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- Falbsituntz BAOVE-POULENC, S.4. entifad francesa, residente en

22, Avenue Montaigne, Paris 8éme, Francia,

La presente invencidn tiene por objeto
un nuevo procedimiento de endurecimientc de las
resinas epoxi. Se refisre mds particulnrmente &

un progedimiento en el gque se utilizan como agen-

(o4

, tes endureccedores prepolimeros gue con’c.mnen agru~-
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pamientos imida.

Desde hace ya muchos afios, se comer-~
-cializan bajo la denominscién de “rosina epoxi ;
\ composiciones que, segin las propérciones y la na- ;
5. turaleza exacta de los reactivos de pagtida, pueden é
presentarse en forma de liquidos més o menos vis- :
0S50S o bien en estado de sélidos a6 bajo punto

de Tusidén. Ejemplos tipicos de estas composiciones :
esténvrépresentados por los productos de dondensa—

10. cién en medio alcalino de la epiclorhidrine con

compuestos orgdnicos que poseeh agrupamientos hi-

droxilo alcohdlicos o fenélicos.

BEstas composiciones son susceptibles

i
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i
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H

de endurecerse irreversiblemente bajo la influen- -
16. c¢ia del calor en presencia de égentes écidos_o ami-

nados y conducir de este modo a meteriales tridi-

- mensionales que poseén notables propigdédes de
' 'adherencia, de dureza y de resistencia a los aéen-
tes quimicos. Egtos materiales, én forma de articulos’
20, compuestos, han encontrado ém@lias aplicaciones en la

industria aerondutica,

Ya se ha propuesto incorporar a las

BRI

resinas epoxi dntes de su endurecimiento, polimeros

o policondensddos que contribuyen a mejorar una o

- e &
Ce e

25, varias propiedades de las resinas endurecidas, al-

gunas de ellas cumplen simultdneamente la funcidn de

endurecedor. De este modo es por lo que, para acre-

e e vy

centar la flexibilidad,.se ha preconizado la adicidn
‘~de polisulfuros o de resipnas que conbtengan agrupa-

30, nientos amida mientras que para la obtencién de bar-
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nices homogéneos y no corrosivos destinados esen- e
cianlmente a la industria de las pinturas, se ha
sugeridc el empleo de resinas nitrogenadas dal

tipo urea~formol o bien melamina«formol. Bl empleo

de cada uno de estos aditivos ha contribuido por
tanto a la resolucidn de uh problema particular pero
las resinos obtenldas de este medo ﬁb presentan ge-

peralmente las caracteristicas que satisfacen a las

exlgencias requeridas para una utilizacidn en el

transcurso de la cual el material esté sometido a
solicitaciones térmicas severas y prolongadas.

Por otra parte, la inéorporacién de
polimeros o de policondensados en las resinas epo-~
xi/entronta frecudntemente al problema de la com-
vatibilidad de la resina con estos agentes endure-
cedores o modificadores cuando esta iicorporacidén
se encamina a la obtencidn de una resina que, tras
endurecimiento, posea una estructura homogénea y
compacta; y en el momento actual no se conocen cri-
terios precisos que permitan, a priori, conocer la
influencia de la estruetura de un producto de peso
molecular elevado sobre su ccmpatibilidad con una
regina epoxi.

Bl objeto de la presente inveneidn
es un procedimiento de endurccimiento de las resinas
epoxi por calentamiento de una mezcla de estas resi-
nas y de un prepolimero termoendurscible, este pro-
cedimiento se caracteriza porque se utiiiza‘como
endufecedor un prepolimero que contienec egrupanien-

tos imida, que posee un punto de fusidén inferior a
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2000, obtenido por calentamiento de una N,N'-big-inida

de dcido diecarboxilico no saturado de férmula general:

.~ e
D N-A-NX D (1)

en la que D representa un radical ofgénico divalente

que contlene un enlace doble carbono-carbono y A es un
5. radical orgénico divalente que posee al menos dos &ho-
mos de carbono, con una diamina biprimaria de férmula

gencral:
Hg¥ - B - NHp o {m

en la qus B representa un radical orgdnico divalen-
te que no posea mds de %0 Adbomos de carbono, sierdo

10, tales las cantidades de reactivos que la relacidn

Wimero de moles de N,N'~bis~imida
Nimero de moles de diamina

‘see al menos igual a 1.
Este procedimiento c¢onduce.a resinas endure-
15, ‘oidas que poseen exceléntes propiodadés mecénicas y
' que resisten notéblemente bien a las solicitéciones
térmicas que resultan por ejemplo de une exposicién
prolongada a temperaturas del Srden de 2500, |
El asimbolo ﬁ deriva de un anhidrido de

20, ’ dcido etilénico dicarboxilico de férmula general:
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que puede ser el anhidrido malédico, el anhidrido

" eitracénico, el anhidride itacdnieo, el anhidrido

pirocinednico, el anhidride dicleromaléico asi
como los productos de redccidn de Diels-Alder en-
tre wno de estos anhidridos con un dieno aciclico,
aliciclico o heterociclico. #n 1o que se refiecre
a los anhidridos que resultan de una sintesis
diénica, se puede por ejemplo hacer referencia al
Qolﬁmen IV de la obra titulada "Organic Reactions"'
(John Wiley and Sons, Inc.S.

Los sirbclos A’y B pueden ser 1dénticos
¢ Giferentes y representar un radical alquileno li-
neal o remificado que tenga menos de 13 dtomos de

carbono, un radical fenileno, ciclohexileno,

Ew X
Z } ST Y’ {;:I::}~.. Los simbclos A y B

pueden igualmente comprender varios radicales Tenileno
o clclohexileno enlazados entre si o por un enlace
de valencia simple o por un dtomo o agrupamiento
inerte, tal como -0-, -S-, un agrupamiento alquile-
no que tenga de 1l a 3 dtomos de carbono, -col, ~S0a-,

-NRy-, -N=N-, -COWH-, -C00-, -P(0)Ry-, —CONH-X-WHCO-,

Rl
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donde R, representa un dtomo de hidrégeno, un ra~
dical alquilo que tenpga de 1 a 4 Atomos de carbono,
fenilo o ciclohexilo, X representa un radical al-
quileno que tenga menos de 13 4tomos de carbono,
fenileno o ciclohe:clleno' .
Ademds, los diferentes radicales fenileno
o ciclohexileno pueden estar sustituidos por agru-
pamientos metilo. ¢ ' V, i
A titulo de ejemplos espeicificos de bis-
-imidas (I} ge pued.er citar:
y ,_;I..a} N,N'~etilen~bis-imida maléics,
J.é N,N? —hexamejsilen—bis-imida-maléica
la NNt -mefafani 1en-_-bis-imida-—maléi§a '
la N,N!-parafenilen-bis-imida-maléica
la N,N'-4, 4 -difenihnetano-bis»imida-—malefica
la N,N'-4,4'-difeniléter-bis-imida-maléica
1a N¥,N'~4,4'~difenilsul fona~bis-inida-maléice
1a W,N'-4, 4! -diciclohexi lmebanombis-inida~maleica
la N,N'~o{, cf "4, 4" -dimetilen ciclohexano-bis-

~imida~maleice

R Y

- e -
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la N,N'-metaxililen-bis-imida-rmalelca
la N, Nt=4,41-difenileiclohexano-bis~inida~malelca
la N,Nt-metafenilen-bis-imida tetrahidrortdlics
la NW,N'-4,4'-difenilnetano-bis-imida citracénica
" Tstas bis-imidas pueden preparerse por
aplicacidn del método descrito en la patente america-
na 2.444.535 para la preparacidn de W-aril maleimidas,
Como ejemplo de diaminas (II) utilizables
para la preparacidn del prepolimerp»(a), se puéde citar
ia diamino?4;4’;diCiclohexilmetano,ei diamine~1,4~ciclonz
xano, le diamino-2,6 piridina, la metafenilen diamina, la

parafenilen diamina, el diamino-4,4’-difenil-metano, al
bis(amino-4 fenil)-2,2 propano, la bencidins, el éxido de

diamino—4,4‘fenilo, el sulfuro de diamino~4,4’difemilo, ia

diamino-4,4'difenilsulfena, el 6xido de bis(amino-# fenil)

-y

metilfosfina el 6xide de bis(amino-i fenil)fenilfosfing, 1a :

-

bis{amino-4 fenil)metilamina, el diamino-1,5 naftaleno,
la metaxililen diahina, la paraxililen diémina, el
bis{paraaminofenil)-l,1 ftalere, la hexametilen diamira,
el diamino-6,6% bipiridilo-2,2', la diamino-4,4! benzo-
fonona, el diamino-4,4' azobenceno, el bis{amino-4 fo-
nil)fenilmetano, el bié(amino—4 fenil)-1l,1 eiclohexano,
el bis({amino-4 metil-3 fenil)-1l,l ciclohex@no, el bisi{m- -
~aminofenil)-2,5 oxadi&zol—l,3,4, el bis(p—aminpfenil)—z,S
oxadiazol-1,3,4, el bis(m-aminofenil)-2,5 tiazol(4,5-d)
tiazol, el di(m-aminofenil)-5,5' bis(oxadiazolil-1,3,4)-
(2,2'), el bis(p-aminofenil)-4,4' bitiazol-2,2', el
m~bis{{p-eminofenil-4)tiazolil-2)bernceno, al bié(m~ami»
nofenil)-2,8' bibencimidazol~5,5%, la diamiﬁo-4,4' ben-

zanilida, el diamino-4,4' benzoato de fenile, la N, -

- A o gpan:
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La preparacidén del prepolimero puede
ofoctuarse por calentamiento de los ieactivos, da
profercncie ontro 50° y 250°C. Su puedon sometor
préviamente los reactivos a un mezelado intimo ol
cual puede congistir, seglin el estado fisico de
los reactivos en presencia, en aplicar las téc~
nicas usuales para el mezclado de sdlidos finamen-
te divididos o bien efeetuar una soluciSn o una
dispersidén de uno de los reactivos en el otre man-
tenido en estado liquido. La bis-inida y la diamina
pueden igualmente someterse al ealentamiento en el
seno de un disolvente quimicemente insrte tal co- -
mo el cresol, dimetilformamida, N-metilpirrolidona
dimetilacetamida, clorobenceno,

Tos prepolimeros'que”sé prefiere

emplear son aquellos cuyo punto. de fusidn estd

- comprendido entre 50° y 130°. Para obtenerlos,

baste, generalmente calentar los reactivos entyre

[}

500 y 170° durante una duracién que puede ir de

alguos minutos a aléunag horas aproximddemente,
esta duracidn es tanto mds breve cuanto mds ele~
vada es la temperatura adopﬁada. Se eligen de pre-
ferencia las cantidades de reactivos de tal for-

me que la relacidn

Mimero de moles. de N;N;—bis—imida
Nimero de moles de diamina

astd comprendida entre 1 y B,
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Los prepolimeros pueden utilizarse en estado
sélido o en‘solucién por ¢jemplo en uno de los disol-
ventes nencionados anteriormente, o blen incluso en
acetona, acetato de etilo, eloruro de metileno,metanol.

Todas las resinas epoxi usuales pueden cn-
durecerse utilizando el procedinmiento segin ia in-

vorcidn. Entre estas, se pueden citar por ejemplo

los éteres glicidicos obtenidos haciendo reaccionar,

de forma comocida, con epiclorhidrina, polioles ta-
les como glicerol, trimétiioi;;bpano, butanodiol o
pentaeritritol. Otras resinas epoxi apropiadas son
log éteres glicidicos de fenol tales como el bis(hi-
droxi-4 fenil)-2,2 propano, el bis(hidrorifenil)me-
tano, el resorcinol, la hidroquinona, el pirocate-
col, el Tloroglucinol, el dihidroxi-4,4'difenilo y
los productos de condensacién del tipo fenol/aldehi-
dos. Se pueden utilizar los productos de reaccion

de la epiclorhidrina con aminas primarias o sécunda—
riag tales como el bis(metilamino~4lfenil) retanc o
la bis{amino-4 fenil)sulfona as{ c&ﬁo poliepdxidos
alirdticos o alieiclicos procedentes de la epoxida-

cidén por medio de perdcidos o de hidroperdxidoes, de

los derivados Insaturados correspondientes.

El procedimiento segin la invencidn es de
tn interés particular paia el endurecimiento de re-
sina epoxi en las que cada molécula poses un nimero
de agrupamientos epoxi al menos igual a 2 y de pre-~
ferencla superior a 3. Entre dstos, se dard iu Pre—
fefeﬁci& a las resinas esencialmente arométicas ta-

les como los éteres glicidicos de poli(hidrexifenil)

S
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alcanos o de resinas fenol»formol.

La proporeidn de prepciimero con agru-
pamientos imida puede variar entre dmplios Limites:
ge la elige -habitualmente de manera Qua el peso de
prepolimero represente del 20 % al 80 % del peso
de la mezcla global (resina epoxi + prepolimero).

las mezelas de resinavéﬂoxi y de pre-
polimero pueden endurecerse a temperaturas de 180°
a 2800 y de preferencia de 200° a 2500,

In la prédetica, de acusrdo con.un modo
de ejecucidén del procedimiento, se efectia una mez-
cla intima de la resine epoxi y del prepolimero (b).
Segin las caracteristioas fisicas de los ingrediemtes,
esta operacidn puede consistir en aplicar las téc- -
nicas usuales para la mezcla de sdélidos finamente
divididos, o bien en efectuar una solucidén o una
suspensidn de uno de los constituyentes de la moz-

cla en ol otro mantenido en estado 1{quido, éventual-

_mente en un disolvente tal como uno de los que son

mencionados anteriormente para la utilizacidn del

" prepolimero con agrupamientos imida. ILa mezcla de

'la resina y del prepolimero se calienta & conti-

nuacién a wa temperatura del érden de 50° a 2000
hasta la obtenclon de una mezcla llqnlda.homogenea '
que pueds utilizarse tal cual, por ejemplo, confor-
mada por simple colada en caliente, a continuacidn
enduresida ultoriormente en las condiciones menciona-
das anteriormente. También se puede, tras refrige-
racidn y triturado, utilizer esta mezcla en estado

de polvos gue se presta notédblemente a las opera-

3 o I
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ciones de moldeo por compresidn, eventualmente en
agociacién con cargas fibrosas o pulverulentas. Esta
mezela puede incluso utilizarse en solucidn, en un
disolvente tal como uno de los que se han previsto
anteriormente, para la preparacidén de materiasles es-
tratificados cujo esqueleto puede sprabase de fi-
bras minerales, vegetales o sintétigas.

' Segin una modalidad particular y
venﬁajosa principalmente en el caso de conformado
por colada, se puede preparar el prepolimero en el
seno mismo de la resina epoxi calentando la mezcla
de la resina con la N,Nt-big-imida (I) y la diamina
(II); una variante de csta modalidad consiste en -
licuar por calentamiento la mezela de resina evoxi
y de M,N'-bis-imida (I) y & continuacidn aﬁadiﬁ la
diamina (II) en esta mezela liquida,

El procedimiento segin la inven-
cién conviene iguelmente para la realizacidn de
pegados y revestinientos de materiales diversos
tales como metales, cerdmicas o resinas de sintesis,

, Los e jemplos siguientes ilustran
1a invenoidn y muestran el modo en que puede po-
nerse en préctioa. | .

ETRIPLO 1 | | 9
a) Se mezelan intimamente 89,5 g
de N,l*'~4,4'-difenil-netano~bis-imida maleica y

19,8 g'de bis(anino~-4 fenil)metano y a continunaeidn

se abandona la mezecla durante 15 nminutos en un re-

cinto calentado a 1500, Tras rofrigeracidn el vre-

polimero se tritura finamente: funde a 709,

B R R TP
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b) A 100 g del polvo de prevolimero osi

obtenido, se afladen 57,3 g de una resina epoxi

que pueds estar representada por la férmula Iredia:

1
.

(H Gl CF QC .00
Q(H‘!CI{ L/xlg 2N

S Y
0 / 0
« ’
Od—aa city 4t O

2

<

OCII§CI\I~;/'H2
of -
Esta resina que contiene en promedio 0,566 agiu-~
5. pamientos epoxi por cada 100 g de producto egtd
comercializada bajo 1la denominacidn MEPINOTE 154%. .
Se mezclan intimamente los ingredientés.y
& continuacibén se mantiene el conjunto durante 15
minutos en un recinto calentado & 1800. Tras refri-
10. ‘geracidn se tritura el residuo obtenido v se tomsn
25 g de polvo que se introducen en un molde cilfn-
drico (didmetro: 7,6 cm). El molds se coloce entre
los platos de una prensa préviemsnte calentada.a
"250C y se le mantiene a esta temperatura durente
15. 1 hora bajo una presién de 200 bares.

Tras desmoldeo en éaliente ¥ réfrigeraéién,
se cortan en el objéto'cilindrico obtenido probetas
paralelepipédicas (30 mm x 10 mm x 10 mm) que, para
una distancia entre apoyos de 25,4 mm, presentan 2

20. . 25% una résistencia a la flexidn a la rotura de 15,3

Kg/mn2,
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AL tévmino do un tratamiento térmict evero
(1.300 horas a 2509}, esta resistencia en afn de
11,9 Kg/mm?,
BIRIPLO 2

Se prepara un prepolimer6 con agrupanientos
imida a partir de 89,5 g de N,N°-4,4'-difenil-me-
tano-bis-imida maleica y de 24,38 é de bis{omino-
4 fenil)metano por calentomiento de la mezcla ds
los reactivos durante 30 minutos en un reéinto'a
150°, Su punto de fusidén es de 100°.

A 20 g de este prepolimero, se afiaden 13,9 g
de la resina epoxi descrita en el ejemplo 1, a con-
tinvacidn se lleva el conjunto a un recinto calen-
tado a 1600, Al cabo de 25 minutos, se refrigera
el residuo y se le reduce a polvo; del cual se so-
meten 20 g a moldeo sen las condiciones descritas
en el ejemplo 1. Se encuentra para latreéisfendia
a la flexién a la rotura a 250 los valores siguientes:

EE L - 1a,axg/m?.
tras tratamiento térmico (24 h a 2500)..12,2 ¥g/um®

tras solicitacidn térmica (1.300 h a
2500)...0....10 Ke/um?

EJEMPIO 53
Se prepare.un prepclimero coﬁ agrupamientos
imida manteniendo durante 19 minutos en un fecinto
calentado a 160° una mezela que comprende 44,75 g
de N,N'~4;4'~difenil—metan0mbiSwimida maleica y
24,7 g de bis{amino-4 fenil)metano; funde a 870,
3e mezclan entonees 68,4 g de este prepo.

lLimero y 72,25 g de la resina epoxi descrita en o),

L
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ejernplo 1, en primer lugar por medios mecénicos ¥
a continuacidn por calentamiento durante 20 minu-
t0s a un recinto mantenido a 160°,

Se efectlsa un moldeo sobre una parte de
la masa obtenida en las condiciones descritas en
el ejemplo L y tras una solicitacidn térmica de
534 horas a 250° la resistencia ala flexién a le
rotura a 250 es atn de 10,4 Kg/mn2.

EJEMPLO 4 ' '

A 8,95 g de N,Nt-4,4'-difenil~metano~
~bis-imida maleica, se afiaden 17,9 g de la resina
epoxi descrita en el ejemplo L, a continuacidn se
lleva el recipiente en contacto con la mezecla a
un fluido mantenido a 1509 hasta la obtencidn de
un liquido homogéneo.

Se afladen entonces, sin refrigerar,
1,98 g de bis(amino-4 fenil)_metanqjy tras homo-

genelzacidn se cuela la masa liquida en un molde

paralelepipédico (125 mm x 7,5 nm x 6 mm) cuyas
“paredes internas poseen un revestvimiento de poli-

“tetrafluoretileno, préviamente calentado a 2000,

Se abandona el conjunto durante 2 horas a esta
temperatura y & continuacisdn se desmoldea en ca~

liente. Se hace sufrir al objeto moldeado un tra~

tamiento térmico complementarioc durente 67 horss a

250°, Posee entonces & 250 una resistencia a la
flexién a la rotura de 15,7 Kg/mm®. Tras una priebe
téxmiea de 570 horas & 250°, esta rTesistencia es
ain de 12,6 Kg/mm?, |

EJEMPLO 5'



10.

20,

25.

30,

- - a-

. LN -
TLLLr Z‘:‘;lf;'-_-' -

Se prepara un prepolimero con agrupamien-

tos imida de la manera indicada en el ejemplo 1, '

. pero operando con 33 g de bis{amino-4 Tenil)metano:

funde a 100°, Este prepolimero se tritura, a con-
tinuacidn a 20 g del polvo obtenido, se afiaden
16,6 g dec la resina epoxi descrita en el ejemplo
l y se lleva el recipiente que conti;ne la mezcla
en un fliido 'mantenidb a 150° hasta obtencidn de
um liqﬁido homogéneo. La mezcla liguida se cuela
en el molde paralelepipédico utilizado en el ejem-
plo 4 y préviamente llevado a 200°, Se mantiene
a continuacién el conjunto a 200° durante 1. hore
15 minutos y a continuacidn se desmoldea en ca-
1iénte.

El objeto moldeado presenta a 25° una resis-

tencia a la flexidén a la rotura de 11,8 Kg/mm?;

- tras una estancia de 314 horas en un recinto man-

tenido a 2500, esta resistemcia es de 13 Kg/mmﬁ.
EJEMPLO 6

Se afiaden 30 g de IT,Nt - 4,4 -difenil-éter-bis-
-imida-maléica en 15 g de resina epoxi comercializa-

da bajo la denominacién "EPON 1031" préviamente ca-

- lentada a 1600 La mezela se mantiéne’durante 4 mi-

nutos a‘osta tomperature y a continuncidn se afladon
6,6 g de bis(amino-4 fenil)metano. Se mantiene en-
tonces el conjunto durante 3 minutos en un Tecinto
calentado a 160°,

Tras refrigeracidn se tritura el resfduo ob-
tenido y se toman 17 g de polvo que se introducen

en-un molde cilindrico (didmetro 7,6 om). El molde



e

5.

10,

15.

20,

25,

30.

se coloca entre los platos de wna prensa piéfia—
mente calentada a 230° y se le mantisne a osta
temperatura durante 1l hora bajo una presidn de
250 bares.

Tras desmoldeo en éaliente ¥ refrigeracid
se somete el objeto a un tratamiento térmico compl
mentario a 250° durante 63 horas, %;esenta entoncer
a 250, una resistencia a la flexién 2 la rotura de
9,1 Kg/mm2, '

Al término de una solicitacidn térmica a
2500 durante 496 horas esta resistencia es entoncer
de 9,9 Kg/mn2, '

La resina epoxi utilizada. en este ejemplo

puede estar representada por la forrmla media

SN A
CHQ-CH-CH2-0- o 0-~CH2'CH—CH2
CH ~=————CH

.0 l 0
/ \ . t/ \
CHy~-CH=~CHy=0~ N\ @“O"%Q‘CH‘CHQ

Conticne un promedio de 0,459 agrupamiento

epoxi por cada 100 g de producto.

. BIEMPIO 7

Se opera como se ha dicho em el ejemplo &
a partir de 15 g de NﬂN'~metafenilen»bis-imida—ma~
léica, 15 g de la mismaJiesina'époxi y'4,48 g de
bia(anino-4 fenil)éter. Se someten 21 g de polvo

& 1 moldeo-en las condiciones descritas en el eje
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plo 6, la duracién no es sin embargo mds que de 45

minutos. Tras tratamiento térmico complementario
el objeto presenta & 250 una resistencia a la flexidn
a la rotura de 7,1 Kg/mm?.

Tres una solicitacidn térmica efectua-
da a 250° durante 496 horas esta resistencia es en-
tonces de 8,7 Kg/mam2. -

EJEIPLO 8 -

Se aﬁaden 30 g de I,N'~4,4'-dife-
nil-netano-bis-imida-naléica én'lg,ﬁl g de una re-
sina epoxl comercializada bajo la denominacidn "EPI-
KOTE 173" préviamente calentada a 150°. Se affaden
a continuacidn, sin refrigerar, 6,6 g de bislamino-4
fenil)metano y se mantiene el conjunto a 150° dﬁiapte,
20 minutos,

1a mezclo se cuela entonces en el

molde paralelepipédico descrito er el ejemplo 4 pré-

viamente calentado a 200°, Se mantiene a continuacidn
el molde durante 16 horas a esta'températura ¥ & con-
tinuacién se desmoldea en caliente,

Se hace sufxir al objeto moldeado
un tratamiento térmico complementario durante 48 ho-
ras a 2500, Posee entonces una resistencia a la fle-
xién a la rotura de 12,7 Kg/mme. Tras una prueba tér-
mica de 285 horas a 250° esta resistencia es entonces
de 13 Kg/mm2,

ETRPLO 9

Se opera como se ha dicho en el ejmmf;

""plo 8 a partir de 30 g de la misma dis-imida, 16,95 g

de una resina epoxi comercializada bajo la denominacidn

&
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"IPIKOTE 171" y 6,6 g de 1la misma diamina. La
mezcla se mantiens en estado liguido durante 3
minutos. EL moldeo se efectia a conbinuacidn
a 2000 durante 1 h 50 mn. Tras el trétamiento
térmico complementario, el objeto moldeado pre-
senta a 250 una resistencia a la flexién a la
rotura de 12,8 Xg/mn®, Tras una préeba térmica
de 285 horas a 250°, esta resistencia es avm de
11,6 Kg/ma2. |
Descrita suficiéntemente la maturaleze
del invento, asi como la manera de realizarlo en
la prdetica, debe hacerse constar .que las dispo-
siciones anteriormente indicadas son susceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su primeipio fundamental. También se hace constayr
gue el invento corresponde a una solicitud de Pa-
tente presentada en Francia con -fecha ¥y nﬁmefo"éi?
guientes: 30 de mayo de 1959, ne 69 17862; acogién—

dose por lo tanto a los beneficios que conceden

" los Convenios Internacionales en vigor. Siendo

lo que constituye la esencia del referido invento
y por lo que se solicita Patente de Invencién por
20-afios en EspaﬁaJSObpe: Procedimiento para en-
durecer resims epoxi; caracterizéndose por lo
siguiente:

1.~ Procedimiento pare endurecer xe-
sinas epoxi, caragterizado'porquﬁ comprende mez~
clar estas resinas conr un prepelimero termoendu-~

recible, que contiene agrupamientos imida ¥y que
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posesn un punto de fusidn inferior a 2000 ob3 kY, 470
por calentamiento de una N,N!'-bis-imida de deido

dicarboxilico no saturado de formula geuneral:

Co . ce
2N , /N
N N-A-NW D
co’ oo .

en la que D répresenta un radical orgénico diva-
lente qﬁe contiene un doble enlace carbono-car-
bono ¥ A es un radical orgénico divalente que po-
see al menos dos dtomos de carbono, con una dia-

mina biprimaria de férmula general:

HoN - B - NHp

en la que B representa un radical orgdnico diva-

lente que no posea mds de 30 dtomos de carbono,

_siendo tales las cantidades de los reactivos que

la relacidn
Wimero de moles de IM,I¥*-bis-irdda
Nomero de moles de diamina

sea al menos igual a 1,

2.~ Procedimiento segin la reivindica-
cidnr 1, caracterizado porque el pesc de endﬁrecedor A
representa'dél-zo al 80 % del peso de ia mezcla re-
sina epoxi + sndurecedor.

3.~ Procedimiento segin la reivindica-

" eidn 1, caracterizado porque el endurecimiento se

efectia por calentamiento entrs 180° y 280°.

4,- Procedimiento sepin la reivindice- .

cién 1, caracterizado porgue el endurecedor se pre-

.
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para en sl scno de la resina epoxi.

_ 5.~ Prccedimiento segim la reivindica-
c¢idn 1, caracterizado porque el prepolimero que
comtiene agrupamientos imide deriva de la IV,1i'-4,4'-
difenilmetano~bis-imida malédica y del bis(amino-4
fernil)metano utilizadoa sn csntidades tales que

la relacidn

Ifiimero de moles de N,I'-big~imida
Némero de moles de diamina

esté comprendida entre 1 y 5.

6o Procedimienﬁo parae endurecer roe-
sinas epoxi; tal y comb.queda descrito sustan-
cialmente en la presente Memopia. .

Esta Memoria consta de )) hojas es-

critas a midquina por una sola carg f
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