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DE
INVENCION

por V"METODO DE PREPARAR UNA REGSINA EPOXI-NOVOLACA SOLIDA®
a favor de la firme italiana SOCIETA ITALIANA RESINE 3.I.3,
S.p.A., residente en MILAN (Italia) Via Grazioli 33.

MEMORIA DESCRIPTIVA

-

Extrecte de la invencidn

- w - L")

Prgcedimientn para la prgduccidg de resgnas epox§~novo~
lagas gélidas que tienen un contgnido elevadno de grupos de
epdxido al adigioéar una base inorgdnica, preferentemente
hidrdxido de sodin, en una cantidad de aproximadamente 2 5
10% en pese¢ de_la cantidad total de la base asi utilizada a_
une resina fgnélica de novolacs fundida que tiene un peso mo-
lecular medio de eproximedamente 500 a 650 y que centicne
aproximadamente de 5 a 6 grupos fendligos por mrlécula, a
aproximadamente de 80 a 1009C, correspondiendo la cantidad

total de la bagse asi utilizada a aproximadsmente 0,9 a 1,1
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equivalentes de base por sguivalente molar de los grupos de
hidroxilo fendlicos en la resina fendlica de novolaca, adi-
cionar una ep%halqhidr@na a'}a mezcla de reagcidn obtenida en
el curso de por ln menns aproximadamente 2 horas a temperatu—
ras de aproximadamente 80 & 1002C en una cantidadvde aproxi-
madgmentg 3 § moles por equivalgnte molarvd§ grupos de hidro~
xilo fegélicos en la resina fendlica de novolaca, adgcignarf
el resto de la base igorgénioaua la mezela de reaocién obte-
nida en el curso dg por lo menos aproximadamente 3 horas a
temperaturg ge aprogimadamente 85 a 110°C, y separar la regi-
na epoxi-novolaca sdlida de la mezcla de reacc%én obtenidas

@a invencidn se {efiege_a un procedimienfo para la pro-
dgccién de resinas epoxi-novolacas que tienen propicdades me-
joradgs. En'partigular,vla invencidn se_refigrg g un pgocedi-
miento para la anduccgdn de resinas epoxi-nnvolacas sdlidas
que tienen un contenido elevado de grupos de epdxido, que
son agropiados pare la produecién de composiciones de regesti-
mie{lto5 adhesivns, rgsings de cnlada, materiales laminados,
¥ composiciones de moldeo.

- - - ~

3 @a reacgién de las-resinas fegélicgs de novglaca con
los co@puestos que intgngucen grupos epdx%dns, por ejamplg
epiha}ohidrinas, tal como epicloghidrina 0 §~cloro~ll2~egoxi-
butanon, en presencia de un aceptor de haluro de hidrdzeno,
pnr ejemplo une base ino?génioa,.ya es conocida. 5
Las res@nas epnxi-nnvolacas, ©s decir l@Svresgnas gpdxi—
das de fungionalidad superior; se obbtienen como productos;
véase Methoden der Organischen Chemie (Hoube~Weyl), 4& edi-
cidn, volumen XIV/2 (1963), pdgs. 472 a 473. Estas resinas

epdxidas pueden convertirse en productos de alto peso molecu~
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lar ognvagentes curantes. ng su?stancigs que se pueden utili-
zar eomo agegtes guragtes, sonvcgmpuestos que pueden reaccio-
nar con grupos epdxides, tal como aminas, an@idridos de dei-
dos dicarboxilicns, o pnliamidas; Véase Methoden der Organis-
chen Chemie (Houben-Weyl), 48 edicidn, volumen XIV/2 (1963),
pdginas 499 a 532.

~

g} E@ 1§ introdgogidn_de compugstoquuevcnntienen gTrupos_
epdxidos 0_que proporcicnan grupos epdxidos en resinas fend-
licas de novolaga, paryieularmgnte en rgsinas de govo}aca .
que tienen un cpntenido elevado de grupos de hidroxilo fend-
licos, es dgficil alcangar etegificacidn‘comgletago sgbstan—
ogalmentg completawde los grupos de h@drogilo feg6lico§ y la
conversidn en grupns que contienen epdxido. En los métodos _
congcidos para la cnnYersién de }os grupos de_hidrbxilo fend-
1}cos en _grupos que cnntignen epéxidos, por 9nnsiguiente, el
compuesto gque introduce los grupos de epéx@dg se utiliza en
exceso y bajo cnngiciones rgaccionalesvvignrosas, particular-
mente cnn;respecto al tiempo de rgaccidn ya la tgmperatura
de reaccédn. Sin embargo, este pgocgdimignto no conduce a
resultados enteramente satgsfactogios. Pog ejemplo, el uso_
de temperaturas elevadas por largos tiempos es dgsventajoso,
ya que se verifican reacclones secundarias que conducen a un
incrgmento en el peso molecular y en las regcciones con for-
m@cidnvdg enlace§ transyersale§. gas reaccinnes secugdarias
son prgmovigas por el contenido considerable de grupos aeuhi-
droxilo fendlicos, y conducen Wltimamente a la gelificacidn
de la mezcla de reaccicdn, y o 5
_EZ propdsito de la invencidn es por consiguionte pro-

porcionar un procedimiento sencillo y econdmico para la pro-
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duceidn de resinas epoxi-nnvelaces s8lidas caracterizadas

por un contenido elevado de grupos de epdxido y un contenido
- - -~ ~ w -

bajo de grupos de hidroxilo fendlicos.

~ ~

El objeto de la invencidn es asi un procedimiento para
A - - - ' -

5. lauproduecién de resinas epoxi-novelacas sdlidas por roac—

cidn de resinas fendlicas de novolaca con una epihalohidrina

en presencia de una base inorgdnica, caracterizado en que g

a)

0.

15-
b)

20,
c)

254
d)

la base inorgdnice se adiciona en una cantidad de apro-

- ximadamente 2 a 10% en peso de la cantidad total de hase

& ser utilizada a una resina fendlica de novalaca fundi-
da que tiene un peso molgeular medio de aprnxiquamenﬁe
500 a 650 y contiene aproximadamente 5 a 6 grupos do hi-
droxilo fendligos porvmolécula a aprgximadamente 80 a
100e¢, correspondiendo le cantidad total de base o sow
utilizadae & aproximadamente 0,9 a 1,1 equivalentes de
base por equivalente molar de grupns de hidroxilo fend-
licos en la resina fendlica de novolaca, 5
la epihalohidrina se §diciona a la mezcla de regcciég,
obtgnidg de acuerdovcon a) en el curso de por_lo menos
aproximadamente 2 horas a temperaturas de aproximadaemen~—
te 80 aVIOOQC en una ﬂagtidad de aproximadsmente Ja 6,
mnles por equivalente molar de grupos de hidroxilo fend-
licns en la resina fendlica de novolaca,

el resto de la base inorgdnica se adicinna a la mezcla
de regccidg obtegida de acuerdo con b) en el curso de
por lo menos aproximadamente 3 horas a temperaturas de
aproximadamente 8§ ) IOOQCa y

lg resina epcxi~novelaga sdlida se separa a_partir do

le mezcla de reaccidn ~btenida de acuerde con c).
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El procedimientn de la invencidn difiere de los procedi-
mientos conocidos para la produccidn de ?eginas epox§~n0Vola~
ca en gue la“basg inorgéniga que actia como el aceptor de ha-
luro de hidrdgeno se adiciona a_la resina fendlica de novola-
ca en cantidades medidasvyven dos etapgs separadas., 5 5

_Se_puede utilizar como la base inorgénica un hidréxido,
6xido& o carbonato acunsoluble de meta% algalinovo alcalino-
térreo. Se utiliza de preferencia hidréxido de sodin, La base
ingrgéniga se uti}iza de prgferenoia en 1@ forma de una sglu~

cidn acunsa. La concentracidn de la base orgdnica en la solu-

(O~

A

ci

O

n acunsa no es partiocularmente critica., Se obbtienen bucnos
resultados con una solucidn de hidrdxido de sodio aproximncda-
mente al 50% en peso. También se puede utilizar hidrdxido de
' rd
potasio, pero es mas caro. .

Se puede utilizar como la epihalohidrina, cualquieg

halohidrina comin. Se prefiere particularmente la epiclorhi-—

drina. . . ; . ; . .

. Ahora se ha encongrado que %og grupos de hidroxilo fend-
licog de la resina fenélgca de nnvo%aca pueden eterificarsev
en fgrga practicemente gompleta y convertirse en res%nas epo--
x%—novolaoas sinureaccgnnes 1§teral§s mediente el procedimien—
to de la invencidn bajo las condiciones siguientes,

Las resinas fendlicas de novolacavutiligaQas como el mo-
terial de partidg se preparan en una forma connoiga por con-
dengacién de fenol con formaldehido en una relacidn mo%ar de
aprox%madgmente %,18:1 a.1i3:1 en prgsencia ge un égidg inogh
gdnico u orgdnico, tal como deido clorhidrico, deido fdrmico,
deido salicilico, doido oxdlicn, deido acético, o deidn fos-

férico, en calidad de catalizador; véase Methoden der Orga-
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nischen Chemie (Houben-Weyl), 4 edigién; volumen XIV/2
(19§3), péginag 201 a 209. E1 peso molecular de las resinas
fendlicas de novnlaca utilizadas en ol procedimiento de la
invendidn es aproximadamente de 500 a 650; de preferencia
aproximadamente de 600 a 630. Tienen preferencia un punio dg
fusidn o intervale de fusidn de aproximadamente 60 a 7090.

_ e introdgcgién de los grupos de epdxido en las resinas
fegdlieas de novnlaca medisnte e% procedimiento do la inven:
cidn se realiza a yempératurag por encgma del pun@o de fusidn
dg las resinas fendlicas de novolaca con un exceso de epiha—
lohid?ina y en pgesencia ge 1@ 5&56 inorgégica en calidad &g
aceptor de haluro de hidréganQ, La base inorgdnica se adicio-
na envcantidades gedidas en dos etapas separadas del prooe@i-
mignto. Le epihalohidr%na gtilizada es de preferencia epl-
clorhidrina. Ta relgcién molar de_epihalohidrina por equiva-
1gnte molarvdg grupos de gidroxilo fendlicos en la resina fe—
nélica de govolaca es aproximadamente de 3:1 a 6:1, de prefe- *

s

rencia aproxiyadamente ?:1. . .
vEn el procedimiento dg la invenc:}dn2 la resina fendlica
devnnvnlaoa se dega reaccinnar prgmerovcon'parte de 1la base
inorgdnica, siendo esta parte a lo sumo aproximadamente del
10%, de preferencia de un 3 a 6%, de la cantided total de ba-
se a segvutilizada. Por otra Parte, no es aconsejable ubili-
zar menbs del 2% %proximadazgenfbey ya que lgs vgntajas carac—
terigticas del procedimiento de %a invenciéh no pueden eg%on—
ces obtenerse. Esta etapa del procedimiento se regliza por en-~
cima del punto de fusidén de la resina de novnlaca, de prefe—~
rencia a aproximademente 80 a 1002¢,

- ~ A4

Log compuestos pars la introduccidn de los grupos de epd-
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xido, de prefgrencia epiclgn@idrina, se adiginnan avla mo Ze

cla de geaccién tratada, como s2 ha descritn anteriormentc en
el curso de por lo menns unas dos horas con agitacidn, mante-
niéndose una temperatura de aproximedamente 80 a 1002C, Ia can-
tidad de epiglonhidri@a utiligada estd de preferencia dentro
del intervglo indicadn antgriormente. Sg utilizan §e prefe—
rencia aproximademente 5 moles devepic}orhgdrina por equiva~
lente molar de grupos de hidroxilo fendlicos en la regina

-

nélica de nnvolaca. i}
El resto de la base i@orgénica se adiciona finalmente &
le mezcia de réaccidn en porcioncs en e} curso de por lovme—
nos aproximadamente 3 horas. La hase @norgénica se adiciona
en una cantidad tal que la cantidad ftotal es aproximadamcnte
0,9 & 1,1 moles de _base_inorgdnica por equivalente molar de
grupos de hidroxilo fendlicos en la resina fendlica de novo-
laca. La baseuinorgénicg prefgri@é para utilizar en esta ota~-
pe es de nuevo hidrdxide de sodin, que se adiciona de profe-
rencia conﬁinuamgnte a la mezgla_de reaccidn en la forma de
una solucidn acunsa, Lareaccidn en esta etapa se realiza a
te@peraturas de aproxim%damente 85 aleOQC. La mezcla de rcac—
cidn se calienta & punto de eyullicién, y_se destilaqaguq de
la mezcla de reaccidn jgntg con la epihalohidrina, con lo que
se forma una mezcla azgotrépioa. :
Tras la adicidn completa de la base inorgénica a la moz-
cls devreaooédn, se mantienen las condiclones reaccionales
enteriores por aproximadamente 30 a 69 minutos ulteriores,
Al gropio Eiempo, la epihglohidrina no reaccionadavse dgstila
bajo presidn reducida y con una_temperatura de a lo sumo

1502 en el recipiente de reaceidn. E1 producto de reaccidn
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ge enfris finalmente. La resina epox%da de ngvolaca obtegida
ge disuelve de preferencia en un disolvente orgénico. Disolr
ventes partlcularmente preferidos para este proposito son
la metillsobutllcetona y el dter monobutllicn de diet11eng11~
col. Lavso}u016n resultante de la resina epoxi-novolaca se la~
va luego con agua para 9liminar %as sales yaluro~inorgéni-
cas, que son subproductos del prooedimientg. Se separa la fa-
se orgénica, se seca, se filtra, y se evapora para eliminar

el disolvente.

- - - - ~

El tratamiento bajo las condicinnes indicadas anteriores

-

proporcinna resinas epoxi-novolaca sdlidas y clarsmente trans-

parentes que tienen las propiedades tipicas siguientes:

Color (mimero de Gardner) 2a3l

Punto de fusidn 5 50 a 602C

Peso molecular medio 820 a 876

Peso de equivalente epdxido 230 a 250 ]
Viscosidad 140 a 170 centipoisies

(med%da a 259C en so-

lic¥dn al 40% de dter
monobutilico de dieti-
lenglicol).

-~ ~ - -

Las resinasvepoxi-nnvolaca preparadas por el procedimien-

~

to de la invencidn son muy fdeilmente solubles en disolvontes

orgénicns.

~ Ll ~ -

La invenc1on se ilustra ulterlormente por los sig ulentcs

'egemplos no limitatives. La viscosidad de las resinas epoxi~

novglaoas obte@i@as se mgden 8 252C en una solucidn al 40 en

pese de dter monnbutilico de dietilenglicol.

Ejemplo 1

Un matraz provisto de agit ador, condensador por reflujo,
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termémetrn y un tubo de entrada de gas para un gas inerte se
carga con 500 partes en peso de una resina fendlica de novo~
lace quevtigne las propigdades siguientes:

Peso molecular medio 620

Punto de fusicn } L 65 a 702C

Ngmerg medio de grupos de hidroxilo

por molécula _ 6 .

o W -

La resine fendlica de novolaca se nbtiene en forma cono~
cida por condensacidn de fenol y formaldehido en una relacidn
molar de 1,1:1 y en presencis de dcidn oxdlico como cataliza-

dor,

- - -

La resina fendlica de novolaca se funde y calilenta a

1009C, En el curse de unos 5 minutos, se adicirnen a la masa

fundida con agitacidn 11,2 partes en peso_de una solucidn

acunsa al SOﬁ_de hidrdxido de sodio. Imego se adicionan 2200
partes en peso de ep%clnrhédrina a la mezgla de reaccidn en
el curso de unas 2 horas con mantgmimiento de una te@peragura
de 95 a 982C. Finalmente se adicionan 340 g de una solugién
acunsa al 50% de hidréx%dn de_sodio a la mezcla de reactidn
en el curso de unas 3 horags con mangenimiento de una tempera—
tura de 95 a 1009C, Al prgpio tiempo, se dgstgla continuamen—~
te de la mezcla de regceién una_mezcla azgotrégica de agua y_
epiclorhidrina. Cuando la, adicidn de la golucidn devhidrdxigo
de sodio se comgleta; se destilala epiclorhidrine no reagcin-
nada bajo presidn reducidg a una temperatgra de a lo sumo
15990 en el matraz, Al p?oducto de rgaccién rgsultante se adl-~
oionan“%OO partes en peso de meyilésobutilcetona ¥y 320 pairtes
en peso de agua y se mezcla a fondo, La mezela y la decanta-

cidn se realizan a una temperatura de unos 80°C. La fase or-



S

10.

15.

20,

25.

£18 43 4»‘3
gdnica se separa de la fase acuosg mientras“esté aun celiente
y se filtra, y el disolvente se destila bajo presidn reducida
hasta wna temperstura interna de 1602C. Se obtienen 689 par-

tes en peso de resina epoxi-novolaca que tienen las propieda-

des siguientes:

~

Punto de fusidn L. 50 a 542C
Pese de equivalente epdxido 230 ]
Viscosidad _ ' 150 centipoisses
Color (nimero de Gardner) 2a 3. .

Para comparacidn, el matraz utilizado en gl ejemplo 1 se
carga con 730 partes en peso de la resina fendlica de novola—

ca descrita en el ejemplo 1. La resina se funde, se calienta
- ~ - ~

,é 19090 y se mezcla con 94 partes en pesn de una soluciég

acunsa al 50% de hidréxido de sodio y 3240 partes en peso de
epiclorhidrina. Luego se ad%ciongn a l% mezcla de reaocién
420 partes_en pesc de una solucidn acunsa al 50@ de hidréxi~
dovde sodio, Los tiempos y tempegaturas indicados en el ejem~
Plo 1 se utiligan para las adiciones. Se destila la epiglorhi—
drinaven exceso de la mezcla de reaccidn resultante bajo
presidn reducida hasta una temperatura ipterna de 15990. £l
rgsiduo ge mezcla con 1040 partes en peso de metilisobutilce~
tgna.y 470 partes en peso de ague.. Luego se separan las fases
por decentacidn a 809C. Lafhse orgédnica se filtra y so des~
tila la metilisobutileetnna. Se obtienen 750 partes en peso
de resina epoxi-novolaca que tiene las propiedades siguien-
tes:

~ i

Punto de fusidn 56 & 6020

~ ~

Peso de equivalente epdxido 330

Viscosidad 400 centipoisses
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Ejemple 2

~ ~ -~

El matraz ufilizado en el ejemple 1 se carga con 400
partes en peso de la resina fendlica de novnlaca descrita en
el ejemple 1, La resina se funde, se calienta a 1002C, § se
mezcla con 19 partes en peso de una selucidn acuosa al 505
de hidrdxido de sodio, 1760 paptes en peso de agiclorhidrina
y finalmente 2§0 partes en peso de solucidn acuosa el 50% de
hidrdxido devsodio. Losg, tlempos y las tempgraturas indicados
envel e jemplo } se utiligan parsa 1a§ adiciones.vTras eliminge
cidn del exceso de epiclorhidrina por destilacidn, se mezelan
la gezola de reaccidn con 580 partes en peso @e metilisobubile
cetona y 250 partes en peso de agua. Ia fase nggénicavse Sepa-
ra y se filtra, y el disolvente se destila bajo presidn redu-
cida bajo las condiciones indicadas en el ejemplo 1, La rosi-
na epoxi-novnlaca se nbtiene como un productn s6lido claramen-

te transpgrente que tiene las propiedades giguientes:

Punto de fusidn 55 a 609C
Peso de equivalente epcxido 250
Viscosidad 170 centipoisse§

-~ ~

Lgs rosinas epnxi~novnlacadpreparadas de acuerdo con los
eje@plgs 1y 2 pueden curarse con la ayuda de agentes do fu~
radn convencionales. 3 o

Se funden 100 partes en peso de la gesina epnxi~gnvnla~
ca, se calienta a 1209C, ¥_se mezcla homogénegmente con 70
partes en peso de anhidridn fidlico. El tiempo de pastifica—
cidn de gsta mezcla es de aproximadamgnte 1 hora y el tiempo

de curado es aproximadamente dc 1,5 horas a 1202C,
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Para comparacidn, el matraz utilizado en el ejemplo
1 _carga con 600 partes en peso _de_la resina fendlica
novolaca descrita en el ejemplo li Le resina se funde;
se calienta a 1002C y luegoe se mezcls con 2640 partes en pe-
50 ge epiclorhidring y 439 partgs en peso de una solucidn -
acunsa al 50% de hidréxidn de sodio. Lns tiempos y las temée:
raturas indicados en el ejemplo 1 se ubilizen para las adiclo-
nes, Sg dest%la el exceso de epiclorhidrina de la mezcle dé |
reaccidn bajo presién reducids hasta una temperatura intcr@a
de 1502C. Luegd se mezcla el residuo con 870 partes en peso
de metilisobutilcetona y 380 partes en peso de agua. JTuego
se separan las fases a 80°C, Ia fase eggénicavse filtra; y el
disnlvente se destila del ?iltradg bajo*presién reducida. He-
tas etgpas se gealizan bajo las condiciones descritas en el
ejemplo 1. Se obtienen 409 partes en peso de resina epoxi-
novolace que tienevlas propiedades giguientes:

Punto de fusidn L. 60 a 650C

Pese de equivalente epdxido 350

Viscosidad 450 centipeisses

La ventaja de las resinas epoii-nnvglacg de la invgnoién
reside en su bajo peso de equivalente §p6xido, expresado on
gramos_de resina grupo de epdxid~. Bsto significa ununﬁmero
elevado de grupos epdxidos por molécula, gue son aproveo@a—
bles para reacciones de reticu}acién, Una ventaja ulteriox

de las resinas es su baja viscosidad que facilita el revesti-

miento.

~

Ejemplo 3

- ~ ~

a) Para preparvar una composicion de pintura se utiliza la
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regina epoxi-novnlaca obtenida de acuerdo con el ejemplo 1.
_ 8e carga un molino de bolas con 54 partes en peso de bio-
xido de titenio (Kronos A S de Titan Ges.), 0,5 partes en pe-
s9 dg gilicato magnésigo, 20 partes en peso'de 1la resina epo-
xi-gnvnlaca del e;emplo 1y 5 partes en peso déquna mezcla de
d%solventgs que conste dg parteg %guales en peso de_étofumg—
nometilico de etilenglicol, alcohol de diacetona, éter mono-
bgtglico de etilenglicol y motiletilcet~na. La resina epoxi~
novolaca se utiliza comon una solucidn al 60% en peso de metili.
sobutilcetona.vmras molido a fondo en el molino de bolas hosta
que el pigmen?o es completamen@e digp@rsado,_sg adicionan g@
partes en peso de lg resina epoxi-novolao% como una soluc%&g
en metilgsobuti}cetmna a la mezela y se @omogeneiza. La homé—
genizacidn se continua en el molino de bolas despuds do la
agioidn ulterior ge 60vpartes’en peso de la resina CPOXi-N0o=
volaca en el mismo disolvente, 1,5 partes en peso do una re-
sina de amina butilada QSIRAMIQ 6159 de Societd Ttaliona Rew
sine S.I.R. S.p.A.) como una solucidn al 60% en pese cn metil-
isobutilcetona y 1 parte en peso deuun agente tens%oactiyo
(Bayer A de Bayer AG) en una solucidn al 1% en peso de tolue-

no.

- v - -

A la mezcla homngénes asi obtenida se adicionan 35 par-

tes en peso de un aducto de epoxido-—amina (EPOMIN 7052 do So-

cietd Italians, Resigé S.I.R, S.p;A.) como _una solucién al 50%
en metilisobutileetona. Se ajusta la viscosgdag de la mgzola
a_100 centipoisses, medida a 252C en un vaso Ford mimoro 4,
con agicién de 22 partes en peso Ge _una mezclavdg disolvente

que consta de partes iguales en peso de &ter monometilico de
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etilenglicol, alcohol devdiacetnna; dter monobutilico de eti-~
lenglicol y metiletilce?mna. L. .

Despuds que se ha nbtegido la homogeneizacidn de la pin-
tura; se_gplica _en un espesor de 250 micras en una; Placa de
vidrio por medig de una cuchilla de revestimiento. La dureza
de ls pe%icula_ob?enida sevmide por mgdiO'de un péndulo

Albert-Konig. Se obtiene los resultadns siguientes:

~

Tiempo Dureza de la pelicula
despuds de 24 horas 37 segundos
despuds de 4 dias 66 segundos
despuds dc 7 dias 96 segundos
despuds de lS_dias 98 segundos

- ~

b) Se regite el prncedimiegto deserito en (a),.utilizandg
sin e@bargo 63 parteg en peso en lugar de 54 partes en peso
de didxido de titanio., E1 curado de la pintura se cfectua en
presencia de una resina de poliamida reactiva (SIRAMID 8421
De Societa Italiane Resina S.I.R. S.p.A.) en luger de SIRAMIN
6150, que se adlciona en una centidad de 30 partes en peso.
La dureza se mide comn se ha descrito en (a), Se nbtienen los

resultadns siguientes:

-

Tiempo Dureza de_la pelicule,
después dc 24 hnras 35 segundos
despuds de 4 dias 41 segundos
después de 7 dias 89 segundos

después de 15 dfas 108 segundes

LV

-

¢) Las pinturas nbtenidas de acuerdo con (a) y (b) se ro-

cian en un Zrosor de 250 micras sobre ldminas de metal lim-
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piadas con chorro de arema. Les ldminas de metal revestidas
ge dgjan secar y curar por lg dfas a tempegatura amb%onte.
Luegg,-se sumergen en‘SQIucignes acidicas o bésicag 0 galiw
nas o en disonlventes nrgénicos Y permanenen en ellos por
tres meses, Despuds de losvtrgs meses se apartan. Sus propie-

dades se evaluan de acuerdo con la escala siguiente:

no afectada

i

= formacidn de velo
= opacidad

superficie afectada
= reblandecimiento

= gltamente afectada

A P ' PO
1l

= destruida

Se obtienen los resultados sigulentes:

Pintura de

(a) (b)
écid9 clorhidr%co acurso al 36% 3 }
deido sulfirico acuoso al %O% 2 3
geido nitrico acuoso al 20% 3 4
doide fosfdrico acunsn al 85% 3 3
egua de mar ' 0 0
hipeclorito sddico al 13% 2 2
hidrdxido sddien acuoso al 50% 0 0
xileno ] 0 o
metiletilcetona 1 ;
deido acdtico acunso al 10% 3 3

- -

d) Ias muestras obtenidas de acuerds con (c) se ensayan de



10.

15.

20,

25,

- “ - -

acuerds ern la norms ASTM D~714 y se determina la formacidn

de vejigas. Se obtienen los resultéﬁos siguientes:

pintiira obtdnida de~acuerdo con (a)

con deido nitrico al 20% = 8D
pintﬁra'obténida de“acuerdo con (a)

con dcido acético al 105 = 4F
pintiira obtdnida de~acuerdo con (b) '

con deido nitrico al 20% = 4D
pintiira obtdnids de~acuerds con (b)

con deido acético al 10% _ = 2M

REIVINDICACIONES

- - ~

Descritovel objeto del presente invento se declaran
nuevas y de propia inYencién las siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patente suiza n@ 29425~A/;2
del 20 de Septiembre de 1972. i L. .

1.~ Método de preparar una resina epoxi-novolace sélida
caracterdzado por las etapas de: e

a) adicionar a wna resina fendlica de novolaca fundida
que tiene un peso molocular medio de 500 a 650 y que contie-
ne de 5 a 6 grupos de hidrnxilo fendlico por moldeuls a 5 |
80 ~v10990; una bese inorgdnica, de preferencia hidrdxido
dg sodio en una cantidad de 2 @ 10%ven pes de la cantidad
total de la base a ser ubilizada, corvespondiendn lo cantie-
dad de la base a ser ugilizada de 0,9 a l;l equivelentcs de
base por equigalente'mo%ag de grupos de hidroxilo fcndlicos en
la resina fendlica de novolaca, L. .

b) gdicidn a_la mezcla de reaccidn nbtenida do acuerdo
con (a) en el gurso de por lo menos 2 hnras a temppratura§‘de.

80 a 1009C, una epihalohidrina en una cantidad de 3 a 6 moles

N
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por equiva%ente molar de grupos de hidroxilo fendlicos en la
resina fendlica de novolaca,

~ ~ w

3 ¢) adicidn a la mezcla de reaccidn obtenida de acucrdo
con (b) en el curso de por lo menos 3 horas a una temperatura
de 85 a 1002¢ el _reste de la base inorgénica y .

a) sgpagacién a partir de la mezcla de reAchén obtonida
de acuerdo con (9)3 de la resina epnxi-novolaca sélida.

2,- Método, segun le reivindicacidn 1, en el que la
resina fendlica de novelace en la etapa (a) _se hace reaccionar
con la base inorgéngca, de preferencia hidréx@dn de sodio en
una cantidad de aproximademente 3 a 6% en peso de la canbidad
total de la baseuavser utilizada, . .

3.- Método, segun la roivindicacidn 1 6 2, en ol que
se utilizan aproximedamente 5 moles de epiclorhidrina por equi-
valgnte mola? §e grupos de hidroxilo fendlicos de la resina

fendlica de novolaca.
4,- Método, segin cualquiera de las reiyindicaciones
precedentes, en el que se utiliza una resina fendliga de novo-
laca, que ha gido prepagadavpor conden%acidnrde fenol con for-
maldehido en una relacidn molar de aproximadamente %,18:1 a
1,3:1 en presencia de un deido inorgdnico u orgdnico on cali-

dad de catalizador.

w - W ~

5.~ Método de preparar una resgina epoxi-novolaca sd-
lida. .

Seguin se_describe y reivindica en la prescnte memoria
descriptiva que consta de 17 hojas foliadas y escritas o mdqui-

ng por une sola cara.

Madrid, a -9 SET, 1973
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