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, Esta invencidn se relsciona con composiciones resino-
sas homogéneas, estables y con los laminedos impregnados con las
mismas,

5 Los laminados impregnados con resina epdxido reforza-
dus con vidrio, qué retienen buena resistencia a la flexidn a tem
peratures hasta de 200%C,, son necesarios para forros de ranura
y cufias eﬂ grandes aparatos giratorios y como tableros de circui-
to impreso, recubiertos con cobre., El dienhidrido 3,3", 4,4°-benzo
fenon-tetracarbox{lico de anhidro {BTDA), cuando se usa como un

agente dq

f . .
A, se saﬁe que imparte resistencia superior a temperatura elevada

curacidn para las resinas epdxido del tipo de bisfenol

& los sistemas de resina curada. Su uso hasta shora se ha impedido

sin embaﬁgo, debido a qgue no es soluble hasta ningtin grado en los
solventes comunes ni en las resinas epdxido, excepto a temperatu.-

ras elevadas en donde ocurre la reaccidn ocasionando le gelifica-

_cidn pfematura del sistema de resina,

De conformidad con la presente invencidn, una solucidn
de una composicidn de impregnacidn homogénea, estable, consiste de
una mezcla de una resina epdxido liquida y anhidrido de metilo
NADIC mezclado con dianhidrido benzofenon—tetracafboxilico, sien-.
do suficiente la cantidad del anhfdrido de metilo NADIC para disol-.
ver el dianh{drido benzofenon-tetracarboxilico.

Asimismo, de conformidad con la invencidn es un lamina-
do adherido unitaric cue consiste de capas de material en hojas,

impregnadas con la composicidn resinosa del dltimo pérrafo ante-
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rior, en una condicidén curada.

La invencidn incluye asimismo un método para formar el
laminado adherido unitarioc del pdrrafo anterior al dltimo que
consiste de impregnar un material en hojas con una sclucidn de

la composicidn resinosa del pdrrafo anterior al dltimo por uno
} 2

qus seque précticamente el.material de impregnacidn hasta una
) {

cénsisﬁencia pegajosa y sometiendo las capas de material en ho-
Jjas iméregnado a calor bajo presidn, hara curar el material de
impregnacidn a un estado termoendurecido y formar el laminado,
Se ha encontrado que el BTDA es soluble en una mezcla de una re

sina epdxido lfquida de baja viscosidad, ya sea del tipo bisfe~

- nol A o de novolaca y el aducto de anhidrido maléico de metilel

clopentadienc (NMA). Una relacidn en peso equivalente de anhi-
drido efectiva de NMA:BTDA queda dentro de la escala de 0,90 a
2,00:1 y de preferencia da 1,00 a 2,00:1, y la relacidn en peso
equivalente efectiva de anhidrido (BTDA mé&s NMA): resina eplxi-
to de los tipos de bisfenol A o de novolaca gueda dentro de la
escala de 0,60 a 0,95:1, es decir, el contenido de anhidrido de
la mezcle gueda dentro de la escala de 0,60 a 0,95 egquivalentes
de anhidrido por cada equivalente de resina épdx#do. Cuando los
ingredientes se mezcian éﬁ estas ésééigé:hél BTDA, permanecerd

disuelto eficazmente y la composicidn resinosa homogenea, esta-

_ble resultante, puede diluirse con un solvente y userse para im

pregnar tela de vidrio a fin de proporcicnar, durante la cura-

cién, laminados gue retienen la resistencia a alfatzmperatura.



10

15

20

25

3.11,72

408477

El éter de glicidilo 1lfquido de un fencl dihfdrica que

puede emplearse en la invencidn, puede obtenerse hacienda reac-

(g

cionar epiclorchidrina con un fénol dihfdrico en un medio alca-~

lino a temperatura de aproximadamente 502C., usando de lazzo
més mole; de epiclorochidrina por mol.de fenol dihfdrico. El ce-
lentamiento se continua durante varias horas para efectuar la
reaccién y el producto luego se lava para que quede exento de
sal y de base, El producto, en vez de ser un solo compuesto sen
cilla, por lo general es una mezcla compleja de poliéteres de
. glicidilo, pero el p;;;déféubfiﬁéipai ;;;aé representarse me~
diante la fdrniula:

2N e PN

CH, — CH-CH2-U[R-D_—CHZ—CHOH.-CHZ-O)n R=0~CH,~CH ——— CH,,

en donde n es un enterc de la serie 0, 1, 2, 3 ..., ¥ R represen

ta el radical de hidrocarburo divalente del fenol dihidrica, Ti-

picamente R es:

¥

o



10

15

20

25

3,11,72

408477

Los poliéteres de glicidilo de un fencldihf:rico usados

en la invencidn tienen una eqguivalencla epdxido de 1, 2 entre

. 1,0 y 2,0, Mediante equivalencia epdxida, se hace referencia al

nimera promedic de grupos 1,2 epdxido

NG

CH2

contenidos en la molécula apébmedio del éter de glicidilo. Estos
poliéteres de glicidilo se denominan comdnmente resinas epdxido
de tipo bisfenol A, E1 bisfenal A(p,p-dihidroxi-cifenil-tingtil
metano) es un fenol dihidrico que se usa en estos epdxidos,

Las resinas,epﬁxidu,tibicas_de.bisfenol A pueden obte-
nerse fécllmente en cantidades comerciales y pueds hacerse refe-

rencia al Manual de Resinas Epdxido de Lee y Neville para una

descripcidn completa de su sintesis o a las patentes Norteame-
ricanas Ndmeros: 2,324.483; 2,444,333; 2,500,600; 2,511.913;
2.582,5685; 2,615,007 y 2,633.458, -

Dtras resinas de éter ae glicidilo liquidas que son
utiles y que pueden usarse en véz de 0 en combinacidn con los
epdxidos del tipo de bisfenol A en esta invenciéﬁ, incluyen los
éteres de puliglicidilo 1£duidds~8é'ﬁﬁé novolaca, Los éteres de
poliglicidilo de una novolaca epropiada para usarse de confor-—
midad con esta invencidn, se preparan haciendo reaccionar una

epihalohidrina con condensados de ?enol—Fdrmaldehido. Adn cuan-

do las resinas a base de bisfenol A contisnen un mdximo de dos
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grupos de epéxido por molécula, las novolacas de epfxido pueden

contener!tantos asi comp sicte 0 mds grupos de epdxido por molé-

.cula, Ademds del fenol, pueden usarse fencles alquil-substitui-

dos tales como o-cresol como un punto de partida para la produc-
cidn de la novolaca,
:El productc de la reaccidn por lo general es un com=

puesto aromético resistente a la oxidacidn, macizo, un ejemplo

2
.del cual se representa mediante la férmula;

H

*H a ] H
0 H
N | i AN L 7
Hf ——C — C-H H-CII——IIZ}—-——li‘.-H Hio 6
! ;'11 . ‘0 H H 0 H
! H H
; i c I c /’l
~ X/ | X
H : H
— - —in

en donde n es un entero de lgﬂgé;}@ o, 1, 2, 3, etc.

Aun cuando las resinas de novolaca para el formaldehi-
da' se prefieren por lo general para usarse en esta invencidn,
las resinas de novolaca de cualesguiera otros aldehidos tales
como por ejemplo acetaldshido, cloraldshido, butiraldehido, fuy

Fural&ehido, pueden tembién usarse, Aun cusndo la Tdrmula ante-

L remepesiaes o



10

15

20

25

3.11.72

riormente citada muestra una novolaca completamente epoxidada,

pueden der Gtiles en esta invencidn otras novolacas gue se han

oxidado sélo parcialmente.

; Las resinas epdxido de éter de glicidilo pueden estar
caracterizadas mediante referencia a su peso equivalente de epg
sido que se define como el peso molecular medio de la resina

especifica dividido entre el nimeroc medic de radicales de epdxi

do por molécula, En la presente\invenciﬁn, las resinas epdxido

liquidaé apropiadas estdn caracterizadas por un pesc eguivalente
! e : )

de epdxido, de aproximadamente 150 a aproximadamente 2850 para
! ) .

el tipo de bisfenol A y de aproximadamente 150 a 200 para las

novolacas de epdxido, Estos dos tipos de resinas epdxido ligui-
. ) ¢ 5 COS LLphs ve

das, pueden usarse solos o en mezcla, Sin embargo, deben ser re-
sinas d? baja viscosidad y estéq caracterizadas poyguedar dentro
de la %gcala de viscosidad de 3.500 a 20,000 centipoises a 2520,
para el tipo hisfenol A y de 1,500 a 20,000 centipoises a tempe-
ratura de 522 a 552C,, para las novolacas de epdxido, Las viscaf
sidades mayores de estas reguieren mezclado prolongado a tempe-
ratqras elevadas, lo cual darfa por resultads la gelificacidn prg
matura del sistema de anhidrido de resina,

E1l aducto de anhidrico maléico del ciclopentadieno de
metilo (NMA), que se usa en las composiciones resinnsas de este
invencidn, llamado coménmente anhidrido de metilo NADIC, (la mar-
ca de fébrica para isémeros del anhidrido metilbiciclo-/ 2,2.1 /-

~heptén~2, 3-dicerboxilico, ClDHIDUB‘ de peso molecular de 178,

_27 -

W e mvn
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'baja posible, a fin de formar una mezcla estable, Por lo gene-

%08477

pesa equivalente de anhidrido de 178) ﬁue es normalmente un s6li~
do, se convierte en un lfguido de color amarillo clero, quas tiene
una temperatura de fusidn menor de 12°C, mediante la adicién de

aproximademente 0,1 por ciento de &cido Tfosférico, EL NMA 1fgqui-
do tiene una viscosidaed entre aproximadamente 175 a 225 centipol-

I
ses a 2520, y es miscible en todas laes proporciones con solven-

" tes de acetona, benceno, nafta y sileno,

! E1 dianhidrido benzofenan-tetracarhoxilico (BTDA), que
se usa en las composiciones resinosas de esta invencidn, es un
polvo blanco gue tiene una temperatura de fusidn de 2362C, un pe

so molecular de 322, y un peso equivalente de anhidrico de 161,

Se conoce debido & su solubilidad extremadamente insatisfactoria

y tiene la fdérmula estructural mpstrada:

o>c E C /<o
°\’CXY Yi/
7 LN

0 : 0

Las composiciones resinosas de esta invencidn, requie-
ren una cantidad de NMA en la resina epdxido liquida que es efi-
caz para disolver el BTDA, rdpidamente y a la temperatura mds

ral, la resina epdxido liquida y el NMA se mezolan juntos a tem-—

.

I

- ey
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peratura ambiente y luego a temperatura entre 100° y 140 °G, antes
de afiadir el BTDA, puesto que el 8TDA es soluble hasta un grado ra
zonable solamente en la mezcla de la combinacidn de NMA~epdxido,
Cuando el BTDA se afiade, la temperatura se deja elevar hasta entre
1452 y }559 C. Usualmente dentro de los 15 minutos de la adicidn
del BTDA, la mezcla se hace cristalina, indicando 1a disolucidn
del BTdA, y luego la composicidn se enfria rdpidamente mientras se¢
continda la agitacidn, Por lo generaf se usa un bafio de enfriamien
to.

La relacidn en pesoc equivalente de anhidrido efectiva del

anhidrido metilbiciclo [—2.2.1_7'hepten-Z,S—dicarhoxilioo:dianhi-

_trido benzofenon-tetracarbox{lico, en la composicidn resincsa de

esta invencidn, queda dentro de la escala de 0,90 a 2,00:1 con una
escala de peso equivalente de anhidrido preferida de 1,00 a 2,00:1,
Mediante peso equivalente de anhidro se quiere dar a entender el
peso molecular medio del anhidrido dividido entre el ndmero medio
de grupos de anhidrido pﬁr molécula, La relacidn de peso enuiva-
lente efectiva del dianhfdride benzofenon-tetracarboxilico més el
enhidrido metilbicicloﬁ[-z,z.1;7~hepten—2,3-dicarbnxilico:resina
epéxido lfquida que se selecciona delrgpqpo’que consiste de resi-
nas epéxido l{iguidas del tipo bisfenol A y resinas epbxido de no-

volec liquidas en la composicidn resinosa de esta invencidn, que-

da dentro de la escala de un peso equivalente de anhidrido por,

peso eqdivalente de epdxido de 0,80 a 0,95:1, es decir, el conte-

nido del anhidrido (8TDA mds NMA), queda dentro de la escala de
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0,60 a 0,95 eguivalentes de anhidrido por cada equivalente de
epdxido., Si 1a escala de peso de equivalente de anhiﬁridu de
NMA :BTDA es menor de aproximadamente 0,9:1, es decir, de 0,75:1,
ia estabilidad de la composicidn resinosa a temperatura ambien-
te, se resiente, es decir, sl BTDA, se.separard de la soclucidn
rédpidamente, Si la escala de peso equivalente de enhidrido de
NWMA:BTDA es de mds de 2,00:1, es decir de 2,25:1, la estabilidad
de temperatura se resiente debido a que no se ha inclufdo una
cantidad suficiente del BTDA,

La viscosidéa ﬁg-ig;";niposiéigaég resinosas de esta

invencidn, se reduce por lo general mediante la adicién de los

solventes orgénicos usuales, tales como por ejemplo écatnna,beg

ceno, nafta y xileno, ya sea solos o en mezclas, para propor-
cionar una solucidn disclvente de la resina y.que tiene una vig
cosidad entre 500 y 2.000 centipolses a temperatura de 259C,
Pueden también afiadirse a esta solucidn disolvente cantidades
efectivas de gatalizadores 0 inhibidores apropiadss, para aumen-
ter o disminuir el regimen de gelificacidn, si es oue sz desea,
Esta solucidn disolvente puede usarse para impregnar
0. pusde aplicarse de otra manera y revestir por 1o menos una ca-
pa y por lo general una pluralidad de capas del material en ho-
Jas fibroso, que se muestra como el némero 11 en el dibujo, tal
como tela de vidrio, o fibras de vidrio, o telas preparadas a
partir de resinas sintéticas, tales como nylon, polietilenc y re-

sinas de tereftalato de polietileno lineal, E1 éaterial preferide
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es el vidrio y se obtienen resultados muy dtiles on términos de
capacidad y'resistencia a alta temperatura cuando la composicidn
de resina curada constituye del 20 al 40 por ciento en pesc del
iaminado final adherido, 7

El material en hojas fibroso impregnsdo se calienta a
temperatura entre aproximadamente 1002 y 1352C, durante 5 a 20
minutos, para evaporar la mayoria del solvente y secar practica-
mente (etapa B) el material de impregnacién de resina hasta una
consistencia pegajosa. El material en hojas se corta al tamafio
deseado, se apila para proporcionar una acumulacidn de laminado

de una pluralidad de capas de hoja y luego se caliente y se con

solida a presidn en una prensa durante de 1 & 5 horas, a tempe-

ratura entre 1752 y 250°C, y presidn de 5,236 a 24,605 kilogra-
mos por centimefro cuadrado, para curar finalmente la resina de
la etapa B, hacia un estado termosolidificado y para proporcio-
nar un laminado adherido unitario, La resina puede también ge-
lificarse en la prensa como un paso.de curacidn inicial a une
temperatura entre 2002 y 225°C, durante de 5 a 15 minutos. El
laminado, que tiene por lo general un grueso de 1,59 milimetros
@ 2,54 centimetros, tendrd un contenido de resina'epéxiﬂo anhi-
drido de entre 20 a 40 por ciento en pesc. E1 laminado también
pusds poscurarse, si se desea,

La invencidn se ilustrard ahora con referencia a los

siguientes ejemplos:

-
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Ejemplo 1

éA 400 gramos de éter de diglicidilo lfguido de resina
bisfencl?A, gue tiene un peso equivalente de epdxido de 1852 a
192 y una viscasidad de 10.000 a 16,000 centipoises a tempera-
tura de 25°C, (que se vende comercialmente por la Shell Chemi-

cal Companu, bajo el nombre de fébrica EPON 828) se afiadieron

"195 gramos de anhidrido de metilo NADIC 1iguido (NMA) que tie-

ne una viscosidad de 175 a 225 centipolses a temperatura de 259G,
i
La mezela se colacd en una plancha caliente y se mezcld con un

| .
agitador: eléctrico hasta que la temperatura llegd & 135°C, en

"aproximaaamente 20 minufbé. Luegﬁqsé afiadieron 116 gramos dsl

dianhidrido benzofenan~tetracarboxflico sélido (BTDA). Se cone
tinug 14 agitacidn vigorosa y la temperatura se dejd elevar has

ta entre 1452 y 1502C, Después de quince minutos de la adicidn

- del BTDA, al sistema de bisfenol A-NMA, la mezcla era homogénea

y cristalina, indicando la disolucidn del BTDA. La composicidén
resinosa de BTDA mds bisfenol A y NMA, se dejs enfriar a tempe-
ratura ambiente, mientres gue se agitaba, E1 BTDA, no se preéi«
pitd a temperatura ambiente, indicendo una composicidn estable
que tenia uﬁa relacidn en peso equivalente de anhidrido NMA:BTDA

de 1,50:1, y proporcionando un contenido de anhidrido en la mez-

cla de epdxido y anhidrido de 0,85 equivalentes de anhfdrido por

cada equivalente de epéxido. Esta composicidn pérmanecié estable

z temperatura embiente con poco cambio en la viscosidad durante
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aproximadamente 4 dias,
iUsando los mismos ingredientes y técnicas de reaccidn,

se elabord una composicidén resinosa que tenia una relacidn de

peso equivalente de anhidrido NWA:BTDA de 1:1 y 8,85 eguivalen-

‘tes de anhidrido por cada equivalente de epdxido., Usands menos

cantidad.de NMA, la estabilidad de la mezcla a temperatura am-
biente, no era tan buena, =s decir, el BTDA se separd de la so-

lucidn después de unas cuantas horas, aun con egitacidn continua,

-proporcionando una duracidn llmltada de la resina,

‘La mezcla resinasa estable (r81361on de peso equivalen-—
te de NMA:BTDA de 1,50:1 ‘descrita en lo que antecede) se usé

i T
para impregnar una tela de vidrio. No se ahadid catalizador ni

inhibidor a la composicidn resincsa, pero la viscosidad se redu-

Jjo aﬁadiendo 400 gramos de un solvente de acetona. Una tela ds
vidrio Je un grueso de 1015 milimetros y pesando 107,17 gramos
por metﬁo cuadrado (estilo 116 con acabado con agente humectan-
te de aq;no-sileno A-1100 vendido por Burlington Industries) se
sumergid;en la solucidn disolvente de la composicidn resinosa y
se secd hasta la etépa B8 en un horno e aire durante 10 miéut054
a temperatura de 150°C, La solucidn resinosa impregnt Fécilmenfe
la tela y el contenido resultante de la resina y agente de cura-
cibn después de secarse en el horno, era de 38,4 por ciento en
peso,

ta.tela en la Etapa B se cortd en pedagos de 12,70 cen-

timetros por 12,70 centimetros y se apild para proporcionar un

-i13 -
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leminado ensamblado de un grueso de 1,59 milimetros. El laminado
ensamblado se colocd luegn entre dos planchas de acera inoxida-
ble y se insertd en una prensa caliente en donde 1la resina se

gelifidd inicialmente a temperatura de 220¢C, durante 10 minutos
y presidn de contacto., Luegs se aplicd une presidn de 7,03 kilo-

gramos éor centimetro cuadrado y el material de impregnacidn de

" resina ée curd durante 4 horas a temperatura de 2008C, hasta un

.

estado iermosolidificado.

| El laminado luego se dejé enfriar. Se adhirid firmemen=
te entre sf y tenia anésgteﬁgdo aé'fégi;é'de 36,6 por cienta en
peso, No se usd poscuracidn. E1l laminado se probd luego para de-

terminar su resistencia a la flexidn (Método D-790 de la Socie-

" dad Americana para el Ensayoc de Materisles) y los resultados fue

ron los siguientes:

Cuadyro 1
Condicidn de Prueba : Hesistencia a la
; flexibn

2

252 ¢ : 4.692 Kg/om
: 2

150° G, despuds de 1 hora a 1502 C, 4,383 Kg/cm
e e e s : o

2002 C, después de 1 hora a 2002 C, ' 3.445 Kg/cm
v : 2

2002 G, después de 96 hrs, a 20G¢ C, 1,968 Kg/cm

Anvwar i meacdeae ore av  som

=14 -
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Como puede verse en el Cuadro 1, la retencidn de la re-
sistencia a altas temperaturas era egcelente, siendo del 93 por
ciento a 15020, y de 74 por ciento después de 1 hora a 2000C,
siendo estos laminados especialmente apropiados como forros de
ranura y cufias, en un aparato giratorio grande,

| Se us6 el mismd sistema de resina (relacidn en peso
equivaiente de NMA:BTDA de 1,50 a 2,1) para impregnar una tela de
vidrié de 229 milimetros de grueso } pesando 298,06 grenos por
metro cuadrade (estilo 181 con un acabado de un agente humectante
amino-salino A-100 vendido por Burllngton Industriss), pero se
usd en el laminado un contenido menor de resina y agente de cura=
cidn, La tela de vidrioc se sumergiélen la solucidén disolvente
de la composicidn resinasa y se secd hasta la etapa 8 en un hornao
de aire durante 5 minutos a temperatura de 15020, para rendir un
contenido de resina y egente de curacidn de 30,4 por ciento en
peso, :

La tela en la étapa B se cortd en pedazos de 12,70 cen~
timetros por 12,70 centimetros y se apilé para proporc:onar un
laminado ensamblado de un grueso de 1,59 mllimetros, que se colocd
entre dos planchas de acero inoxidable, se insertd en una prensa
caliente y se curd a'presiﬁﬁ de 7,b3 iiibgramas‘por centimetro
cuadrado durante 4 horas y temheratura de 22090.

El laminedo luego se dejé enfriar. Se adhirid firmempn—
te entre si perc tenia un contenido de resina de 25,5 por ciento

en pesn, Este laminedo luego se probd para determinar la resis-
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tencia a la flexidn (Método D-790 de la Sociedad Americana para

el Ensayo de materiales) y los resultados fueron las siguientes:

Cuadro 2
Condicidn de Prueba Resisﬁizzizna 1a
252 i 3.803 Kg/cm2
1502G, después de 1 hora & 1502 C 3,213 Kg/cmzr
2002C, después de 96 hrs, 5“20050 1,882 Kg/cm2

Los resultados, como pueden vérse en el Guadra 2, indi—
can una retencidn del 48,5 por ciento.de resistencia, después de
4 dias a temperatura de 2009C, con un contenido de resina més
bien bajo, Ademés, la resina qué se perdid decpuds de 4 dias de
afiejemiento a temperatura de 2002C, se encontrd que solamente

ere de 1,8 por cientn, basado en el peso de la resina.

Edemplo 2
A 350 gramos de éter de poliglicidilo 1lfguido de una
novolaca de Fenol—formgldghiqb_que_tiepe un peso equivelente de
epdxido de 172 a.179 y una viscosidad de 1.400 a 2,000 centipoises
a temperatura de 522C, (vendida comercialmente por Dow Chemical
Company, bajo el nombre de fébrica DEN 431), se afladieron 184
gramos de anhidrido de metilo NADIC lfquida’ (NMA) teniendo una
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viscosidad de 175 a 225 centipoises a temperatura de o5¢C, La

mezcla se colocd en una plancha caliente y se mezcld con un agi-

tador eléctrico hasta gue la temperatura llegd a 13520, en apro-

ximadamente guince a veinte minutos. Luego, se afadieron 110
gramos del dianhidrido benzofenon-tetracerboxflico (8TDA) séli-
do, La agitacidn vigorosa se continud y la temperatura se dejé
elevar hasta entrs 1459C y 1509C, Después de aproximadamante
guince minutos de la adicidn de BTDA, al sistema de novolaca de
epdxido-NMA, la mezcla era homogénea y cristalina, ingicando la
disolucidn del BTDA. Lé ﬁaﬁﬁ;siﬁidn“ré;inusa del BTUA, novolaca
tde epdxido erMA, se dejd enfriar a témperatura ambiente. El

B8TDA no se precipitd a temperatura ambiente, aun despuds de dos

semanas, ni la viscosidad cambid de manera significativa indi-

cando una compdsicidn estable con buena duracién proporcionando
un contenido de anhidrido de la mezcla de epdxido~anhicdrido de
aprnximadahante 0,85 eguivalentes de anhidrido por cada equiva-
lente de epdxido, y una relacién en peso equivalente de anhidri-
do de NMA:BTDA de 1,50:1, |
‘ La viscosidad de la composicidn se redujo afiadiendo
400 gramos de un solvente de acetona, GSe sumerglé una tela ds
vidrio gn la solucidn-diéoi&éﬁté.ﬁérié'ééhﬁbsicidn de resina y
se secd hasta la etapa B en un hornag de aire durante 5 minutos a
temperatura de 1202 C, :

La tela de la etapa B se cortd aq-peda;os de 12,70 cen=-

timetrosrpor 12,70 centimetros y se apild para proporcionar un
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laminado ensamblado de un grueso de 1,59 milimetros, cue se colo-

| .
cd entreidos planchas de acerc inoxidable, se insertd en una pren

-ea caliente y se curd a presidn de 14,06 kilogramos por centime-

tro cuadrado durante dos horas a temperatura de 170:C, vy luego
durante cuatro horas a temperatura de 20020, a la misma presidn,
‘€l leminado luego se dejé enfriar, Se adhirid firmemen-

te entre’si y tenia un contenido de resina de 28,9 por ciento en

peso, Este laminado se probd paradeterminar la resistencia a

la Flexiﬁn (Mé&todo D-790 de la Sociedad Americana para el Ensayo

de Materieles). Los resultados fueron los siguientes:

... Guadro 3

]
]
|
Condici6n de Prueba f RBSIStenc%a ala
i : flexidn
c - 2
2500 | : 5,845 Kg/cm
2009C, después de 96 horas a 200°C 3.821 Kg/cm2

La pérdida de resina después de 4 dias de afiejamiento a
temperatura de 2009C, se encontrd gue era solamente de 0,24 por -
ciento baséndose en el peso de la resina,

Usando los mismos ingredientes y técnicas de reaccidn,

_se elabord una composicidn resinosa que temia una relacién en

peso gquivalente de anhidrido de NMA:BTDA de 1:1 y 0,85 equivalen

tes de anhidrido por cada squivalente de ep6xido- con la inclu-

18-
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sién de 0,1 parte por 100 partes de epdxido-anhicritc del catali~

zador dé bencildimetilamina, A pesar de la cantidad mds elevada

) de;BTDA‘la solucldn era estable a través de més de 1 semana, Esta

solucién se usé para impregnar tela de vidrio y para elaborar la-
minados, tal y como se ha descrito en lo cue antecede, pero con
un cantenido de resina de 27,3 por ciento en peso. Los laminados
luego se- probaron para determinar la resistencia a la flexidn

(Método D-790 de la Sociedad Americana para el Ensayo de Materia-
J

les) y los resultados fueron los siguientes:

Guadro 4

! Resistenci a
Condicidn de Prueba , esls Bn?la al
. flexidn
225°C, después de 168 hrs., a 2250C 4.148 Kg/om®
225%C, después de 6 semanas a 22890 3.909 Kg/cm2
22590, después de 8 semanas a 2252C 3.663 Kg/cm2

L.os resultados indicanrla capacidad de estas composicio-
nes bara retener una buena resistencia a través de periodos ds
tiempo prolongados a temperaturas elevadas.,

Esta investigacidn ha dado por resultado un sistema de

resina mejorado a alta temperatura que resuslve los problemas del

‘ramo anterior, de incorporar el BTDA en una mezcla de epdxido y

epdxido-anhidrido para proporcionar una resina de impregnacidn

-19 -
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homogénea, estable, con una duracidén razonable sin gelifi-
cacién prematura de la resina durante la pfeparacidno

Esta solicitud, que corresponde a la presentada
en Estados Unidos de América, el 16 de Noviembre de 1971,
bajo el N2 199,167, se acoge a los beneficios del Artfculo
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACTONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espafla, por VEINTE ANOS, son los siguien
tes:

1l.- Un método para former un laminado adherido
unitario que comprende impregnar un material en hojas con
una solucién de una composicién resinosa, homogénea y esta
ble, preparada mezclando una resina epéxido liquida y anhi
drido benzofenon-tetracarboxilico, siendo suficiente la can
tidad de anhidrido de metilo NADIC para disolver el dianhi
drido benzofenon-tetracarboxflico; secar pricticemente el

material de impregnacién hasta una consistencia pegajosa;

-20 -
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y someter las capas del material en hojas impregnado a ca
ientamiento bajo presién para curar el material de impreg
nacidn hasta un estado termosolidificado y formar dicho 1la
minado.

2.- Un método de conformidad con la reivindica
cién 1, en donde el secado précticamente completo del ma-
terial de impregnacién se efectuda calentando las capas del
material en hojas a una temperatura de 1002 a 1359C, duran
te 5 a 20 minutos.

3.~ Un método de conformidad con la reivindica
cidn 1 6 2, en donde las capas del material en hojas impreg
nado se someten a una temperatura de 1759 a 25099, durente
1 a 5 horas, bajo una presidn de 5,236 a 24,605 kilogramos
por centimetro cuadrado.

4.~ Un método de conformidad con las reivindica
ciones 1, 2 o 3, en donde el material de imp?egnacidn de
las capas del material en nojas, se gelifica a una tempera
tura de 2002 a 2259C, durante 5 a 15 minutos, antes del pa
80 de someter las capas al tratamiento de calor bajo pre-
sidn.

5.= Un método de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 4, en donde el material en hojas es-
t4 compuesto de fibras de vidrio, tejido de vidrio, nylon,
tejido de polietileno o tejido de tereftalato de polieti-

leno linesal,

-21 -



LU

6.~ Un método de acuerds éon la reivindicacidn
5, en el que cuendo el material en hojas estd compuesto de
fibras de vidrio o tejido de vidrio, la composicién de im-
pregnacidn curada constituye de 20 a 40% en peso del lami=-
5 nado.
7.~ Un método de conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 6, en donde la resina epéxido 1if
quida es por lo menos una de un éter de diglicidilo de la
resina bisfenol A que tiene una escala de viscosidad de
10 2.500 a 20.000 centipoises a temperatura de 259C, y un éter
de poliglicidilo de una resina de novolaca,'que tiene una
escala de viscosidad de 1.500 a 20.000 centipoises a tem=
peratura de 529¢ a 559C, ‘
8.~ Un método de conformidad con cualquiera de
15 las reivindicaciones 1 a 7, en donde la relacién del peso
equivalente de anhidrido del anhidrido de metilo NADIC:
dianhidrido benzofenon-tetracarboxilico es de 0,90 a 2,00:1.
9.~ Un método de conformided con la reivindica-
cidn 8, en donde el contenido de anhidrido queda dentro de
20 la escala de 0,60 a 0,95 equivelentes de anhidrido por ca-
da equivalente de epdxido,
10.~ Un método de conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 9, en donde la solucidn resinosa
contiene también un catalizador y por lo menos un solvente

25 de acetona, benceno, nafta y xileno llevéndose a cabo la
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mezecla a temperatura de entre 100°C y 1559C.
11.- Un método para formar un laminado adherido
unitario.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
5 tecede y para los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veintitres hojas escritas

a méquina por una sola cara. .

P.A.
10 Alberto de Glzuwpy

Po,
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