GASE 3-8619/ARL 206+

5.

10.

g ses fur
Iz BR76//5305 |

PATENTE.

DE 'ﬁ?i?:2>éi 1f

INVEXNCION :
por "UN METODO PARA LA OBTENCION DE UN ADHESIVO EN FORMA

DE PELICUIA", a favor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG, re-
gidente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente invento se refiere a adhesivos en fqg
ma de pelicula, llamados cominmente "adhesivos de pelicula,
que contienen resinas termoendurecibles y a su preparacidn
y empleo.

Ia unidn estructural por adhesivo es un procedi-
miento bien establecido en la fabricacidn de aeronaves e
indugtrias afines, Los adhesivos que se ubtilizan normalmen—
te para esta finalidad se basan en resinas termoendureci-
bles tales como resinas de fenol-aldehido y resinas epoxi-

dicag. Bestos adhesivos se utilizan frecuentemente en forma
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de peliculas sdlidas, rom lo que se eliminan lag dificulta
des que se producen cu-ndo se utiliza un adhesivo liguido,
como es la evaporacidn del disolvente, la pérdida de adhe-
sivo delllugar requerido y la distribucidn desigual.

Ia preparacidén convencional de los adhesivos de
pelicula se lleva a cabo con técnicas que implican la eva-
poracién de un disolvente o mediante extrusidén. En el pri-
mer método se disuelve una composicién de resina en un di-
solvente voldtil y se vierte la solucidn sobre una superfi-
cie plana, evapordndose luego el disolvente y quedando una
pelicula de la composicidén. En el segundo método se calien
ta la composicidn de resina hasta un punto de fusidn, se
extruye a través de una estrecha ranura y luego se enfria
o deja enfriar. Si bien uno u otro de estos métodos es apro
piado para fabricar un adhesivo de pelicula a partir de mu~
chas clases de resinas, &stos son inadecuados para fabri-
car un adhesivo de pelicula de una resina que sea sustan~
cialmente insoluble en disolventes volédtiles y que no fun-
da facilmente, tal como una resina termoendurecible en la
etapa B y clertas resinas de peso molecular muy elevado.
Estos métodos resultan también inadecuados para utilizarse
con compogiciones en donde se obtenga un efscto de curado
latente mediante el empleo de discretas particulas de una
resina s6lida y discretas particulas de un endurecedor sé-
1ido, no reaccionando la resine y el endurecedor entre si
mientras que los componentes se encuentran en forma de par-
ticulas pero inician el curado tan pronto como los compo-
nentes entran en intimo contacto al ser disueltos en un di-

solvente o al fundirse conjuntamente. Los métodos de extru
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sién sufren tembién de la desventaja de que el adelantamien
t0 de la resina que re.ultc puede scortar el tiempo de ela-
borabilidad de la pelicula y conducir & la gelatinizacidn
de la composicidén de resina.

Ahore se ha descubierto un método con el que pue-
de prepararse un adhesivo de pelicula a partir de una resi-
na sdlida termoendurecible sin que se produzca el adelanta-
miento de la resina: por tanto, la duracidn de la elabora-
bilidad del adhesivo de pelicula depende Gnicamente de la
naturaleza de la resina y del endurecedor y no de las con-
diciones de su fabricacidm.

Los nuevos adhesivos de pelicula se preparan co-
mo sigue:

(a) formando sobre un soporte una capa de una
primera composioién 1iquida de adhesivo de resina termoen-
durecible,

(b) aplicando a dicha capa particulas sélidas y
sueltas de una segunda composicién adhesiva de resina termo
endurecible sblida, siendo dichas composiciones de forma
que puede curarse la primera composicidén bajo condiciones en
que no se cure, de forma sustancial, la segunda composicidn
citada,

(¢) curando dicha primera composicion (o dejando
que cure) bajo condiciones tales que no se cure de forma
sustancial, dicha segunda composicidn y .

(d) separando por Gltimo, eventuslmente, el adhe
sivo de pelicula sélido asi obtenido del soporte.

Las dos composgiciones son; de preferencia, de mo-

do que dicha primers composicién se cure sustancialmente
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con mayor rapidez, a le ftemperatura con que se fabrica el

adhesivo de pelicula, ~ue dicha scaunda composicién, ¥ que
el curado de la primera composicibn citada se efectie a una
temperatura excesivamente baja para permitir el curado sus-
tancial de dicha segunda composicibén durante el tiempo que
transcurre en el curado de laprimera composicidn citada.

Por consiguiente, el invento proporciona un adhe-
sivo de pelicula que puede ser comportado por @n soporte,
que comprende una capsa de una composicién de resina termo-
endurecible (o sea curada) que tiene adheridas particulas
s6lidas de uns composicidn de resina termoendurecible (o
sea, que todavia puede curarse). Cuando se regquiere un so-
porte permenente para el adhesivo de pelicula, dicho sopor-
te es un material laminar que comporta en su cara opuesta
una capa adicional de composicidn de resina termoendureci-
da , que puede ser igual a la que presenta la otra cara o
distinta, que presenta adheridas particulas sélidas de una
composicién de resina termoendurecible, las cuales pueden
ser de la misma naturaleza que las de la cara opuesta o di-
ferento.

Segln un método preferido para fabricar un adhe-
sivo de pelicula segin el invento, la primera composicidn
de resina termoendurecible c¢itada presenta suficiente pega-
josidad, en caso necesario después de la evaporacién de un
disolvents, para hacer que ge le adhieran las particulas
gélidas de la segunda composicidn de resina citada cuando
entran en contacto con ésta.

E1l presente invento proporcions, ademas, un mé-

+todo para unir ontre si dos superficies, que comprende el
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interponer entre éstas y en contacto con las dos superfi-
cies, un adhesivo de p-Jicula segin este invento y someter-
le a calentamiento, de vreferencia bajo presidén, para con-
vertir dicha segunda composicién de resina en la etapa C.

Por "composicidn de resina termoendurecible" se
entiende una sustancia o una mezcla de sustancias que, me-
diante calentamiento, puede convertirse en un producto infu-~
sible, reticulado y curado.

Por "composicidn de resina termoendurecible 1i-
quida" se entiende no sélo una composicidn de resina termo-
endurecible que se encuentra sobre su temperatyra de fu-
sidn, sino también una solucién, suspensidn o emulsién de
una composicidén de resina termoendurecible en un disolvente
o en un medio de suspensidn.

Por "particulas sbélidas sueltas de una composi-
cidn de resine termoendurecible" se entiende no sdlo par-
ticulas de resina que son sdlidas (o sea gue se¢ encuentran
8 una temperabture por debajo de su punto de fusidn), sino
también resinaes liguidas que han sido absorbidas en un so-
porte sélido de particulas y que tienen las caracteristi-
cas fisicas (manipulacidn) de un sdélido.

Por "composicidn termosndurecida™ se entiende el
producto infusible, reticulado y endurecido obtenido me~
diante el curado de une composicidén de resina termoendure-
cible.

Los términos "etapa B" y "ctepa C" tienen aqui el
significado definido en ASTM D-883-62T "Tentative Nomencla
ture relating to Plastics".

Ia primera composicidén de resins termoendureci-
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ble 1iquida se cura, de preferencia, a la temperatura del
ambiente (o0 sea, entre 18 y 252C, aproximademente), y pue~
de contener una resina de cualquier tipo termoendurecible,
tal como un prepolimero de poliisociamato, un polidster y,
especialmente, una resina de fenol-aldehido o una resina
epoxidica. Estas resinas pueden ser liquidos fldidos o vis-
cosos o pueden ser soluciones o suspensiones de sdlidos.
En caso de que no sean liquidos f£ldidos es conveniente di-
solverlas o suspenderlas en un liquido para la aplicacidn
2l sopprte. Los agentes disolventes y suspensores apropla-
dos incluyen liquidos orgdnicos de bajo punto de ebullicidn,
como son lag cetonas, los alcocholes, los hidrocarburos aro-
méticos o alifdticos y, de preferencia, los hidrocarburos
halogenados. Ie composicién de resina liquida puede conte-
ner, eventualmente; endurecedores y aceleradores convencio-
nales., Asimismo pueden incorporarse, si bien generalmente
no es necesario, favorecedores de la pegajosidad.

Ia segunds composicidn de resina termoendurecible
debe iniciafse procediendo al curado con una velocidad apre
ciable Unicamente a una temperaturs que sea superior, que
la temperatura con que cura la primera composicién dentro
de un tiemPo relativamente corto, por lo general a 30%C, por
lo menos y, de preferencia, de 502 a 250°C, a lo sumo: se
prefiere, particularmente, una composicién que inicie el
curado sustancialmente sélo por encima de 702G y, especial~
mente, una que cure sustancialmente sélo por encima de 1002C.

Ejemplos de componentes de resina para las segun~
das composiciones de resina termoendurecibles incluyen las

resinas epoxidicas comprendidas en la etapa B, las resinas
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epoxidicas que se adelenten mediante reaccién con un diol
(especialmente un femnl dihidrico como es el 2,2-bis-(p-
-hidroxifenil)propano), los resoles fendlicos comprendidos
en la etapa B y los dcidos polidmicos, asi como otros in-
termediarios para poliimidas.

Ia composicidén de resina termoendurecible sélida
y en particulas pue@e contener, gsﬁnismo, un agente de cu-
rado para la resina, por ejemplo, un agente de curado la-
tente mezelado intimamente con la resina o un agente de cu-
rado en forma de particulas sueltas que se mezcle con las
particulas de resina mediante la fusidén y los entendidos
en el arte de la tecnologia de las resinas podrén determi-
nar ficilmente con un examen rutinario los agentes de cura-
do apropiados para una resina particular. Bl tamafio de la
particula de la composicidn de resina sélida puede variar
segin sea el uso final del adhesive de pelicula. E1 tamafio
de las partioglas estd comprendido, de preferencia, entre
60 milimicras, por lo menos, y 1,5 mm a lo sumo y especial-
mente entre 100 y 300 milimicras. Las proporciones apropia~
des de las dos'oomposiciones de resinas termoendurecibleé
puede hallarse, asimismo, fécilmente siguiendo la experi-
mentacién rutinaria; por lo general, la relacidén de compo-
sicién de resina termoendurecible liquida (de la que se pre-
para in situ la capa de composicidn de resina termoendure-
cida) frente a las particulas sélidas de composicién de re—
sina termoendurccible estd comprendida entre 2:1 y 1:10 y,
de preferencia, entre 1:1 y 1:5; en peso.

Ias resinas epoxidicas que pueden emplearse, o

sea, sustancias conteniendo de promedio mds de un grupo
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1,2-epbxido por molécula, incluyen aguellas que contienen
grupos 1,2-epoxietilicns terminales, especialmente grupos
2,3-§poxipropilicos unidos directemente a un Adtomos de oxi-
geno, nitrégeno o azufre.

Como ejemplos de estas resinas pueden citarse los
ésteres poliglicidilicos obtenibles por reaccién de wm com
puesto que contenga, por molécula, dos o mds grupos carboxi
licos libres con eplelorhidrina o glicerol-diclorohidrina
en presencia de un 4loali. Estos ésteres poliglicidilicos
pueden derivarse de dcidos policarboxilicos alifdticos, dci
dos policarboxilicos cicloaliféticos y de acidds policar-
boxilicos aromdticos.

Otros ejemplos son los &feres poliglicidilicos
obtenibles por reaccidén de un compuesto que contenga, por
molécula, dos grupos hidroxil-alcohdlicos o hidroxil-fend
licos, por lo menos, con epiclorhidrine o glicerol-diclorhi
drina bajo condiciones alcalinas o, alternativamente, en”
presencis de un catalizador acidico y tratamiento subsi-
guiente con 4lcali. Estos éteres pueden derivarse dg alco-
holes aciclicos y de alcoholes con ndcleo aromdtico, o pue
den derivarse de fenoles mononucleares y polinucleares, in-
cluyendo novolacas.

Tos compuestos poli(N-glicidilicos) incluyen, por
ejemplo, los obtenidos por dehidrocloracidén de los produc—
tos de la reaccibén de epiclorhidrina con aminas aromdticas,
cicloalifiticas o alifdticas conteniendo, por lo menos, dos
dtomos smino~hidrégeno; triglicidil-isocianurato; y deri-
vados N,N'-diglicidilicos de ureas ciclicas.

Ejemplos de compuestos poli(S-glicidilicos) son
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los derivados di-S-glicidilicos de ditioles.

Pueden utilizarse las resinas epoxidicas que po-
sean grupos terminales 1,2-epoxidicos unidos a tipos dife-
rentes de heterodtomos, por ejemplo, el derivado N,N,O0-tri
glicidflico de p-aminofenol y ésteres glicidil-éter-glici
dilo de dcido salicilico y fenolftaleina.

Asimismo, pueden utilizerse resinas epoxi@icas
en donde los grupos 1,2-epoxidicos sstén interiores, in-
cluyendo aquellas que contienen los grupos epoxidicos termi
nales e intermos, si bien éstas son menos preferidas.

Eventualmente, puede utilizarse una mezcla de re
sinas epoxidicas o de una resina epoxidica con un monoepdxi
do tal como un alquilo inferior o un éter aril-glicidilico
o un éster glicidilico de Acidos mono-carboxilicos predomi-
nantemente terciarios, alifdticos, altamente ramificados y
mezclados.

Ias resinas epoxidicas preferidas son los éteres
poliglicidilicos de fenoles polihidricos.

las resinas fendlicas que pueden utilizarse son
aquellas que se preparan haciendo reaccionar un aldehido
con un fenol substituido tal como ecresol y resorcinol o,
de preferencia, el propio fenol, El aldehido preferido es
el formaldehido, pero éste puede substituirée, por lo monos
en parte, por otros aldehidos como acetaldehido, benzaldehi
do y furfural. La relacidén entre el aldehido y el fenol pue
de variar amplismente, prefiriéndose las resinas que tie~
nen una relecidn molar entre aldehido y fenol comprendids
entre 1:1,2-2.

Los prepolimeros de poliisocianato que pueden em—
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plearse incluyen los obtenidos por reaccidn de un compues—
to orgdnico que contenra, por lo menos, dos grupos de isé—
cianato por molécula con un compuesto que contenga, por 1o
menos, dos grupos hidroxilicos alcohbélicos por molécula.
Los di-isocianatos y superiores apropiados incluyen los dif
isocianatos aromdticos, aliféticos y cicloalifdticos, mien-
tras que los alcoholes polihidricos incluyen poli(oxialqui-
len)polioles y poliésteres con terminacidn hidroxilica.

Bl soporte es, de preferencia, una lémina sdélida
autoconsistente y puede ser permeable o impermeable a la
primera composicidn de resina liquida. Ios soportes permea-
bles apropiados incluyen laminas de papel y estructuras fo-
raminosas tales como tejidos, incluyendo tejidos de materia-
les sintéticos, especialmente nylons y poliésteres y fibra
de vidrio. Los vehiculos impermeables apropiados pueden ser
peliculas de polimeros orgénicos, tales como polietileno y
polipropileno o delgadas l4minas metdlicas tales como hoja
de aluminio.

El adhesivo de pelicula puede ser fabricado de for
ma continua o discontinua. En primer lugar se reviste una
lédmina de material Qe soporte con la composicidn de resina
ligquida. Este revestimiento, que se aplica de preferencia
2 ambas caras del soporte, se lleva a cabo con medios con-~
vencionales tales como por inmersidn, pulverizacién, apli-
cacidn con rodillos o con pincel. Iuego se deja que se eva-
pore el disolvente, caso de que se utilice, aplicando calor
en caso necesgario, y dejando un depdsito pegajoso de compo-
sicidn de resina termoendurecible sin curar. A continuacidn

se pone en contacto este revestimiento pegajoso coi la com-
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posicién de resina g6l°da en particulas. La forma en que
esto se lleva a cabo r» es critica. siendo igualmente efec
tivo el rociado, la pulverizacidn o la inmersidn. Sin em-
bargo, es obviamente desecable que toda la superficie de-la
capa de adhesivo pegajosa se cubra de forma uniforme. Iue~
go se convierte la resina liquide en un producto termoen-
durecido durc, permaneciendo la resina en particulas 861i-
da en estado curable. Cuando se requlere el empleo del ad-
hesivo de pelicula se corta al tamafio apropiado y se dispo-
ne entre las dos superficies que han de unirse y en contac=
to con éstas. Iuego se calienta hasta, por lo menos, su
temperatura de curado y se mantiene a dicha temperatura
hasta que la composicibén de resine sélide en particulas se
ha curado por completo, etapa C. El adhesivo de pelicula
puede almacenarse & la temperaturs del ambiente, ya sea en
forma de léminas planas o més preferentemente en forma de
rollo cuando se utilize una cinta de material de soporte

(0 sea una lédmine continua): para impedir la adherencia

de una capa con la contigus puede enrollarse con el adhesi-
vo de pelicule una lédmine separadora impermeable.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento. To-~
das las partes se expresan en peso y las temperaturas en
grados Celsius., Las resinas y los agentes de curado de los
ejemplos son como sigue:

Resina de uretano I

Significa un prepolimero de uretano liquido que
tiene un contenido de isocianato disponible del 4,1%, pre-
parado a partir de un poli(oxitetrametilen)glicol y tolilen-

~di-isocianato.



10.

15.

20,

25,

- 12 -

422601

Compogicidn de resina Fondliica I

Significa une mezcla sélida de una novolaca de
fenol-formaldehido y hexamina, siendo la relacidn molar de
fenol-formaldehido de 1:0,85 y el contenido de hexamina de
10,5%. E1 temafio de particula de la mezcla es de 75-250 mi~
limicras.

Resina epoxidica I

Significa un éter poliglicidilico liguido de
2,2-bis(p-hidroxifenil)propano, con un contenido epoxidico
de 5,0-5,2 equivalentes/kg.

Composicidn de resina epoxidica II

Significa una composicidén sdélida, finamente pul-
verizada, que comprende 27,8 partes de un éter poliglicidi~
lico de 2;2—bis-(2~hidroxifenil)propano con un contenido
epoxidico de 5,1—5;4 equivalentes/kg, 7,6 partes de bis-(p-
—aminofenil)metano‘y 64,6 partes de caolin calcinado.

Resina epoxidica IIT

Significa una resina epoxidica modificada con
uretano que tiene un contenido epoxidico de 4,2 equivalen-
tes/kg, obtenible de Dow Chemical Corp. bajo la denomina-
c¢ién 0X 3599.

Agente de curasdo I

Significa una mezela eutéctica de m-fenilendiami-
na y cumendiamina que se encuentra en el comercio.

Agente de curado IT

Significa una mezcla de 9 partes de 2,4,6~tris
(di-metilaminometil) fenil y 91 partes de una poli(aminoami.
da), obtenida por la reaccidn de dietilentriamina con una

mezela de dcido linoléico dimerizado y trimerizado, con
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wn valor aminico de 210-220 mg XOH/g.

Los métodos utilizados fueron los que se exponen
en las sigulentes normas :

(a) desprendimiento entre metal y metal - DID
5577 (British Ministry of Aviation; Aircraft Materials Spec.
November 1965), utilizando léminas de aluminio BS 2161,de
0;55 y 2;61 mm de espesor.

(b) corte de ?raccién ~ United States Military
Specificetion MMM-A-132, utilizando léminas de "2024 T3
Alclad"; una aleacidn de aluminio, de 1;63 mn de grueso.

(6) resistencia al desprendimiento por impacto -
log impactos se aplicaron a las muestras de prueba, dispues
tas como para la prueba del desprendimiento entre metal y
metal, dejando caer un peso desde una distaneia conoecida
gobre la muestra y midiendo la distancia desprendida en
cada impacto.

t

Ia resistencia al desprendimiento por impacto
eg igual a Mﬂl%éFéﬁl
en donde
W significa el peso (g) del impacto
. h gignifica la distancia (em) que recorre el
peso, ¥y
X significa la distancia (cm) desprendida.
. EJENPIO 1
Se sumergié wn tejido de poliéster sin tejer, de
10 cm de ancho y con un peso de 28 g/hz, en un bafio que
contenia una solucidn al 20% en etil-metil-cetona de 100
rartes de Resina de uretano I y 6;2 partes de Agente de

curado I. Se secd el tejido a la temperatura del ambiente
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con corriente de aire, dejdndose sobre éste un residuo
pegajoso, comteniendo 149 g/m® de Resina de uretano I.

Inego se pasd el tejido a un recipiente conte-
niendo la Composicién de resina epoxidica II de modo gue
se cubrid wniformemente por ambas caras con un totel de
154 g/m? de esta composicién de resina sélida, A continug
cidn el tejido revestido se enrolld en un rodillo, junto
con una capa intermedia de polietileno ¥y se guardé enro~
llado a la temperatura del ambiente. Ia resina de uretano
curd al cabo de 24 horas pero la resina epoxidica permanec-
cid curable durante mis de 6 meses.

EJEMPIO 2

Se repitid el procedimiento del ejemplo 1 utili-
zando como soporte un tejido de nylon unido por hilatura
de 10 cm de ancho y con un peso de 21 g/m?. Egte vehiculo
se sumergid en una solucidén al 50% en etil-metil-cetona de
100 partes de Resina de uretano I y 6,2 partes de Agente
de curado_I. El tejido se secd en la forma descdita en el
ejemplo 1, dejando un residuo pegajoso conteniendo 134 g/
n® de Resina de uretano I.

A continuacibén se revistid el tejido por ambas
caras de modo uniforme con un totel de 144 g/m® de Gompo-
sicién de resina epoxidica II, se enrolld en un rodillo;
junto con una capa intermedia de poliétileno y se almace=
né & la temperatura del ambiente.

EJEMP LO
Se sumergid un tejido de nylon como el descrito
en el ejemplo 2 en una solucidn al 30% en diclorometano

de una mezcla de 50 partes de Resina epoxidica I y 50 par-
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tes de Agente de curad. IT. Se calentd d tejido en una
corriente de aire a TC® para evaporar el disolvente, dejan
do un residuo pegajoso sobre el tejido conteniendo 40 gyhg
de Resina epoxidica I.

Inego se pasd el tejido a un recipiente conte -
niendo Composicidn de resina fendlica I de modo que se re-
vigtié de forma uniforme por ambas caras con un total de
13& g/m2 del polvo y luego se enrolld en un rodillo con
una capa de polictileno intermedia y se almacend a la tem-
peraturaldel embiente. Ie resina epoxidica curd al cabo de
24 horaes, pero la resina fendlica permanecid curable, sien
do el tiempo de duracibén de la elaborabilidad del adhesivo
de pelicula superior a 6 mesecs.

EJEMPIO 4

Se revistié por una cara una tira continua de
polipropileno; de 30 cm de ancho y 125 milimicras de gruc-
s0, por medio de un rodillo de grabado con una solucidn al
25% en diclorometano de una mezecla de 50 partes de Resina
epoxidica III y 50 partes de Agente de curado II. Se secé
el polipropileno revestido en ung corriente de aire a 709;
dejando un residuo conteniendo 7,5 g/m2 de resina epoxidi—
ca ITI, Se¢ rocid le Composicidn de resina epoxidica II, de
forma uniforme; sobre tode la superficie hagsta un total de
70 g/m2, Imego se almacend la pelicula a la temperatura dol
ambiente sobre un rodillo hasta que se necesitd; la capa
de resina epoxidica III curd al cabo de 24 horas, pero la
Composicidn de resina epoxidica II permanecié curable du-

rante 6 meses, POor lo mMONOs.
EJEMPIO 5



5.

10.

15.

20.

25.

El adhesivo de pelicula descrito en el ejemplo
1 se dispuso entre pa ‘es de léminas de aluminio o de alea~-
citn de aluminio y se calentd a 1302 durante 10 minutos
bajo una presién de 700 kN/m®. Ia resistencia al despren-
dimiento de la junta fud de ﬁ;aﬁ KN/m a2 222 y de 5,07 kN/m
a —169; la resistencia al desprendimiento por impacto fué
de 34 em~kg/cm a 222 y de 27 cm—kg/cmla -162, y la resis-
tencia al corte por traccidén fué de 4,9 MN/m2 a 229,

EJEMPIO 6 ,

Se repitid el método del ejemplo 5, ubilizando
el adhesivo de pelicula descrito en el ejemplo 2. Ias mueg
tras pr?badas ofrecieron una resistencia al'desprendimien-
to de 5,43 kN/m a 22¢ y de 2,80 kii/m a ~162, y una resis-
tencia al desprendimiento por impacto de 10 em-kg/em a 22¢
y 9 cm-kg/cm a -162,

REIVINDICAC IONES

Descrito el objoto del presente invento se decla-
ran nucvas y de propia invencidn las siguientes reivindica-
ciones con prioridad de la solicitud de patente inglesa nQ
41%1/%3 depositada ¢l 26 de encro de 1973 y completada el
26 de noviembre de l§%3.

l,- TUn método para la obtencidn de un adhesivo
en forma de pelicula, caractorizado porgue su realizacidn
se verifica en una sucesidn de tres etapas que comprenden
(a) formar sobre un soporte una cape de una primera compo=-
sicién liquida adhesiva-.de resina termocndurccible.

(b) aplicar a dicha capa particulas sdlidas sueltas de
una segun@a composicibén sblida adhesiva de resina termoen-

durecible, siendo curable dicha primera composicidn bajo

e
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condiciones en las que no cura, de forms sustancial, la
segunda composicidn cisada, ¥y
(c} curar la primera composicidn citada, o dejar que cu-
re, bajo condiciones tales que n¢ cure, de forma sustan -
cial, dicha segunda composicidn,

2.~ Un método, de conformidad con la reivin-
dicacidn 1, caracterizado porque el adhesivo de pelicula
se separa del soporte una vez concluida la etapa (c).

3.~ Un método; de conformidad con la reivindi-
cacién 1 o 2, caracterizado porque ¢l soporte es una limi-
na s6lida autoconsistente.

4.~ Un método, de conformidad con cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque dicha
primera composicidn liquida adhesiva de la etapa a) cura
sustancialmente con mayor rapidez, a la temperatura con
que se fabrica el adhesivo dec pelicula, que la segunda
composicidn sbélida adhesiva de la etapa b) y porgue el cu-
rado de dicha primera composicidn se lleva a cabo a una
temperatura excesivamente baja para permitir el curado sus
tancial de dicha segunde composicidn dentro del espacio de
tiempo que transcurre para el curado de dicha primora com-
posicidn. '

5.~ Un método, de conformidad con cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 4, caraciocrizado porque la ca-
pa de dicha primera composicién liquida adhesiva de la cta
pa a) tiene la suficientec pegajosidad para que sc le ad-
hieran por contacto las particulas sdlidas de dicha segun-

da composicidn de la etapa b).
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6.~ TUn mévodo, de conformidad con cualquiera
de lag reivindicacion.s 1 a 5, caracterizado porque dicha
primera composicidén de la etapa a) se cura a la tempera=~
tura del ambiente.

ﬁ.- Un método, de’confbrmidad con cualquiera &
de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque dicha
segunda composicidn de la etapa b) es de forma que comien—
Za a curar, con uua velocidag apreciable, Unicamonte a una
temperatura de, por lo menos, 302C superior a la que cura
dicha primera composicién.

' 8.- Un método, de conformidad con la reivindi~
oacién-7, caracterizado porque preferentemente dicha se-
gunda composicidén de la etapa b) es de forma que comienza
a curar, con una velocidad apreciable; tnicamentc a una
temperaturs comprendida entre 502 y 2502C superior a la
que oura dicha primera composicibén de la ctapa a).

9.~ Un método, de'conformidad con cualquiera
de lag reivindi?aciones 1l a 8, caracterizado porgua de un
modo particular, dicha sogunda composicidén de la etapa b)
comicnza g curar sustancialmente solo por encima de 702G,

10.- Un método, de conformidad con la reivin~
dicacidn 9, caracterizado porquelespecialmente dic@a 6=
gunda composicidn de la etapa b), comienza a curar, de
forma sustancial, Unicamente por encima de 1002C.

11,- Un método; de conformidad con cualquicra
de las reivindicaciones 1 a 10, caracterigzado porque di -
chas particulas de la segunda composicidén de la etapa b)
son de 60 milimicras, por lo menos, y de 1,5 mm a 1o sumo,

12.~ Un método, de conformidad con la reivin-
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dicacidn 11, ocaractarizadc porque preferentemente dichas
particulas son de 100 a 300 milimicras.

13.~ Un método, de conformidad con cualguiera
de las reivindicaciones 1 & 12, caracterizado porque la
relacidén en peso entre dicha primera composicidn liquida
de la etapa a) y la segunda composicidn citada de la etapa
b) es de 2:1 a 1:10,

14.-  Un método, de conformidad con la reivindi
cacidn 13, caracterizado preferentemente porque la relacidn
es de 1l:1 a 1:5.

15.,~ Un método, de conformidad con cuélquiera
de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado porque opc&o-
nalmento se aplica una capa de la primera composicidn cita-
da a ambas cares de un soporte y porque luego se ponen en
contacto particulas de dicha scgunda composicién con ambasg
capas de la composicidn primera citada.

16.,- Un método para la obtencidén de un adhesi~
vo en forma de pelicula.

Segin se describe y reivindica en la presentc me-
morie descriptiva que consta de 19 hojas foliadas y escri-
tas a méquina por una sola cara.

Madrid, a 25 de enero de 1974,

Detle JAIRAE ISERN

Firmade: FELIPE PRIETO
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