5.

PATENTE DE INVENCION

Case No. BIP 1448,

{ S : S
1R t

@//Zemmad ijéficfhyzﬁiz/d |

dotrer

PROCEDIMIENTQ PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES
AMINOPLASTICAS DE MOLDEO,

——— - - e

Solbsitande: BRITISH INDUSTRIAL PLASTICS LIMITED, entidad inglesa,

residente en 77 Fountain Street, Manchester M2 2FA,

Inglaterra.

—— iy ——

Esta invencién ge relaciona con perfeccio-
namiento en composiciones de moldeo de amino rellenas.
‘Durante muchos afios, las composiciones de

moldeo aminoplisticas se han producido a partir de re-

sinas aminoplésticas rellenas con materiales absorbentes
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como son la celulosa y serrin. Dichos materiales de relle
no son relativamente costosos. En los ultimos asfios, se
han utilizado composiciones de moldeo aminoplasticas pa-
ra moldear artficulos por moldeo por inyeccibn, ademids del
moldeo por compresién normal, péro las composiciones, en
general, no tienen propiedades de flujo suficientemente
buenas para utilizarse satisfactoriamente en mdquinas mo-
dernas de moldeo por inyeccién a gran velocidad.

Por consiguiente, el presente invento tiene
por objeto evitar o mitigar los inconvenientes que supo-
nen los costos réelativamente elevados de los materiales
de relleno y las propiedades de fluencia relativamente
deficientes de las composiciones de moldeo aminopiésti~
cas (amino). 7

Hemos descubierto que se pueden producir éom—
posiciones de composiciones de moldeo aminoplédsticas sor-
prendentemente mejoradas empleando como material de re-
lleno, o como una parte del material de relleno, ciertos
materiales aminopldsticos en forma particulada curada.

Seglin el presente invento, se proporciona una
composicién de moldeo aminopléstica donde el material de
relleno comprende, al menos en parte, un material amino-
pldstico particulado curado que tiene una absorbencia de
por lo menos 2,0 cc de agua por gm.

La "absorbencia", seglin se emplea en la pre-
sente memoria y en las reivindicaciones, es‘:aquella que
se determina masticando un gramo del material aminoplés-
tico curado particulado en un sustrato no absorbente, co-
mo puede ser una hoja de cristal, mientras se afiade agua

al material, definiéndose la absorbencia como el volumen

*




10.

15.

20.

25,

30.

412292

miximo de agua absorbida por el material sin que sea per-
ceptible visualmente la separacién de agua. Esta prueba
se realiza a temperaturas del ambiente.

Para los fines de esta memoria descriptiva,
el material aminopldstico con una absorbencia de por lo
menos 2,0 cc de agua por gm se considera hidréfilo,

Un material aminopléstico preferido de una
forma particular es aquel en forma de una espuma de urea-
formaldehido desintegrada. Se puede preparar a partir de
una solucidén de resina de urea-formaldehido y una solu-
cién endurecedora, afjadiendo un agente humectante (segln
se define en adelante), antes o después de formar la es-
puma pero antes de endurecer el componente resinoso de la
espuma, El agente humectante es en general un agente ten-
sioactivo, cuyo efecto principal es hacer que, cuando se
endurece, pierda humedad, si no toda, de su caricter de
otro modo inherentemente hidréfobo, y contrasta con aque-
llos agentes tensioactivos que se suelen utilizar como
agentes formadores de espuma (y/o estabilizadores de la
espuma). Es preferible afadir el agente humectante a la
solucién de resina de urea-formaldehido antes de la etapa
de formacién de espuma y utilizar al menos el doble de
agente humectante que el agente formador de espuma pre-
sente en la solucién de resina de urea-formaldehido. Tam-
bién se puede incorporar al menos parte del agente humec-~
tante en la solucién endurecedora., El agente humectante
de mayor preferencia es un condensado de ‘6xido de etile-
no hidrosoluble de una mezcla de alcoholes grasos sinté-
ticos, conocida como "EMPILAN KA 590",

También se pueden obtener espumas desintegra-
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das particuladas empleando un agente tensioactivo gue ac-
tie como agente formador de espuma y como agente humec-
tante (véase el ejemplo H més adeiante).

Seglin se observard por los ejemplos expues-
tos mis adelante, se pueden utilizar otros materiales ami
noplésticos curados particulados. No obstante, los mate-
riales aminopldsticos de preferencia tienen las propieda-~
des importantes de desecarse durante el secado o durante
su mezcla con la resina aminoplistica de las composicio-
nes de moldeo, para formar el material particulado de gran
&drea superficial, y tienen ademds la propiedad de absorber
mds agua que }os materiales de relleno normales de papel
(alfacelulosab. El material aminopldstico se puede modi-
ficar empleando un aditivo hidromiscible como es el eti-
lenglicol., Se comprenderi que el material aminopldstico
del relleno no tiene relleno en sf,

En virtud de la naturaleza absorbente de los-
materiales de relleno utilizados segtin este invento, la
mezcla de las composiciones se efectfia preferentemente
empleando una técnica en himedo, mediante la cual el ma-
terial de relleno se dispersa en un jarabe de resina ami-
nopldstica acuoso. Como variante la mezcla se puede rea-
lizar en seco. El material de relleno (en general) tiene
preferentemente una absorbencia minima de por lo menos un
centimetro ctlbico de agua por gramo; no obstante, en la
forma preferente de llevar a la pr&ctica este invento,
el material de relleno tendrd una absorbencia comprendi-
da aproximadamente entre 2,0 y 7,0 cc de agua por gm.

La absorbencia del material aminoplistico de-

penderd inter alia en el estado fisico del material ami-
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nopldstico, y de la cantidad de agente humectante utili-
zada en su preparacién, La cantidad de material aminoplés-
tico empleada como meterial de relleno o como componente
de relleno, seri variable segin sea su absorbencia.

Los materiales de relleno mezclados de pre-
ferencia, comprenden de 3 a 70 % en peso de material ami-
nopldstico, y del 70 al 30 % de un material de relleno a
base de celulosa; un material de relleno de méyor prefe-
rencia es un material de urea-formaldehido en partes igua-
les: Alfacelulosa. La relacién entre la resina aminoplés-
tica y el material de relleno es preferiblemente del or-
den de 6:1 a 1:1; segin se ha indicado anteriormente, la
;elacién estari determinada por la absorbencia del mate-
rial de relleno. “

Los ejemplos que siguen se exponen para ilus-
trar las modalidades de preferencia del presente invento
con mayor detalle,

El ejemplo A ilustra la fabricacién de un ma-
terial aminoplédstico que se utiliza como material de re-
lleno o como componente de relleno en el presente inven-
to; las variaciones de este procedimiento se ilustran en
los datos de la tabla I, por lo que se puede elaborar una
serie de materiales de relleno.

Ejemplo A

Se prepar6é una solucién de resina de urea-
formaldehido mezclando 100 partes en peso de una resina
apropiada conocida como "BU 700" con 23,7 partes en peso
de agua. Se afiadié a esta mezcla 0,62 partes en peso de
sulfonato de alquilbenceno sédico ("NANSA HS 85 S") y

1,24 partes en peso del agente humectante mencionado an-

I
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teriormente "EMPILAN KA 590",

Se prepard una solucién endurecedora mezclan-
do 60 voldmenes de una solucién'gﬁdurecedora apropiada
conocida como "L 358" con 400 volumenes de &cido fosfé-
rico al 65 % y 3.590 volimenes de agua.

Se prepar6é una espuma de urea-formaldehido a
partir de estos dos soluciones. El método y aparato des-
critos en nuestra patente Britdnica N? 1.313.103 se pue-
de utilizar para esta finalidad.

Se himedecié la espuma UF curada resultante
fécilmente er agua, absorbiendo una muestra de 50 cc apro
ximadamente 49 gm de agua en inmersién (6,5 cc/gm).

Se trituré la espuma curada mecinicamente pa-
ra obtener un material particulado de urea-formaldehido
(aminopldstico) utilizable como material de relleno para
una composicién de moldeo aminopléstica.

Ejemplos B, C, v D

Se prepararon 3 materiales de relleno por un
Procedimiento similar al del ejemplo A, empleando los ma-
teriales y las cantidades indicadas en las lfneas B,C,D,
en la tabla I. Se obtuvo el producto B en forma de espuma,
pero la espuma quedS abatida en el medio acuoso para for-
mar la resina particulada de urea-formaldehido (curada).
Se prepardé el producto C moliendo el producto B; y el pro-
ducto D era una forma neutralizada del producto B, prepa-
rada mezclando producto B en una mezcladora Baker Perkins
durante mds de 30 minutos con Ca (OH)Z’ Zn0 y agua secan-
do a continuacién el material resultante a una temperatu-
ra de aproximadamente 1102 C, hasta alcanzar un contenido

de agua libre inferior al 10 %. -




10.

15.

20.

25.

30.

Eiemplos E v F

Se prepararon dos materiales de relleno por
el procedimiento general del ejemplo A, obteniéndose pro-
ductos de la misma forma que en el ejemplo B, teniendo el
producto F una relacién de urea:formaldehido de 1:1,33,
en lugar de 1:1,6, como se empleb6 para los otros materia-
les de relleno.,

Ejemplo G

Se prepard un material de relleno por el pro-
cedimiento general del ejemplo A, empleando NANSA SSA co-
mo el tnico componente dcido de la solucién endurecedora
(NANSA SSA es la versién de dcido libre de NANSA HS85S y
comprende una solucidén al 96 % de &cido dodecilbenceno

sulfénico en agua). El producto tenfa la misma forma que

. en el ejemplo B,

Ejemplos H v J

Se prepararon dos materiales de relleno por
el procedimiento general del ejemplo A, omitiendo el Em-
pilan KA 590; se prepard el producto J a partir del pro-
ducto H del @ismo modo gque se preparé el producto D a par-
tir del producto B. Los productos tenian la misma forma
que los productos B y D, respectivamente.

Ejemplo X

Se preparé un material de relleno, similar al
préducto A e#cepto que se modificé incluyendo etilengli--
col.

Fjemplos L, M. N. v 0

Se prepararon cuatro materiales de relleno
mezclando la solucién resinosa en un recipiente y afiadien

do el endurecedor, después de lo cual se precipité urea-
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formaldehido particulado., El producto N era una versién M,
neutralizado por el procedimiento descrito por el ejemplo
D.

Los ejemplos que siguen ilustran el eﬁpleo de
los materiales de relleno anteriores en composiciones de
moldeo aminoplasticas.

Ejemplo I (Comparativos)

Se obtuvo un material de moldeoc de urea-for-
maldehido normal mezclando 3.664 gm de solucibén de resina
de urea-formaldehido con 896 gm de alfacelulosa, en una
mezcladora de dos paletas. Se afiadieron 12 gm de un ace-
lerador, 43,5 gm de hexametilentetramina, 14 gm de estea-
rato de zinc, 29 gm de éter monocresilglicerilico y 59 gm
de sulfato de bario. Se calentd la mezcla resultante a
602 C. durante 30 minutos y después se secd a 802 C, has-
ta alcanzar un contenido de agua libre del orden del 1 al
2%, y se molié el material deshidratado a bolas. Ademis
se afladié un 0,2 % de estearato de zinc. El polvo fino re
sultante se combiné para obtener un material de moldeo.
Ejemplo II

Se repitié el procedimiento del ejemplo I, a
excepcién de que se reemplazaron los 896 gm de material
de relleno de alfacelulosa por una mezcla de 448 gm de
alfacelulosa y 448 gp de espuma de urea-formaldehido cu-

rada y particulada, elaborada por el procedimiento del

"ejemplo B. Asimismo, se afiadié un 0,1 % en peso dé hidré-

xido de calcio para neutralizar el &cido residual en el
material de relleno de espuma de urea-formaldehido. La
espuma de urea~-formaldehido se dividié aidn més bajo la

accién mezcladora,




10.

15.

20.

25..

77412202

Se repitid el procedimiento del ejemplo I,

a excepcién de yue se reemplazaron los 896 gm de alface-

lulosa enteramente por 896 gm del material de relleno del

ejemplo B y se afiadié un 0,2 % en peso de hidréxido de

calcio para neutralizar el Acido residual en el material

de relleno.

Ejemplo IV

Se repitié el procedimiento del ejemplo III,

empleando el material de relleno del ejemplo C, neutra-

lizado segln se describe en el ejemplo D con una relacién

de material de relleno:resina de 60:40.

Tabla I

Soluciém de resina, partes en peso (v.g., gm)

Resina|Nansa|Empilan|Teepol Etilen-
Ejemplo|BU700 {BS85S{ KA590 | 514 Agua lglicol | Urea ‘
1
A 100 0.62| 1.24 - 23.7 - - é
B,C,D 120 - 0.5 1.0 100 - - 1
E 120 0.6 | 1.0 - 100 - -
F 120 0.6 | 1.0 - 100 - 12.8
G 100 - 0.42 - 43 - - i
H,J 100 | 1.4 ] - - 40 - -
K 100 1.8 - - 27 20 -
L 100 - 0.42 0.84 | 830 - ~
M 100 - 0.42 - 830 - -
N 100 - 0.42 - 830 - -
0 100 - - 0.84 | 830 - -




10.

15.

20.

25.

412292

Tabla I  (Continuacién)

Partes en peso excepto * que son partes en
volumen (v.g., gm,cc) solucién endurecedora
: Nansa | 65 % . | 90 % « | Nansa
Ejemplo HSB5S H3P03 HCOOH SSA Agua
A 0.08 2.4 - - 21
B,C,D - 1.0 - - 49
E 0.05 - 5 - 45
F 0.05 - 5 - 45
G - - - 10 90
H,J 0.26 1.4 - - 70
K 0.08 2.4 - - 21
L - 11 - ~ - 167
M - i1 - - 167
N - 11 - - 167
0 - 11 - - 167

En los ejemplos B y G, se formé una espuma
con la solucién resinosa y la solucién endurecedora se
inyect6 en la misma formindose una mezcla; en los ejem-
Plos A, H, J y K, la solucién endurecedora se convirtié
también en espuma antes de mezclarse con la resina hecha
espuma.

La tabla II resume las propiedades de los ma-

teriales de relleno preparados segin se ha indicado ante-

riormente,
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Ejemplo{Forma f{sica|PH del mate|Absorbencia|Relacifn resi+
de la resina|rial de re-|{cc H20/G |na:material de
curada lleno relleno mixi-
ma (aprox.)
A Espuma rigi-| Acidico 6,5 -
da

B  |Particulada " 5,0 75:25 |

c " " 2,0 50:50 |

D " Neutro 2,4 64:36

E " Acidico 5,4 80:20

F " " 5,3 79:21

G " " 5,3 79:21

H " : 4,0 72:28

J " Neutro 2,3 64:36

K Espuma rigi~| Acidico 7,4 84:16

da

L  |Particulada " 5,5 81:19

M " " 5,0 80:20

N " Neutro 4,5 80:20

0 " Acidico 4,0 78:22
Celulo~
sa en 4,5 75:25
polvo

les de relleno mezclados son, de una forma aproximada,

Aparentemente la absorbencia de los materia-

proporcionalmente aditivos.

Ejemplo V

con una relacién de material de relleno:resina de 20:80.

Se repitid el procedimiento del ejemplo III
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Fjemplos VI a X

Se repitid el procedimiento del ejemplo II
a excepcidén de que el componente de material de rellenc
de urea-formaldehido era, respectivamente, el producto
de los ejemplos D, E, F, G y H,

Se moldearon los materiales de moldeo de los
ejemplos I a X para poder realizar nuevas B.S. 1322 con
los mismos. Los resultados obtenidos se indican en la ta-
bla III a continuacifén, en la que se observard que las
propiedades fisicas de los productos segln el invento

eran comparables a las del producto del ejemplo I.

Tabla III
E jemplo

Prueba I - IT IIT v \'2
MS 0.70 0.72 0.82 0.85 0.85
AS 0.70" 0.50 1.24 1.01 1.75
CWA . 60 " 63 100 104 48
BWA 300 340 638 611 199
ES(CM) 200 190 - - -
ES(P) 220 214 - - -
SR 1400 13:9 - - -
VR 13.0 15.5 - - -
FS 13,500 13,500

SG 1.51 1.49 * * *
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Tabla III  (Continuacién)

Ejemplo

Prueba VI Vil VIII X X
MS 0.85 0.75 0.82 0.95 0.85
AS 0.85 0.45 0.98 0.83 | 0.70
CWA 47 61 78 46 48
BWA 287 432 361 344 308
ES(CM) 193 212 120 142 210
ES(P) 220 222 178 202 205
SR 14.2 13.1 | 13.2 13.6 1§ 14.0
VR 13.8 14.1 13.1 13.5 13.4
FS 14,500 | 14,300 | 14,800 | 15,600 | 14,700
SG * * X x *

"En la tabla III, los simbolos tienen los sig-

nificados indicados a continuacidn:

MS =
AS =
CWA =
BWA =
ES(CM)

ES(P)

H

VR =
FS =
SG =

Contraccién del molde (%)
Contraccién ulterior (%)
Absorcién de agua fria (mg)
Absorcién de agua hirviente (mg)

Rigidez eléctrica (moldeado en frfo) (Voltios/25
micras)

Rigidez eléctrica (precalentado) (voltios/25 mi-

cras)

Resistividad superficial (logaritmo 10 ohmios)
Resistividad de volumen (logaritmo 10 ohmios)
Resistencia a la flexién (libras/pulgada cuadrada)

Densidad relativa
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¥ = Entre 1,49 y 1,52

En tedos los ejemplos I a X, la relacién de
material de relleno:resina es una relacién normal para
material de relleno de papel de 28:82 (en peso) a menos
que se especifique lo contrario; no obstante, como los
materiales de relleno de preferencia tienen una mayor ab-
sorbencia, esta relacién puede aumentar ahora, por ejem-
plo segln se ilustra en la tabla II,

Otras ventajas que supone el emplear espumas
de urea-formaldehido o melamina-formaldehido en forma de-
sintegrada, como material o materiales de relleno son:
(1) Se consigue una reduccién de costo, por lo menos

con nateriales de relléno de urea-formaldehido (el
material de relleno de papel es mids costoso);

(ii) Los materiales de moldeo mejoram sus propiedades
de fluencia y, por lo tanto, se pueden producir
ahora materiales de moldeo por inyeccidn mejores;

(iii) No se producen pérdidas en las propiedades, por
ejemplo en la resistencia y no aumenta la densidad
relativa; y

(iv) Los productos tienen un brillo excelente,

NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la pricti-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anterior-
mente indicadas son susceptibles de modificaciones de'dg
talle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam
bién se hace constar que el invento corresponde a una So-
licitud de Patente, presentada én Inglaterra, con fecha

4 de marzo de 1972, bajo el ndmero 10196/72; acogiéndose
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por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios

Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: PRO-
CEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES AMINOPLAS-
TICAS DE MOLDEQ; caracterizdndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento para la obtencién de com-
posiciones aminoplésticas de moldeo, caracterizado porque
comprende mezclar, en himedo, un material de relleno con-
sistente en material aminopléstico curado particulado,

cuyo material tiene una absorbencia de por lo menos 2,0

" cc de agua por gramo, con un jarabe de resina aminopl4s-

tica acuosa,

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el material aminoplédstico curado
particulado se mezcla en forma de una espuma desintegra-
da.

3.~ Procedimiento segiin la reivindicacibn 1,
caracterizado porque el material aminopliastico curado
particulado se mezcla como un precipitado en una solu-
cidén.

4,- Procedimiento seglin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el ma~
terial de relleno es una mezcla de un material de amino-
formaldehido curado particulado y un material de relleno
celulésico.

5.- Procedimiento seglin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el material
de relleno es un material de urea-~formaldehido.

6.~ Procedimiento segilin cualquiera de las
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reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el material
de relleno comprende del 30 al 70 % en peso, basado en
el peso total del material de relleno, de material amino-
plastico curado y particulado.

7.- Procedimiento seglin cualquiera de las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la re-
laci6n de resina:material de relleno es del orden de 6:1
a 1:1.

8.~ Procedimiento para la obtencibén de com-
posiciones aminoplidsticas de moldeo, tal y como queda
sustancialmente descrito en la presehte Memoria,

Esta Memoria consta de 16 hojas escritas a
miquina por una sola cara.

Madrid, -7 [y 973
BRITISH INDUSTRIAL PLASTICS LIMITED.

L BOMEZ ACEBD Y MOBEY
% i Elimodos L Guota Ferpinger

/7%//%
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