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PATENTE
v DE
INVENCIOR

por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR DISPERSIONES ACUOSAS ENDURE-
CIBLES" a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME

residente en BASIILEA (Suiza)

WEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere o composiciones endureci-
bles de resina epdxida y, en particular, a dispersiones
acuosas que contienen tales composiciones y a los productos
endurecidos que pueden obtenerse de ellas,

54 Se sche que las poli(aminocomidas), que contienen
grupos aninicos libres y se preparcn o base de alquilenpolia-
- minos y deidos grasos naturales insaturados polimerizados,
pucden usarsc para endurecer las resinas epdxidas. Se conoce
también el endurccimiento de las resinas epbxidas con aductos
10. formados a base de estos polimmidas y poliepdxidos. Aungue

s¢ ha propuesto formar dispersioncs acuosas cndurecibles de
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tales aductos y resinas epdéxidas, los resultados obtenidos
son con frecuencia insatisfactorios. Asi, en algunos casos,
los aductos, en especial los preparados a base de poliegégidos
aromiticos, son semisélidos y no se dispersan con fac;iiééd
en los medios acuosos, mientras que las dispersiones é&ﬁésas
que contienen una resina epdxida aromatica y un aductoi%%epa—
rado a base de un poliepdxido alifdtico smelen manifeé%;f,
indeseablemente, comportamiento tixotrdpico. |

Ahora se ha descubierto gue, por el uso de éiéftos
aductos preparados a base de mono- o poli=epdéxidos con -
poli~(aminoam;das) derivadas de dcidos aralifdticos y aiqui-
lenpoliaminas, pueden obienerse dispersiones acuosas en las
que las desvontajas que se han mencionado estén mitigadas
¢ superadas en gran parte.

Una egracteristica de este invento proporciona,
en‘consecuoncia, dispersiones/ggggiggibles que contienen:

(a) wna resina epdxida provista por tdrmino medio
de mds de un grupo 1,2-epdxido terminal por moléeula,

(b) como endurecedor para olla, un aducto, liquido
a la temperatura ambientg ¥y que contiene hidrégeno ligado direc
tamente ol nitrdégeno, de: (1) un compuesto no alifdtico que con
tiene solamente un grupo 1,2-epdxido terminal por moléecula,
o un comouesto alifdtico que contiene uno o mds grupos
1,2-epbxidos terminales por molécula por término medip, con
(ii) un exceso cstoquiométrico de un producto de condensaecidn
de poli(aminoamida) a base de (i) una alguilenpoliamina y

(II) un dcido aralifdtico polimdrico obtenido por la copoli-
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merizacidn de un dcido graso insaturado conjugado (o un deri-
vado de éste formador de amida) con un compuesto aromético
de vinilo. Por "derivado" formador de amida" de un dcido .
graso insaturado conjugndo se significa un derivado en ei que
el grupo carbexilico estd reemplazado por un grupo que ieaccio—
na con una amina primaria o secundaria para producir unAgrupo
amidico.

En calidad de componente (a) de la resina epdxida
que contiene més de wn grupo 1,2-epdxido terminal (es decir,

0
AN . .
- ? - CH, ) por molécula media, pueden usarse, por ejemplo,
H

los ésteres poliglicidilicos obtonibles por reaccidn de un
dcido di- o poli-carboxilico con epiclorohidrina o glicerol-
~diclorohidring en presencin de un dlenli. Tales ésteres
poliglicidilicos pucden derivarsc de dcidos dicarboxilicos
alifdticos, por ejemplo dcido Pxalico, dcido suceinico, dcido
sebasico o deido linoléico dimerizado o trimerizado, y de dei-
dos dicarboxilicos aromdticos, como ol dcido ftdlico, el dcido
isoftdlico, ol dcido tercftdlico, el‘écido naftalen-2,6~
-dicarboxilico, el dcido difenil-2,2'-~dicarboxilico y el étor
bis(4-carboxifonilico) de otilenglicol, Esteres poligliciai-
licos espccificos de esta indole son, por ejemplo, el ftalato
en diglicidilo, el adipato de diglicidilo y los dsteres digli-

cidflicos que corresponden o la férmuln media:
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C{Q-CIH“CHZ—( 00C-A~C00~CH, CHOH-CH2~)F___OOC~A—COO-CHZ-?§: /CHZ
0 PN

2 Y 8
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Rl ?

donde A representa un rodical hidrocarburo aromitico divalen—

te, como un grupo fenilénico, y p representa un nﬁmero_L
positivo pequeﬁo; entero o frgcoionario. -
Otras resinas epdxidas que pueden usarse como 20m~
ponentes (a) son los éteres poliglicidilicos, como los obfen
nibles por interacién de un alcchel dihidrico o polihi&rﬁdo
o de wn fenol dihfdrico o polihidr@co con epiclorohidrina '
0 una substancia afin (por.ejemplo, glicerol-diclorohideina),
en condiciones alcalinag 0, alternativamente, en presencia
de un catalizador dcido, con tratamicnto consecutivo con
dlcali, Estos compuestos pueden derivarse de dioles 0. polio-
les, como el etilenglicol y los p3lietilenglicoles, propi-~
1e§glicol ¥ polipropilengl;coles, pyopanyl,3-diol, butan—
-1,4~diol, penten~l,5-diol, hexan-l,6~diol, hexan-2,4,6-
~triol, glice?ol 0 N-arildialecanclaminas como la N-fenildie-
tanolamina, o, preferentemente, de fenoles dihidricos o
polihidricos como el reso?cinol, el catecol, la hidroquinona,
el l,4-dihidroxinaftaleno, el 1,5-dihidroxinaftaleno, el
bis(-4Thidroxifenil)metano, el bis(4-hidrox@fenil)metilfenil—
metano, los bis(4-~hidroxifenil)tolilmetanos, el 4,4'-dihidro-
xidifenilo, la bis(-hidroxifenil)sulfona y, en especial,
el 2,2-bis(4-hidroxifonil)propano (bisfenol A) o productos

de condensacidn de fenol-formaldchido,
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Asinismo pueden emplearse como componente (a)
aminopoliepdxidos como los que se obtienen, por ejemplo,
por deshidrohalogenacidén de los productos de reaccidn dé_;{
epihalohidrina y aminas primarias o disecundarias, COmOﬁig}
anilina, la n~butilamina, el bis(4-aminofenil)metano o el

bis(4-metilaminofenil)metano. .

Resinas epdxidas especialmente aptas para usar
como componente (a) son las obtenidas por reaccidn de
2,2-bis(4-hidroxifenil)propano con epiclorohidrina y que -
tienen un contenido de epéxido de unos 2,06 a 5,88 equivale@~
tes de epdxido por kilogramo, |

En calidad de compuesto (i) provisto de un solo
grupo 1,2-epbzido terminal y que sc cmplea para formar el
componente (b) del aducto, puede uvsarsc un monoepdxido alifd-
tico 0o no =lifdtico (por cjemplo, aromdtico o aralifétioo),'
como un monoepoxialecano provisto do 2 a 4 4tomos de carbono,
por ejemplo éxido de etileno, dxido de propilemo, 6xido de
butiléno o cpiclorohidrina, o un éter alquil~ o aril-glieidis
lico con wn totel de 5 a 11 Atomos de carbono, como el éter
n-butil-glicidilico o el éter fonil-glicidilico. De preferen—
cia se usan el 6xido de propileno, ol Ster n-butil-glicidfli-
co 0 el éter fenil-glicidilico, En altornativa, ol compuesto
(1) puede ser un compuesto alifatico quc tenga mas de un
grupo 1,2-epdxido terminal por moléecula media, por ejemplo

los éteres diglicidfilicos de alcoholes polihidricos, y en
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espeeial'de alcocholes dihfdricos que contengan de 2 a 6 ato~
mos de carbono, como el éter diglicidilico de etilenglicol,
el éter diglicidf{lico de dietilenglicol y los éteres aig;a_
cidilicos de propan-1,2-diol y propan-1,3-diol. Depreforen—
cia, se usa el éter diglicidilico de butan-1,4-diol. ,

Ta poli(aminoamida) (ii) empleada para forméénél
componente (b) del aducto es de preferencia una derivada de
(1) wma alquilenpolieminay(Il) un dcido aralifdtico poli~
mérico obtenido por copolimerizacidn de un deido graso-bbnjur
gado (o wn éstere alquilico inferior de éste) con estireno,
en proporcidén molar de 1:0,2 a 1:5, en ausencia substancial
de catalizadores formadores de radicales libres y en presen—
cia de un inhibidor de la polimerizacién catalizada por radi-
cales libres, Tales poli(aminoamidas) cstén descritas en la
patente inglesa N2 988,738. Se prefieren en particular de
dichas poli(aminocamidas) las que tienen un in@ice de amina
entre 85 y 435, '

Para preparar el componente (b) del aducto, la
reaccidn entre le poli(eminoamida) (ii) ¥ el epdxido (i)
se efectua convenientemente en la fase liguida, afiadiendo
el epdxido a la pcli(eminoamina), con aplicacidn de calor si
se desea, Dobrcferencia, la poli(aminocamida) se usa en
cantidad suficionte pare suministrar wmos 5 a 20 atomos de
amino~hidrdgceno por cada grupo 1,2-epdxido en el componente

epoxidico del aducto,
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Ia proporcidn de componente (b) a componente (a)
puede variar dentro de 1imites considerables ¥y depende de fac_
tores tales como el contenido de hidrdgeno activo del oomponen-
te (b) ¥ el contecnido de grupos epéxidos del componente \a)
Las proporciones dptimas pueden determinarse con f30111aad
mediante la experlmenta01on rutinarias en general, s1nuémﬁar~
go, el componente (b) se usa en cantidad suficiente pare: sumi-~
nistrar de 0,75 a 1,25 equivalentes de amino-hidrdgeno pov
equivalente de 1,2-epdxido del componente (a).

Las dispersiones acuosas contienen también, dé”
preferencia, un zcelerador de la accidn de endurecimiento.
Aceléradores apropiados son los compuestos que contienen a lo
menos un &tomo de amino-nitrdgenc terciario y wn grupo hidro-
xilico fendlico, y se da especial preferencia al 2,4,B-tris(di-
netilaminometil)fenol o el 2—¢imetilaminometil—4-noni1—fenol:
No obstante, pueden usarse otros acocleradores., Cuando los ace-
leradores contisnen grupos (por ejemplo, grupos aminicos pri-
marios) capaces de reaccionar con el grupo epéxido o los
grupos epox1dos del compuesto epdxido (1) empleado para formar
el aducto (b), se los debe incorporar a las dispersiones acuo-
sas después de efectuar la formacidn del aducto (b), Las
dispersiones ncuosas pueden contener ademas diluentes o agen-
tes reductores de la viscosidad para la resina eplxida o el
aducto, tales como éter fenil-glicidilico, pero en especial

un éter glicidilico ée un alcohol alifdtico monohidrico que
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contenga de 4 a 10 atomos de carbono, como el éter n~butile
~glicidilico y el éter iso-octil-glicidilico, o wn »éter digli-

cidflico de un alcohol alifdtico dihfdrico com 2 a 6 &tomos

“
P

de carbono, como ¢l éter diglicidilico de butan~1,4-diol. Los
5. éteres glicidilicos empleados como diluentes reactiVOS'heben

incorpdrarse 2 las dispersiones acuosas de este invenféfhes-
pués de efectuar la formacién del aducto. Iag dispersié;-
puede contener tombién pigmentos, como el didxide de titenio,
agentes plastificantes, como los polipropilenglicoles, éxten—

10. gsores, como las fracciones de baja viscosidad del alqgijrén
de hulla, y agentes reguladores del flujo. Asimismo pueden
contener, como suscitador de la adhesidn, un silano que
contenga un grupo reactivo, en especial el 3~(glididoxi)pro—
piltrimetoxisilanoc.

15, Las dispersiones acuosas dc este invento pueden
prepararse con facilidad afiadiendo agua, con agitacidn, a
una mezela de los componentes (a) y (b). Para contribuir
a que se¢ realice la dispersidén, de prefecrencia se halla
también en la mezcla éeido orto-fosfdrico o un dcido graso

. 20, monocarboxilico liquido, en especial el acido acético.

BEste invento proporciona tembién productos endure-
cidos que se obtienen curando las dispersiones acuosas de
este invento, y, en particular, propcrciona hormigdn que
contiene dichos productos endurecidos o estd revestido con

25, ellos. Los productos endurecidos pueden usarse también
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para formar revestimientos, sobre plancha de metal, por ejem-
plo, El hormigdén que tiene incorporadas las dispersiones
acuosas endurecidas mencionadas antes manifiesta permegbili-~
dad reduclda al aceite y al agua y mucha mayor resisténéié

a la troceién, a la flexidn y a la compresién., Las disper-
siones acuosas cndurecidas pusden incorporarse al hormigdn
afiadiendo la dispersidn acuosa endurecible a la mezcla»éé
cemento y agrogados, con agua adicional si es preciso, y
dejando que la mczcla de cemento y agregados :frague y la
dispersidn scuosa de este invento contenida en ella se endu~
rezca. Alternativamente, los componcntes de la dispersidn
acuosa, excepto el agua, pueden mezelarse con los agregados
y el cemsnto y, cn el momento del uso, afiedirse agua sufi-
ciente para formar una lechada de la consisitencia apropiada
y dejar que sc¢ endurezcz la mezela de dispersidn acuosa y

de cemento y agrcgados. Las mozelss de cemento y agregados
que contienen las dispersiones acuosas de este invento

se adhleren bicn en el fraguado y ol curado al hormi-

gén no fragugdo, al hormigdén seco fraguado e incluso al hor—
migdn himecdo fraguado. A causa de su excelente adhesidn al
hormigdn, a 1o piedra * ¥ & materiales semejantes, los disper-
siones acuosas de este invento son tombidn dtiles para fijar
piedras pequelias y similares al hormigén vy substratos seme-
jentes en la preparacidn de terrazo y otros acabados decora-
tivos,

Los cjemplos que siguen ilustran el invento. A nicnos



- 10 -

339317

gue se indique otra cosa, las "partes" denotan partes en peso.
Las temperaturas estdn expresadas en grados centigrados. »

[EGARY

. Y

EJEMPLO 1

Tos aductos utilizados se prepararon de la manera

5. siguiente:

Aduecto A

Se calentaron, a 1202, 408 partes de poli{aminosmida)
I (ina poli(aminoamida) preparaeds a bhase de una alquilenﬁblia—
mina y un copolimero de ésteres de dcido graso, conjugados,
10, con un compuesio aromitico de vinilo y que tiene un {ndice
aminico de 400-430 y un equivalente de hidrdgeno activo de
90 aproximadgmcnte; la expende la J. Bibby and Sons Ltd., ‘
de Liverpool, con la designacidn de "lerginamide L 410") y,
ag;tando y a gotas, se afiadio éter diglicidilico de butan-
15. -1,4~di0l (42 partes). Se enfrié la mezcla hasta 252 y se
aﬁadieron; con agitacicn, 2,4,6-tris(dimetilaminometil)fenol
(50 partes); dcido acético glacial (15 partes) y 1 parte de
un agente reguledor del flujo, que expende con la designacidn
de "Silicone DP 267" la Imperial Chexical Industries Ttd.,
20, para producir el aducto A, que presontd una viscosidad de
460 poises a 21¢€, .
Con fines de comparacidén, se prepararon otros aduc—

tos, a saber:
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Se prepard éste tal como se ha deserito para sl .

Aducto B

aducto A, salvo que, ch lugar de poli(cminoamida) I, sgiu%ili-
zaron 453 partes de poli(aminoamida) II (una poli(aminoé@ida)
que sc expende con la designacidn de "Versamid 140%, séﬂ:
prepara a basc de dcidos grasos imsnturados polimerizaddé:

y ticne un Indice de amina de 350-400). E1l aducto B presentd

una viscosidad de unas 4600 poises a 21€,
Aducto C

Se prepard éste tal como se ha doscrito para el
aducto B, salvo gque, en Ilugar del Séter diglicidflico de
butan-1l,4~diol, se utilizaron 63 partes de resina epdxida I
(una resina que contiene de 5 a 5,2 equivalentes de epdxido
por kg, producida de manera comvemcional por la reaccidn de
2,2-bis(4-hidroxifonil)propano con cpiclorohidrina en prescn~
cia de alecali). EL aducto C rcsultd somisdlido a 21¢.

Para comparar la dispersabilidad dn égua de las
composiciones onduregibles que comprenden una resina cpdxida
provista de grupos 1,2-epdxidos torminales y el aducto A o la
cantidad corrcspondiente (on términos del contonido de hidrd-
geno activo) del aducto B, se mezeld la cantidad indicada del
aducto con la resina epdxida I y un diluente reactivo (éter
iso-octil-glicidilico, una mezela @éidteres glicidflicos

alquilo Cg quo cxypende lo Peter Spence and Soms Ltd., de
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Widnes, Lancashire, Inglaterra) y sc afiadld cgua con agita-
cidn. Ia tabla que sigue mucstra el combio de viscosidad

- ’ *
de la mezcla con lz dilucidn. (Bl aducto semisélido C no ge

LRIREY

ensayé porgque pudo ser dispersazdo con facilidad,) s

Resina epdzida I 87 partes 87 partes:
Aducto A 57 partes -

Aducto B - 72 pariss
Btor iso-octil-glicidilico 13 partses - 13 pafté$
Agua afiadida Viscosidad (en poises) a 212
ninguna 64 860

50 partes 20 tixotrdpica -
100 partes 15 "

200 partes 12 "

EJEMPLO IT

Se mozeld didxido de titonio (rutilo) (70 partes)
con resina epdxida I (87 partes) y Stor iso-octil-glieidilico
(13 partes), por molturacidn., A csta mezela sc afiadieron
60 partes de aducte A, seguido por varias cantidades de
aguc. Se esparcicron las dispersiones en peliculas delgades
y se dejaron sccar a 212 o 58, Los tiempos se secado al

togue ¥y dc sceado duro (determinados por el método Beeck-Kollor)
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fueron los siguientes:

Agua a 21¢ a 52 ',;
afiadida
(partes

Tiempo de Se- Tiempo de se- Tiempo de sg Tiem?o de se
5 cado al togque cado al togue cado duro cado” duro

0 3~4 horas - - 5-6 hores 8-10 horas 15;20 horas
69 o34 | - 56 " ~ 8-10 horas 15.-20 horas
138 34 5-6 " 10-15 " 2030 "
345 2-3 " 56 n 10-15 » 20-30 »
10,

EJENPLO 3111

A una mezcla de agregado y cemento (3:1 en volumen)
(100 partes) se afiadieron adueto A (2,8 partes), resina epd-
xida I (4,2 partes) y éter iso-octil-glicidilico (0,5 partes).

15. Se afiadid lucgo agua suficiente para dar a la mezcla consis-

tengié esparcible y se dejé que 1o mezcla fraguara y se curara
a la temperatura ambieﬁte en formas de una Nosa de 6,4 mm de
espesor. Se prepard una probeta semcjante utilizando 100 par-
tes de una mozcla de agregado y cemento (3:1 en volumen),

20, aducto A (185 partes), una fraccidn dc alquitrdn de viscosi-

dad baja (3,75 partes, expendida con la designacidn de
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"Orgol Ter" por la United Coke ﬂnd Chemlcals Co. Ltd.,‘de
Scheffleld), resina epdxida I (l 6 partes), éter 1so-o»t11—

-glicidilico (0,3 partes) y agua hasta la consistencia’ apro—

3
Yo

piada,
Tanto las probetas gfraguadés como las probe%géi
curadas resultaron impermesble al acelte y al agua cuando se
las dejé en contacto con estos materiales durante 21 dias, Una
losa semejante de hormigdn, del mismo espesor y preparadé-
solamente con mezcla de agregado-cemento (3:1 en volumeg):y
agua; resultd completamente permeada tanto por el aceite éomo

el agua dentro de dicho tiempo.
EJENMPIQ IV

Se prepararon de la manera que se ha descrito en
el Ejemplo III mezclas de agregado-ccmento que contenian dis-
persiones acuosas de este invento y sc las dejé curar en forma
de losas en contacto con substratos de hormigén no fraguado,
de hormigbn seco fraguado y de hormigén imedo fraguado que
se habian preparado con agregado, cemento y agua Unicamente.
Ias mezclas, después del fraguado y la cura, se adhirieron
bien a los substratos, mientras que mezclas semejontes prepaw-
radas sin las dispersiones acuosas no se adhirieron & los

substratos,
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EJEMPIO V

LR
Es
YT,

A mezclas de arena angular y cemento (3:1 en;;’g
volumen) (100 partes) se afiadié la cantidad indicada deil
aducto 4, de resina epdxida I, de éter iso-octil—glicidiiico
y de "Orgol Tar", scguido por agua hasta la consistencié..
apropiada., ILa resistencia de los productos a la traccién,
después del endurecimiento a la temperatura ambiente, sé‘;
determing por 1o prueba de resistencia & la traccidn de ka
American Foundry Association, utilizando una maquina apisona-
dora normal de la American Poundry Asgsociation; las prdbetas
tenian 2,54 cm de espesor. Ia resistencia a la flexidn y la
resistencia a la compresién de los productos fragucdos y cu-
rados se determinaron segﬁn los métodos 3044 ¥y 303A respecti-
vemente de la norme britdmica N2 2782, Los indices de resis-

tencia, que en c2da caso son el promedio de tres mediciones,

estdn expresados en kg/bmz.
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{ 3 >
Aducto | Resina|Eter i}"Orgol | Resistencia a | Resis- |Rosis-
A spbxi-!so-oc | Tar" | la fraccidn tencia {-tencia
da I {til-" |(par- j ala lala
(par~ | (par- {-glicij tes) {(3 goli (20 gol | traccidn flexidn
tes) | tes) %11100 pes) | pes) s
par- b
tes) SR
ningn | ningy |ningn |ningu ‘ ' .o
no na no ne 9,4 11,0 - .63,3
0,93 | 1,4 |o,207 | " | 19,8 | 24,6 | 86,5 .| -167
1,8 | 2,8 10,414 | ® 76,8 72 193 .. 270
2,8 4,2 {o,621 | 88,5 103 256 | 426
0,46 0,7 0,1 1,25 23,5 28,3 27,3 66,8
0,91 | 1,4 |o0,21 {2,50 | 39,3 46,3 94,7 296
1,36 | 2,1 0,31 3,75 | 70,3 63,8 216 383
EJEMPIO VI

Otros aductos de este invento se prepararon del

modo siguientes
Aducto D

A 212, agitando y a gotas, se ofiadid dxido de
propileno (24 partes) a poli(aminoamida) I (408 partes). Una
vez terminnda la adicidn, se calentd la mezela a 1502 en el

curso de una hora y se la mantuvo a csiz temperatura por 30
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minutos mds, A la mezcla asi obv=n1da, enfriada hasta 259
se afiadieron Iuego. con agitaeidn, 2,4, 6~urls(d1met11am1nomee
$il)fenol (50 partes), deido acédtico glacial (15 partes) y

(33

"Silicone DP 267" (1 parte). )

AR Y

AR S

Aducto E

Se prepard éste tal como s¢ ha descrito para el
aducto A, salvo que, en lugar del éter diglicidilico de ;.
butan-1,4-8i0l-- se utilizé éter glicidilico de n~butilo

(58 partes)
Aducto F

Se preparé éste de 1la menera gue se ha descrito
para el aducto A; salvo que, en lugar del éter diglicidilico
de butan~1;4—diol, se utilizd éter glicidilico de fenilo
(65,5 partes).

A mezclas preparadas cada uno moliendo conjuntamen-
te rutilo (70 partes), resina epdxida I (87 partes) y éter
glicidilico de iso-octilo (13 partes) se afiadieron con agi-
tacidn 60 partes del aducto indicado y luego 100 partes de
agua. Ias dispersiones se esparcieron formando peliculas
delgadas y se dejaron secar a 212, Ics tiempos de secado
2l toque y de socado duro (determinados por el método de

Beck~Koller; fueicn los siguicntes:
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Aduoto Secado 2l togue Sceado duro >
1 *

3

PSR

D 7 horas 10 horas .
L3
>, -

= " 9% horas
T 5% ® ¥ horas '

EJEMPIO VIIT

Aducto G

Iz poli(aminoamida) empleada, que en lo que sigue
se designa como "poli(eminoamida) III, fue una preparada
a2 base de una algquilenpoliamina y un copolimero de ésteres
de dcido graso, conjugades, con un compuesto aromdtico de
vinilo; tenia un indice de amina de 265-295 y la expende 1la
J. Bibby ond Sons Ltd., con la designacidn de "Merginamida
L ?275".

A le poli(ominoamide) III (566 portes) se afiadid
a gotas; agitondo y o 212 dxido de propileno (80 pertes).
Una vez terminada lo adicidn, se calontd la mezcla a 1202 y
se la mentuvo o esta temperatura por 4% minutos. A la mezcla
asi obtenida, enfriads hasta 259,'50 afindieron 2;4,6—tris(di_

metilaminometil)fenol (50 portes), deido acético glocial (15
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partes) y "Silicone DP 267" (1 parte). L
Egta formulocidn (82 partes) se mezcld con 87-pépfes
de resina epéxidé I v 13 partes de éter glicidilico de .
iso-octilo. Al diluir con 2gua se obtuvo una dispersiénz‘
acuosa estable, que formé peliculas curadas, duras y bri Jlon-
tes, al secarse., X1 2;4;6~tris(dimetilamino)fenol pudo - ger
reemplazade por un peso igucl de 2—(dimetilnminome?il)—4-A;
—-nonilfenol con resultados semejantes. Asimismo, el dcido
acético pudo ser resmplazado por 5 partes de deido ortofoéfé—
rico (=oluwecidn ccucsa al 85%) diluidas con 20 partes de agua.

Incorporando 20 partes de 3-(glicidoxi)propiltrimetoxisilano

se mejord lo adhesidn de la pelicula en contacto con el agua.

Aducto H

Se prepard éste del modo que se ha descrito para
el aducto G, salvo que la poli(amincamida) utilizada fue una
mezcla de poli(amincomida) I (326 partes) y poli(ominoamida)
IIT (113 partes)., E1 aducto H (67 partes) se mezeld con
87 portes de resina epdéxida I y 13 pertes de éter glicidilico
de iso-octilo y el producto presenté las mismas propiedades
favorables que el aducto G.

Con fines de comparacidn se prepard una formulacidn
o base de poli(eminoamida) I sin ninguna etapa de aduccidn.

La poli(ominoamida) (408 partes) se mezold con 2,4,6-tris(di-
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metilaminometil)fenol (50 partes), Scido acético glacial B
(15 partes) y "Silicome DP 267" (1 parte); 57 partes de ssta
mezcla se afiadieron luego a 87 partes de resina epéxida." J,Zy
13 partes de déter glicidilico de iso~octilo. No pudo o};}:g’é-
nerse una dispersidn dWtil al diluir con agua, porque 1&%3”' L;é,r'bi-

culas groseras se sedimentaron rapidamente, ;

vy
L



2e

10,

15,

20,

- 2] -

339317

REIVINDICACIONES

v
5 8
AR

Descrito el objeto del presente invento, se .declaran
nuevas y de propia invencidén las siguientes reivindicaqiones
con prioridad de la soliecitud de patente britanica num.

16650/66 sitoda ol 15 de Abril 1966 y completada el 15 3.67

1. Procedimiento para preparar dispersiones acuosas
endurecibles, carzcterizado porque ens '

(a) una resina epdxida provista de mas de un grupo
1 2-epbxido terminal por molécula mediz, se incorpora

(b) como endurecedor para ella, un aducto, liquido a
1n ftemperatura ambiente ¥ que contiene hidrdgeno ligado direc-
tamente al nitrdgeno, de (i) un compuesto no alifdtico que
contiene solamente un grupo 1,2-epdxido terminal por molécula
o un compuesto alifdtico que conticnc uno o més grupos
1,2-epdxidos terminales por molécula media, con (ii) un exceso
estequiométrico de un producto de condensacién poli(aminoami—
dico) de (I) uno mlguilenpoliemina y (II) un dcido aralifdtico
polimérico, obtcnido por la copolimerizacidn de un 4cido graso
insaturado, conjugado, 0 de un derivodo del mismo formador

de amidas, con un compuesto aromdtico de vinilo.

2. Procodimiento segin la reivindicacidn 1, carac-

terizado en que o1 compuesto (i) empleado para formar el com-—
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ponente (b) del aducto es un monoepoxi-alcano que conticne

de 2 a 4 dtomos de ecarbono.

¥
PR

L} [} 3 - ‘1".‘:
3. Procedimiento segin lo reivindicacidn 2, carac—

terizado en que cl monoepoxi-alcano es el dxido de propgieno.

5. 4. Prococdimiento segun la reivindicacidn 1, cérac-
terizado en quc el compuesto (i) empleado para formar el com—
ponente (b) del aducto es un éter glicidflico de alquilo o

arilo que conticne en total de 5 a 11 dtomos de carbonos |

5. Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carac-
-<s  terizado en quec ol éter glicidilico es el éter glicidilico de

n~butilo o el éter glicidflico de fenilo.

6. Procodimicnto segin la reivindicacidn 1, carac—
terizado en que ¢l compuesto alifét§co (ij, empleado para
formar el compcnente (b) del aducto, es un éter digliciailico

15, de un alcohol dihidrico que contienc dc 2 a 6 étomos de carbo-

bo.

7. Procedimicnto segin la roivindicacién 6, carac-
terizado en que el dter diglicidilico cs el éter diglicidaflico ac

butan-1,4~diol.

20, 8. Proccdimicnto scgun cualguiera de las reivindi-
caciones 1 a 7, cartcterizado on que ¢l acido aralifatico poli-

mérico (II) se obtiene por copolimerizacidn de un decido graso
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conjugado, o un dster alquilico infcrior de éste, com cstireno,
en proporcién molar de 1:0,2 a 1:5, on cusencia substancial

de catalizadores formadores de radicales libres y en presen;
cia de un inhibidor para la polimerizacidn catnlizada por
radicales libres, K

+
L IENRY

9. Proccdimicnto segin la reivindicacién 8, caracte-
rizado en gue ol producto dc condensacién poli(eminocamidico) (ii)

tiene un indico de amina entre 85 y 435.

10. Proccdimiento segin cualquiera de las roivin-
dicaciones 1 a 9, caractorizado en guc la poli(aminoamida) (ii)
se usa en cantidad suficientc para proporcionar unos é.a-20
dtomos de amino-hidrdgeno por cada grupo 1,2-epdxido cn el

componente epdxido (i).

11, Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 10, caracterizado en guc cl ‘componente (b) sec
usa e¢n cantidad suficiente para proporcionar d¢ 0,75 a 1,25
equivalentes do amino-hidrdgeno por cquivalente de 1,2-epd-

xido del componcnte (a).

12, Proccdimicnto scgin cuclguicra de las reivin-
dicaciones 1 a 11, earactcrizado ¢n gue la rosina epdxida (a) o=
una obtenida por roaceion de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano
con epiclorohidrinc y ticne un contcnido de epdxido de
alrededor de 2,0 a 5,88 ecquivalenies dc epbxido por kilogra-

mo.
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13, Procodimicnto segin cualquicra de las reivine

3 4y
il
Tea

dicacioncs 1 a 12, caracterizado por comprender también un

v~

acelerador para la aceidn de endurceimiento,

14. Proscdimionto scgin la reivindicacidn 13, carac—
- O IS
terizado en que ol acelerador es una base Monnich que contiene

K,

. . . g3 3
a 1o menos un dtomo de amino-nitrdgeno terciario y un grupo
hidroxilico fendlico. ‘

15, Proccdimiento segin lo reivindicacidn 14, narac-
terizado en que la base Mannich es el 2,4,6-tris(dimetilamino-

metil)fenol o el 2-dimetilaminometil~4-nonilfenol,

16. Procodimiento segin cuslquiera de las reivin~
dicaciones 1 a 15, caracterizado por comprender también,
como diluente reactivo, un dter glicidflico de un alcohol

monohidrico alifdtico con 4 a 10 4dtomos de carbono.

17, Procedimicnitonsegin cualguicra de las reivindica-

ciones 1 a 15, caracterizado por compronder también, como di~

luente reactivo, un éter diglicidflico de un alcohol dihidrico

alifdtico con 2 a 6 dtomos de carbono.

18, Procedimicnto segin cualquera de las reivindi-

cacionos 1 a 17, coracterizado por comprender también, como

20,
suscitador de la adhesidn, 3-(glicidoxi)-propiltrimetoxisilano,
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19. Procedimicnto scgun cualquicra de las reivindi--

cacioncs 1 a 18, caractcrizado por comprender tambidn dcide

ortofosfdrico o un dcido momdearboxilico liguido. ol

Sox

Al
vy
3

20, Frocedimiento para preparar dispersioncs acucscs

5a endurccibles.,

Segl sc deseribe y reivindica en la prescnte
momoria deseriptiva quc consta de 25 hojas foliadas 'y

gscritas a méquina poxr una sola cara,

>

Madrid,/ a 14 |de Abril de 1967

Fumaues JVN‘-. ROD"GP%
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