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Los materiales estratificados molde ados
por compresidn pueden contener como refuerzo espe-
cialmente celulosa en forma de papel, banda o capa
fibrosa, Tales papeles endurecidos son producidos
por medio de impregnacidn, por ejemplo, de bandas
confinuas de papel celuldsico con resoles de fenal~
-0 cresol-formaldehido, en el caso general afiadien
do plastificantes, y por endurecimiento de las mis
mas en una prensa con calefaccidn. Los refuerzos,
no obstante, pueden consistir también en velos, ca~
pas, tejidos, esterillas o papelsess a base de sustan
cias formadoras de fibras sintéticas tales como
poliésteres o poliamidas o a base de seda de vidrio
o lana de vidrio. Los materiales estratificados mol-
deados por compresidn consisten habitualmente en
una pluralidad de capas extendidas una sobre otra.
Pueden ser recubiertos por unoc o por ambos lados
en el mismo procssc de trabajo mediante un pegamen-
to en caliente con una lémina metélica, preferiblee-
mente una l&mina de cobre, con el fin de producir a
partir de sste material compuesto, de acuerdo con
procedimientos conocidos, materiales aislantes sléc-
tricos, por ejemploc soportes para circuitos impresos.
Los circuitos impresos encuentran utilizacidén en mu-

chos aparatos de la industria electrotécnica y elsc-




10

15

20

25

15.7.72

406121

trénica, tal como por ejemplo en aparatos de radio-
difusidn y televisién, calculadoras, etc.

Para la utilizacidén en la industria elec
trotécnica es especialmente importante que el pa-
pel endurecido posea al mismo tiempo buena capaci-
dad de aislamiento eléctricao, elevada resistencia
mecinica y buena aptitud para ser transformado en
circuitos impresos. Existe una buena aptitud para
la transformacidn cuando el material puede ser corta-
do y punzonado a la temperatura ambiente o con li-
gero calentamiento y el soporte posee una buena
estabilidad frente a los compuestos quimicos, con
relacidn a disolventes tales como tricloroetileno,
metiletilcetonza y lejias tales como lejia de sosa,
que pueden utilizarse en la produccidn de circui-
tos impresos.

No obstante, los materiales estratifica-
dos moldeados por compresidn pueden ser utilizados
asimismo como material, por sjempla, como placas ds-
coradas o de antepecho en construccidn de interio-
res.

Se han de cumplir en general las siguien

tes exigencias:

-3 -
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a. Resistencia de aislamiento después de 4

dias a 409C, con 92% de humedad rslativa

b. Efecto corrosive slectrolitico sobre me
tales despuds de 4 dias a 409C, con 92%
de humedad relativa seqln la norma DIN
53. 489

t. Resistencia a la flexidn a 239C
d. Seccionabilidad a 23¢C

e. Punzonabilidad a 232C norma DIN 53. 488

f. Estabilidad frente a vapor de triclg

roetilano

g. Estabilidad frente a lejia de sosa al

3% en peso a 409C.

Ademis de ello, el material dshe
mds ~inhibidor de la combustién gque sea pos
ra.determinadas utilizaciones.

Se conocen papeles endurscidos,

combustibilidad habia sido mejorada con rel
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los papelss endurecidos con resina fendlica nor-
males por medio ds la adicidn de sustancias inhi-
bidoras de la combustidn.

pPara evaluar la resistencia a la com-
bustidn de papeles endurecides servia hasta ahora
el ensayo de acuerdo con la norma ASTH D 635 o ASTM
D 229, Método 1, equivalente a la norma NEMA LI-1,
en la cual una prﬂbeta de 12,7 x 102 mm es suje-
ta en posicidn horizontal con su eje longitudinal
de tal modo que su eje menor estd inclinado en 459
con relacidn a la horizontal. En el extremo libre,
no sujeto, se coloca una seffal a una distancia ds
25,4 mm de la arista menor delantera. Con un meche-
ro Bunsen, cuya llama azul estd ajustada a una lon
gitud de 19 mm, se inflama el extremc libre de la
probeta dos veces durante un tiempo de 30 segundos.
La correspondiente duracién de persistencia de com-
bustidn después de la retirada de la llama hasta
el apagade de la probeta, y la longitud de combustidn
desde la punta de la probeta son medidas y svalua-
das,

Un papel endurecido con resina fendlica
es considerado como incombustible de acuerdoc con
este ensayo ASTM D 635, si en el tipo NEMA calidad

FR 2 la duracidén media de persistencia de combustidn

-5 -
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es menor de 15 segundos y la longitud méxima de
combustién es menor de 25,4 mm. Se conocen varios
tipos de papel endurscido, especialmente con adi-
tivos plastificantes inhibidores de la combus-
tidn, que satisfacen estas exigencias,

Mo obstante, la préctica ha mostrado
que materialss con la incombustibilidad citada
no son suficientemente inhibidores de la combus-
tién o no son autoextinguibles con suficiente ra-
pidez para poder, en el caso del incendio en un
aparato, por ejemplo en un televisor, limitar ds
modo seguro a dicho incendio localmente al lugar
de la placa conductora, en la que se ha produci-
do el defecto eléctrico y por lo tanto se ha ini-
ciado el procsso de inflamacidn,

En el caso de una inflamacidn, dichos
materiales, con una disposicidn vertical usual
de la placa conductora y con el efecto de chime-
nea que existe en la caja envolvents, dichos mate-
riales pueden quemarse totalmente a pssar ds la
incombustibilidad citada y el incendioc podria trans
mitirse a la pared trasera del aparato y en muchos
casos también a las habitaciones contiguas.

No obstante, la acumulacidn de incen-

dios en los Gltimos tiempos, especialments de apa-
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ratos televisores, no pudo ser combatida hasta el
momento por los Pabricantes mediante utilizacidn

de materiales estratificados de resina fendlica me-
jorados, gue al mismoltiempa cumpliesen las exigen
cias cualitativas citadas.

Una evaluacidn de la resistencia a la
combustidn que tome en consideracién este compor-
tamiento en la prélctica se logra si durantes el en-
sayo la probeta es mantenida no en posicién hori-
zontal, sino en posicién vertical, sobre el meche-
ro Bunsen. Este ensayo UL Sujeto 492, pé&rrafo 280
A-K fue elaborado por Underwriters’Laboratories,
USA, y contiene los siguientes detalles.

Una probeta de 12,7 x 102 mm de longi=-
tud es sujetada verticalmente con un eje longitu-
dinal de tal manera que el borde delantero estéd sus
pendido a 9,5 mm por encima de la punta del meche-
ro Bunsen de 9,5 mm de didmetrs. El quemador es
ajustado con una llama azul de 19 mm y es manteni
do durante un periodo de tiempo de 10 segundos en
posicidn centrada por debajo del extremo inferior
de la probeta, Después de la retirada de la llama
se mide la duracidén des persistencia de la combus-~
tidn o de o la incandescencia ulterior. Después

de completo apagado, la probetz e¢s inflamada una
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segunda vez durante un periodo de tiempo de 10 se-
gundos, Se miden también la segunda duracidn de
persistencia de la combustidn o de persistencia

de la incandescencia, [a svaluacidén de materiales
incombustibles de acuerdo con este ensayo UL con
tratamiento por llama en posicidn vertical se efec
tla seqin dos clases de combustidn,

1. AE I (autoextinguibilidad 1)

En este caso el promedio de la duracidn
de persistencia de la combustidn dsbe ser igual o
menor que 25 segundos. El valor méximo no puede ex
ceder de 30 segundos.

2. AE 0 (autoextinguibilidad 0)

En este caso el promedic de la duracidn
de persistencia de la combustién debe ser igual
o menor de 5 segundos y el valer méximo no debs ser
mayar de 10 segundos.

Un material, de acuerdo con sste ensayo

- agravado o exacerbado de la clase de combustién AE

20

25

15.7.72

I, especialmente de la clase de combustidn AE 0Q,
ofrece una buena proteccidn pasiva contra incendios
para aparatos sléctricos, en los cuales en caso de
accidente pusde inflamarse el material aislante,
Las clases de combustidn AE I y AE 0, no

obstante, se pueden lograr sélo con materiales es-
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tratificados moldeados por caompresidn muy determi-
nados, y con éstos, debido a la composicidn de

los mismos y a los aditivos utilizados, rssultan
defectos de calidad.

Asi, la clase de combustidn AE 0 sdlo
se puede lograr tomando como base una resina epo-
xidica, pero no saon resinas de fenol-grescl. Di-
chos materiales estratificados aglutinados con
resina epoxidica tiensn come refuerzo un tejido
de vidrio no combustible, una esterilla de vidrio
0 papel celuldsive. La resina epoxidica ha sido
hecha incombustible mediante incorporacidn en la
condensacidén de sustancias halogenadas, tales co-
mo tetrabromobisfencl A. Ademés de ello, para ayu-
dar a la incombustibilidad, sstd contenido trid-
xido de antimonio en proporciones volumétricas de
5 a 10%. ‘

La clase de combustidn AE I se pueds lao-
grar también con papeles endurccidos aglutinados
con resina de fenol-cresol, sera sdlo cuando o
bien la resina o bien el plastificante contienen
una adicidn de sustancias inhibidoras de la com-
bustién, especialmente cuando se agrega adicional-
mente tridxido de antimonio. Entonces, no obstan-

te, no se consiquen las exigencias de calidad ci-
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tadas y resultan las desventajas de las que todavia
se ha de hablar,

La utilizacidn de refuerzos o sustan-
clas de soporte minerales trae consigo dificulta-
des durants el tratamiento, dado que las sustan-
cias minerales son menos susceptibles de ser punzo-
nadas y producen un mayor desgaste de las herramien
tas. Ademds de ello la produccidn de tales estra-
tificados es més costcsa que la de los materiales
estratificados reforzados con celulosa o con pa-
pel.

La utilizacidn de tridxido de antimo-
nio tras consigo la désuentaja de que sl material
estratificado se hace opaco y entonces no se pue=-
den comprobar de modo correcto dafiss en una de las
l&minas de cobre aplicadas como recubrimiento o en
la banda conductora, seqldn el procedimiento de transg
parencia. Ademés de ello el tridxido de antimonio,
especialmente cuando estd presente en grandes can-
tidades, perjudica a las propiedades eléctricas y
mecénicas.

La adicidén de aditivos inhibidores de la
combustidn a las soluciones de resina de fenol-cre-
sol o a los plastificantes utilizados trae consigo

en general las siguientes desventajas:

- 10 -
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1.~ Las propiedades eléctricas son em-
peoradas en gran manera. lLa resistencia de aisla-
misnto es disminuida y de mode especial se aumenta
fuertemente el efecto corrosivo electrolitico so-
bre metales, de manera que ya no se puede conside~
rar al empleo como sustancia aislants.

2.- La cantidad total de plastifican-
tes y sustancias inhibidoras de la combustidén en
la solucidn de impregnacidén utilizada no debe so-
brepasar una cantidad de aproximadamente 35-40% en
volumen, ya que en caso contrarioc aparece un defac=-
tuoso endurecimiento total de la resina y una pér-
dida de resistencia mecénica. Poar lo tanto, cuando
se agregan agentes protectores contra la combustidn
98 debe reducir al mismo tiempo la cantidad de plas
tificantes, con 1o cual, no obstants, el'producto
experimenta un menoscabo de la punzonabilidad y ds
la seccionabilidad.

También aparece una fragilizacién por el
hecho de que muchos agentes protectores contra la
combustidn se descomponen durante la compresidn al
efectuar el calentamiento, y de este modo inhiben
el endurecimiento tatal de la rssina,

3.~ Mediante la adicidn de agentes protec
tores contra la combustidn resulta sl peligro de en

turbiar la solucidn de impregnacidn mediante preci-

15.7.72 - 11 =
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pitacidn parcial por floculacidén de plastificantes
o de componentes de resina desds la solucidén. De
este modo se dificulta tambiédn el endurecimiento
de la resina y se disminuye la resistencia mecéni-
ca.

4.- Los agentes inhibidores de la com-
bustién no son compatibles, o sélo lo son en peque
fias cantidades, con soluciones de resina fendlica
y plastificantes, con lo cual se produce, entre
otros, el efecto descrito comc punto 3.

Los Ensayos comparativos 6 a 8 muestran
estas desventajas con detalle en comparacidén con
los E£jemplos 1 a 5.

De acuerdo con lo antedicho neo se podia
esperar que con resinas de resol fendlico se pudie-
ra conseqguir un material estratificado de la cla-
se de combustidn AE 0.

En efecto, el técnico en la materia po-
dria esperar lograr la finalidad propuesta con un
refusrzo mineral y con sustancias inhibidoras de
la combustidn incorporadas en la condensacién. No
obstante, esta meta aparscid como inalcanzabls con
refuerzos a base de celulosa con ayuda de los agen
tes protectores contra la combustidn conocidos. El

técnico en la materia debia esperar ademés una dis-

-12 -
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minucidn de las propiedades eléctricas, mecénicas

y de tratamiento hasta el limite de la aptitud pa
ra la utilizacién, en los cesos en que le era posi-
ble superar las dificultades citadas en la produc-
cién de los materiales estratificados.

Por razdén de las desventajas citadas co-
mo puntos 1 hasta 4, podia esperar en cualquier
caso obtener un material estratificadeo incombustible
Gtil con sustancias inhibidoras de la ccmbuspién
susceptibles de ser incorporadas en la polimeriza-
cidn, pero no con sustancias que permansciesen en
su forma molsecular,

AR diferencia de esto, se ha encontrado
ahora que con mezclas de difeniléterss bromados, y
por consiguisnte con agentes protectores contra la
combustidn presentes en forma molecular no suscep-
tibles de ser incorporada sn la polimerizacidn, se
podia conseguir la méxima clase de combustidn AE O
y que al mismo tiempo, de modo sorprendente, no sé-
lo se conservaban las propisdades eléctricas y téc-~
nicas para al uso, sino que en parte éstas eran in-
cluso mejoradas adn més.

.

El objeto del inventoc es un procedimien

to para la preparacidn de materizles estratificados

moldeados por compresidn, reforzados, especialmen-

- 13 -
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te papelesrendurecidns y similares, por impregna-
cidn con soluciones que contienen resinas de cre-
sol y/o de fenol, plastificantes, y agentes protec
tores contra la combustidn, subsiguiente secado
del material impregnado, con candensacidén previa
de la resina y subisiguiente endurecimiento total
de capas extendidas una sobre otra, utilizando ca
lor y presidn, para formar materiales estratifica-
dos moldeados por compresién, el cual procedimien-
to esté caracterizado porque en calidad de agente
protector contra la combustién se incorpora en la
solucidn de impregnacidn pentabromodifeniléter
(PBD) o mezclas de pentabromodifeniléter con otros
productos de bromacidn del difeniléter, preferible-
mente en tantidades de 2 a 25% en peso, referidas
a la sustancia anhidra de la solucidn de impregna=-
cién, y de este modo se obtienen materiales estra-
tificados moldeados por compresién de elevada in-
combustibilidad y autoextinguibilidad, que al mis~
mo tiempo poseen altas propiedades eléctricas, me-
cénicas y de tratamiento o inclusc mejoradas aln
méas,

Es posible distribuir en la solucidén de

impregnacidn el PBD o mezclas de éste con atros

productos de bromacidn del difeniléter en forma 1li-

“ 14 =
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quida mediante agitacidn, pero preferiblemente se
afiade una solucién en un disolvente. La concentra
cifn de la solucidn se puede escoger dentro de
amplios limites, toda vez que se prefieren disolven
tes con puntos de ebullicidén entre 30 y 1209C, que
se svaporan al secar el material estratificado.
Son convenientes soluciones con una concentracidn
de 30 hasta BO% en peso. En calidad des disolventes
entran en consideracidn todos los disolventes gue
disuelven total o parcialmente el P3D, especial-
mente éteres, alcoholes, hidrocarburos y cetonas,
tales como dietiléter, metanol, etanol, los propa-
noles, pentano, hexano, bencinas, benceno, aceto-
na, eventualmente mezclas de éstos entre si o con
agua,

En calidad de plastificantes se afiaden
a la solucidn de impregnacidn cualesquisra plaestifi
cantes, por ejemplo los constituidas a base de és-
teres de &cido ftdlico, ésteres de acido sebécico,
ésteres de &cido adiplco, ésteres fendlicos de hi-
drocarburas sulfonados, ésteres de &cido aminocar-
boxilico, ésteres de &cido tereftdlico o isoftédli-
ca, pero preferiblemente ésteres de é&cido fosféri-
co con alcoholes ds C4 hasta C. ., alcoholes poliva-

13
lentes o fenoles, tales como fosfate de tributilo,

- 15 -
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fosfato de tri-(2-etilhexilo), fosfato de trife-
nilo, de tricresilo o de difenilcrasilo, o ace
tales, especialmente los que se derivan ds ra-
dicales aldehido dsl formaldehido, del acetal-
dehido, del propiraldehido o del butiraldeshido

y de alcoholes saturados con 1 a 1B dtomos de
carbono o fenoles, tales como por ejemplo dieto-
xiformal, difenoxiformal, dietoxietilformal o
fenoxietilformal.

€l pentabromodifeniléter técnico tiens a
la temperatura ambisnte, e incluso todavia a 5pec,
una viscosidad relativamente elevada o ya contie-
ne porciones cristalinas y puede estar impurifi-
cado con peguefias cantidades de hexabromodife
nildter, con lo cual durante el almacenamiento
de las soluciones a la temperatura ambiente pusds
formarse una sedimentacidn cristalina de compues
tos bromados, espscialmente de hexabromodifeniléter
y productos de mayor grado de bromacidn.

La sedismentacidn de cristales puede
ser svitada, no obstante, si se utilizan mezclas
de los difeniléteres bromados, en las cuales se
presentan los productos de bromacidn de desde tri
bromodifeniléter hasta octabromodifsniléter. De

este modo se simplifica la utilizacidn como agen

- 16 ~
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tes protectores contra la combustidn dentro del
marco de la produccidén de materiales estratificados
moldeados por compresién y reforzados.

El contenide de los diferentes produc
tos de bromacidn del difeniléter en la mezcla puge
de variar en si dentro des limites muy amplios, peg
ro es esencial en el sentido del invento que la
viscaosidad de la mezcla a 5020 no exceda de 5000
cp, que en general ésta se encuentre entre 300 y
7000, vy preferiblemente debs tener un valor infe-
rior a 4000 centipoises. En general satisfacen a
esta condicidn mezclas en las cuales los conteni-
dos de componentes de la mezcla estén abarcados

dentro de los siguientes limites:

Pentabromodifeniléter 4 - 60 %
Tetrabromodifeniléter 15 - 45 %
Hexabromodifeniléter 1-20%
Tribromodifeniléter 0 - 5%
Octabromodifeniléter 0 -2 %

Tal como se ha indicado, también puede
uno apartarse de esta mezcla siempre que se alcan-
ce 88lo una viscosidad de la mezcla que no sea de-
masiado elevada.

El contenido de bromo de dichas mezclas

- 17 -
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es en gensral de 66,0 hasta 70,5, especialmente de
67,0 a 69,5% en peso.

En un snsayo de sclubilidad, se deter-
mina la estabilidad de la solucidn en acetona para
diferentes proporciones de mezcla, las cuales o5~
tén especificadas en la Tabla 1.

De los valores de la Tabla 1 se pueds
reconccaer que se logra la dessada buena solubili-
dad an disolventes y la svitacidn de una separa=-

cién por cristalizacidn.

- 18 -
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TABLA A
flezclas con buena solubilidad y pequefia rtén:dencia 2 lap
: .
Contenido Viscosidad Solucién de acetg- Tri- Treta- Pent
de bromo a 502C na estable durante bromadifeniléter
A (cp) 24 horas
10
67,9 " 650 s5i 53 42
69,0 ' 1900 i 43 50
15 69,0 | 3960 si - 35 55
69,2 3650 H gt 55
o
o
L
X 3
o
15.7.72 - 19 -



de aceiloa~

g durante

B3 LA
P

tendencia 2 la precipitacién

Yri- Treta- Penta- Hexa- Productos

bromodifeniléter bromados en

mayor grado

53 42

3,5 0,2
43 50 6 0,7
35 55 g 0,8

30 55 10 1,0
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g1 pentabromodifeniléter deberéd es-
tar contenido en cantidades de 35 a 70% en peso
en la mezcla de los productos de bromacidn del di-
feniléter qus se utilizan como agentes protectores
contra la combustidn. Como otros productos de brg
macién del difeniléter, ademéds del pentabromodife-
niléter, se prefisren el tribromodifeniléter, el
tetrabromodifeniléter y el hexabromodifeniléter.

Estas mezclas citadas de productos ds
bromaclén pueden disclverse sin problemas en los
disolventes citados al calentar a 602C, prefirién
dose la acetona., 56lo se realiza la adicidn de di-
solventes mientras se obtienen soluciones de im-
pregnacidn'transparentes; de manara.qua entances en
cualquier caso se pueden conseguir también solucio-
nes con elevadas concentraciones, hasta de 70 y 80%
en peso.

Estas soluciones son sstables en almace-
namiento durante més de 24 horas. A partir de las
soluciones ya no precipita ninguns de los componen=
tes. Por esta razdn resultan ventajas durante la
produccidn, por el hecho de que se simplifica la
adicidén de las soluciones y ésta se puede efectuar
en concentracidn més elsvada, se pusden preparar

en reserva mayores cantidades de solucidén de impreg

- 20 -
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nacién y se las puede almacenar durante mayor tiem-
po, y especialmente se hace posible un funcionamien
to continuo de las maquinas de impregnacidn.

La utilizacidén de la mezcla de productos
de bromacidn del difeniléter no influye sobre la
incombustibilidad de los materiales estratificados
moldeados por compresidn. También en el caso pre-
sente se puede lograr la clase de combustidén AE O.
Asimismo, no gquedan afectadas en sentido negativo
las ventajas técnicas en lo que se refiere a la re-
sistencia mecénica y especialmente en lo qus se re-
fiere a las buenas propledades eléctricas.

Otro objeto del invento son materiales
estratificados moldeados por compresidn con eleva-
da incombustibilidad y con propiedades eléctricas,
mecdnicas y de transformacidn 2l mismo tiempo me-
joradas, especialmente papel endurecido y materia-
les similares, que contienen 35 2 65% en peso de
un refuerzo y 65 a 35% en peso de un agente de im-
pregnacidén a base de resinas de cresocl y/o de fenol,
plastificantes y pentabromodifeniléter o mezclas
de pentabromodifeniléter con otros productos de bro-
macidn del difeniléter como agentes protectores con-
tra la combustidn, especialmente aquellos en que

como plastificantes estdn contenidos las constitui-
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dos a base de ésteres de 4cido fosfdérico y/o de
acetales.

Tales matoeriales egtratificados moldea-
dos por compresidén, en los que como refusrzo es-~
tén contenidos materiales fibrosos planos a ba
se de fibras orgénicas naturales o sintéticas, po
seen propiedades para el usn especialmente valio-
sas, ya que en comparacidn con los correspondien-
tes materiales estrotificados moldeados por com-
presién no provistos con agentes protectores con-
tra la combustidn, se aumenta de modo muy esen~
cial la resistencia a la combustidén y, en compa-
racién con los materiales estratificados moldea~
dos por compresidn que poseen agentes protectores
contra la combustidn de otro tips, se mejoran con
siderablemente las propiedades eléctricas, mecé-
nicas y de tratamiento.

Especialmente papeles, tales como pape-
les de algoddn, especialmente papeles de borra de
algodén, o también los constituidos a base de ce-
lulosa al sulfato o =l sulfita, obtenida a partir
de madera de coniferas, proporcicnan papeles endu-
recidos, pero los materiales fibrosos planos pue-
den consitir también en velss, capas, esterillas o

tejidos que son producidos a base de celulosa fi-
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bras o bandas de fibras sintéticas tales como poliés
teres, poliamidas u otras sustancias orgdnicas poli-
meras. De modo total o parcial, estas sustancias orgé-
nicas pueden ser reemplazadas por sustancias minera-
les fibrosas, tales como fibras de vidrio, sedas de
vidrio, lanas minerales, fibras de amianto, etc., vy
en parte también por materiales no fibrosos, tales
como paja, virutas de madera y materiales de carga,
y entonces sirven predominantements como matsriales
de conatruccidn incombustibles para la construccidn
de edificios de vivienda o de barcos, y en parte tam
bién como materiales estratificades decorativos en
la construccidn de interiores de edificios y medios
de transporte.,

El material estratificado moldeado por
compresidén de acusrdo con 8l invento puede encontrar uti-
lizacidn ventajosa en todos los sectorss de utiliza-
cidén econocidos para luos materiales estfatificados mol
deados por compresidn,

Resultan ventajas en la produccidn de ma=-
teriales aislantes eléctricos, prefsriblemente por
aplicacidén por compresidn por uno o por ambos lados
de léminas metélicas a materiales previos para circui
tos impresos. La lamina metdlica, o las bandas matéli-

cas, sn caso general a base de cobre, son aplicadas
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por compresién preferiblemente mediante un pegamen-
to en caliente. Lz lémina metélica puede contener
ademds una capa de recubrimiento superior resisten-
te a las corrientes errédticas o de fuga, que consis=
te por ejemplo en una banda de papel que estd im-
pregnada con una resina de melamina resistente con
tra la humedad o una rosina epoxidica alifatica o
cicloalifética.

También resultan ventajas por la eleva-
da incombustibilidad y por la busna aptitud para el
tratamiento en la produccidén de materiales estrati-
ficados moldeados por compresidn decorativos y pla-
cas de revestimiento para la construccidn en inte-
riores. En muchas casos se aplican a presidn sn es
te caso, por uno o por ambos lados, léminas o ban-
das estampadas o tefiidas. En este caso se pusden apli
car ldminas, bandas, tejidos, placas de madera u
otros recubrimientos de cubricidn impregnados con
las citadas resinas, las llamadas hojas dscoradas,

o un recubrimientoAde cubricidn inhibider de la com-
bustidn, con la misidén de dar una forma dptica agra
dable a la superficie.

Las soluciones de resina de fenol-formal-
dehido y cresol-formaldehido utilizadas para la im-

pregnacién pueden ser preparadas de por si a partir

- 24 ~
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de cualesquiera fenoles por reaccidn con aldehidos,
especialmente con formaldshido y sustancias qus
forman formaldehido, y deben ser del tipo de resol
y tensr un contenido de resona sintética de 40 a
80% en pesa, preferiblemente de 50 a 60% en peso,
referido a la correspondients solucidn de resina
sintética. Entonces se pueden lograr propledades
especialmente favorables de los papeles endureci-
dos si en la impregnacidn se utilizan solucignes
que contienen al mismo tiempo ambas resinas sinté-
ticas.

Se obtienen las propiedades mads favora-
bles de los papeles endurecidos fabricados de acuer
do con &8l invento si la adicidn de los difeniléte-
res bromados constituye un 5 hasta 15% en peso, re
ferido a la sustancia anhidra de las soluciones ds
impregnacidn. Si se parte de soluciones que contie-
nen al mismo tiempo una resina de fenol y una resi-
na de cresol, se llega entonces a papeles endureci-
dos con propiedades éptimazs, si la suma de las re-
sinas es en cada caso de 90 hasta 60% en peso, re-
ferida a la cantidad total de resina sintética y
plastificante, en la solucidén de imprsgnacidn. En
sste caso la proporcidn de la rssina de cresol a la

resina de fenol puede ser hecha variar dentro de la

- 25 =
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proporcidén cuantitativa de 5:1 hasta 1:5. Prsferible-
mente, la proporcidn de resina de cresal a resina
de fenol se encuentra dentro del margen de 2:1 has
ta 3:1. La porcién global de resina sintética, plas~
5 tificants y agente pratector contra la combustidn
debs ascender en ol material estratificado moldea-
do por compresién fabricado de acuerdo con el in-
vento a 70 hasta 1507 en peso, preferiblemsnte a
100 hasta 130% en peso, referido al refuerzo plano
10 no impregnado. Una elevada proporcidn de resina en
el material sstratificado moldeado por compresidn
da lugar a buenas propledades eléctricas.
De acusrdo con sl invento, el papel se-
co o uno de los otros materiales de refuerzo cita-
18 dos es impregnado en primer lugar con la solucidn
de impregnacidn. Esto puede realizarse en principio
aplicando estos materiales por ejemplo con un rodi-
llo, por pulverizacidn o por inmersidn. En un pro-
cedimiento continuc se trabaja ventajosamente condu-
20 ciendo una banda continua de papel a través de un
bafio de impregnacidn. La utilizacidn de un procedi~
miento de una dnica etapa es conveniente, pero tam-
bién pueden utilizarsz procedimientos de varias eta
pas. Después del humedecimisnto con la solucidn de

25 impregnacidn, el papel cargado con las resinas sin-
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téticas es secado de manera conocida y la resina
sintética es condensada, para lo cual se utiliza
de modo ventajoso un canal secador. El endureci-
miento definitivo de los duroplastos se realiza

de manera conocida bajo una prensa con calefaccidn
utilizando una presidn de 70 hasta 180 kp/cm2 y
temperaturas dentro del margen de 130 a 180¢9C,
preferiblements a aproximadamente 160-1702C. En
este caso se comprimen usualmente varias capas ex-
tendidas una sobre otra del papel impregnado y
previamente secado, con lo cual se obtisnen mate-
riales estratificados moldeados por compresidn co=
rrespondientemente més gruesos. Los tiempos de com
presidn ascienden a 30-90 minutos.

El procedimiento de acuerds con el in
vento para la produccidn de un papel endurecido in-
combustible tiene, en comparacidn con los procedi-
mientos conocidos, considerables progresos técni-
cos. El papel endurecido de celulosa logra propie-
dades inhibidoras de la combustidn extraordinarias
de la clase de combustidén AE 0 o, cuando sélo se
afiade una pequefia cantidad de P8D, de la class de
combustién AE I, que en caso contrario sélo son 1lg
gradas por materiales sstratificados con materia-

les de carga o de soporte minerales. La produccidn
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es simplificada al suprimirse las sustancias mi-
nerales y se mejora fuertemente la punzonabili-

dad cbteniéndose al mismo ticmpo un pequefio des-
gaste de las herramientas. Ademds de ello el produc-
to, a pesar de la adicidn del aditivo inhibidor ds

la combustidn - que habitualmente aumenta la conduc-
tividad tiene propisdades eléctricas sxtraordinaria-
mente buenas y una absprcidn de agua muy pequefia. El
efecto corrosivo electrolitico sobre el metal es

tan pequefio como uno que de lo contraric sdlo se pue
de lograr con papelec endurecidos eléctricos muy va-
lioscs sin aditivos inhibidores de la combustidn.

Una ventaja importante consiste en qus el papel ha
conservado la permeabilidad a la luz acostumbrada y
la resistencia mecénica llega a la de papeles endure-
cidos no hechas incombustibles y esn parte incluso la
supera, De este modo se pueden emplear todas las mé-
quinas y procedimientos existentes para la produccidn
de circuitos impreseos, sin ser alteradas para la trans
formacién del nuevo saporte.

Con sorpresa se comprobd que una solucidn
de resina de cresclformaldehido o fenol-formaldehido,
que contiens plastificante, o aleohdlico - acucsa,
preferiblemente solucicnes de estas resinas del tipo

de cresol, es miscible con el pentabromodifeniléter

- 28 -
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o con mezclas de difeniléteres bromados en las pro-
porciones de mezcla indicadas, de manera gue no apa-
rece ningln enturbiamisnto de la solucidn de impregna-
cidn ni ninguna precipitacidén de plastificante ni de
resina. En este caso el PBD o las mezclas de dife-
niléteres bromados actila no sfle cemo aditivo para
me jorar la incombustibilidad, sinc que inesperada-
mente tisne al mismo tiempo un efecto plastificante,
aporta una mejora de la punzonabilidad y conduce ade-
més a la mejora de las propledades eléctricas y a la
mejora de la sensibilidad del soporte frente a la hu=-
medad.

Por lo tanto, es posible reemplazar una par
te de los plastificantes usualmente afiadidos y que
son necesarios en el caso de ausencia de PBD o de
mezclas de difeniléteres bromados, mediante los dife-
niléteres bromados, tal como se deduce especialmente
del Ejemplo 3.

Para la utilizacidn como materiales sstra-

|

tificados decorativos o como revestimientos en la
construccidn de barcos o de vehicuios, el material pro
ducido de acusrdo con el invento posee la ventaja, en
relacidn con las sustancias que habfan sido transfor-
madas en papel endurecido con ayuda de otros aditivos

incombustibilizadores, de que permanece sin afectar
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por el agua de exudacidn o de condensacidn, es de=~
cir no absorbe précticamente nada de humedad y de
este modo no pasce ningln perjuicio por formacidn

de burbujas o ampollas.

Ejemnlo 1:

a) Un papel de slgoddn suministrado en forma de ro-
llo, con una anchura de 2,700 mm y un peso por uni-
dad de superficie de 120 g/m2 fue desenrollado de
modo continuo v conducido a través de una banda de
impregnacidn, que tenia la composicidn representada
en la Tabla 1,

Para ella sc utilizaron las soluciones de
resina A con un contenido de resina de 50% en peso y
la solucidn de resina B con un contenido de resina
de 70% en peso, las cuales habian sido preparadas

del siquiente modo,

Solucidn ¢de resina de cresol A.

100 partes on peso de mezcla de cresol fue
ron llevadas a la reaccidn de condensacidn de manera
conocida a la temperatura de ebullicidn junto con 80

partes en peso ¢z solucidn acuosa al 36% en peso de
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farmaldehido y 5 partes en pesc de amoniace concen-
trado.

Después de separarse por destilacidn el
agua hasta obtener una solucidn al 80% en peso de
resina sintética, ésta fue diluida a 50% en peso por
adicidn de metanol. Resultd una resina de resol cu-
yo tiempo B era de B8 minutos a 1508C y cuya visco-

sidad en solucidn era de 55 cp a 202°C.

Solucidn de resina fendlica B.

100 partes en peso de fenol fueron lleva-
das a la reaccidén de condensacion de manera conocida
a la temperatura de ebullicidn junto con 120 partes
en peso de solucidn acuosa al 365 en peso de formal-
dehido y 1 parte en peso de sosa céustica.

Después de esto se separd agua por des-
tilacidn hasta que el contenicdo de sustancia sdlida
de la solucidn resultante de resol fendlico era de
70% en peso. El tiempo B era de 7 minutos a 1508C, vy
la viscosidad de la solucidn era de 250 cp a 209C.

El tiempo B fue determinado del sigquiente
modo:

En la superficie de un blogue de hierro de

forma clbica o cilindrica, calentado a 130-1509C se

- 31 -
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labra una cantidad de forma semiesférica (R = 1 cm).
0,15 g de la resinma liquida o en forma de polvo a
ensayar son calocados dentro de la cavidad y se agi-
te de modo permanente con una varilla de vidrio esti-
rada a forma puntizguda. El estado B o el tiempo B

sg alcanzan cuande los hilos fue se pueden retirar

de la probeta con la vsrilla de vidrio se rompen y

retroceden de mode el&stico como el caucho.

- 32 =



Tabla 1,

5 Componentes Cantidad de Cantidad de resina sinté
liquidos los correspon tica o de plastificante
de la solucidn dientes compo en la solucidn de impreg
de impregnacidn nentes liquidos. | nacidn |

kg
10 absoluta, % en peso rg
kg | ferido a susg
tancia anhi-
dra
15
Solucidn de re-
sina de cresol A 9,2 4,6 46
Solucidn de re-
sina de fenol B 3,4 2,4 24
20 Pentabromodifeni
Léter 1,0 1,0 10
Fosfato de difs
nilcresilo 2,0 2,0 20
Acstona 0,45 - -
25 .
15.7.72 - 33 -
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b) Se llevd a cabo otro ensayo de impreg-

nacidén, el cual se diferenciesba del primero sdlo en el

heche de que la solucidn de impregnacidn no caontenia

nada de pentabromodifeniléter. La placa de papel en-

durecido que resultd de este segundo ensayo no se di-

ferenciaba précticamente en su aspecto de la producida

en el primer ensayo.

No obstante, ambos papeles endu-

recidos tenian propiedades fisicas cconsiderablemente

difercntes. Estas propiedades estén recopiladas en las

Tablas 2 a 4,

Tabla 2.

Tipo de ensayo

Norma

Tratamiento
previao

Ouracidn de persis
tencia de la combus
tidn

a) b)

Incombustibi;i
dad vertical

Incombustibili
dad vertical

UL, Sujeto 492
nédrrafo 280
a - k

UL, Sujeto 492,
parrafo 280
a - k

Ninguno

7 dias a
T00C

1-6 segundos| 41-55 segun
dos

1-5 segundos| 45-60 segun

dos

- 35 =
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£l tiempo de inmersidn sra de 30 segun-
dos. La banda de papel humedecida de este modo con
la solucidn de impregnacidn fue conducida sobre 2
rodillos de rodadura y fue liberada de solucidn en
excesc exprimiéndola entre dos cilindros de acero.
A partir de los cilindros de acero la banda fue
conducida ulteriormente a través de un canal ds
sscado, en 8l cual fue calentada en el espacic de
4 minutos desde 1508C de modo crsciente hasta 1702C,
De este modo se condensaron previamente las resi-
nas sintéticas. En un dispositivo de corte se cor=~
raron a partir de la banda de papel trozos rectan-
gulares de 2800 mm de longitud y 1300 mm des anchu-
ra. Ocho de estas hojas de papsl fueron colocadas
uha junto a otra y fusron calentadas bajo una pren-
sa con calefaccidn durants 60 minutos bajo una pre-
sidn ds 100 kp/m2 a 1552C. De este modo se habia
producido una placa de papel endurecido con un es-
pesor de 1,5 mm, La proporeidn de papel en el papel
endurecido era de 459% en peso.

Luego, la solucidn de impregnacidn fue
producida mezclando las resinas A y B y el plasti-
ficante con el PBD disuelto en acetona a 602C en la
proporcidn cuantitativa indicada en la Tabla 1, por

medic de agitacidn a 23¢C.

- 34 =
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Tipo de ensayo Horma Tratamien Indice caracteristico

to previo de punzonabilidad

a) b)
Ensayo de orifi- o
cio, longitudinal | DIN 53 488 23°C 2,0-2,512,1-2,7
mente
Ensayo de orifi- 0
cio lonnitudinal | DIN 53 488 45°C 1,9-2,2 { 2,0-2,5
mente
Ensayo de orifi- o
cio longitudinal DIN 53 488 60 C 1,6 1,6
mente :
- 36 -
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Tipo de ensayo { Norma | Condiclones de ensayo Indice caracte-
ristic
Tempe | Humedad Tlempo )
rature| relativa | horas | a) b)
oC % -
Corrosidn elag
trolitica (po- | DIN
lo positiva) 53 489 40 92 96 AN AN
Corrosidn eleg
trolitica (po- _
lo negativo) DIN
53 489 40 92 96 1,2-1,4 | 1,4-1,6
Resistencia in
terna DIN
7735 w | 92 96 | 2-10.10°% 1-5.10%°
AN = Colorss de oXidacidn débiles.
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Tabla 5,

Tipo de ensayo Norma Condiciones de Cantidad de agua
inmersidn absorbida en mg
Tempera| Tiempo,
tura 2C|horas a) b)

Absorcién de

agua DIN 7735 23 24 17 - 21 |18 - 22

Absorcidn de

agua DIN 7735 23 96 45 - 51 |47 - 53

Ejemplo 2.

Un papel de algodSn tal como se utilizd

de acusrdo con el Ejemplo 1 fue impregnado del mis-

mo modo y con las mismas resinas sintéticas que sn

‘el Ejemplo 1, solo que la solucidn de impregnacidn,

en lugar de 2 kg de fosfato de difenilcresilo conte-

nfa 1,5 kg, y la cantidad de 0,5 kg que faltaba la

- 38 -
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contiens en forma del plstificante dietoxietilformal.
Este plastificante mejora, tal como es sabido, la pun-
zonabilidad peroc aumenta la tendencia del soporte a
incendiarse. También en sste casoc se impregnd una vez
affadiendo 1,0 kg de pentabromodifeniléter y una vez
sin este aditivo. Después de condensacidén previa y
subsiguiente endurecimiento bajo una prensa con cale-
faccidn se pudieron comprobar diferencias anédlogas

a las del Ejemplo 1 en cuanto a las propiedades fisi-

cas, especlalmente en cuanto a la incombustibilidad.

Ejemplo 3.

De modo correspondiente al E£jemplo 1 pero
con 35% en peso en éonjunto de plastificante y agente
protector contra la combustidn, 24% en peso des resipa
fendlica B y 41% en peso de resina de cresol A en la
solucidn de impregnacidén, se recubrid, tal como se
describe en el Ejemplo 1, tanto un papel ds algodén
como también un papsl consistente en celulosa de pino
al sulfato.

En las tablas siguientes, PBD significa pen
tabromodifeniléter, DFC significa fosfato de difenil-
cresilo, siempre en ¢ en peso de sustancia anhidra

de la solucidn de impregnacidn, PC es la duracidn de

-39 -
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persistencia do la combustidn en el primer ensayo

y en el seqgundn ensayn de acuerdo can la norma UL

492 en sequndos, P 232 es la punzonabilidad a 239C

de acuerdo con la norma DIN 53,488, CE es la corro~

sidn electrolitica de acuerdo con la norma DIN

53.489, RI. 10'° es la resistencia interna (resis-

tencia de aislamiento) en lﬂlqn.de acuerdo con la

norma DIN 7.735 a 402C y con una humedad relativa

de 92%.

Tal como va ocurrfia en e} Ejemplo 1, en

comparacidn con la probeta exenta de PBD, la pun-

zonabilided, la corrosidn electrolitica y sobre to

do la resistencia interna son sorprendentemente in

cluso mejorados més atn, y los restantes valores o

indices mecénicos quedan sin afectar.

Tabla 6
PBD| DFC| PC | P 232 CE r1.10%0 | clase de com
bustion

o | 35 [47/30| 2,2 | AN 1,6 1,4 CL

5 | 30 | 4/12{ 2,1 | AN 1,6 0,8 RE 1
10 | 25 | 2/7 2,0 | AN 1,2 2,5 AE O
15 | 20 | 2/4 2,0 | AN 1,2 3,7 AE O

20 | 15 | 2/5 2,0 | AN 1,2 3,6 AE D

- 40 =
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CL = Combustidn lenta.

Ya con 5% de PBD se logra por consiguisn
te el grado AE 1 y a partir de 10% de PBD se produ-
ce el gradeo AE 0.

En el caso de utilizacidn de celulosa de
pino al sulfato lanunzonabilidad habia disminuido un

poco,

Ejemplo 4.

Anélogamente al Ejemplo 3, pero hacisndo
variar el refuerzo, una probeta cuyo refuerzo con-
sistia en 30% en peso de fibras de vidrio largas (FV)
de 0,01 mm de diémetro y en 70% sn peso de borra de
algoddn (BA) fue comparada con una probeta exanta
de PBD con un refuerzo consistente sflo en las fi=-
bras de celulosa. También en este caso son mejora-
das por el PBD las propiedades sléctricas,

Este ejemplo fue hecho variar, afadiéndo-
se PBD en forma de solucién al 40% en peso o al 60%
en peso sn acetona, metanol, dietiléter y en Porma
de dispersidén acuoso~alcohdlica de la solucidén de
impregnacidn, Sobre los Indices de medicidn de los
papelés endurecidos asi producidos esto carecia de

influencia,
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Tabla 7
10
BA Fv PBD DFe | PC [P 239 CE RI.1D Clase de
' combustidn
5
100 0 0 35 |47/30 2,L {AN 1,6 | 1,4 CL
70 | 30 10 25 | 1/4 2,6 |AN 1,2 | 3,5 AE O
Se obtuvieron resultados similares utili-
10 zando cantidades iguales de fosfato de tricresilo, fos
fato de trifenilo, fosfato de tri(butoxietile) y fosfa-
to de tri(2-etilhexile), en lugar del DFC en calidad de
plastificante.
15 Ejempln 5.
Se procedid de modo anélogo al Cjemplo 3,
pero una parte del DFC fue reemplazado por distoxietil-
formal (DEF). Con grandes proporciones del DEF, en efec-
20 to, ya no se logra una AE 0, pero resultan ventajas de-
bido a la estabilidad del producto frente a los élca-
lis.
25
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Tablaz 8
PBD DFC DEF pC p 230 Clase de combustidn
0 25 10 {41/>100 2,4 CL hasta CR
15 15 51 2/6 2,2 RE O
15 10 10 {18/14 2,3 AE 1

CR = Combustidn réapida

Ejemnlos 6, 7 v 8 (Ejemplos comparativos)

Se repitid el Ejemplo 1, estando compues=—

ta la solucidn de impregnacidn del siguiente modo:

Solucidn de resina de crescl A 46% de porciones sdlidas en la
solucidn de impregnacién

Solucidn de resina de fenal B 245 de ® " "
Fosfato de difenileresilo 20% de n " "
Fl, 2, 3 ]_55’5 de n " [

Con agantes pretectores contra la com-
bustién F 1, F 2 y F 3 sirvieron fosfato de tri-
-(2,3-dibromopropile), tribromafenildibromopropi-
léter y el compuesto polimerc de drganofosfato

"Phosgard T 22 R" de la firma Montsanto, gque en
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lo esencial estf caracterizado por la agrupacidn

repetida [
P—-~0 CH

//CH3 —]

‘\ i H
D——~CE2-——C.2CL n

los siguientes resultados:

Se aobtuvieron

Agente protector; RI S 232 5 602| P 232| p 600 CE A
contra la combug
tidn

F1l 2 108 agrietadso 3,8 3,0 |B 1,8} Transparen

te
F oo 5 lO7 agristado 2 3 B 1,9 |Turbioc
7 .
F3 7 10 agrietado 5 4 8 3,5| Transparen
te

Aqui S 232 y S

nabilidad con la cizalla de impacto y P 230
significan la punzonabilidad de acuerdo con

DIN 53.488, CE significa la corrosidn electroliti=~

602 significan la seccio-

o P 60¢

la norma

ca de acuerdo con la norma DIN 53.489, y A signifi-

ca el aspecto de la solucidn de impregnacidén produ-

cida de este modo. B = decoloracidn intansa y apari=<
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cién de productos de corrosidn junto al éncdo.

En 8l caso de la utilizacidn de los com-
puestos bromados orgénicos similares al PBD asi co-
mo.del Phosgard no aparecen por consiguiesnts las
ventajas de los E£jemples 1 a 5, sino més bien una
serie de desventajas (véanse los puntos 1 hasta 4),
Los materiales estratificados moldeados por com-
presidn asi producidos no son utilizables por con-
siguiente como materiales aislantes. De modo espe-
cial, ha disminuido la resistencia de aislamiento
eléctrico en 2 @ 3 potencias de 10 y la corrosidn
glectrolitica ha aumentado en gran manera. Ademis
de sllo, aparsce una punzonabilidad limitada y un
agrientamiento en el ensayo de corte (desventaja 2),
asi como en el Ejemplo 7 un enturbiamiznto de la

solucién (desventaja 3).

Ejemplo 9.

En la produccidn del material estrati-
ficado moldeado por compresién incombustible se
procedid del mismo mode que se describe sn sl Ejem-
plo 1 de la solicitud de patente P 21 42 890,0, pe-
ro en lugar de pentabromodifeniléier se utilizd

una mezcla con la composicidn que se reproduce
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abajo, con lbo cual resultd la siguiente solucién de im-

pregnacidn:
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Componentes
1{quidos de

Cantidad de
los corres-

Cantidad de resina sintética o
plastificante en la solucidn de

la solucidn  pondientes impregnacidn
de impregnaz  componentas .
cidn 1{quidos
kg
absoluta, kg % en peso referi-

do a sustancia

anhidra
Solucidn de
resina de crg
sol A 9,2 4,6 46
Solucidn de
resina de fg
nol B8 3,4 2,64 24
Tribromodife-
niléter a,02 0,02 0,2
Tetrabromodi-
feniléter 0,41 0,41 4,1
Pentabromodife
niléter o, 50 g, 50 5,0
Hexabromodife-
niléter 0,07 0,07 0,7
Fosfato de di-
fenilcresilo 2,0 2,0 20
Acetona 0,45 - - -
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El material estratificado moldeado por

compresién producido tiene las siguients propieda-

des:
5 Tabla 11
Tipo de sensayo Norma Tratamisnto Duracidn de persistencia'
previo de la combustidn
b
ln a) )
Incombustibili UL Sujeto
dad vertical 492, péarra- Ninguno 1-5 segundos 41-55 segun
fo 280 a-k dos
15 Incombustibili UL Sujeto
dad vertical 492, parra- 7 dias a 708C 1~6 segundos 45-60 segun
fo 280 a-k dos
20
25
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Tabla 12

Tipo de ensayo Norma Tratamien Indice caracteristico

to previo de punzonabilidad

a) b)

Ensayo de orifi
cio longitudinal- DIN 53 488 23eC 2,0-2,3 2,1-2,7
ments
Ensayo de orifi-
cio longitudinal DIN 53 488 458C¢ 1,9-2,1 2,0-2,5
mente
Ensayo de arifi
cio longitudinal DIN 53 488 6oac 1,8 . 1,6
ments :
Tabla 13
Tipo des ensayo Morma Condiciones de ensayo Indice caracteristico

Tempe- Humedsad Tiempo

ratura relativa horas a) b)
eC a
Corrosidn slectre
litica (polo posi DIN
tivo) 53 4B9 40 92 96 AN AN
Corrosidn electro
litica (polo nega DIN
tivo) 53 489 40 92 96 1,2-1,4 1,4-1,6
10
Resistencia interna DIN 40 92 96 1-8.1010 1-5.10
7735

AN = Colores de oxidacidn débiles.
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Tabla 14.

Tipo de ensayo Norma Condicicnes de Cantidad de agua ab~-
inmersidn sorbida en mg

Tempera Tiempo

tura 9C horas a) b)
Absorcidn de
agua DIN 7735 23 24 16~22 18-22
Absorcidn de
agua DIN 7738 23 " 96 46-55 47-53

Ejemple 10,

Se repitié el Ejemplo 1, perc se afadieron
a las soluciones de resina, no obstante, las canti-
dades indicadas en la Tabla 1 de los difeniléteres
bromados disueltas en 0,55 kg de dietiléter. En otra

variante méds, en lugar de 1 kg de los difeniléteres

15.7.72 . 80 -
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bromados indicados en el Ejemplo 1, se utilizd una mez

)

cla de 0,04 kg de tribromodifeniléter, 0,30 kg de te-
trabromodifeniléter, 0,58 kg de psntabromodifeniléter
y 0,07 kg de hexabromodifenileter juntoc con pequefias
cantidades de octabromodifeniléter en solucidén de a)
50 kg de acetana, b) kg de metanol y c) 60 kg de banci-
na ligera.

En ninguno de los casos no aparecid ningu-
na porcidn que se separase por cristalizacidn en frio.
Los datos técnicos corresponden a los reproducidos

8n las Tablas 2 a2 &,

Ejempla 11.

Correspcndienfamente al Ejemplo . l, peroc con

una mezcla de difeniléteres bromados a base de 6% en

-pesa de difeniléter tribromado, 32% en peso de difeni-

léter tetrabromado, 51% en peso de difeniléter penta-
bromedo, 10% en peso de difeniléter hexabromado y 1%
en peso de difeniléter octabromzdo, con variacidn de
la cantidad affadida de la mezcla (CM) se obtuvieron

los siguientes resultados:
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cm | orec | pC p230 CE ri.10'0 | ¢
0| 3555/34| 2,3 | AN 1,6 2,5 cL

5| 30| 6/14| 2,2 | AN 1,6 1,1 AE 1
10 | 25 | 3/7 2,1 | AN 1,4 2,1 AE ©
151 20 | 2/5 2,0 | AN 1,2 3,0 AE O
20 | 15 | 2/4 2,0 | AN 1,2 3,8 AE ©

Aqui, FDC significa fosfato ds dicresi-
lo, PC significa la duracidn de persistencia de com-
bustién de acuerdo can UL 492 en segundos &n el pri
mer ensayo y en el segundo ensayo, P 232 significa
la punzonabilidad de acuerdo con la norma DIN 53. 488,
CE significa la corrosidn electrolitica de acuerdo
con la norma DIN 53,489, P.I.lD10 significa la resis
tencia interna en 101EQ de acuerdo con la norma
DIN 77 35 a 40eC y una humedad relativa de 92%, y
B significa la clase de combustidn,

lLa presante solicitud, que corrsesponde
a la presentada en la RepGblica Federal Alemana, sl
27 ds Agosto de 1971, bajo el N2 P 21 42 890.0 y el
26 de ffayo de 1972, bajo el N2 P 22 25 587.4 se
acoge a los beneficios del Articule 51 del vigsnte

Estatuto sobre Propisdad Industrial.
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=_REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva,
que se presentan para gue sean objsto de esta solici-
tud de Patente de Invencidn sn Espafia, por VEINTE afios,
son los siguientes:

1.~ Procedimiento para la produccidn de
materiales sstratificados moldeados por compresidn,
refcrzados, especialmente papsles sndurecidos y simi-
lares, por impregnacidn con soluciones que-contienen
resinas de fenol y/o de cresol, plastificantes y agen
tes protectores'contra la combustidn, por subsiguien-
te secado del material impregnado con condensacidén
previa de la resina y por posterior endurecimiento tg
tal de las capas sxtendidas una sobre otra con utili-
zacidn de calor y presidn para formar materiales estra-
ficados moldeados por compresidn, caracterizado por-
que en calidad de agents protector contra la combus-
tidn se incorpora en la solucidn de impregnacién pen-
tabromodifeniléter o mezclas de pentabromodifeniléter
con otros productos de bromacidén del difeniléter, pre-

feriblemente en cantidades de 2 & 25% en peso, refe-
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rido a la sustancia anhidra de la solucién de im-
pregnacién, y de este modo se obtienen materiales
estratificadus moldeados por compresién de elsva-
da incombustibilidad vy autoextinguibilidad que al
mismo tiempo poseen altas propisdades eléctricas,
mecédnicas y de tratamiento, o incluso mejoradas
alin més.

2.- Procedimiento segdn la reivindica-
cién 1, caracterizado porqus los productos de bro-
macidén del difeniléter son afiadidos disueltos en
un disolvente, preferiblemente en forma de solu-
cidn al 30 al 80% en peso de un éter, alcohol, hi-
drocarburo, y/o cetona que hierve entre 30 y 1209C.

3.~ Procedimiento segln la reivindica-
cibén 1, caracterizado porque el pentabraomodifeni-
léter esté contenido en cantidades de 357°a 70% en
peso, referidas a la cantidad total del agente de
proteccidén contra la combustidn que se affade.

4,- Procedimients segin las reivindica-
ciones 1 y 3, caractasrizado porque en calidad de
otros difeniléteres bromados, ademés del pentabro-
modifeniléter, estén contenidos en el agente pro-
tector contra la combustidn tetrabromodifeniléter,
tribromodifeniléter y hexabromodifeniléter.

5.- Procedimiento segln las reivindica-
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ciones 1 a 4, caracterizado porque en calidad de
plastificantes se utilizan los constituldos a base
de éateres de dcido fosfbrico y/o acetales.

6.- Procedimiento para la produg

] cibén de materiales estratificados moldeados por com
presibn, reforzados.
Tal y como se ha descrito en la
QOoria que antscede y con los fines que se han es=
pecificado,
- 19 ' , Esta Memoria consta de cincuenta y
cinco hojas escritas a mégquina por una sola cara,
15 Madrid, 26 FEB. 1979 -
) P.A
: e : Lury
Alberto'de EIZS2Y=
\ or/Fodel -
20
25
26.2.73 . - 55 =

% EAS,~ .



	Bibliographic data
	Description
	Claims



