carga revestida al ma%%%{
rial termopléstico; cuaudo la carga se reviste eod’
.
una resina epbxido emino-cursble, se afiade una ami-
na endurecedora pers la misma al material polimeie .
termopléstico; cuando la carga se reviste con una.év

anina endurecedora, se aflade une resina epbxido,

-
A4

amine-curable, al meterial polimero termopléstico,y

.
K

cuando la cearga se reviste con ambas, la resina

“

epbxido amina-curable y la zmina endurecedors parg;,u
la misma, la cerga revestida se incorporé gl mate-- -
rial polimero termopléstico, antes de que la resina
epbxido se haya curado por completo.
28 ,~ Prodedimiento segin reivindicacidn

12, caracterizado porque la carga miaeral se trata
con un sllano que coniteuga uno 0 mas grupos reacti-
vos, antes de tratarse con el sistema de amins endu

recedora de la resina spbxido.

4 .~ Procedimiento segiin reivindicacio-
nes 1&¢ & 28, caracterizado porgue el material poli-
mero termopléstico es cloruro de polivinilo.

428 .~ Procedimiento segln reivindicaciones
la § 2a, caracterizado porgue el materiel polimero -
termopléstico es un copolimero de cloruro de vinilo
con otro u otros monbmeros copolimerizables.

58 ,~ Procedimiento seglin reivindicaciones

le 6 28, ceracterizado porgue el material polimero -
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termopléstico es una poliamida. b
8.~ Procedimiento segin reivindicaciones

12 § 28, caracterizado porque el material polimero -

termopléstico es un polimero de oximetileno.

78 .- Procedimiento segim las reivindicacis
nes anteriores, caracterizado porque la carga mineral
esta constituida por fibra de vidrio.

88,~ Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 18 g 68, caracterizado porgue la carge mineral es
fibra de amianto.

98.- Procedimiento segin las reivindicacie
nes 18 g 68, caracterizado porque la carge mineral -
son escamas de mica.

108,~ Procedimiento segin cualquiera de -

laes reivindicaciones anteriores, caracterizado porque

la composicidn resultente contiene de 15% a 50% en -

peso de la carga.

1l12.- Procedimiento segin las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque la resing epé
xido contiene un producto de condensacibn, exento de
haldégenos, de una epihalogenhidrina o dihalogenhidri-
-na, y un fenol polihidrico.

128.-~ Procedimiento segun cualquiera de -
las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
la resina epdxido y la amina endurecedora para la mig
me, Se gplican a la carga mineral desde un disolvente
comun.

138,~ Procedimiento segun cualgquiera de las
reivindicaciones 28 g 128, caracterizado porque el sgi-

lano contiene triclorosilano de vinilo.
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reivindicaciones 22 g 128, caracterizado porque el =~

silano contiene un silano epdxido.

158.- Procedimiento segin cualquiera de las
reivindicaciones 28 a 128, caracterizado porque el -
silano contiene un aminosilano.

168,.~ Procedimiento segin cualquiera de lus
reivindicaciones 28 g 158, caracterizado porgque el
sileno se aplicae a la carga desde una solucidn o disg
persidn acuosa.

178.- Procedimiento segin cualquiera de lam
reivindicaciones 28 a 158, caracterizado porque el =
gilano se aplica a la cargs desde un disolvente orgé
nico.

18e,- Procedimiento segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la
carge mineral se trate térmicamente en vacio antes -
de revestirse.

192,- Procedimiento segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
revestimiento de la carga comprende de 0,01% a 5% en
peso de la carga "sin celibrar".

208,.- Procedimiento segun cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque al
materisl termoplastico, antes o durante la mezcla, -
gse le afiade un 2% a 10% en peso, adicional, de resi-
na epdxido, sobre la base del peso del material termo
plastico.

218.~ "Procedimiento de obtencion de una com

posicidén termoplastica reforzada"; tal y como queda
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substancialmente descrito en la presente Memoria™Mg

Esta memoria consta de ventisiete hojas

’

escritas a magguina por una 015 carsa.

uaarip, €SI, o
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