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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se re fie re  a masas para prensa de 

resin a epo^d ica , de endurecimiento rápido y estab les en 

e l  almacenamiento, que contienen resinas epoxídicas s o l i ­

das, preaductos de endurecedor amínico so lid o s, provistos 

de porciones aromáticas, eventualmente agentes deslizantes 

y además materias de relleno .

Las masas para prensa a baso de resinas epoxídi- 

oas hechas de b isfen ol A u otros b is -  o po li-fenoles y 

epiclorohidrina que contienen aminas aromáticas en o a li-  

dad do algentes de endurecimiento se distinguen por f á c i l  

capacidad do elaboración y buenas propiedades mecánicas^
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en consecuencia han hallado amplísimo campo de ap licación , 

Esto concierne particularmente a l a s  masas que se preparan 

por ejemplo según la  patente b ritán ica 871350, tratando la  

resina opoxídica con l a  cantidad ostequiométrica de amina 

aromática y haciéndola reaccionar previamente junto con 

materias de relleno minerales, agentes deslizan tes, etcé­

tera , hasta formar la  fa se  B. Sin embargo, un inconvenien­

te de estas masas es su e stab ilid ad  en e l  almacenamiento, 

la  cual no es plenamente su fic ien te  en muchos casos para 

la s  necesidades p rác ticas : s i  hay que garantizar una oapa 

cidad de fluencia constante, se la s  ha de guardar en loca­

le s  refrigerados y en parte también so la s  ha de traslad ar 

en transportes isotérm icos. La e stab ilid ad  de almacena­

miento ompoora todavía cuando se in tenta, mediante a d i t i ­

vos apropiados, lograr tiempos do prensado muy breves.

Además de este  procedimiento se conocen también 

procedimientos de preparación en lo s que e l  endnrecedor 

amínico se introduce en la s  masas para prensa de manera 

que durante e l  almacenamiento e stá  separado de la  resina 

y solo lle g a  a actuar cuando se funde l a  masa de prensa en 

la  máquina do prensado. E l procedimiento más sen cillo  es 

e l  llamado "Dry-Blend*', e l  cual se caracteriza  por e l  em­

pleo de una resina epoicídica so lid a  (por ejemplo, de una 

novo laca  de epoxido) en combinación con un endnrecedor 

c r ista lin o  de peso molecular bajo (por ejemplo, m-fenilen- 

diamina). E l inconveniente de este procedimiento rad ica 

en que e l endnrecedor de peso molecular bajo presenta en 

la  masa para prensa, en estado fundido, escasa v iscosidad . 

Esto oonduce a que una parte del endurecedor, después de
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la  fusión  en la  máquina de prensado, no reaccione con la  

resina t a l  como estaba previsto , sino que llegue a la  su- 

p e rfic ie  do l a  parte prensada y produzca a l l í  trasudaciones 

que no pueden pasarse por a lto  desdo e l  punto de v is ta  

5, toxicológico . Por otra parte, cuando se  emplea, por ejem­

plo, m-fenilendiamina o diaminodifonilmetano (aún en la s  

masas para prensa preparadas por e l  procedimiento "Dry- 

-Blend''), l a  e stab ilid ad  en e l almacenamiento es in su fi­

ciente y, para lograr tiempos de prensado muy breves:,' hay 

10. necesidad de ace lerar. Tales inconvenientes no pueden su­

perarse por completo aunque, por ejemplo, se alee e l com­

ponente endurecedor a un tamiz molecular (patente b ritán i­

ca 914003) o se aplique a l a  su perfic ie  de una materia de 

relleno (patente britán ica  1009470).

15. Sorprendentemente, la s  nuevas masas para prensa

conformes a l  invento que aquí se expone carecen de dichos 

inconvenientes. Las nuevas masas do resina epoxídioa para 

prensa, de endurecimiento rápido y estab les en e l almacena­

miento, se caracterizan por contener:

20. a ) resinas epoxídicas,

b) preaductos, provistos de grupos amínicos lib re s , 

a  base de poliaminas que presentan grupos aromá­

tic o s  y de resin as epoxídicas de peso molecular 

bajo , como endurecedores, y

25. c) agentes de relleno minerales u orgánicos, pulveru­

lentos o fibriform es,

y en que la s  resinas epoxídicas y lo s  endurecedores se re­

blandecen entre 45 y 1208 C (preferentemente entre 50 y 908C), 

funden a 5-308 C por encima del punto do reblandecimiento
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y se hallan  en la s  masas para prensa predominantemente en 

forma de p artícu las separadas unas de o tra s .

De preferencia, l a s  masas para prensa contienen 

también agentes deslizan tes.

Para la  preparación do la s  nuevas masas de pren­

sa se procede, conforme a l  invento, haciendo reaccionar en­

tre  s í  una poliamina, prov ista  de un grupo aromático, con 

una resina epoxídica, en cantidades ta le s  que la  relación  

del número de lo s  átomos do hidrógeno reaooionables de la  

poliamina situados en lo s átomos do nitrógeno amínico, re s­

pecto a l  de lo s grupos de epóxido de la  resin a epoxídica, 

se h alle  en e l  intervalo de 3:1 a 5:1, y más conven!entó­

rnente entre 3 ,5 :1  y 4 ,5 :1 , mezclando luego e l preaducto 

de ondurecedor formado, que presenta un punto de reblande­

cimiento en e l  intervalo do 45 a 1206C y un punto de fu­

sión  superior a éste  en 5 a 306C, con una resin a epoxídi­

ca que se reblandezca entre 45 y 1206 C y que tenga un pun­

to de fusión  superior en 5 a 30sc a l  punto de reblandecí 

miento, mezclando además con agentes de relleno y eventual- 

montc con un agente deslizante y desmenuzando, con lo cual 

se produce, a lo sumo en poquena parte, una fusión conjun­

ta  de la s  p artícu las de la  resina y la s  p artícu las del en­

dure cedo r .

En calidad de resin as epoxídicas entran en cuen­

ta : l a s  novolacas de fenol o de creso l epoxidadas, l a  fen o l- 

fta le ín a  epoxidada, e l  te re fta la to  de d ig l ic id ilo , e l  te -  

tra-(p -h id rox i-fen il)-e tan o l simétrico g lic id ilad o , etcé­

tera .

Se emplean con preferencia, en concepto de re­
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sina epoxídica, preaductos só lid o s, preparados a  p a rt ir  

de una resin a  epoxídica de peso molecular bajo , só lid a  o 

líqu ida, y un defecto de una poliamina (de preferencia, dia- 

mina arom ática).

La resina epoxídica y e l  endurecedor se mezclan 

de preferencia en relación  aproximadamente estequiométrica 

junto con materias de relleno y agentes deslizan tes, de 

modo quo la s  diversas partícu las pueden mezcladas unifor­

memente, pero evitando oon cuidado que se produzca fusión 

más que su p e rfic ia l de p artícu las só lid as de resina y par­

t íc u la s  só lid as de endurecedor. E l polvo para prensa a s í  

obtenido puede luego emplearse t a l  cual e stá  o también gra­

nularse .

En d eta lle  puede procederse de la  manera siguien­

te :

So emplean como resina epoxídica preaductos s ó l i ­

dos do:

a ) una resina epoxídica líqu ida, a base de b isfenol

A con un contenido de epóxido de 4,5 equivalentes por 

kg a lo menos o de otros compuestos d ig lic id ílic o s  

aromáticos de poso molecular bajo (como, por ejemplo, 

ótor d ig lic id ílic o  de resonancia éter d ig lic id ílio o  

de fen o lfta le ín a , compuestos de d ig lic id ilo  haloge- 

nados, etoétora) y

b) un defecto de una diamina aromática, o eventualmente 

también c io lo a lifá t ic a , como, por ejemplo, e l  diami- 

nodifenilmetano, la  diam inodifenilsulfona, la  diami- 

nodifonilcetona, la  m-fenilendiamina o aún e l  diami- 

nodimotildiciclohexilmotano.
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La formación del aducto se r e a liz a  más o menos 

segán e l esquema sigu ien te, en e l que la s  pesadas de lo s  

componentes de reacción se han elegido de modo que e l  aduc- 

to resu ltan te  después del enfriamiento sea resinoso y f r á ­

g i l  y ya no esté  pegajoso. Con una re lación  de N ^/opóxi- 

do de 0,18 a 0 ,2  se obtienen aductos que se prestan p a rt i­

cularmente bien para l a  fin alid ad  p rev ista .

4 C H r,-C H -C IL -0-R .-O -C H ^ -C H -C H ,1 2 ^ 2 HpMg-NH

0
¡t j /  \

CHg-CH-CH^-O-R^-O-CHg-CH-CHg^ ^Hg-CH-CHgOR^OCHg-CH-CRg

OH OH 0

CH^-CH-CHg-O-R^-O-CHp-CH-CHg''

0 ¿H

N -R p-N
/  ^ C H .- ? H -C H ,0 R . OCH^-CH-CH^ 

OH ^0

En la  p ráctica  puede procedorso de la  manera s i ­

guiente:

Se calien ta a 100-180SC (segán l a  reactiv id ad ), 

en un baño do ace ite , l a  re sin a  epoxídica, o eventualmente 

también la s  mezclas de resin as epoxídicas, pesada en un re ­

cipiente do reacción y luego, con agitación  constante, se
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aporta por porciones, o también do manera continua, la  can­

tidad do amina necesaria para l a  formación del aducto, en 

e l  curso do 30 a 60 minutos y actuando de modo que la  reac­

ción se mantenga siempre controlable y que l a  temperatura 

en e l recip ien te  de reacción no sobrepase lo s  200SC. Se 

origina un líquido viscoso a la  temperatura de la  reacción, 

e l  cual es vertido en un recipiente plano y después del en­

friamiento se s o l id if ic a  formando una resina só lid a , f á c i l ­

mente pulvcrizable. la  reacción de preprolongación puede 

rea liza rse  también de manera continua en un reactor calenta­

do hasta 200ac .

Los aductos de resina pueden en la s  masas para 

prensa combinarse entre s í  o con otros compuestos de epó- 

xido só lid o s a l a  temperatura del ambiente y modificarse 

para lograr en lo s productos una variación  deseada de la s  

propiedades$ por ejemplo, mediante l a  adición de isocianu- 

rato de t r ig l ic id i lo ,  de novolacas epoxidadas de fenol o do 

creso l, de fen o lfta le ín a  epoxidada, de sus derivados prepro­

longados y de otros compuestos p o l ig lic id íl ic o s  idóneos se 

aumenta la  e stab ilid ad  de la  forma en calien te , o bien me­

diante l a  adición de resinas epoxídicas só lid as y de peso 

molecular a lto  de b isfen ol A o de p o lié steres apropiados 

para e llo  so consigue una fle :d b iliz ac ió n .

En calidad de endurecedores entran en cuenta lo s 

preaductos só lidos de:

a ) diaminas aromáticas, como e l  diaminodifenilmetano, 

la  diaminodifenilcetona, o l diaminoditolilmetano, 

la  diam inodifenilsulfona, l a  orto-, meta- y para-fe- 

nilcndiamina, e l  é ter diam inodifenílico, la  bencidi-
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na, e l  diaminoestilbeno, o l 4 ,4 '-diamino-3, 3' - 

-d im etil-b ifen ilo , etcétera, y 

b) un defecto de un oompuesto diepoxídico, como, por 

ejemplo, una resina líqu ida de peso molecular bajo 

a base de b isfan o l A/epiclorohidrina y con un 

oontenido de epoxido de más de 4,5 equivalentes por 

kg, e steres d ig l ic id íl ic o s  de otros fenoles biva­

len tes, e steres d ig l ic id íl ic o s  de ácidos dioarbo- 

x íl ic o s  aromáticos, c ic lo a l ifá t ic o s  o, eventualmen­

te , también heterocíclico , como e l  te re fta la to  de 

d ig lic id ilo  y e l  hexahidroftalato de d ig lic id ilo , 

o también compuestos N ,N -d ig lic id ílioos, como la  

N ,N -diglicidilciclohexilam ina o respectivamente 

la  d ig licid ild im etilh idan to ín a, resin as epoxídicas 

haloganadas, por ejemplo a base de b isfen o l A bro­

mado, e tcé tera .

La preparación del componente endarecedor a  base 

de amina y un defecto de resin a opoxídica se re a liz a  pre­

ferentemente en ausencia de d isolventes, ya sea en e l  re c i­

piente roaccional, generalmente a temperaturas entre 50 y 

2009c (de preferencia, entre 120 y 170SC), depositando 

primeramente e l  compuesto amínico y mezclándole luego e l  

oompuesto epoxídico por porciones o en continuo, ya sea 

mezclando y haciendo reaccionar continuamente lo s  dos com­

ponentes fundamentales en un reactor apropiado para e l lo , 

caldeado hasta 200SC. En estas condiciones la  reacción de 

preprolongacion se desarro lla  on forma prácticamente cuanti­

ta t iv a  y conduce a productos intermedios de buena e stab i­

lid ad  para o l almacenamiento.
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la  reacción de preprolonga cien signe, por ejem­

plo, más o menos e l  esquema sigu iente:

^H -C H ^-C H g-

o'

1-1 N-R.-NH-CH -CH -CU -R -CU -CH-CH-NH-Rn-NH^

2 1-IgN-R̂ - + CH.
\

La relación  entre lo s grupos amónicos y lo s gru­

pos epoxídicos de la  preparación se h a lla  en e l  intervalo 

de 1 ,5  a 2,5 y l a  mayoría de la s  veces entre 1,75 y 2,25, 

15. y oonduce en consecuencia a productos con puntos de reblan­

decimiento d iferentes.

Los puntos de reblandecimiento, medidos en e l 

banco de K ofler, de la s  resinas epoxídicas y de lo s  prea- 

ductos do endurecedor amínico se hallan  entre 45 y 120SC, 

20. y preferentemente entre 50 y 902 C, mientras que lo s pun­

tos de fusión  de lo s  mismos se hallan  en e l  intervalo de 

55 a  1509 C. Entre e l  punto de reblandecimiento y e l  punto 

de fusión  debe e x is t ir  en cada uno de estos componentes 

una diferencia de temperatura de 5 a 302 C,



En calidad de agentes de relleno pueden emplear­

se e l  cuarzo en polvo, e l  esquisto en polvo, e l  caolín  ca l­

cinado, la  creta en polvo, la  w olastonita, l a  mica, e l  t r i -  

hidrato do alúmina, e l  diópsido, la  dolomita molida, e l  

ta lco , e l  su lfato  de bario, e l  g ra fito , e l a serrín  de made­

ra, lo s pigmentos, e tcétera, y asimismo la s  materias que 

a l  mismo tiempo sirven de agentes de refuerzo, como la s  f i ­

bras de v id rio , de amianto, de oarbono y de boro, y f ib ra s  

orgánicas, por ejemplo celu losa , poliamida, p o lié s te r , po- 

l ia c r i lo n i t r i lo ,  e tcé tera . También pueden u t i l iz a r se  mez­

clas do ta le s  agentes de rellen o . En calidad  de agentes 

deslizantes entran en consideración, por ejemplo, lo s  e s-  

tearato s, como e l  estearato  de magnesio, e l  de calcio  y e l 

de zinc, e l  ácido esteárico , la  oera de abejas, la  cera do 

Carnauba, la  parafina y la s  ceras s in té t ic a s , por ejemplo 

a base de po lietilen o  o silico n a .

Las masas para prensa pueden prepararse de la  ma­

nera sigu ien te:

El aduoto, hecho con un exceso de resina opoxí- 

dica y con aminas c ic lo a l ifá t ic a s  o arom áticas, se mezcla 

oon adición de materias do relleno orgánioas o inorgánicas, 

de deslizantes y eventualmente do aceleradores, valiéndose 

de un molino de bo las, que ovontualmente puede e sta r  r e f r i ­

gerado, o de d isp ositivos semejantes que permitan l a  desme- 

nuzación y l a  m ixturadon de lo s  componentes de l a  masa de 

prensa s in  que en este  proceso de mixturacián y desmenuza­

miento so produzca una conglutinación más que su p e rfic ia l 

de la s  p artícu las de la  resina y del endurocedor. La r e s i ­

na y o l ondurooodor, en la  masa de prensa acabada, se hallan
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aa í prodominantemente en p artícu las separadas ; se mezclan 

y reaoolbnan únicamente a l  ser tundidas, por l a  acción 

del calor y de la  presión en la  prensa o la  máquina h e li­

coidal do fundición inyectada empleadas para la  elabora­

ción. E l producto resu ltan te, fino y pulverulento, se 

emplea t a l  oual e stá  o bien se granula primeramente y lue­

go so someto a la  elaboración u lte r io r  por lo s más diver­

sos procedimientos usuales, prensado, prensa de extrusión, 

fundición inyectada, e tcétera. Las masas para prensa pre­

paradas por e l  procedimiento do oste invento presentan, 

por ojomplo sobro una masa de fa se  B do la  misma composi­

ción, la s  ventajas sigu ien tes:

-  una e stab ilid ad  en almacenamiento a lo menos 10 ve­

ces mayor; por e llo  en muchos casos puede renunciar­

se a l  almacenamiento y a l  transporte en recip ientes 

refrigerados;

-  una rapidez de endurecimiento notablemente mayor, 

que permite tiempos do prensado más breves y en con­

secuencia vuelve más económica la  elaboración;

-  capacidad de fluencia mejor y más exactamente aju s

tab la , que contribuye a reducir e l  porcentaje de des 

perdicio en la  elaboración;

-  mayor homogeneidad y mejor calidad su p e rfic ia l de 

la s  piezas prensadas que do dichas masas se fa b r i-  

cstn*

Las propiedades mecánicas y d ie léc tr icas de los 

cuerpos prensados son por lo domas tan buenas, a lo menos, 

como la s  de lo s  cuerpos moldeados que se han preparado a 

p a r t ir  do una masa de fase  B de la  misma composición. Las



ventajas reseñadas antes so mantienen también cuando so pro­

paran por o l nuevo procedimiento masas para prensa que pre­

sentan una proporción algo mayor do materia de relleno que 

la s  masas do ta se  B.

PREPARACION DE LOS ADUCIOS DE RESINA

Aducto I

So depositan en un recip iente de reacción de 2 

l i t r o s  1000 g de una^resina epo:ndica do b isten ol A, l íq u i­

da, do un contenido d e ''5,35 equivalentes de grupos epoxídi- 

eos por kg y una v iscosidad  do 13500 centipoises a  25&C, y 

se calien ta a 1409 c en baño do ace ito . En e l  curso de 45 

minutos so mezolan en calien te , a lOOSC. 100 g de 4 ,4 '-d ia -  

minoditonilmetano (10,00 NHgAg) on forma fundida. So re­

gula la  rapidez de adición do modo que la  temperatura do 

la  mezcla reaccional no sobrepaso lo s 1709c. Después de 

30 minutos más de calentamiento a la  misma temperatura, so 

en fría  o l líquido viscoso obtenido y so desmenuza e l produc­

to roslnoso que re su lta , f r á g i l  y do color am arillo claro . 

Propiedados del producto:

Equivalentes de grupos opo::ídicos

por kg = 3,00

Punto de roblando cimiento (según

Itof l o r ) = 589 C

Punto de fusión (según Koflor) = 729C

Aducto. I I

1000 g de la  misma rosina cpo3cídica empleada 

para e l  aducto I  se calientan  a 1709C, y a e sta  tcmpera'tu- 

ra , so añaden por porciones y mezclan, durante una hora, 

120 g do 4,4 '-diam inodifenilsulfona (NH^Ag = 8 ,00). Me-
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alante l a  regulación del calentamiento y de l a  rapidez con 

que se añado l a  amina, se mantiene la  temperatura de la  

mezcla de modo que no sobrepase lo s  185s<3¿ luego se man­

tiene e l  líquido -viscoso a 1703 C por 30 minutos todavía 

y l a  reacción queda terminada. Se en fría  entonces la  re­

sina 3' so la  desmenuza en un molino.

Propiedades:

Punto de reblandecimiento = 55a C

Punto de fusión = 743 0

Equivalentes de grupos epoxí-

dicos por kg = 2,95

Aductp. .111

Se depositan en un matraz de reacción de 2 l i ­

tros 1000 g de l a  misma resina opoxídica empleada para e l  

aducto I  y se calien ta  a 1153 C. En e l curso de 40 minu­

tos y con ag itación  constante se in s t ila n  115 g de 4,4'"'dia- 

mino-3,3'-dÍRietildioiclohexilmctano (8 ,4  NH^Ag), con t a l  

rapidez quo la  temperatura de la  mezcla no sobrepase lo s 

40SC. Después de 10 minutos más a  e sta  temperatura, se 

en fría  e l  producto y se lo muelo.

Propiedades:

Equivalentes de grupos opoxídi- 

cos = 3,06

Punto de reblandecimiento = 583 0

Punto de fusión  = 733 0

Aducto IV

So depositan en un recipiente de reacción de 1 

l it r o  500 g de l a  misma resina epoxídica empleada para e l  

aducto I  y se calien ta a 80BC en un baño de ace ite . Luego
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404
se mezclan de una vez 50 g de 4, 4 '**diaminodifenilmetano 

fundido, caliente a 909C, se aumenta l a  temperatura del ba­

ño a 1409 C en e l curso de 2 horas y se mantiene e sta  tempe­

ratura por 30 minutos más. Luego se en fría  e l  producto 

viscoso obtenido y por último se lo muele.

Propiedades:

Equivalentes de grupos epoxídi- 

cos por kg = 2,95

Punto de reblandecimiento = 609C

Punto de fusión  = 769 0

Aducto V

En un recip iente de roacción de 1 l i t r o  se funden 

500 g de una fen o lfta le ín a  epoxidada (equivalentes de epo- 

xido por kg = 4,15; punto de reblandecimiento = 53sc) y so 

calien ta  a 1409C. Después 60 minutos y con ag itación  cons­

tante se in s t ila n  20 g de 4 , 4 '*diaminodifenilmetano (10,00 

equivalentes de grupos amínicos por kg) en estado fundido, 

procediendo con t a l  rapidez qp.o la  temperatura de la  mezcla 

no sobrepase lo s 16090. Después de 20 minutos más de calen­

tamiento, se en fría  e l  producto y se le  muele.

Propiedades:

Equivalentes de grupos epoxídi- = 3,2

cos por kg

Punto de reblandecimiento = 859 C

Punto de fusión = 979 c

PREPARACION DE ENDURECEDOR

Endurecedor A

Se depositan en un matraz de reacción de 3 l i t r o s  

1300 g do 4,4'-diaminodlfenilmotano y se calien ta  a  1409C.



En o l curso de 50 minutos so in s t ila n  1000 g de una r e s i­

na opotídica líqu ida de bisfenol.A , de un contenido do 

5,35 equivalentes de grupos epoxídicos por kg y una v isco­

sidad de 13500 oentipoises a 259 0, agitando constantemente 

y con t a l  progresión que la  temperatura de la  mezcla no 

sobrepase lo s  170SC. Después de 30 minutos más a 1409C, 

se en fría  e l  producto y se le  desmenuza.

Equivalentes de grupos amínicos = 4,45 

Punto de reblandecimiento = 573 0

Punto de fusión  = 709C

Endurecedor  B

En un recip iente de reacción de 3 l i t r o s  se po­

san 1000 g de 4 ,4 '-diamino difenilmetano y se calien ta a 

140RC. En e l  curso de 50 minutos y agitando constantemen­

te se mezclan 1000 g de la  misma resin a empleada para e l 

endurecedor A, procediendo do modo que la  temperatura de 

la  mezcla no sobrepase nunoa lo s  1703C. Después de 30 

minutos más a  e sta  temperatura, se en fría  e l  producto v is ­

coso y se le  desmenuza.

Equivalentes de grupos amínicos

por kg = 3,65

Punto de reblandecimiento = 673 C

Punto de fusión = 80SC

Endurecedor 0

En la  relación  ponderal de 1 ,2 :1 ,0  se introdu­

cen 4,4 '-diamino d if  enilmetano (NHgAg = 10, 0 ) y la  misma 

resin a  empleada para e l  endurecedor A, ambas materias ca­

lentadas a 1009C, en un reactor de trabajo continuo y oal- 

deado a 1709C, en e l  que, con mixturación constante por me-



dio de un agitador de forma h e lico id a l, se la s  hace reac­

cionar. E l producto que fluye de e sta  in sta lac ió n  se en fría

y se desmenuza.

Equivalentes de grupos amínicos

5. por kg = 4,2

Punto de reblandecimiento = 63a C

Punto de fusión = 7660

Endurecedor D

Se calientan a 1506(3, en un recip iente de reac-

10. ción de 3 l i t r o s ,  1100 g de sulfuro de 4,4* -d i amino d if  oni-

lo (tio an ilin a ) (NHgAg = 9 ,2 ); En e l curso de 60 minu-

tos so mezclan 1000 g de la  misma resin a empleada para e l

endurecedor A y, después de 30 minutos más a la  misma tem-

peratura, se en fría  e l  producto y so la  desmenuza.

15. Equivalentes de grupos amínicos

por kg = 3,5
Punto de reblandecimiento = 70ac

Punto de fusión = 85SC

Endurecedor E

20. So calientan a 130BC en un recip iente de reac­

ción do 3 l i t r o s  1000 g do m-fonilendiamina (18,4 NHp/ks) 

y luego, en e l  curso de 30 minutos y con ag itación  cons­

tante, se mezclan por porciones 975 g de d ig lic id a  de c i-  

clohexilamina (7,38 equivalentes de opóxido por kg). Des' 

25. pues de 30 minutos más a e sta  témporatura, se en fría  e l  

producto y se le  muele.

Equivalentes de grupos amínicos 

por kg

Punto de reblandecimiento

7,38

67SC



17 -

5.

10.

15.

20.

25 .

Punto de fusión  = 8280

Endurecedor F

Se depositan 1000 g do 4,4'**diaminoditoluilme- 

tano (8,8 NH^Ag) en un rocipionto do reacción de 3 li** 

tro s y se calien ta  a 1408C. Luego se in st ila n  en e l curso 

de 40 minutos 615 g de te re fta la to  de d ig lic id ilo  (7,18 

equivalentes de grupos epoxídicos por kg) y, ouando todo 

está  d isuelto , se mantiene la  mezcla a 1403C por una hora 

todavía. A continuación se en fría  e l  producto y se le  

muelo.

Equivalentes de grupos amínicos 

por kg = 4,08 NHgAg

Punto de reblandecimiento -  653 C

Punto de fusión  = 79^0

Endurecedor G

Se depositan 309 g do 4 ,4 '" diamino difenilmetaño 

(NHgAg = 10, 0 ) en un recip iente de reacción de 2 l i t r o s  

y se calien ta a 1402C. En e l  curso de una hora se in s t i ­

lan  y se mezclan con agitación  constante 500 g de un ó ster 

bromado de resina epoxídica a base de tetrabromobisfenol 

A con 3,16 equivalentes de grupos epoxídicos por kg y 40% 

en peso do bromo, en estado fundido (temperatura, 1003C), 

prooediendo de modo que la  temperatura no sobrepase lo s 

15580. Después de 30 minutos mas a esta  temperatura, so 

en fría  e l  producto viscoso y se le  muele.

Equivalentes de grupos amínicos 

por kg = 2,9 NHgAg

Punto de reblandecimiento = 708 C

Punto de fusión  = 858 0



PREPARACION DE LAS MASAS PARA PRENSA

Se muelen durante 15 horas en un molino de bolas 

de 4,5 l i t r o s  225 g del aduoto do resin a  I  oon 75 g del en" 

durecedor A, 300 g de ta lco , 380 g de caolín , 10 g de astea  

rato de zinc y 10 g de h o llín  de gas. La masa para prensa 

obtenida, finamente pulverulenta, se granula y se convier­

te en tab le tas y éstas caldeadas previamente a 80BC, se e la ­

boran en máquinas de prensa calentadas a 1659 0$ Se miden 

en lo s ouerpos de ensayo lo s índicos sigu ien tes:

R esistencia a la  flex ión  (DIN), kp/om^ 700

Tenacidad a l  impaoto (DIN), omkp/cm 6

E stab ilidad  de la  forma en caliente 

según Martens (9 C) 112

Absorción de agua (DIN), mg 8

R esistencia a l  paso e lé c tr ico , ohmios-cm 10*^

Factor do pérdida tgó  /lo ^  Hz 0,01

Ensayo de comparación

So compara la  e stab ilid ad  en almacenamiento de 

la  masa para prensa según e l  Ejemplo 1 con l a  de una masa 

para prensa en estado B (fase  B), que se prepara de la  mane­

ra sigu ien te :

En una amasadora de arte sa  doble, de 5 l i t r o s ,  

se mezclan durante 30 minutos 300 g de ta lco , 380 g de cao­

lín , 10 g do ostearato de zinc y 10 g de h o llín  de gas.

Luego se mezclan 65 g de 4,4'-diaminodifenilmetano fundido, 

caliente a 100SC, en 235 g de una resina epoxídica de b is -  

fenol A (equivalentes de grupos opoxídicos por kg = 5,35) 

calentada a 509C, se pasa a la  amasadora la  mezcla obteni-
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da y se la  mezcla y amasa durante 15 minutos con la  porción 

pulverulenta. La masa pastosa, v isco sa , que se obtiene, 

se pone luego en e l  estado B solido por calentamiento a 

35S C y a  continuación se desmenuza.

La comparación se efectúa por e l  método del f lu ­

jo e sp ira l, midiendo lo s  índices en pulgadas:

Se mezclan y muelen durante 7 horas, en un moli­

no de bolas de 4 ,5  l i t r o s ,  250 g del aducto de resinas I I  

oon 100 g del endurecedor B, 10 g de estearato calcico , 10 

15. g do h o llín  de gas y 630 g de polvo de cuarzo. La masa de

prensa resu ltante se elabora luego como en e l  Ejemplo 1.

Propiedades:

R esistencia a la  flex ión , en Icp/om  ̂ 1000

Tenacidad a l  impacto, en omkp/cm  ̂ 9

20. E stab ilid ad  de l a  forma en caliente

según Martens (DIN), en ac 120

Absorción de agua (DIN), en mg 7

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en
15ohmios.cm . 2 ' 10

T)
25. Factor do pérdida tg ó  A o Ez 0,008



Ejemplo 3

En un molino de bolas do 4 ,5  l i t r o s  se muelen du­

rante 10 horas 183 g del aducto de resin a I I I  con 67 g del 

endurecedor C, 730 g de polvo de esqu isto , 10 g de óxido 

5. de titan io  y 10 g de estearato  do zinc y e l  producto de

polvo fino que se obtiene se elabora a  continuación como en 

e l  Ejemplo 1.

Propiedades:

R esistencia a la  flex ión  (DIN), en kg/cm 

10. Tenacidad a l  impacto (DIN), cmkp/cm^

E stab ilid ad  de la  forma en caliente 

según Martens (DIN), se 

Absorción de agua (DIN), en mg 

R esistencia a l  paso e lé c tr ico , en 

15, ohmios.om .

Factor de pérdida, t g é  A o^ Hz

Ejemplo 4

En un molino de bolas de 4 ,5  l i t r o s  se muelen du­

rante 15 horas 260 g del aducto de resin a  IV con 110 g del

20. endurecedor D, 610 g de fib ra s  de v idrio  molidas, 10 g do

estearato  de zinc y 10 g de h o llín  de gas. El polvo re­

su ltan te se elabora luego como en e l  Ejemplo 1.

Propiedades:

R esistencia a l a  flex ió n  (DIN) en kp/cm^
p

25. Tenacidad a l  impacto (DIN), en cmkp/cm

E stab ilid ad  de la  forma en calien te  se­

gún Martens (DIN), en se 

Absorción de agua (DIN), en mg 

R esistencia a l  paso e lé c tr ico , en

10

550

4,5

108

12

10^

0,03

1200

12

120

8

16ohmios, cm
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Factor de pérdida, tg& /lO ^ Hz 

Ejemplo 5

En un molino de bolas de 4 ,5  l i t r o s  se muelen du­

rante 15 horas 223 g del aducto de resin a I  con 77 g del 

endureoedor C, 695 g de caolín  ohamotizado, 2 g de "cera 

OP" y 3 g do h o llín  de gas. La masa de prensa obtenida, 

pulverulenta, se forma en tab le tas y se elabora luego como

en e l  ejemplo 1.

Propiedades:

R esistencia a la  flex ión  (DIN), en kg/cm^ 1350 

Tenacidad a l  impacto (DIN), en cmkp/cm  ̂ 10

E stab ilid ad  de la  forma en oaliente se­

gún Hartens (DIN), en so 125

Absorción de agua (DIN) en mg 7

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en

ohmios, cm 5.10*^

Factor de pérdida, tg& /50  Hs 0,006

En un molino de bolas de 4,5 l i t r o s  se muelen 

durante 12 horas 180 g del aducto de resina I  con 70 g del 

endureoedor 0 , 50 g de una resina epoxídica de b isfen ol 

A de peso molecular alto  (equivalentes de grupos epoxidicos 

por kg = 1, 1 ), 693 g de s i l ic a to  de calcio (w ollastonita),

4 g de "cora OP" y 3 g de h o llín  de gas y se granula e l  

polvo obtenido. La elaboración u lte r io r  se efectúa como en 

e l  ejemplo 1 .

Propiedades:

R esistencia a l a  flex ió n  (DIN), en kg/cm^ 1000 

Tenaoidad a l  impacto (DIN), en cmkp/cm^ 8
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E stab ilid ad  de l a  forma en calien te  se­

gún Martens (DIN), se 123

Absorción de agua (DIN), en mg 9

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en

8 .10^ohmios.om

Factor de pérdida tg  ÓAo^ Hz 0,015

Ejemplo 7

En un molino de bolas de 4,5 l i t r o s  se muelen 

durante 13 horas 246 g del aduoto do resin a I  con 124 g 

del endurecedor G, 564 g de fib ra s  de v idrio  molidas, 50 g 

de trióxido de antimonio, 5 g de blanco de titan io  (ru tilo )

1 g de azul cromoitálico y 10 g de oera de Carnauba. La 

elaboración u lte r io r  se efectúa como en e l  Ejemplo 1 . 

Propiedades:

R esistencia a la  flex ión  (DIN), en kg/cm^

Tenacidad a l  impacto (DIN), on omkp/cm^

Indice de Martens (DIN), se  

Absorción de agua (DIN), en mg 

R esistencia a l  paso e lác tr io o , en 

ohmios.cm

Factor de perdida, tgóA o^IIz 

Ejemplo 8

En un molino de bolas de 4 ,5  l i t r o s  se muelen du­

rante 10 horas 158 g del aducto do resin a  I  con 103 g del 

endurecedor C y 79 g de aducto previo de isocianurato de 

tr ig lic id ilo /a c id o  hexahidroftálico (5 ,7  equivalentes de 

grupos epoxídicos por kg), 300 g do f ib ra s  de v idrio  moli­

das, 350 g de w ollaston ita , 7 g de "cera OP" y 3 g de h o llín  

de gas y se procede a l a  elaboración u lte r io r  como en e l

1000

10

123

10

1610

0,004
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Ejemplo 1.

R esistencia a la  flex ión  (DIN), en kg/cm^ H00 

Tenacidad a l  impacto (DIN), en cmkp/cm  ̂ 9 

E stab ilidad  en caliente según martens 

(DIN), en se 150

Ejemplo 9

En un molino de bolas de 4,5 l i t r o s  se mezclan 

y muelen durante 8 horas 196 g de novolaca de creso l g l ic i -  

dilada (equivalentes de epoxido por kg = 4,65$ punto de 

reblandecimiento = 62$ C) con 104 g deladucto endurecedor 

C, 393 g de caolín  chamotizado, 300 g de fib ra s  de v idrio ,

4 g de "cera OP" y 3 g de h o llín  de gas. Luego se proce­

de a la  elaboración del producto pulverulento igu al que 

en e l  Ejemplo 1.

R esistencia a l a  flex ión  (DIN) en kp/cm^ 900

Tenacidad a l  impacto (DIN), en cmkp/cm^ 6

E stab ilidad  de la  forma en caliente se­

gún Martens (DIN), en se 175

Absorción de agua (DIN), enmg 8

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en

ohmios.om 5.10-*-5

Factor de pérdida (10  ̂ Hz) 0,009
Ejemplo 10

Se mezclan y muelen durante 8 horas en un molino 

de bolas do 4 ,5  l i t r o s  186 g de novolaca de fenol g l ic id i-  

lada (equivalentes de epoxido por kg = 5, 4; punto de re­

blandecimiento = 53aC) con 114 g del aducto endurecedor 

C, 693 g de caolín  chamotizado, 4 g de "cera OP" y 3 g de 

h o llín  do gas. Luego se elabora e l  producto pulverulento



como en e l Ejemplo 1.

R esistencia a l a  flex ión  (DIN), en 
2

kp/cm 1140

Tenacidad a l  impacto (DIN), en 

omkp/cm  ̂ 8

E stab ilidad  de la  forma en calien te  

según Hartens (DIN), en &C 205

Absorción de agua (DIN), en mg 5

R esistencia a l  paso e lé c tr ico , en 

ohmios.cm 4.10

Factor de pérdida (10^ Hz) 0,007

Ejemplo 11

Se mezclan y muelen durante 6 horas en un molino 

de bolas de 4,5 l i t r o s  207 g de fen o lfta le ín a  g lic id ila d a  

(equivalentes de epóxido por kg = 4,15; punto de reblande­

cimiento = 553 C) oon 95 g deladucto endurocedor A, 685 

g de cuarzo en polvo, 10 g de ostearato de zinc y 5 g do 

h o llín  de gas. Luego se elabora como en e l Ejemplo 1 e l

producto pulverulento.

R osistencia a la  flex ió n  (DIN), en

Icp/cRÚ* 700

Tenacidad a l  impacto (DIN), en

cmkp/om  ̂ 5

E stab ilid ad  de la  forma en caliente

según Martens (DIN), enSC 137

Absorción de agua (DIN) en mg 5

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en
15ohmios, cm 3.10

Factor de pérdida (10^ Hz) 0,02
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Ejemplo 12

En un molino de bolas de 4-, 5 l i t r o s  se muelen y

mezclan durante 15 horas 163 g do te re fta la to  de d ig l ic i-  

dilo (equivalentes de epóxído por Irg - 6, 10; punto de re­

blandecimiento = 969C) con 137 g del aducto endurecedor B, 

0,05 g do iDiidazol, 675 g de caolín  calcinado, 10 g de blan­

co de titan io , 5 g de óxido de hierro y 10 g de estearato 

de zinc. Luego se elabora e l  producto como en e l  Ejemplo 1. 

R esistencia a la  flex ión , en kp/cm^ 850

Tenacidad a l  impacto, en cmkp/cm  ̂ 9

E stab ilidad  de la  forma en caliento 

según Hartona (DIN), en se  110

Absorción de agua (DIN), en mg 10

R esistencia a l  paso e léc tr ico , en
15ohmios.cm 2.10

Factor de perdida, tgóAo^I-Iz 0,014

rante 10 horas 223 g del aducto de resina I  con 77 g del 

endurooodor 0 , 300 g de fib ra s  de vidrio molidas, 390 g

sa  de prensa obtenida, pulverulenta, se granula a un tamaño 

granular entro 0 ,2  y 2,0 mm y e l  granulado se mezcla breve- 

monto con 0 ,6  g de "cera OP". Este producto es apto para

En un molino de bolas do 4,5 l i t r o s  se muelen du­

de oaolín, 2 'g de h o llín  de gas y 1 g de "cera OP". La ma­

la  elaboraoion por e l  procedimiento de 

R esistenoia a la  flex ión  (DIN) 

Tenacidad a l  impacto 

E stab ilidad  de la  forma en caliente 

según Martens (DIN)

fundición inyectada. 

900 kp/cm^

9 kpem/cm^

118 se
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Absorción de agua (DIN)

R esistencia a l  paso eléctrioo
3Faotor de pérdida, t g ¿ ( l O  Hz) 

REIVINDICACIONES

5.

10.

15.

20.

25.

Descrito e l  objeto del presente invento se de­

claran nuevas y de propia invención la s  sigu ien tes r e i­

vindicaciones con prioridad do la  so lic itu d  de patentes 

su izas nPs. 9351/71 del 25 do Junio de 1.971 y na 7385/72 

del 18 de Mayo de 1.972.

1. Procedimiento para la  preparación de masas 

para prensa de endurecimiento rápido y e stab le s en e l  a l ­

macenamiento caracterizado por hacerse reaccionar entre 

s í  una poliamina, provista  de un grupo aromático, con una 

resin a opoxídica, en cantidad t a l  que l a  re lación  del nú­

mero de lo s átomos de hidrógeno reaccionables de l a  p o lia ­

mina situados en lo s átomos de nitrógeno amínico respecto 

a l  de lo s  grupos de epóxido de la  resin a epoxídica, se 

h alle  en e l  intervalo de 3:1 a 5: 1 , mezclarse luego e l 

preaducto formado, que presenta un punto de reblandecimien­

to en e l  intervalo de 45 a 120SC y un punto de fusión  su­

perior a éste  en 5 a 30&C, con una resin a epoxídica que se 

reblandezca entre 45 y 120BC y que tenga un punto de fu­

sión  superior en 5 a 30SC a l  punto de reblandecimiento, 

mezclarse además con agentes do relleno y desmenuzarse, de 

modo que se produzca a lo sumo en pequeña parte congluti­

nación de la s  p artícu las de la  resin a y del endurecedor,

2. Procedimiento según la  reivindicación  1, 

caracteri zado, por mezclarse además agentes deslizan tes.

3, Procedimiento según la  reivindicación  1,



caracterizado en qp.e l a  relaoión  del. numero de lo s áto­

mos da hidrógeno reaccionablos de la  poliamina situados 

en lo s átomos do nitrógeno amínioo, respecto a l  de lo s 

grupos de epóxido en l a  resin a epoxídica, durante la  pre- 

paración del ondurecedor, s e  h a lle  entre 3, 5:1 y 4, 5: 1 .

4. Procedimiento según la  reivindicación 1, 

caracterizado por efectuarse l a  formación del endurocedor 

en ausencia de disolventes y a temperaturas de 50 y 2008C.

5. Procedimiento según la  reivindicación  1,

10. caracterizado por mezclarse e l  ondurecedor, e l  agente des­

lizan te  y e l  agente de relleno con una resina epoxidica, 

sin  tenor en cuenta e l  orden de sucesión con que se añadan 

o mezclen lo s diversos componentes de la  masa para prensa, 

que es un aducto de una resina cpoxídica de peso molecular

15, bajo y una poliamina, e l  cual oontione grupos epoxidicos 

l ib r e s .

6. Procedimiento según la  reivindicación 5, 

carac te r izado por emplearse, en calidad de resina epoxídi- 

ca, un aducto de un b isfen ol A epoxidado y 4,4'-diam inodi-

20. fenilmetano.

7. Procedimiento según la  reivindicación 1, 

caracterizado por emplearse endurecedores y resin as epoxí- 

dioas oon puntos de reblandecimiento entre 50 y 90^0 .

8. Procedimiento para l a  preparación de masas 

25. para prensa de endurecimiento rápido y estab les en e l  alma­

cenamiento ,

Según se describe y reivindica en la  presente 

memoria descrip tiva, que consta de 28 páginas fo liad as 

y e sc r ita s  a máquina por una so la  de sus caras.
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Madrid, a 24 de Junio de 1.972
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