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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE CUERPOS MOLDEADOS"

a favor de la firmo suiza CIBA~GEIGY AG, residente en

BASITEA (Suiza),

MEMORIA DESCRIPTTVA

Objeto de este invento es una mezcla de resina
termoendurecible que contiecne un compuesto poliepoxidico,
un deido dicarboxilico y un anhidrido policarboxilico y que
es utilizable como resina de impregnacién y de laminacidn
como adhesivo y, sobre todo, como résina de colada,

Ias piezas de resina colada a base de resinas
epoxidicas estdn sometidas a esfuerzos de diversa Indole,
De una parte deben ser termocstables, pero de otra parte
ce necesario que la resina de colada empleada para c¢llas

prescente un médulo E clevado al mismo tiempo que gran tena-
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Cuando se emplean mezclas de resina de colada a

cidad al impacto.

base de resinas liquidag a la temperatura del ambiénte, por
ejemplo a base de una resina de epiclorohidrina y bisfenol
A con wn equivalente de epbxido de 5,3 por kg, se‘ébtienen,
mediante el endurecimiento con anhidridos; materias moldea~-
das que, i bien manifiestan gran estahilidad frente al calor,
gon sin embargo demasiado frégiles para la mayoria de las
aplicaciones.

Con objeto de mejorar la tenacidad al impacto se

afiaden a las resinas flexibilizadores; vpor ejemplo, poligli-

" coles que, en parte, o por completo, reaccionan quimicamente

con los otros componentes de la mezcla de resina para colada.
Tales aditivos flexibilizantes presentan la desventaja de

gue empeoran las pérdidas dieléctricas y la estabilidad de la
forma en caliente. Ademds, la mejora de la resistencia mecd-
nica dnicamente se alcanza en grado limitado.

Ia mezcla de resina segin este invento permite en
cambio preparar cuerpos de moldeo que revnen buenas propie-
dades mecdnicas y eléctricas, en particular gran tenacidad
al impacto, con gran estagbilidad de la forma en caliente.

La mezcla de resina termoendurecible confbrme a

este invento se maracteriza por conbtensr un compuesto de la

férmula I
4] 0 (0] 0
Hi it " i
en la que
R, significa un radical aromdtico o cicloalifdtico

¥
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y por entra? en e;la, por 1 equivalente del compueéto po-
liepox{dico, de 9,05 a 0,8 equivalentes del compuesto de la
férmula I y de 0,20 a 0,95 moles del anhfdrido poljcarboxi-
1ico. ' '

De preferencia entran en ella, por ﬁ equivalente
del compuesto epoxidico, de 0,15 a 0,5 equivalenteé del com~
puesto de la férmula I y 0,5 a 0;85 moles del anhidrido po-
licarboxilico. '

Ade@és de otros componentes, la mezcla puede con-
tener todavia, en particular, un catalizador. En este con-
cepto entran en cuenta todos los catalizadores usuéles para
la reaccidn de adicidn de epbxido, pero en particular los
compuestoé gmdnicos cuaternarios, como el gloruro de tetra-—
metilamonio, el cloruro de tetraetilamonio, el cloruro de
bencil-trimetilamonio y el cloruro de dodecil-bencildietil

amonio.

De preferencia, en la férmula I R, significa un

grupo de fenileno, ciclohexileno o ciclohexenileno y R, sig-

nifica un grupo de alquileno con 2 a 12 étomos.de carbono o
el radical obtenido de bisfenol A, hidrogenado, mediante la
separacidn de ambog grupos de OH., En calidad de diésteres
entran en consideracidn sobre todo los productos de reaccidn
de 2 moles de anhidrido tetra- 6 hexa—~hidroftdlico con 1 mol
de neopentilglicol o hexan-1,6-diol.

En concepto de compuesto poliepoxfdico puede em~—
plearse en la mezcla conforme a este invento uno de los com-
puestos conocidos, en particular éteres di- y poli-(beta-

-metilglicidflicos) y éteres di- & poliglicidilicos de fe-
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noles polivglentes; como lg resorcina, el bis:(p-hidr0xifg
nil)-metano, el 2;2;bis—(p-hidroxifenil)—propano (= bisfenol
Ao diometano);‘el 2;2—bis~(4'-hidroxi-3';5'~dibromofeni1)~
-propano y el 1,1,2;2—ﬁetrakis~(p-hidroxifenil)-eténo, o de
productos de condensaci5n; obtenidos en condiciones acidas,
de fenoles (por ejemplo, fenol) con formaldehidos ésteres po-
liglicidilicos y é&steres poli-(beta—metilgl:}cidilicos) de
dcidos carboxilicos aromdticos polivalentes, como el dcido
ftdlico, el dcido isoftdlico, el 4cido tereftdlico, el deido
tetracloroftdlico o el deido trimetilico; y derivados N-gli
ci@ilicos de aminas arométicas; como la N,N-diglicidilanili
na, la N,N-diglicidil-toluidina y el N;N,N';N'dtetraglicidil—
-big~(p-aminofenil )-metano.
Entran ademis en ctenta los compuestos poliepoxi-
dicos siguientes:
-~ dateres poligligidilicos de deidos pdlicarﬁokiliéos
hidroaromfticos, por ejemplo )
el éster diglicidilico de dcido deltaf-tetrahidroftélico,
el éster diglicidilico de dcido 4~metil—delta?-tetrahi—
droft&lico,
el dster diglicidilico de dcido hexahidroftélico v
el éster diglicidflico de deido 4-metil-hexahidroftdli-
H
- dteres di-~ y poli-glicidilicos y éteres di- y poli-
(betg—metilglicidilicos) de alcoholes aliciclicos,
“como, por ejemplo, los éteres diglicidilicos o los
éteres di~(hetaﬁmetilglicidilicos)'del 2,2-bis=(41=
~hidroxiciclohexil)-propano, del 1y4-dihidroxiciclp

hexano (guinita) o del delté3—ciclohexen-1,1-dimeta-
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nol; '
¥y, por dltimo, cabe citar todavia el isocianurato de trigli-
cidilo.

En calidad de deidos dicarboxilicos para la pre-
paracidn de los compuestos de la férmula I son aptos por
ejenplo: '

el deido ftdiico,

el deido isoftélico;

el dcido tereftdlico,

el deido tetracloroftdlico,

el 4cido tetrahidroftdlico,

el dcido metiltetrahidroftdlico,

el 4cido hexahidroftdlico,

el deido 47metil—hexahidroftélico, .

el 4ecido 3,6~end?meti1en~tetrahidrofﬁélico,

el 4cido met%1—3,6—endometi1én—tetfahidroftélicp,

el dcido 3;4,5;6,7,7—hexacloro-3,6~endometilen—fetrahi—
droftélico; '

el 4cido difénico, ‘

el dcido fenilen-diacético,

el decido hidroquinop—o,o'—diacético,

el 4cido diometan-0,0'~digcético y

los decidos naftalindicarboxilicos,

Para la preparacién de los compuestos de la fér-
mula I se condensan de preferencia los anhi@ridos de los
4cidos que acaban de mencionarse con dioles, en la relacidn
molar de 2:1 y con calentamiento., En calidad de dioles en-
tran en cuenta, po? ejomplos

¢l etilenglicol,
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el propan~i,2-diol,

el propan-?,3~dio},
el buxan~1?4—diol!
el butan—1,§~diol,'
el pentanr1,5-diolg
el neopent%lglico},
el hexan~1,§7diol,
el dodecan—1,12~diol

y asimismo - .
el 1,1-bis~hidroximetilciclohexano~3,
el bisfenol A hidrogenado, ’
el 1;4-bis—hidroximeti1ciclohexano,
la quinita ¥ '
el triciclo~(5,2.1.10%:%)-decan-3~(6 4),8 (8 9)-diol,

En calidad de anhidridos policarboxflicos entran
en cuente en la mezcla de resina couforme a este invento,
los mismos compuestos que pueden emplearse bambién para la p
preparacidn de los didsteres, y ademds el anhidrido dodece~
nilsuccfnico, el anhidrido trimeliticd y el dianhidrido
piromelitico.,

Muy ventajoso es el empleo de anhi@ridos dicar-
boxilicos cicloalifdticos, como; por ejemplo, el aphidrido
deltat—tetrahidroftdlico o el anhfdrido hexahidroftdlico,
que proporcionan materias moldeadas con propiedades eléctri-
cas sumamente buenas.

las megclas endurecibles conformes a este inven-
to pueden ademds, en cualquier fase antes del endurecimien-
to, tratgrse con agentes de modificacidn uguales, como ex-

tensores, agentes de relleno y de refuerzo, pigmentos, colo-
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rantes, disolyentes orgdnicos, plastificantes, deslizantes,
tiotropantes, ignifugantes y desmoldeadores.

En calidad de extensores, agentes de refuerzo,
agentes de relleno y pigmentos que pueden incluirse en las
mezclas endurecibles conformes a este invento cabe sefialar,
por ejemplo: 1§s fibras textiles, las fibras de vidrio, las
fibras de boro, las fibras de carbono, la celulosa, el pol-
vo de polietileno, el polvo de polipropileno, la mica, el
amianto, el polvo de cuarzo, el polvo de esquiste, el trihi-
drato de 6xido de aluminio, la creta en polvo, el yesu, el
tridxido de antimonio, las bentonas, el aerogel de 4cido si-
lico ("AEROSIL"),el litopdn, el espato pesado, el didxido
de titanio; ellhollin, el grafito; el 6xido de¢ hierro o el
polvo metdlico, como el polvo de aluminio o el polvo de hig
rr0,

En calidaed de disolventes orgdnicos son gptos pa-
ra la modificaci&n de las mezclas endurecibles, por ejemplo,
el tolueno? el xileno, el n-propanol, el aceitato de butilo,
la acetona, la metiletilcetona, el alcohol diacetdnico y el
éter monometIlico, monoetilico y monobutilico de etilengli-
col.

Pueden afiadirse también a las mezclas endurecibles
otros suplementos wsuales; por ejemplo, ignifugos, agentes
tixotropantes y agentes deslizantes ("flow control agents"),
como siliconas, acetobutirato de celuloga, polivinilbutiral,
ceras, estearatos, etc. (que en parte hallan también empleo
como desmoldeadores).

Ia preparacién de las mezclas endurecibles puede

realizarse de la manera ordinaria, valiéndose de equipos
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mnezcladores conocidos (agitadoras, amasadoras, calandrias,

etc. ).
Estas mezclas endurecibles de resina epgxidica ha-
1llan empleo princ?palmente en el campo de la técnica de las
5, resinas de colada, pero también en el de la Electrotdécnica
y de los procedimientos de laminacidén. Se las puede utilizar
en formulgcidn adecuada en cadg caso a la finalidad especial
de empleo, en estado rellenado o sin relleno y eventualmen—
te en forma de soluciones, como lacas al fuego, palvos de sin

10, terizacibn, masas para prensa, resinas de inmersién, resinas
de colada, formulaciones para fundicidén inyectada, resinas
de impregnaeidn vy adhesivos, resinas para herramientas, re-
gines de laminacidn y masas de embuticién y aislamiento para
la industrigéléctrica.

15. Para la preparacidn de mezclas endurecibles des-
crita en los ejemplos expuedtos mds adelante se emplean los
dcidos diestéreo—~dicarbox{licos siguientes:

PREPARACION DE IOS ACINOS DIESTEREODICARBOXITLICOS -

Acido diestéreo dicarboxilico A

20, Se tratan 2128 g (14,0 moles) de anhidrido tetra-—
hidroftdlico con 728 g (7,0 moles) de neopentilglicol y 1,0
cc de beneildimetilamina. Se calienta esta mezcla reaccio-
nal bajo nitrdgeno y tan pronto como es posibles se la mix-
turs mediante hvena agitacién. Cuando la temperatura de la

25. mezcla llega a 12090; aparece reaccién exotérmica, que lle-
va la mezcla hasta una temperatura de 170¢C, Se dejaremitir
la reaccidn exotérmica; pero sin permitir que descienda la
femperatura a menos de 1502C, Gontagdo desde el principio

del decrecimiento de la temperatura, se deja reacclonar to-
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davia por una hora.

El producto presenta entonces un peso de equi~
valentes de deido de 202 (em teorfiam 203) y constituye a la
temperatura del ambiente una masa muy viscosa, de color ama-
rillo claro y casi vidrioss.

Acido diestereodicarboxfiico B .
Se tratan 118,0 g (1 mol) de hexan~1,6~diol con

304,0 g (2 moles) de anhfdrido tetrahidroftdlico y 0,3 ce
de bencildimetilamina como catalizador y se deja reaccionar
de manera andloga a la descrita para el Acido diesgtersodi~-
carbox{lico A.

El producto constituye une substancia muy viscosa;
de color amerillo claro y con un peso de equivaleptes de
deido de 207 (en teorfa, 211):

Acido poliestdéreodicarboxfilico C (Compuesto de comparacidn)

' Se mezclan 208,0 g (2 moles) de neopentilglicol ¥y
456,0 g (3 moles) de anhidrido tetrahidrofidlico (lo que
corresponde a una relacibn molar de glicol a anhidfido de
2:3) y se deja reaccionar la mezcla bajo nitrégeno y a
160~1702C durante 8 horas, mientras se destila coﬁstantemen-
te el agua formada. El producto constituye una masa vidrio-
82, de color amarillo claro y tiene un peso de equivalentes
de 4ecido de 320;5 (en teorfa, 319).

Acido poliestéreodicarboxilico D (Compuesto de comparacidn)

Se mezclan 156,0 g (1,5 moles) de neopentilglicol
con 304 g (2 moles) de anhidrido tetrahidroftdlico y se de-
Ja reaccionar la mezcla bajo nitrdégeno y a 160-170eC durante
9 horas, mientras se destila constantemente el agua formada.

El producto de la reaccidn constituye una masa vidriosa, de
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color amarillo claro, con un peso de equivalentes de dcido

de 385 ( en teoria, 437).

Acido diegtereodicarboxilico E

Se mezclan 62,0 g (1,0 mol) de etilenglicol con
304,0 g (2,0 moles) de anhidrido de decido tetrahidroftd-
lico, se adiciona 0,3 cc de N-bencil-dimetil-amina y se
calienta g 13092 C,

Al calentar se origind una reaccidn exotérmica
a 130¢ C; con lo gue la temperatura en la mezcla de reac—
cién se elevd a 183¢ G,

La mezcla se mantuvo a 170 - 1802 C hasta que no
fueron perceptibles en el espectro infrarrojo bandas de
anhidrido y el peso de equivalentes de dcido se situd
cerca del valor tedrico, lo que precisd aproximadamente
45 minutos. El producto reaccional constituyé una masa
vitrea de color amarillo claro con un peso de equivalentes

de decido de 181 (En teorfa: 183),

Acido diesterecodicarboxilico F

Se mezclan 160,0 g (l,Olmoles) de 2,2,4~(2,4,4-)
trimetilhexandiol con 308,0 g (2,0 moles) de anhidrido
de dcido hidroftdlico, se adiciona 0,2 cc¢ de N~bencil-
dimebtil-~amina y se calienta a 1652 C.

Ia mezcla se mantuvo a 172 - 175¢C hasta que no
fueron perceptibles en el espectro infrarrojo bandas de
anhidrido y el peso de ?quivalentes de 4cido se situd
cerca del valor tedrico, lo que requirié 1 1/2 horas.

El producto de reaccidén constituyd una masa altamente vis-
cose clara; de color amarillo claro con un peso de equiva=

lentes de decido de 235 (BEn teorfas 234),
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Acido dlestereodlcarboxlllco G

oe mezeclan 62,0 g (1 0 moles) de étllengllool con
308 0¢g (2 0 moles) de anhidrido de dcido hexahidroftdli-
co, 8¢ adiciona 0,2 cc de bencildimetilamina y se calienta
5. a 160 - 170¢ ¢,
' Al calentar se origind a 1502 una reaccidn exotér-
mica, con lo quc la temperatura en la mezcla de reaccidn
se elevd a 1689,
La mezcla se mantuvo a 160 -~ 1702 hasta que en
10, el espectro infrarrojo no fué perceptible ninguna banda
de anhidrido y el peso de equivalente de dcido se situd
cerca del valor tedrico; lo que requirié dos horas y me-
dia aproximadamente. Fl producto de reaccidén constitu-
yé una masa de alta viscosidad; de color amarillo claro
15, con un peso de equivalentes de deido de 134 (en teoriac:
185¢),

Aeido dlestereodlcarboxillco H

ue mezclan 50,5 g (O 25 moles) de dodecan—l 12~
diol con 77,0 g (0,50 moles) de anhidrido de dcido hexaw
20, hidroftdlico, se trata con 0,1 cc de bencildimetilaming
y se calienta a 160 - 1%09.
Después de 1 hora no fué perceptible en la mezcla
de reaccidén en el espectro infrarrojo ningin anhidrido y
el peso de equivalentes de decido ascendid a 245 (en teo~
25, ria: 255). El producto representa una substancia de al-
ta viscosidad; de color amarillo claro,
EJEMPLO 1
100 partes en peso de una resina epoxidica con

un contenido de epéxido de 5,2 equivalentes por kg (prepara-
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da a partir de bisfenol A y epiclorohidrina) se mezclan con

30 partes en peso del Acido diestéreodicarboxilico 4, 50 par-
tes en peso de anhidrido metiltetrahidroftdlico y 0,05 par-
tes cn pesd de cloruro de tetramctilamonio y se calienta la
mezcla a 1202C, Después de breve tratamiento en vacio para
climinar las burbujas de aire, se vierte la mezcla en mol.-
des de aluminio caldeados prcviamente; formando placas de
120x120x4 mm para deberminar la resistencia a la flexién,

el doblamiento, la tenacidad al impacto y la cstabilidad de
la forma en caliente, de las cuales se clzboran las respecti~
vas probetas, Después de 16 horas de endurecimiento a 1309C,
se miden las propiedades siguientes:

Registencia a la flexidn segin VSM 77103 14 kp/'mm2

Doblamiento segin VSﬁ 77103 11 mm
Tenacidad al impacto segin VSHM 77105 45 cmkp/cm?
Egtabilidad de la forma en caliente se-
gin DIN 53458 85eC
tg & (50Hz) a 202C o;oos
a 609eC 0,005

Ensayos de comparacidn:

Tmpleando la misma resina que en el Ejemplo 1, se
miden las propiedades mecdnicas de las mezclas siguien-
tes: ) !
Mezela a 100 partes en peso de resina,
42 partes en peso de poliéster C,
53 partes en peso de¢ anhidrido metiltetrahidrof-
tdlico y
0;05 partes en peso de cloruro de tetrametilamo~
nio

Mezela b 100 partes en peso de resina,
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46 partes en peso de poliédster D,

24 partes en pego de anhidrido metiltetrahidrof-

tdlico y

0,05 partes en peso de cloruro de tetrametilamo-

nio.

lag placas necesarias para la preparacién de las

probetas se endurecen uniformemente a 1302¢ durante 16 ho-

rag, Resultan las propiedades siguientes:

Mezcla a Mezcla D

Resistencia a la flexidn segin

VSH 77103, ke/m 14,5 14
Doblamiento segin VSM 77103; mm 9 7;5
Tenacidad al impacto segin VSM o

77105, cmkp/bm2 27 22
Bgtabilidad de la forma en calien=

te segin DIN 53458¢ ¢ 80 75

Ejemplo 2

100 partes en peso de la misma resina epoxidica

que en el Ejemplo 1 se mezclan con 32 partes en peso del

|

Acido diestéreodicarboxilico B, 53 partes en peso de anhidri--

do metiltetrahidroftdlico y 0,05 partes en pesc de cloruro

de tetrametilamonio y se calienta la mezcla a 120°C, Para

determinar las propiedades mecdnicas se procede como en el

Ejemplo 1, Se obtienen las propiedades siguientes:

Resistencia a la flexidn segdin VSM 77103
Doblamiento segin VSM 77103

Tenacidad al impacto segin VSM 77105
Estabilidad de la forma en caliente segin

DIN 53458

13;5 kp/'

13

80

0

c

mi

2

63 cmkp/bﬁ?
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g“ .
tg & (50 Hz) a 02T
a 608C

Ejemplo 3

100 partcs en peso de la misma resina quc en el

Ejemplo 1 se mezclan con 30 partcs en peso del Acido dies-
térecodicarboxilico A, 60 partes en peso de anhidrido de me-
tilnodic y 0,1 parie en peso de 2;4-metiletil-imidazol, Ias
probetas ncecesarias para deterrinar las propicdadcs mecdni-~
cag se endurecen durantc 16 horas a 1302C, La medicidn da

los Indices siguientes:

Resistencia a la flexidn segin VSM 77103 14 kp/ﬁm?
Dovlamiento scgin VSM 77103 Co 9 mm
Menmeidad al impacto segin VSM 77105 55 cmkp/bm?

Estabilidad de la forma en caliente segin
DIN 53458 97°¢
Ejemnlo 4

100 partes en peso dec una novolaca de resina epoxf-
dica con un contenido de¢ epéxido de 5;6 cquivalentes por ké
ge mezclan con 36 partes en peso del Acido diestéreodicar—
boxilico A, 53 partes en peso de anhidrido mctiltetrashidrof-
t4lico y 0,05 partcs en peso de cloruro de tetrametilemonio.
Se callenta la mezecla a 1209C, y después del fratemiento en
vacio para eliminar el aire, se la viertc en los moldes de
aluminio caldeados previamente, Después de uh endurccimicn-
to dec 16 Loras a 13090; se rccorban las probebas para la de-
terminacidén de las propicdades mecdnicas., 5S¢ miden los Indi-
ces signientes:
Resistencia a la flexién segin VSM 77103 15 kp/hm?
Doblamiento segin VSH 77103 11 mm
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Tenacidad al impacto scgin VSM 77105 45 cmkp/cm2
Estabilidad de la forma en caliente gegin
DIN 53458 agec
5e 100 partes en pcso de una novolaca de resina epo-

xidica con un contenido epoxidico de 5,6 equivalentes
de epdxido por kg se tratan con 37 partes en peso de
dcido diestercodicarboxilico B, 55 partes en peso de
anhidrido de dcido metiltetrahidroftdlico y 0,16 paries

10, ¢n peso de solucidn al 30% de cloruro de tetrametilamo-
nio en d4cido acético glacial.

Trag un breve tratamiento en vaclo para . eliminar
las burbujas dec aire se¢ vierte la mezcla en moldes de
alumino previamentc calentados; con lo que se¢ forman

15. placas de 120 x 120 x 4 para determinar la registencia
a la flexidén, el doblamiento, la tenacidad al impacto
y la estabilidad de forma zn caliente, de las cuales
sc elaboran las respectivas probetas,
Después de 16 horas dc endurecimiento a 1302 se
20, miden las propiedades siguientes:
Temperatura de transformacién (medi-

da cn calorimetro de analizacidn

diferencial, Perkin-Elmer, DSC-1) 1200
Resistencia a la flexidén (segin VSM

25, 77103) 15 kp/mm®
Tenacidad al impactc (segin VSM
77105) 35 - 40 emkp/cr?
Doblamiento (segin VSM 77103) 10,5 mm

Ejemplo 6
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100 partes en peso de una resina epoxidica, pre-
parada scgun procedimiento conocido g partir de bisfenol
A hidrogenado y epiclorhidrina con un contenido de 4;55
equivalentes epoxidicos por kg se tratan con 25 partes
en peso de deido diestereodicarboxilico A, 45 partes en
peso de anhidrico de dcide metiltetrahidroftdlico.y 0;16
partes en peso de solucién al 30% de cloruro de tetra-
metilamonioc en dcido acético glacial, Esta mezcla se
calienta a 1302,

Para la determinacidn de las propiedades mecdni-
cas se procede como en el ejemplo 1, Degpués dé 16 ho-
ras de endurecimiento a 1302 C los productos resultantes
miestran los resultados siguientes:

Temperatura d¢ transformacién (medi~
da en el calorimetro de analizacidn
diferencial; Perkin—Elmer; Dsc-1) 762

Resistencia a la flexién (segin VSH

77103) 11,6 kp/mn®

Tenacidad al impacto (segin VSM

77105) 20-25 cmlsp/cn®

Doblamiento (segin VSM 77103) 9;2 mm
Ejemplo 7

100 partés'en peso de éster diglecidilico de
dcido tetrahidroftdlico con un contenido de 6;4 equi-
valentes epoxidicos por kg sc¢ tratan con 48 partes en
peso de 4dcido diestercodicarboxilieo A; 55 partes en
pego de anhidrido de deido metiltetrahidroftdlico y
0;16 partes en peso de solucidn al 30% de cloruroc de te-

trametilamonio en deido acético glacial.
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Después de 5 horas de endurecimiento a 1102 y
10 horas de endurecimiento a 1502 se miden las propie-
dades siguientes:
Temperatura de transformacidén (medi-

da en el calorimetro de analizacidn

diferencial, Perkin-Elmer, DSC-1) 879

Resistencia a la flexién (segin VSM ’

77103) 15,7 kp/an®

Tenacidad al impacto (segin VSH

77105 22,5 cnkp/on

Doblamiento (segin VSM 77103) 7;0 mn
Ejemplo 8

100 paries en peso de un éster diglicidilico de
dcido hexahidroftdlico con un contenido de 6,4 equivalen-
tes epoxidicos por kg se tratan con 48 partes en peso
de dcido diesterecodicarboxilico A ¥y 0;16 partes en pe-
so de solueiédn al 30% de clorurc de tetrametilamonio.
en dcido acético glacial.

Pars la determinacidn de las propiedades mecdnie
cas se¢ procede como en el ejemplo 1, '

Después de un endurecimiento de 5 horas a 1109
y 10 horas a 1502 se miden las propiedades siguientes:
Temperatura de transformacidn (medi-
da en calorimetro de analizacidn
diferencial Perkin—Elmer; DSC-1) 862
Regigtencia a la flexidn (segin VSM
77103) 14,5 kp/mm®
Tenacidad al impacto (segin VSH
77105) 24,5 cmkp/cn’
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Doblamiento (segin VSN 77103)

Eimplo 9
100 partes en peso Ge una resina epoxidica pre~
parada a partir de bisfenol A y epiclorhidrina; con un
5e contenido epoxidico de 5,2 cquivalentcs por kg se mez-

clan con 30 partes en peso de dcido diestercodicarboxi-
lico B, 50 partes en peso de anhidrido de dcido metil-~
tetrahidroftdlico y 0,05 partcs en pes? de cloruro de
tetrametilamonio y se calienta a 1202,

10, Para la determinacidén dc las propiedades mecdni-
cas se procede como en ¢l ejemplo 1.
' Después de 16 horas de endurcceimiento a 1302 se
miden las propiedades siguientos:

Temperatura de transformacidén (medi-

15. da en calorimetro de analizacidén
diferencial Perkin—Elmer; DSC-1) 100e
Resistencia a la flexidn (segin VSN '
77103) 14,5 kp/me”
Tenacidad al impacto (segin VSM ‘
20, 77105) 50,5 cmkp/cm2
Doblamiento (segin VSM 77103) 13 mm
100 partes en peso de una resina epogidica pro-
parada a partir de bisfenol A y epiclorhidrina, con un
25,

contenido cpoxidico de 5,2 equivalente por kg se mezcla?
con 35 partes en peso de docido dicstercodicarboxilico H,
53 partes de'anhidrido de deido metiltetrahidroftdlico
y 0;05 partcs en peso de cloruro de tciramctilamonio y

se calienta a 120¢,
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Para la determinacidn de las propiedades mecdni-

cas se procede como en ¢l ejemplo 1.
Despuds de 16 horas de endurccimiento a 1302 se
miden las propicdades siguientes:
Temperatura d¢ transformacidén (medi-
da en calorimetro dc analizacién
diferencial Perkin-LFlmer D3SC-1) 90e

Registencia a la flexidén (segin VSM

77103) 13 ky/mn?
Tenacidad al impacto (oogin VSM
77105) 14 omkp/en®

Doblamicnto (segin VSE 77103) 13 mm
Ejemplo 11
100 partes en peso de una resina epoxidiea pre-
parada a partir de bisfenol A y epiclorochidroftalato
con un contenido epoxidico de 5,2 equivalentes por kg
sec mezclan con 30 partes ca peso de dcido diestbercodicar-
boxilico G, 50 partes cn peso dr anhfdrido de dcido metil-
tetrahidrofidlico ¥y 0;05 partes en peso de cloruro dc
tetrametilamonio y sc calienta a 1209,
Para la determinacidén de las propicdades mecdni-
cas sc procede como cn el ejenplo 1,
Tras un endurccimicento durantc 16 horas a 1309
se miden las propiecdades sisulentes:
Temperatura dc transformacidn (medi-
da en calorimetro de analizacidén
diferencial Perkin-Elmer DSC-1) - 101,5¢
Registcneia a la flexién (segin VSM

77103) 15 Yp/mn®
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Tenacidad al impacto (segin VSM
77105)

Doblamiento (segin VSM 77103)
Fjemplo 12

100 partes en pcso de una resina epoxidica pre—

parade a partir de bisfenol A y epiclorhidrina con un
contenido epoxidico de 5,2 equivalentecs por kg sc mez—
clan'con 35 partes en peso de dcido diestereodicarboxili-
co F, 52 partes cn peso de¢ anhidrido dc deido metiltetra—
hidroftdlico y 0,05 partcs en peso de cloruro de tetra—
metilamonio y se calienta a 120%,
Para la determinecidn de las propicdadss mecdni-
cas s¢ procede como ¢n el e¢jemplo 1,
Dcspués de un endurceimiento durante 16 horas a
1302 se miden las propicdades siguicntess
Temperatura dc transformacidén (medi-~
da en calorimetro de analizacién
diferencial Perkin-Elmer DSC-1) g0e

Resistencia a la flexidén (segdn VSM

77103) 12 kp/mn®
Tenacidad al impacto (segin VSH
T77105) 25 cmkp/cm2
Doblamiento (segun VSM 77103) 11 mm
REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y de propiea invencidn las reivindicaciones si-
guientes, con prioridad de la solicitud de patente suiza

ne 16323/71 del 10 de Noviembre de 1971.
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1.- Procedimiento para la preparacidn de cuerpds

moldeados; caracteriza@o por hacerse reaccionar entre;si,
mediante calentamiento, a) wn compuesto poliepoxidico,
b) un dcido dicarboxilico de la férmula I

0 0 0 0

" ] n " (I )
HO—C-Rl-C—O—RQ-O—C-Rl-C-OH

en la que

R, significa un radical aromdtico o cicloalifd-

tico y '

R2 significa wn radical alifdtico o cicloalifdtico,
¥ ¢) un anhidrido policarboxIilico, en cantidades taleg
que; por 1 equivalente del compuesto poliepoxidico a),
entren de O,OSOa 0,8 gquivalentes del 4cido dicarboxi-
lico b) y de 0,20 a 0,95 moles del anhidrido policarboxi-
lico ¢), ‘

2,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca~-
racterizado por emplearse; por 1 eguivalente del com-~
puesto poliepoxidico a), de 0;15 a 0,5 cquivalentes del
doido dicarboxilico b) y de 0,5 a 0;85 moles del anhi-
drido policarboxilico ¢),

3.~ Procecdimiento segin la reivindicacién 1;
caracterizado por emplearse como catalizador en la reac—
cién el cloruro dc tetrametilamonio,

4,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1,
caracterizado por emplcarsec un deido dicarboxilico de
la f?rmula I en el que R, representa un grupo de feni-
leno, ciclohexileno o ciclohexenileno y 32 representa
un grup9 de alquileno con 2 a 12 dtomos de carbono o el

radical, obtenido por desdoblamiento de los grupos OH,



408401 -7

dcl bisfenol A hidrogenado,

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse un dcido dicarboxilico de
la férmula I que se prepara & partir de 2 moles de

5e anhidrido tetrahidroftdlico a anhidrido hexahidroftdlico
¥ 1 mol de neopentiglicol o hexan—l;s—diol.

6.~ Procedimiento para la preparacidén de
cuerpos moldeados.

Segin se deseribe y reivindica en la presente

10, menoria descriptiva que consta de 22 hojas foliadas y es-
critas a miquina por una sola cara.

Madrid, a 9 Noviembre de 1972
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