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MEMORTIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencién a nombre de:
RUTGERSWERKE AKTIENGESELLSCHAFT, de na -
cionalidad alemana, domiciliada en Main=-
ZEeT Landstrasse.l95-217, 6 Frankfurt/Main
1, (ALEMANIA); por: "PROCEDIMIENTO PARA
PRODUCIR PIEZAS MOLDEADAS Y REVESTIMIENTDS
A BASE DE POLIADUCTOS POR REACCIDN DE ETE
RES DE GLICIDILO DE DERIVADOS DEL ENDOME-
TILENCICLOHEXEND CON AGENTES FORMADORES
DE POLIADUCTO USUALES PARA COMPUESTOS EPD
XIpicose,
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El invento concierne a un procedimiento para pro-
ducir piezas moldeadas y revestimientos a base de poliaduc-
tos, con utilizacidn de éteres de glicidilo de derivados del
endometilenciclohexeno.

Para preparar los &teres de glicidilo se emplean
de acuerdo con el invento alcohol 3,6—endometilen-l,2,3,6-

tetrahidroftalilico con la firmula
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CHZOH

CHZDH

sus productos de sustitucidn o los productos de oxoalcohila
cidn de estos compuestos. Como productos de sustitucidn en

el sentido del invento se han de entenderldexivadus alcohi

licos y/o derivados halogenados.

Las piezas moldeadas y revestimientos producides
a partir de estos éteres de glicidilo por reaccidn con los
agentes formadores de poliaducto.usuales para compuestos -
epoxidicos, muestran tanto buenas propiedades mecénicas como
también buenas propiedades eléctricas. Se ha de hacer resal~
tar su flexibilidad, especialmente en el caso de piezas mol-~
deadas a base de éteres de glicidilo del alcohol endometilen
tetrahidroftalilico cxnalcobilado o de sus productos de sus-
titucidn. Ademds de ello, s; caracterizan por una muy peque=
fia absorcidn de agua,

El alecohil endometilentetrahidroftalilico utiliza=
do como material de partida, o sus productos de sustitucidn,
se pueden obtener gon facilidad por sintesis difnica a par-
tir de buten-(2)~diocl-(l.4) y ciclopentadieno o de sus co-
rrespondientes productos de sustitucidn,

Para la ﬁreparacién de los productos de oxoalcohi
lacifn se pueden utilizar, por ejehplo, oxido de etileno, -
oxido de propilenb, oxido de butileno, etc., asi como mez -
clas a base de estbs Sxidos de alcohileno, Mediante el tipo

y la centidad de los 6xidos de alcohileno se puede hacer va
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riar dentro de amplios limites la elasticidad de las piezas
moldeadas y de los revestimientos. Generalmente, por cada mol
de alcochol endometilentetrahidroftalilico no se agregan sin
embargo mis de 4 moles de 6xido de alcohileno. La oxoalcohi
lacidn puede tener lugar segiin los procedimientos usuales,
por ejemplo por adicifn en presencia de catalizadores de -~
acuerdo con Friedel-Crafts o de catalizadores basicos, tales
como por ejemplo NaBH o alcoholato de sodio,

Los éteres de glicidilo utilizados para el proce-
dimiento de acuerdo con el invento pueden ser preparados de
manera de por si conocida por reaccidn de alcohol endometi-
lentetrahidroftalilico o de sus productos de sustitucidn,con
epihalogenchidrinas, en un procedimiento de una Unica etapa
o preferiblemente en un procedimientoc de dos etapas. En el
caso de este (ltimo tiene lugar en la primera etapa la reac-
cidn de los grupos hidroxilo con la halogenchidrina en pre-
sencia de catalizadores apropiados, tales como por ejemplo
BFB’ para formar los correspondientes éteres de halogenohidrina,
que a continuacidn en la segunda etapa de reaccifn son trang
formados mediante dlcalis en los éteres de glicidilo,

Los éteres de glicidilo preparados de esta manera
poseen mas de un grupo epdxido en la molécula y son, a la
temperatura ambiente, liquidos poca-viscusos, lo cual permi-
te un tratamiento o trabajo ventajoso. Pueden ser reticula-
dos, por formacién de poliaducto en frio o en caliente con
los agentes formadores de poliaducto &cidos, bésicos o fendli
cos usuales para compuestos epﬁxidicos, eventualmente con

adicién de conocidos compuestos que actlan acelerando.
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En calidad de agentes formadores de poliaducto &ci
dos, se consideran para elloc predominantemente &cidos dicar-
boxilicos orgdnicos, tales como por ejemplo acido ftalico,
8cido maleico, dcido tetrahidroftidlico, écido endametilénte;
trahidroftalico, &cido metil-endometilentetrahidroftédlico,
8cido hexacloroendometiléntetrahidroftdlico, o sus anhidri-
dos.

Para la formacidn de poliaducto con compuestos bé=
sicos se puaden utilizaf aminas, talsgs como por ejemplo ami=-
nas primarias alifaticas, cicloalifiticas o aromdticas, se =
cundarias y terciarias, tales como por ejemplo mono=-, di- y
tri~butilamina, para-feniléndiamina, 4,4'~ diaminodifenilmg
tano, dieﬁilentriamina,rguanidina y derivados &cidos, o po-
liamidas, tal como se pueden preparar, por ejemplo, a partir
de poliaminas aliffticas cor Acidos grasos insaturados dime-
rizados o trimerizados, y en calidad de formadores de aducto
fen6licos se pueden utilizar fenoles polivalentes, tales co-
mo por ejemplo bisfenol A, entre otros mis.

Los éteres de glicidilo del alcohol endometilén-tg
trahidroftililico o de sus productoz de sustitucidn, de =
acuerdo con el iﬁvento, pueden ser empleados también en mez-
cla con otros compuestos poliepoxidicos, con lo cual se pue-
de producir por ejemplo una flexibilizacidn de las piezas
moldeadas o revestimientos a base de compuestos epoxidicos
que conducen a poliaductos mds fragiles. Pueden ser emplea-
dos, de acuerdo con las técnicas de tratamiento usuales, con

o sin materiales de carga, eventualmente también con agentes



10

15

20

25

de dilucién que contienen grupos epdxido reactivos.,

La preparacidn de los compuestos poliepoxidicos
utilizados de acuerdo con el invento, que se derivan del al
cohol endometiléntetrahidroftalilico, de sus productos de =
sustitucidn o de los productos de oxoalcohilacidn de estos
compuestos, se lleva a cabo segln ei modo de trabajo gene=-
ral descrito a continuacidn: ,

Se hace reaccionar, por ejemplo, 1 mol de alcohol
endometiléntetrahidroftalilico, después de afiadir 0,5 a 1
mol de dieterato de trifluoruro de bhoro a 902C, lentamente
con 2,2 moles de epiclorhidrina, Después de afladir la epi-
clorhidrina, se hace reaccionar posteriormente durante 1 hg
ra més, Con ayuda de la cantidad correspondiente & lejia de
sosa al 50% tiene lugar a 402C la formacifén de los éteres
de glicidileo a partir de los éteres de clorhidrina resultan
tes., Después de tratamiento usual, se obtiene éter de glici
dilo del alcohel endometiléntetrahidroftalilice con mis de
un grupo epéxido en la molécula en forma de'un producto poco
viscoso coloreado de amarillo.

En el caso de la utilizacidn de productos de oxoal
cohilacifn del alcohol endometiléntetrahidroftalilico, o de
sus productos de sustitucidén, para la preparaciéh de los com
puestos poliepoxidicos, los productos de oxoalcohilacidn se
obtienen por adicidn de 6xido de alcohileno al alcohol endg
metiléntetrahidroftalilico o sus productos de sustitucidn,
Para esto, se hace reaccionar, por ejemplo, 1 mol de alcohol

endometiléntetrahidroftalilico en presencia de cantidades ca
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taliticas de dieterato de BF, (aproximadamente 1%) a aproxima
damente T0R2C, con 1 a 4 moles de Oxido de alcohileno, con una
velocidad tal que este Gltime es consumido; Después de la =
reaccidn principal se hace reaccionar posteriormente duran-
te 1 hora a 902C. Los productos de oxoalcohilacidn resultan-
tes constituyen productos liquidos. Para la formacidn de los
compuestos poliepoxidicos de acuerdo con el invento, son he-
chos reaccionar de la manera antes descrita con haldgenohi -
drina,

- Los productos obtenidos son citados a continuacidn
de modo abreviado como “eteres de glicidilo", Los siguientes

ejemplos deben explicar algunas formas de realizacidn prefe-

rida del invento.

EJEMPLO X:

A partir de 1 mol de alcohol 3,6-endometilen-l,2?
3,6=-tetrahidroftalilico y 2,2 moles de epiclorhidrina se prg
para, de acuerdo con el modo de trabajo antes indicado, el
correspondiente éter de diglicidilo (éter de glicidile A),

Equivalente de epdxido: 178

Viscosidad a 25¢C: aproximadamente 500 cP.

100 g de "éter de glicidilo A" y BD g de anhidrido
de &cido hexahidroftdlico son mezclados entre si. La mezcla
es colada en woldes para barras normalizadas y despugs es =~
mantenida a 1402C durante 17 horas. Las propiedades fisicas

de las barras normalizadas asi aobtenidas estan contenidas en

la Tabla I,
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EJEMPLD 2:

A partir de 1 mol de alcchol 4-metil-3,6-endometi-
1én-1,2,3,6-tetrahidroftalilico y 2,2 moles de epiclorhidri-
na se prepara, igual que en el Ejemplo 1, el correspondiente
éter de diglicidilo (€ter de glicidile B).

Equivalente de epdxido: 185

Viscosidad a 258C: 620 cP.

100 g de "éter de glicidilo B" y 80 g de anhidrido
de dcido metil-endometiléntetrahidroftilico son mezclados.La
mezcla es colada en moldes para barras normalizadas y a conti
nuacifn es mantenida a 1402C durante 17 horas. Las propieda-
des fisicas de las barras normalizadas asi cobienidas estén

contenidas en la Tabla 1.

EJEMPLO 3:

1 mol de alcohol 3,6-endometilén-1,2,3,6-tetrahi-
droftalilico es hecho reaccionar con 2 moles de &xido de buti
lenc para formar el correspondiente producto de oxoalcohila-
cidén y a partir de esto, por reaccidn con 2,2 moles de epi~-
clorhidrina, se prepara igual que en el Ejemplo 1 el corres-
pondiente éter de diglicidilo (éter de glicidilo C).

Equivalente de epdxido: 254

Viscosidad a 25%C: 850 cP,

100 g de 'fer de glicidilo C" y 55 g de anhidrido
de #cido hexahidroftélico son mezclados entre si. La mezcla
es colada en moldes para barras normalizadas, y la formacidn

de poliaducte se lleva a cabo durante 17 horas a 1402C. Las
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propiedades fisicas de las barras normalizadas asi obtenidas

estén contenidas en la Tabla I.

EJEMPLO 4:

100 g del "éter de glicidilo A" obtenido segin el
Ejemplo 1 son mezclados con 12 partes de dietilentriamina,y
son colados en moldes para barras normalizadas. Se hace trang
currir la formacidn de poliaducto durante 24 horas a la tem-
peratura ambiente. A continuacidn, se atempera a 80%C duran-
te 2 horas mds. Las barras normalizadas poseen las propieda-

des fisicas indicadas en la Tabla Il.

EJEMPLO 5:

75 g del “éter de glicidilo A" obtenido de acuerdo
con el Ejemplo 1 y 25 g del “éter de glicidilo C" obtenida
segln el Ejemplo 3 son mezclados entre si (mezcla designada
como "&ter de glicidilo D"), son mezcladess con 15 g de trie-
tiléntetramina y son colados en moldes para barras normali-
zadas, Se hace transcurrir la formacidn de poliaducto duran
te 24 horas a la temperatura ambiente. A continuacidn se -~
atempera a 80°C durante 2 horas mis. Las barras normalizadas

poseen las propiedades mecdnicas indicadas en la Tabla II.
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TABLA I

Resistencia al impacto kg-f. cm/cm2,

Resistencia al impacto de barra con
entalladura kg-f. cm/cm2.

Resistencia a la flesidn kg-f/cm2.
Resistencia a la traccidn kg-f/cm2.
Alargamiento %

Estabilidad de forma en caliente de
acuerdo con Martens, 2C.

Resistencia a la corriente de histé-
resis viscosa o a las corrientes -
erradticas, Etapa

Resistencia al arco eléctrice

Absorcién de agua, méxima %

Dureza Shore

(x) Demasiado eldstico.=-

T g e e ey T e o

Resistencia al impacto kg-f.cm/cm2,

Resistencia al impacto de barra con enta-

lladura, kg~f. cm/cm2.
Resistencia a la flexidn, kg-f/cm2.
Resistencia a la traccidn kg-f/cm2,

Alargamiento %

Eter de glicidilo
A B C
22 18 -
Z,B 2’7 - X
1250 12940 -
707 695 118
- - B8l
67 11 -
KA 3c KA 3e KA 3e
L 4 L 4 L 4
0,25 0,2 1,35
- - D 56

Eter de glicidile

A
66,5

2,5

986

450

D

330

27
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Estabilidad de forma en caliente de acuer-
do con Martens, &C, 55 - %

Resistencia a la corriente de histéresis

viscosa o a las corrientes errdticas, KA 3c KA 3e
etapa,

Resistencia al arco eléctrico L 4 L 4
Dureza Shore - D 75

(%) Demasiado eléstico,.-

- v -

Se reivindica como nuevo y de propia invencidn.

1.~ Procedimiento para producir piezas moldeadas y
revestimientos a base de poliaductos, por reaccidén de éteres
de glicidilo de derivados del endometilénciclohexeno con =

agentes formadores de poliaducto usuales para compuestos epg

. widicos, caracterizado porque en calidad de éteres de glicidi

lo se utilizan los que se derivan de alcohol 3,6-endometilen=
1,2,3,6-tetrahidroftalilico de la fdrmula

CHZDH

CHZUH

de sus productos de sustitucidn, asi como de productos de -
oxpalcohilacidn de estos compuestos, y contienen mds de un
grupo epbxido en la molécula.

2.~ Procédimiento segln la reivindicacién 1, carag

terizado porque en calidad de agentes formadores de poliadug
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to para compuestos epoxidicos, se utilizan Acidos dicarbo-
x{licos orglnicos o sus anhidridos, o poliéminas o poliami
das elifiticas, cicloalif8ticas o aromdticas, o fenoles pg
livalentes, eventualmente con adicidn de un agente acelera
dor conocido.

3.~ "PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PIEZAS MOLDEA-
DAS Y REVESTIMIENTOS A BASE DE POLIADUCTOS POR REACCION DE
ETERES DE GLICIDILO DE DERIVADOS DEL ENDOMETILENCICLOHEXE-
NO CON AGENTES FORMADDRES DE POLIADUCTO USUALES PARA COM-
PUESTOS EPOXIDICOS",

Tal como se describe y reivindica en la presente
Memoria Descriptiva, que consta de once hojas escritas a

méquina por una sola cara.

Madzid, 4 (CT. 1369
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