PATENTE DE INVENCION

Que por velnte afios se solicita para Espefia y sus provin-
cias de Ultramar, a favor de THE NATIONAL CASH REGISTER
COMPANY, de nacionalidad estadounidense, domiciliada en

DAYTO, OHIO (Estados Unfdos de América ), por:METODO DE OB-

TENCIOND DE UNA CAPSULA DIMINUTA AUTOGENAMENTE REACTIVA®

Memoria descriptive

Este método de obtencién se refiere a una diminuta
cépsula autogenamente reactiva que contiene un liquido de
resina endureciBde, la cual resina al ponerse en contac-
%o reactivo con el agente endurecedor, se adhiere al ex-
terior de la cépsula cuanto ésta se desmenuza.Mas especi-
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ficamente, el invento trate de un sistema que comprende
diminutas gotitas de material polimérico liquido endurecie-
ble,‘encerradas en una pared rigida, rompible, de material
polimérico, que lleva en dicha pared adherida en la parte
posterior particulas microscépicas sélidad de un compuesto
capaz de endupecer por reacclédn de contacto con el material
1{quid® endurecible.Este invento se relaciona ademés con el
sistema donde un material #nhibidor de corrosidén se encuen-
tra incluido en un polimero liquidd endurecible, encapsu-
lado.

Bon el término "diminuto" se express que las cépsulas
son de tamafio comprendido entre 5 micrones y algunos miles
de micrones, como valor medio, y un tamafio tan peguefio
hace su menufactura individual imposible o impractidable.

El empleo de materiales poliméricos lfquidos endu-

recibles,como adhesivos u obturadorés en blen conocido, y
el invento: con respecto & la técnica anterior de formar
mezclas de 1{quidos polimeros y agentes endurecedores re-
side en la provieidén de un material de parficulas ,pseudo-

seco, que proporciona un liguido en estado de endurecimien~-
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to cuando se le desmenuza,

De esta menera, con el invento se produce una oépsula
diminute de pared sin sostura, de material polimerico séli-
do, que retiene una resina liquida endurecible y preparado
por un método de separacidén de fame aplicade & una solu-
¢idén de material polimérico formado por la pared,teniendo
dicha pared adheridas en su superficle exterior, particules
microgcédpieas de un agente sblido endurecedor, para la re-
sina,

En su forma inactiva, antes de ser desmenuzade, el
producto comprende gotitas diminutes encapsuladas de un ma-
terial polimérico, liguido, y, unido a un asgente endurece-
dor, s6lido, finalmente dividido, que endurecerd al poli-
mero liquido al contacto reactivo,Estos dos componentes
se encuentran separados por 1@ barrera figica del material
pelicular polimérico, que forma la pared de la cépsula para
el 1l{fquido endurecible de cada unidad y siwve como soporte

sobre el que se adh¥ren las particulas del mgente endure-

cedor. Las cépsulas autdgneas del agente endurecedor son

individuales, independlentes, y de tamafio comparable al

- 337333



50

55

60

65

tamafio de granos de arena.

En wna masa triturada, el polimero liquido endurecible y
el agente endurecedor agragado por una cépsula particular,
no trabajan necesariamente juntos, porque sl liquido
migrador puede entrar en contacto con el agente endurece-
dor de una cédpsulae vecina,

El producto final de esta accién de endurecimiento es
s6ldido , pero, como la mezcla fluye de graguar, esté en con-
dicibnes de formar una ligadura entre dos o més miembros de
la estructura de la junta, o de actuar como liquido obturador
que l1lene y subsigueintemente se sollidifique en las junturas,
En un molde endurecido pldstico, este obturador endurecido,
puede actuar como amortigusedor pars la vibracidn,

Hallédndose inicialmente en estado no triturado, pseudo-
seco, las cépsulas de este invento pusden aplicarse a les
supérfioies de contacto, de exploracién , de miembros de
una junta & lo largo de la cual tiene lugar el paso real de

fabricacibén. Las cépsulas que contienen obturador o adhesi-

vos pueden adherirse & las plezas trabajadas por medio de

algin material aglutinante, y las piezas trabajadas asi re~
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vestidas pueden almacenarse hasta que se requieran para la
operacibén de unibén, La presién de una operacidén de unién
girve para triturar las unidades de oédpsulas, pare romper
las barreras entre el polimero liquido endurecible y el
agente endurecedor. Al romperse, el poliméro liquido se mez-
cla con el agente endurecedor en polvo, y al mismo tiempo,
humedece todas las superficies en contaxto de las piezas
trabajadas de que se trate. Con el diempo el liguido polimé-
rico, ademés se polimeriza, debido a la reaccidén con el agen-
te endurecedor, para formar una unibén u obturacidén segin sea
el caso,

EJENPLO I

Veinte gramos de gelatina de piel de cerdo, extraida en
écido, do elevada calidad (resistencia 285305 Bloom; punto
isoeléctrico pH 8,9) y 20 gramos de goma arédbige se disole-
vieron en 1.120, gramos de agua destilada mantenida a una
temperatura de 50 grados centigrados. El pH de la solu-

cién se ajustd a 4,5 con, aproximadamente, el 20% en peso,

de hidréxido sédico aocuoso, o 14% en peso, de deido acético,

acuoso, segin se requerfa. La temperatura del sistema se

3,’7“‘#%
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hizo bajar entiinces a 402 centigrados y 160 gramos de resi-
na de plisulfuro con un peso molecular de alrededor de 1000
¥ una viscosidad a 25 grados centigrados de 700 a 1200 centi-
poises»(vendida con el nombre de "LP=-3" por la Thiocol Chew
mical Corporation, Bristol, Pennaylvenia, Estados Unidos de
América ) se vertieron lentamente con agitacidén en el sistems
acuoso caliente, Se utilizé la agitacidén para obtener el ta-
mafio de glébulo de resina deseado (100 a 250 micrones, por
ejempio ) ¥ se dejo enfriar todo el sistema, manteniendo la
agitécién. Cuando el sistema agitado, y en reposo, se hubo
enfriado haste aproximadamente 25 grados centigrados, se en-
frié bridcamente en bafio de hielo hasta menos de 10 grados
centigrados, y se le afiadierén 10 ml. de una &olucibén acuo~
sa al 25% de pentanediol., Se dejo agitar el sistema durante
aproximadamente diez y seis horas, y se aumentd gradualmente
la temperatura hasta un punto final de, alrededor de 25 gra-
dos céntigrados. Entonces se filtré con el empleo de un apa=-

rato filtrador en vacién hasta forma una masa densa. Dicha

masa filtrada, himeda, se dispersé en forma de cépsulas indi-

viduales en 8 litros de 2-metil-2-4 pentanediol anhidro y se
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agité durante 5 minutos, eproximadamente, para secar

les cépsulas, Esta dispersién se £iltrd, y las cédpsu-

las se mezclaron con tres volumenes de 500 milimetros

de n-hexeno. El n-hexano residual se deja evaporap y

las cépsulas quedan secaw y libres de liquido .Las cép-
sulas se ajustan a dimensiones en cedazos hasta 105 micro=-
nes & 250 micrones,y luego se pasan & una vasija en la

que pueden ser agitados con ¥ioxido de teluro con un
temafio medio de particula de 20 micrones y una est¥uc-
tura de cristal ortorénbico (vendido por la Gallard-Schle-
singer Chemical Manufaturing Company, Carle Place, New
York, Estados Unidos de América ) afiadido a la vasija
para cubrir la masa de cépsulas. la botella se cerrd

y se agito suavemente hasta que un revestimiento pul-
vurulento de agente endurece@or se deposito sobre cade
c4psula, Pare terminar el proceso, las cédpsulas se co-
locaron una vez més sobre un tamiz de recepcién y se

elimino el exceso de agente endurecedor por sacudido y

gsoplado, Las cédpsulas resultantes, triturades entre

platinas de vidrio del microscopio, demostrarén su ca-
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racter autbégeno, al comvertirse ek liquido saliente
en une masa rigida en un plazo comprendido entre pocos
ninutos y algunas horas, el oual tiempo puede reducire

se mediante calentamiente .

 KIBLO Y1

Este ejemplo fue igual al del ejemplo I, excepto
en que la cantidad de 160 gremos de resina de polisulfuro
fue sustituilia por una mezela de 160 gramos,fermada por

128 gramos de resina de polisulfuro en la que se habian

molido, mediante el empleo de un molino de pintura de
tres rodillos, 32 gramos de cromato de bario, un plgmen-

t0 que conirola la corrosidn.

EJ EMPLO IiI °

Este ejemplo fue como el del ejemplo I, excepto
en que 1a'resina de polisulfuro utilizada tenfia un peso
molecular de, aproximadamente, 4000 y una viscosidad a
25 grados centigrados de 350 4 450 poises (vemndico con
el nombre de "LP-2" por Thiokol Chemical Corporatién ,
Briston, Pennsylvania, Estados Unidos de América ) .

Hay verios sgentes endurscedores sélidos que funoio-
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de polisulfuros liquidae, entre los cuales,lek més im=

portantes son , el mencionado bloxido de teluro, el
bioxido de maggeneso, el bioxido de plomo, y el trioxie-
do de antimonio .

Algunos materiales libres a la corrosién mo son
elegibles para su empleo, porque también promueven la
polimerizacién de la resina de polisulfuros . Se han es-

tudiado numerosos materieles inhibidores de la corrosién

con respecto a la reactividad con la resina de polisule
furo agregada como vehiculo, ¥y se eligieron pigmentoe de
la clase de los cromatos como representativo de la mejor
inhibicibén de corrosibn, consistentes con las propieda-
des de no reaccién con respecto a la resina. Entre los
cromatos elegibles de materiales de pigmentos de con-
trol de corrosién ensayados para su empleo, con estos
sistemas de resinas de polisulfuros se encuentran el
cromato de zinc, el cromato de calcio el cromato de es=-

troncio, y el amarillo de zinc, siendo esto Gltimo un

cromato mineral purificado que tlene la formule,
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4 Mn0, K 0. 4 Cr O 3,H O,
2 2 3. 2

El pigmento inhibidor de la corrosién conocido ahora
que sirve mejor a las exigencias de este invento es el
cromato de bario .

Sinembargo se entenderd que la designacién de materia=-
les eapecificados en los ejemplos anteriores se expone
solamente para ensefiar el amplio concepto de la prepara-
cién de cépsulas que contienen lfquidos, autdgenamente
reactivos, y el invento, no se limita a los materiales
citados particularmente.

Cuelguier combinscion potencialmente polimerizante
de una resina liquida y un agente endurecedor, sblido ,
triturado, puede utilizarse en la préctica de este in-
vento suponiendo que admite el sncapsulamiento .Otros
nateriales conocidos para operar de manera satisfactoria
de acuerdo con las exigencies del invento son : (a) resi-

nas de poliepoxidos con dcido oxalico como corrsactivo

¥ (b) resinas de poli-isocianatos utilizadom con octoato

de zinc como agente endurscedor ,

Mientras en los ejemplos anteriores las cépsulas
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se preparaban por coacervacidén efeefuada en un solucién
acuoza, de materiales poliméricos que forman una peliculs
hidrofélica, debe entenderse que el invento no se limita
2 este método, pues puesde aplicarde cualquier otro méto-
do conocido de separacién de fase en una solucién de ma-
terial polimérico que forme pared .

N 0T A

En resumen, la patente de Invencidén que por veinte afios

para Espefia se solicita, debera recaer sobre las sigulen-

tes
REIVINDICACIONES

18 ,-Metodo de obtencidén de una cépsula diminute
autégenamente reactiva", caracterizada poxque tiene una
pared sin costura, de material polimérico sbélido, rete-
niendo una resina lfquida endurecible. y hecha por un
nétodo de separacibén de fase, aplicado a una solucidén
de material polimérico que forma pared, y diche pared
tlene adheridas-en su superficie exterior particulas
microscépicas de un agente endurecedor ablido para la
resine . e A sy
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28 ,Método de obtenqién de una cépsula diminjta
autégenamente reactiva ", segln la reivindicacién an-
terior, caracterizado porque la resina liquida endursci-
ble, es un material polimérico de polisulfuros,un mate-
rial polimerico de poliepoxido, o un material polimérico
de poli-isocianato .

38:;Método de obtencidn de wna cépsula diminuta
autégenamente reactiva", segiin la reivindicaciones an-
teriores, caracferizada porque la resina liquide endu-~
recible es un material polimérico de polisulfuros, y el
agente endurscedor se elige entre el dioxido de teluro
el dioxido de manganeso, el dioxido de plomo o el trid
xido de antimonio.

48 ,-Método de obtencién de una cpasula diminuta
autégenamente reactiva., ", seglnlas reivindicaciones
anteriores, caracterizada por que la resina liquida enw
durecible sea entremezclado intimamente con un material
iﬁhibidor de la corrosién en una concentracidén del 1%

al 30¢% del peso total, de la resina liquida y el material

inhibidor de corrosién combinados .
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58,.-"fét0odo de obtencién de una cédpsula diminuta
autbgenamente reactiva, " segin las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque el material inhibidor
de la corrosién es cromato de bario, cromato de estron-
clo, cromato de zinc, o amarillo de zinc.

62.-Método de obtencidén de una cépsula diminuta
antbgenamente reactiva " segin las reivindicaciones
anteriores, caractesfizede por formar coniotra un adhesivo
u obturador que comprende una masa de cdpsulas diminutas

wvindicadas en cualquiera de las reivindicaciones an~

teriores .

78 ,~ "METODO UE OBTENCION DE UNA CAPSULA DIMINUTA

AUTOGENAMENTE REACTIVAY,

Todo ello segin queda descrito y reivindicado en

la pregente Memoria descriptiva que consta de catorce
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