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"PROCEDIKIENTO PARA LA PRODUCCION DE UNA
COMPOSICION DE RESINA EPOXIDO CURADAY,

Falicitante: W.R., GRACE & CO, entidad norteamericana,
residente en : 62 Whittemore Avenue,

Cembridge 40, MASSACHUSETTS, EX.UU. de A.

Este invento se refiere a composiciones
epoxidicas, utiles como adhesivos, especialmente
para la obtencion de conexiones o adherenciss de
metal con metal, en aparatos de fundicion en vacio.

5, Al furdir lingotes de acero y aleaciomnes,
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se desprende gas durante la solidificacion del metal
fundido, en un gredo depeniiente de la composicidn
del metal fundido. En la obtencidn de acero "“parcial-
mente desoxidado" se hallan presentes cantidades re-
lativamente elevadas de gas en estado no-combinado,
dado que no se afiaden desoxidantes gl metal, excepto
pequefias cantidades de aluminio. Durante la solidifi-
cecidn, los gases no-combinados se desprenden conti-
mamente, y ésto, junto con otros distintos factores,
da por resultado una variacion acuseda en las propie-
dades, entre distintas secciones del lingote. En la
fabricacidn de aceros “calmados" (sin desprendimiento
de gases), o "semi-calmados", el ox{geno se hace com-
binar con silicio, aluminio y otros agentes desoxi~
dantes que se afiaden antes de la colada del lingote
o durante ella. Aungue los aceros tratados con des-
oxidantes tienen una composicidn mds uniforme y con—
tienen cantidades inferiores de gas en estado no-com
binado, se halla presente hidrdgeno u otro gas en
cantidad suficiente para dar lugar a la formacion de
dimimtas grietes o fisuras a través de la masa del
lingote. Consiguientemente, es generalmente deseable
desgasificar los distintos ftipos de acero, con objeto
de obtener lingotes de mejores cuslidades en relacidn
con sus caracteristicas f{sicas y quimicas a le vez.
En algunos procesos metalﬁrgicos, la desge~
sificacidn se lleva a cabo antes de verter los lingo-
tes, empleando un horno dotado de medios para la ob-
tencidn del vacio con objeto de eliminer los componen

tes gaseosos de un bafio de metal fundido. En otros
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procesos, tales como la fundicidn en vacio, los gases
presentes en estado practicamente no-combinado, se
eliminan del metal fundido durante la colada de los
lingotes. Un método especialmente rdpido y eficiente
pare la fundicidén en vacio, utiliza un aparato que
contiene una caja de colada apoyada sobre, y unida a,
un elemento de molde, con una composicidn de conexidn
o adherencia gne proporciona un cierre temporel estan
co gl aire entre la caja y el molde, durante le colada
del lingote. En este aparato, se conecta uns bombe de
vacio u otro medio de evacuacion, a un paso de la par-
te inferior de la caja de colada, de tal modo gue pue-
da evacuarse aire del molde vacio, y eliminarse los
gases perjudiciales de la corriente de metal fundido,
al introducirla en la cavidad de moldeo. Después de
colar el lingote, el cierre o adherencia entre la ca-
ja ¥ el molde se rompe y la caja de colada se separa
de tal modo que el lingote pueda extraerse.

Los resultados satisfactorios de este tipo
de eparato de fundicion en vacio, dependen en alto
grado de la composicidn de cierre utilizada en 1la
unién de la caja de colada y el elemento de moldeo,
Ademés de tenmer una viscosidad adecuada para facilitar
el manejo y la aplicacidn, la composicion empleada ha
de tensr las propiedades adhesivas cohesivas necesa-
rigs para formar y mantener un cierre impermeable al
gire entre las partes metalicas. Ademds, es esencial
que la composicidn esté dotada de la propiedad de
"eurarse" sin formar burbujas y comvirtiéndose en una

masa tenaz y elastica entre limites separados de tem-
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iempo relativamente corto. Una

peratura, y en un
vez curada la composicidn, ha de ser susceptible de
resistir temperaturas elevadas sin fundirse ni dete~
riorarse, mientras el lingotese vierte, y sin embar-
g0, ha de ser tal que la caja de colada pueda sepa-
rarse con facilidad desPués de terminarse la colada
del lingote.

Aunque se han utilizado varios tipos de
obturadores en los procesos de fundieidn en vacio,
las composiciones epoxfdicas han sido en general las
més satisfactorias cuando el cierre ha de exponsrse
a temperaturas elevadas. Como es bien sabido en la
técnica, estas composiciones se preparan ordinaria—
mente y se utilizan en forma de un sistema de “dos
paquetes", con objeto de impedir el curado prematuro
de la resina durante elenvio y el almacenamiento. Tal
como se suministran, un pagquete contiens el componen~
te resinoso, y el otro, el componente de curado; am-
bos componentes se combinen y mezclan {ntimamente en
el momento del empleo. .

Un obturador epoxidico de comportamiento
excepcionglmente bueno en las aplicaciones de la fun-
dicion en vacfo, se deriva de un primer componente
que contiene una resina epdxido novolaca y un segundo
componente que contiene una poliamida resinosa junto
con un agente aminico de curado para la resins epé—
xido novolaca. Si se desea, cualquiera de los compo-
nentes resina y agente de curedo, 0 ambos, pueden
contener una carga inorgénica. En comparacion con

otros obturadores epoxidicos, de uso corriente, la
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composicién anterior de resina epoxidioa novolaca
posee, en sus dos estados, curada y sin curar, pro-
piledades superiores con respecto a la aplicacidn
fécil de la composicidn y el funcionemiento préctico
del equipo de desgasificacién, que precisa un cierre
temporal estanco al aire. Sin embargo, en vista de
los distintos procesos de trabajo y las varias tem-
peraturas que comercialmente se presentan, es conve-
niente aumentar la flexibilidad o capacidad de adap-
tacidn de esta composicién en su estado curado, ¥y
acelerar su tiempo de descomposicidn después de co-
larse el lingote, & fin de que el obturador de la
ramra del molde pueda retirarse con gran facilidad.
3alvo el caso de gue la ranura esté completamente
libre de composicidon curada, el cierre formado paET—-
tiendo de material muevo, para la operacidn siguien-
te de colada, tiende a agrietarse lo cual da por re-—
sultado un vacio menos efectivo.

De acuerdo con este invento, se ha compro-
bado que las composiciones de resina epdxido novolaca,
dotadas de flexibilidsd mejorada y de caracteristicas
de descomposicién deseadas, pueden obtenerse utilizan
do una resina epoxidica curada, obtemida con (A) 100
partes en peso de una mezcla resinosa de (1), 10 a
50% en peso de una resina epoxidica novolaca y (2),
correspondientemente, 50 a 90% en peso de un poliéter
glicidflico 1iquido de un ferol polihidrico que tenga
un peso de equivalente epdxido de alrededor de 350 y
450, preferentemente un poliéter glicidilico de bis(4-

nidroxifenil)dimetil metano con un peso epoxidico
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equivalente de entre 375 y 410; (B) 30 a 50ﬁ partes
en peso de silicato magnesico finamente dividido;
(C) entre 50 y 100 partes en peso eproximadamente
de una poliamida resinosa 1fquida con un {mlice dc
amina de, como minimo 85, y (D) una amina alifdtica
polibésica que constituys un agente de curado para
la mezela resinosa (A) en una cantidad en exceso de
la n;cesaria para reaccionsr estequiométricamente
con dicha resina, Es en general conveniente preparar
estas resinas epox{dicas curadas, mezeclando entre si
un primer componente resinoso gue contenga los compo-
nentes (A) y (B), y un segundo componente de curado
que comprenia los constituyentes (C) y (D).

Este invento, se representa en el dibujo
adjunto, en el que:

La figura 1 s un corte versical de un apa-
rato de fundicidn en vacio, acoplado, con la composi-
cidn de este invento, y que forma un cierre en la
union de una caja sSeparable de moldeo y de un molde
para el lingote; ¥y

La figura 2 es un corte fragmentario, a mayor
escala, del cierrs,

Con referencia a las figuras, un molde para
lingotes o lingotera tiene una cavidad cilinirica 2
convergente hacia el extremo inferior, y una ranura
amlar 3 en su superficie superior. La ranura 3 se
prolonga alrededor de la cireunferencia de la supsr-
ficie supsrior del molde 1, y proporciona un soporte
para la caja de colada amovible indicada en genersal

en 5. En el interior de la ranura 3 existe un obtu-
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rador o cierre 4 comstituido por la composicion de
obturacidn de este invento. El cierrs 4 forma un ob-
turador impermeable al vacio, entre el molde 1 y la
caja de colada 5.

La caja de colada 5 estd dividida por una
pared transversal 5¢, en una seccidn superior que com
prende un recipiente 5a para recibir el metal fundido
a colar, y una seccion inferior constituida por una
cémara de vacio 5b directamente comunicada con la ca-
vidad de moldeo 2. La pared transversal 5c¢ contiene
una asbertura de colada 6 cerrada mediante un elemento
fusible de cierre 7. Cuanio el metal fundido se depo-
sita en el recipiente 5a, el cierre 7 se funde y per-
mite que el metal fundido pase a través de la abertu~
ra 6 y de la camara de vacio 5b, al interior de la
cavidad de moldeo 2. En el interior de la camara de
vacio 5b y unido al molde, se dispone un aislaniento
refractario anmular 8, Un tubo 9 conectado a una bomba
de vacio (no representada), estd enérgicamente sujeto
en el interior de una abertura (no representada) si-
tuada en la pared lateral que conduce & la cdmara de
vacio 5b.

Al montar y splicar el aparato descrito an-
teriormente, 108 componentes de la composicidn epoxi-
dica de cierre se depositan en la ranurs anular de la
superficie superior del cuerpo de moldeo o lingotera.
A contimaeidn, 1a caja de colada con la abertura en
la pared transversal enérgicamente cerrada por un
elemento de cierre fusible, se coloca sobre el molde

de tal modo que el borde inferior de la camsrae de
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vacio se §§ue y mpotre en la masa de composicidn
obturadora o de ¢ierre contenida en la ranura. EL
conjunto se deja reposar a continuacidn un periodo
guficiente para permitir el curado completo de la
composicidn. El tiempo especifico preciso, depende
de la temperatura del molde acoplado. Para la canti-
dad de obiturador corrientemente empleada, el curado
puede llevarse a cabo en unas 2 a 7 horas a la tem-
peratura ambiente, y en 10 mimtos o menos a uns tem-
peratura de unos 932C, pudiendo obtensrse un curasdo
plgo més répido con ulteriores aumentos en la tempe-
ratura.

Una vez completado el curado y cerrada enér
gicamente la gbertura, se pone en funcionamiento la
bomba de vacfo de tal modo que se evacue el aire y se
establezea un vacio en el molde y la cémara de vacio.
El metal fundido a colar, se deposita en el recipien-
te que constituye la seccidn superior de la caja de
colada, utilizando una cuchara de transporte u oiro
medio conveniente. En presencia del metal caliente,
el elemento de cierre se funde y permite que el metal
circule a través de la abertura de la pared transver-
sal, y a través de la cémara de colada en vacio, al
interior de la cavidad del molde. A czusa del elevado
vacfo establecido en una superficie proxima a la co-
rriente de metal que se introduce, dicha corriente de
metal se desintegra en una rociada de particulas fi-
nas de la que pueden eliminarse facilmente los gases
perjudiciales. La efectividad para retirar préctica-

mente todos los gases sin combinar, se favorece ademsas
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por la ebullicion continua. del metal que se recoge

en el molde, y que resulta del elevado vacio desarro
llado en la cavidad del molde.

Si se desea, la desgasificacidn puede con-
timarse después de realizar la colada por completo,
dado que el intervalo de colada es relativamente re-
ducido y se tardan alrededor de 20 minmmntos antes de
que el calor de maxima intensidad se haya conducido
a través del molde al interior de la superficie del
cierre, Esto puede consezuirse manteniendo o reno-
vando el vacio después de haber insertado un cierre
adecuado en el recipiente y de colocarse sobre el
lado superior de la abertura de la pared transversal.
Una vez terminada la operacion de desgasificacidn, y
después de que el calor en la superficie del cierre
es suficiente para descomponer la composicidn de ob-
turacion, la caja de colada se separa de tal modo
gue el lingote pueda retirarse de la cavidad de moldeo.

Las resinas epoxidicas novolacaes suscepti-
bles de utilizarse en este invento, se obtienen por
epoxilacidn de una resina base tipo novolaca consti-
tuida por una resina permanentemente fusible formeda
por la condensacidn de un fenol y un aldehido, por
ejemplo fenol y formaldehido, en presencia de un ca-
talizador acido. Uno de los métodos convencionalmente
usados en la preparacidn de resinas epoxidicas novo-
laca, comprende el hacer reaccionar el cordensado
fenol-aldehido con un epiclorhidrina, por ejemplo,
epiclorhidrina, en presencia de un catalizador acido.

Aungue en esta composicidn puede utilizarse cualquier
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resina epoxilica novolaca, se prefiere emplear una
resina epoxidica novolaca 1iquida, con objeto de
facilitar 1la mezcla de los demés ingredientes, ¥
permitir la mayor facilidad de eplicacidn. Una re-
5. sina epox{dica novolaca especialmente adecuade tiene

la férmula general aproximada:

0 0
0-CH,,~-CH-CH i ¢ dg\é ] d/‘\

N A

l CH, } CH, |
4 L\\Jf%J | A

en la que n es 0,2 aproximadamente. La resina se ca-
racteriza ademas por tener un peso de equivalente
epoxido de alrededor de 172-179, un peso molecular
de 2,2 veces el peso de equivalente epdxido, y una
viscosidad comprendida entre 1400 y 2000 centipoises
a 522C aproximadamente.

Los poliéteres gliecidflicos utilizadosgn
mezcla con las resinas epoxidicas novolaca para la
formacion del compuesto resinoso, son los productos
1{quidos de condensacidén de fenoles polihidricos,
tales como bis(4-hidroxifenil) dimetil metano, y las
halohidrinas polifuncionales, tales como epiclorohi-
drina y glicerol diclorohidrina, que tienen un peso
de equivalente epoxido comprendido entre unos 350 y
450 aproximadamente, y una viscosidad Brookfield que
varia entre 450 y 16.000 centipoises a 252C. Una re-

sina preferida de este tipo, es un éter diglicid{lico

de bis(4-hidroxil) @imetil metano con uno de sus grupos
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epoxido terminales reaccionado con glicerina, y que
posea un peso de equivalente epdxido comprendido en-
tre 375 y 410, y una viscosidad Brookfield compren-
dida entre 450 y 650 centipoises a 252C, Una resins,
modificeda con glicerina, tipica, de esta natureleza,
se encuentra en el comercio con la denominacidn de
"Epirez 507".

Como es bien sabido en la técnica, el peso
de equivalente epdxido representa el peso de la resi-
na en gramos, que contiene 1 gramo de equivalente
epbxido. EL valor del peso de equivalente epdxido,
se determina convencionslmente haeciendo reaccionar
una cantidad conocida de resina con una cantidad co-
nocida de acido clorhidrico y titulando de nuevo el
gcido restante, para determinar su consumo.

La cantidad de resinz de poliéter glicid{—
lico, en mezcla con la resina epdxido novolaca, esta
comprendida entre 50 y 90% aproximadamente, preferen—
temente eutre 60 y 70%, en peso, sobre la base del
peso total de resinas epOxido novolaca y de poliéter
flicidflico, utilizedas. Por 1o menos, alrededor del
50% en peso de resina de poliéter glicid{lico, es ne-
cesario para comunicer la flexibilidad precisa en la
composicién curada, para impedir la formacidn de pe-
quefias grietas durante el manejo, y permitir la facil
separacion del eaquipo de fundicion después de la co~
lada, asi como la retirada facil del material curado
de la ramura del molde. Por encima del 90%, aproxima-
damente, en peso, de resina de poliéter glicidilico,

» . 4 3 K3 ) :
la composicion curada no tiene capacidad suficiente
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para mantener un cierre impermeable al aire, en presen-

cia de un vacio elevado a altas temperaturas,

Alformular el comporente de curado para le
mezcla de resing epéxido, puede utilizarse cualquiera
de las poliamidas resinosas de peso molecular reducido,
que tienen un indice de amina superior a 85, EL "fndice
de amina" se define como los miligramos de hidrdxido
potésico equivalentes o la =zlcelinidad de la amina, en
un gramo de muestra. Las resinas polismidicas con un
{niice de emine muy inferior a 85, no son suficiente-
mente reactivas con el componente de resina epéxido,
para comunicar las propiedades de curado deseadas en
el sistema & que este invento se refiere.

Las poliamidas resinosas empleadas, se prepa-
ran por métodos bien conocidos en la técnica, conden-
sando acidos grasos poliédnicos polimeros, tales como
gcido linoleico dimerizado, y poliaminas y, en general,
tienen una viscosidad comprendida entre 40 y 575 poises
a 402C, medida en un viscosimetros Brookfield modelo
RVP, & 20 r.p.m., utilizando un "huso" n? 3, Entre las
resinas que pueden emplearse, son tipicas las resinas
poliam{dicas liquidas "Versamid 115", "Versamid 125",
"Versamid 140" y similares. Las resinas semi-fliidas,
tales como "Versemid 100", pueden emplearse también,
pero se utilizan con preferencia en mezola con lss re-
sinas liquidas en proporciones inferiores, de tal modo
que la mezola de resinas resultante posea una viscosi-
dad adecuads a la temperaturs ambiente. La preparacion
de las "Versamids" se describe en la Patente Norteame-

ricana N® 2.379.413.
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En el sistema de este invento, las poliamidas
se utilizan especialmente por su efecto plastificante
o de flexibilizacidn sobre la composicidn cursda. Con
objeto de obtener composiciones curadas de una resis-
tencia y flexibilidad necesarias para soportar los cho-
gues mecénicos, la poliemida resinosa se utiliza en
cantidades variables entre 50 y 100 partes aproximada—
mente en peso, con respecto & la base de 100 partes en
peso de resina epdxido novolaca y polidter glicid{lico
1{quido. Cuando se usan menos de 50 partes, la composi-
cion curada tiende a transformarse en gaseosea, mientras
que las composiciones que contengan més de 100 partes
de la resina poliamfdica, dan por resultado materiales
quebradizos, fdcilmente fisurados.

Aunque le resina poliamidica comunica propie~
dades de curado & la composicidn, el empleo de un agen-
te aminico de curado para el componemte de resins epd-
xido es esencial para obtener un curado relativemente
répido en una gran variedad de temperaturas, Las aminas
y mezclas de aminas empleadas tienen la estructura si-
guiente:

Ry - (CH, )y - [m(caz)n]p - I,

en la que m y n que pueden ser iguales o distintos son,
cada uno, de 1 & 6, p es de O a 6, R representa un ato-
mo de hidrdgeno o un grupo alquilo inferioyhue contenga
de 1 a 4 Adtomos de carbono, tal como metilo, etilo, pro-
pilo y butilo; dichas aminas, o mezclas de las mismas,
tienen como minimo dos hidrdgenos activos, las aminas
que pueden citarse como ejemplos, incluyen etilendia-

mina, dietilentriamina, trietilentetraamina, tetraetilen-
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pentaamina, hexemetilentetracmina y 3-dietilamino-i-
propilamina, La cantidad de aminz usads ha de ser su-
ficiente para curar completamente las resinas epdxido
novolaca y poliéter glicidflico. Normalmente, la canti-
dad usada es en ligero exceso con respecto a la canti-
dad estequiométriea necesaria para el curado, dado que
parte de la amina se pierde frecuentemente por volati~
lizacion durante el curado. Por otra parte, deben evi-
tarse con preferencia los grandes excesos, ya que la
amine en exceso tiende a oponerse a la degradaciéno

Las cargas susceptibles de usarse en esta
composicidn, incluyen oxido de aluminio, mice, emianto,
aluminio atomizado, hierro y cobre. Con preferencia se
utilizan meteriales fibrosos, tales como, amianto fi-
nemente dividido, ya que tienden a oponerse a las di-
ferencias en la dilatacidn térmica entre la composicidn
y el material trabado. Las cantidades de carga de alre-
dedor de 30 a 50 partes en peso con respecto a 100 par-
tes en peso de la mezcla de resina epoxido, se ha com—
probado que son satisfactorias. Se requieren alrededor
de 30 partes para impedir la formacidn de grietas di-
minutas a causa de la expansidn térmica, mientras que
las proporciones superiores a unas 50 partes en peso,
tienden a menoscabar las propiedades cohesivas y la
resistencia interna del sistema curado.

Los ejemplos siguientes aclaran este invento;
los Ejemplos 1, 2 y 7 son comparativos. Todes las can-
tidades que figuran son pomderales, salvo indicacidn

en contra.
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Para comparar la flexibilidad y las carac-

EJENPIOS 1 2 7 =

teristicas de descomposicién térmica, se prepararon
siete formulaciones en las que los componentes de la
resina, excepto en los Ejemplos 1 y 7, contenfan can-
tidades variables de resina de polidter glieidflico,
en mezela con una resina epox{dica novolaca. El compo-
nente de resina del Ejemplo 1, conten{a la resina epo-
xidica novolaca, como la inica resina epoxfdice, mien-
tras que el componente de resina del Ejemplo 7, conte-
nia la resins de poliéter glicid{lico como resina epo-
x{dice Unica. Los agentes de curado separadamente pre-
parados y envasados, utilizados para csda uno de los
siete componentes de resina, fueron idénticos.

Los ingredientes usados en los componentes
de resina y sus canftidades, se indican en la Tabla I
siguiente:

TABLA I

Ejemplos (partes en peso)
Ingredientes P 2

1.2 3 4 5 6 1

Resina de fenol epoxilado-

formaldehido (equivalente

de epoxido, ponderal 172-

179 ;peso molecular 2,2 ve-

ces el peso del equivalenm

epoxido; viscosidad, 1400~

2000 centipoises a 5290) 100 60 50 50 30 20

Bter diglicid{flico de bis
(4-hidroxifenil) dimetil
metano, modificado con gll
eerlna-epoxldo,peso equiva
lente 375~410; VlSCOSldad

50-650 cps a 25 - 40 50 50 70 80 100

Asbestina-silicato marne—
sico finamente leldldO
(carga) 25 25 35 45 30 30

30
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Cada componente de resins se prepard mez-

clando las dos resinas epdxido en un mezelador de
paletas y afiadiendo le asbestina a la resina o mez~
cla de resinas, con agitacion. Despuéds de la adicidn
completa de la carga, se contimd la agitacién hasta
obtenerse una dispersion uniforme.

El componente de curado utilizado para cads
uno de los componentes de resina anteriores, estaba
compuesto del modo siguiente:

Ingredientes. Partes en peso.

Resina poliamida liquida ("Versamid
N2 115%amina n® 230~246, viscosidad
575 poises a 402C) 92
Resina poliamida liquida ("Versamid
N2 125" n® de amins 330-360, visco-
sidad 100 poises a 402C) 4
Dietilentriamina 10,8

Los componentes de curado se prepararon mez-
clanio las resinas de poliamida y la amida en un mez-
clador de paletas, hasta obtener una mezcla homogénea.
Luego, la resina y los componentes de curado para cada
ejemplo, se mezelaron intimamente,

Para comparar el resultado del cierre de los
Ejemplos 1 a 7, cada una de las composiciones se ver-
ti0 en la ramnura de un molde para la fundicion de lin-
gotes de hierro, calentado a unos 260¢C. La caja de
colada se dispuso sobre el molde de tal modo que el
borde inferior de la misma se introducia en la CONpO=-=
sicidn de cierre conmtenida en la ramuras. En estas con-

diciones, cada composicidn se dejé curar en pocos mi-
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mtos. A contimmcidn el aparato de fundicidn se dejd

reposar & la temperatura ambiente hasta enfriarse a
unos 1202C, en cuyo momento el molde y la seccidn in-
ferior de la caja se evacuaron y se introdujo el acero
5 fundido en la cavidad de moldeo.
De las distintas operaciones de ensayo, no
pudieron obbtenerse consistentemente lecturas inferio-
res a 100 micrones con las composiciones curadas de

los Ejemplos 1, 2 y 7. La composicidn curada del Ejem~

>

. plo 7, auncue posefa la floxibilidad necesaria y les

N

caracteristicas de curado precisas, no resistia sufi-
cientemente al calor, o ssa, no tenfa resistencia a
la fusidn, para mantener un cierre satisfactorio a
vacios elevados, y dentro de una zona de temperaturas
15, relativanente altas, que se nresentan durante el en-
friamiento del aparato y luego durantes el proceso de
colada.
Las composiciones de los Ejemplos 1 y 2,
como la del Ejemplo 7, tenfan caracter{sticas satis-
20, factorias de curado en condiciones comerciales., Sin
embargo, tend{an a formarse diminutas grietas en el
cierre, lo cual se atribuyo en parte a los esfuerzos
mecanicos y téenicos ¥y & le resistencia encontrada
durante el manejo y enfriamiento del aparato de fun-
5, dicidn antes de verter y curar parcislmente el mate-
rial existente en la ramira del molde debido a cierres
anteriores. fungue gran parte del material curado po-
dfa eliminarse de la ramira desPués de cada ensayo,
resultaba extremadamente dificil separar toda la resina

30. curada de los Bjemplos 1 y 2 después de cada ensayo,
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e
dado que la temperatu3 éx% gox@ 5 la ramura des—

pués de la colada, no era suficiente para descomponer

estas composicionss en ningin grado apreciable,

En contraste, los cierres formados por las
composicionss de los Ejemplos 3 a 6 proporcionaron
consistentemente lecturas de la galga de micrones, de
100 micrones B8 inferiores en ensayos repetidos en pre-
sencia de choques mecénicos ¥y en la gran variedad de
temperaturas que se presentaron durante el enfriamien-
to del aparato acoplado y durante la colada del lingo-
te. Ademds, se comprobé que las composiciones curadas
de los Ejemplos 3 a 6 se descomponian en el grado de-
seado después de cada colada, de tal modo que la ra-
nura del molde podfa liberarse por completo de mate-
rial curado mientras posefa la resistencia térnica
necesaria para mantener un cierre précticamenme im-
permeable al aire, durante el inbervalo de las cola-
das. En ulteriores ensayos, se comprobd que las com-
posiciones de los Ejemplos 3 a 6 se curaban en unos 30
minutos a 652C y en unas 2 horas & la temperatura am-
biente, 202C, de tal modo que pod{an formarse cierres
en un tiempo razonablemente reducido a temperaturas
bajas y elevadas,

De los ejemplos anteriores y de los resul-
tados en ellos obtenidos, resulta evidentemente apa-
rente que las composiciones epoxfdicas de cierre con
un componente de resina que contenga de 50 a 90% en
peso de la resina elegida de poliéter glicid{lico,
en mezcla con una resinas epox{dica novolaca, pueden

curarse en periodos relativamente breves enbtre limites
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de temperatura bastante amplios para proporcionar cie-
rres de metal con metal enérgicos e impermeables al
aire. Ademds, de las excelemtes propiedades de curado,
estas composiciones en su estado curado, tienen el
equilibrio preciso entre la flexibilided y la resis-
tencia térmica necesario para la fundicidn comercial
de lingotes. Pueden resistir el agrietado a causa de
la vibracion del aparato de colada, con gue frecuente
mente se tropieza en los procedimientos comerciales
de colada, y son suficientemente resistentes al calor
para progorcionar un elevado cierre de vacio durante
el intervalo entre coladas, aunque se descomponga en
8l grado necesario para permitir la facil extraccidn
del material curado de la ramira, después de colar el
lingote.
- NOTA -~

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la prac—
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su prineipio
fundemental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada en
Norteamérica, con fecha 12 de abril de 1966, bajo el
W2 542,053, acogiéndose por lo tanto, a los benefi-
cios que conceden los Convenios Internacionales en
vigor, siendo 10 que constituye la esencia del refe-
rido invento y por lo gque se solicita Patente de
Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIIIENTO PARA

LA PRODUCCION DE UNA COIPOSICION DE RESINA EPOXIDO
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CURADA" ; caracterizandose por lo siguiente:

18.~ Procedimiento para la produceidn de
una composicidn de resina epdxido curada, mezclando
entre si una resina componente que contenga una re-
sina epéxido novolaca y una carga y un componente de
curade que comprenda una poliamide resinosa y un agen
te amina de curado, caracterizado por mezclarse entre
s{ un componente de resina que comprenda: (4) 100 par
tes en peso de una mezela resinosa de (1) 10 a 50%,
con preferencia 30 a 50%, en peso, de una resina epd-
xide novolaca liquida, y (2) 50 a 90%, con preferen~
cia 50 a 70%, en peso, de un poliéter glicidflico 1i-
quido de un fenol polihidrico que tenga un peso de
equivalente epdxido de alrededor de 350 y 450, prefe-
rentemente un poliéter glicidico de bis(4-hidroxifenil)
dimetil metano con un equivelente epdxido en peso de
entre 375 y 4105 y (B) 30 a 50 partes en peso de sili-
ceto magnésico finamente dividido; y un componente de
curado que contenga: (C) entre alrededor de 50 y 100
partes en peso, de una poliamida resinosa liquida; y
(D) por lo menos una emina que sea un agente de curado
para la mezcle resinosa (A) en unaz cantidad en exceso
de la necesarie para reaccionar estequiométricamente

con dicha mezcla resinosa, y tenga la estructura:
R,N ~ (CHz)m - [NH(CHZ)n]p - I\IRZ

en la que cada uno de m y 1, que pueden ser iguales o
diferentes, es de 1 a 6, p es de 0 a 6, y R represen-
ta un étomo de hidrdgeno o un grupe alquilo gue con-

tenga de 1 a 4 étomos de carbono; le amina citada
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tiene por 1o menos, dos hidrdgenos activosg (o

28,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la resina epéxido novolaca
tiene un equivaleuntse epoxido ponderal comprendido en-
tre 172 a 179 aproximdaments, y un peso molecular de
2,2 veces el equivalente epdxido ponderal, y una poli-
amida resinosa liquida con un mimero de aminas de 85,
por lo menos.

32.- Procedimiento, segin las reivindica-
ciones 12 o 22, caracterizado porque el agente amina
de curado es uno o mds de los cuerpos etilerndismina,
dietilentriamina, trietilentetresamina, tetraetilen-
pentamina, hexametilentetrasmina y 3~dietil-amino-1-
propilamina.

48 .~ "Procedimiento para la produccidn de
una composicidn de resina epéxido curada"; tal y como
gueda substancielmente deserito en la presente lMemoria

e ilustragds

e veintiuna hojas, es-
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