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MEMORTIA DESCRIPTIVA

de una Patente de Invencidn a nombre de:
SCHERING AKTIENGESELLSCHAFT, de naciona-
lidad alemana, domiciliada en 1 BERLIN
65, Milllerstrasse 170-172 y en 4619
BERGKAMEN, Waldstrasse 14 (ALEMANIA);por:
"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE MA-

5A5 DE RESINA SINTETICA™,

Objeto del invento es un procedimiento para la prg
paracién de masas de resina sintética a base de

3 - 9% en peso (referido a la mezcla total) ds una resina
sintética endurecible y un agente endurecedor;

80-95% en peso (referido a la mezcla total) de un material
de cargs;

0,5-20% en peso (referido a la mezcla total) de un microma-
terial de carga, que tiene por lo menos parcialmen-
te una forma de esferoides y cuyo tamaffo de granos
es de unas pocas Mo

las cuales estén caracterizadas porque el micromaterial de

carga tiene un tamafio medio de grano de <95 ) ¥ posee una dy
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reza menor en relacion con la de los materiales de carga.
Una forma de realizacidn del procedimiento de acuer
do con el invento estéd caracterizada porque el micromaterial
de carga
1. antes de la preparacidn de la mezcla total, es dispersado
en la resina sintética endurecible, o

2. antes de la preparacidn de la mezcls total, es dispersade
en el agente endurecedor, ©

3. es dispersado en la mezcla de ls resina sintética endureci
ble y el agente endurecedor, o

4. es mezclado con la mezcla de resina endurecible, agente
endurecedor y materiales de carga, o

5. es mezclado con el material de caxgs;

y porque las mezclas mencionadas en 1 a 5 son mezcladas con

los otros componentes que eventualmente faltan todbvia.

Y

Otra forma de realizacion adicional del procedimiep
to estéd caracterizada porque se utilizan materiales de carga
previamente calentados.

Las masas de resina sintética obtenidas por el pro-
cedimiento de acuerdo con el invento se utilizan para la pre-
paracion de masas de recubrimiento o piezas moldeadas, y para
rellenar espacios huecos,

Constituye estado conocido de la técnica afiadir ma

terisles de carga a resinas sintéticas endurecibles. Esto se

efectla con el fin de mejorar la transformacidn y mejorar las

propiedades de las resinas endurecidas, y ademds para abara-

tar a dichos productos. Por ejemplo, una adicidn de fibras de
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amianto en el caso de aplicacifn a superficies verticales

impide el derreme o escurrido de las masas todavia no endu-
recidas, mientras que adiciones de arens o corinddn sumen -
tan esencialmente la dureza y la resistencis a la abrasidn.

El contenido de materiales de carga en resinas
sintéticas endurecibles es limitado, ya que o hien se difi-
culta o se hace imposible la transformacidn, o bien los prg
ductos endurecidos experimentan esenciales mermas de cali -
dad.

En la DOS 1.925.358 se describen masas de resinas
sint8tica endurecibles, que ademés del materisl de cargs cop
tienen un micromaterisl de carga gque tiens una dureza igual
o mayor, en comparacifn con ls del material de carga. De eg
te manera se obtienen masas de resina sintética que poseen
altas resistencias mecénicas y al mismo tiempo son muy eco-
némicas,

La necesidad de utilizar micromateriales de carga
con dureza igual o mayor limita considerablemente la selec-
cion de micromateriesles de carga sconomicos y rentables. Se
ha encontrado shora que esta limitacidn carece de fundamen-
to y que se pueden utilizar de manera especialmente ventajg
sa micromateriales de carga que son més blandos que los ma-
teriales de carga.

Como micromateriales de carga se utilizan de acueg
do con el invento los materiales de carga cuyos tamafios me-
dios de granes son iguales o menores que 3 f y cuya forma es

predominantemente esférica. Ejemplos de ellos son espato pe-
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sado (dureza de Mohs 3 ~ 3,5), 6xida de zinc (dureza de Mohs
5,5), calcita (dureza de Mphs 3), ademds sulfuras de zinc®
(dureza de Mohs 4), éxidos de hierro (dureza de Mohs 6,5).

Resinas sintéticas endurecibles en el sentido del
invento son resinas epoxidicas y resinas de poliuretanc en-
durecibles en frio o en caliente.

Las resinas epoxidicas a utilizar de acuerds con
el invento contienen en promedio mds de un grupo epfxida en
la molécula y pueden ser glicidiléteres de alcoholes poliva=
lentes tales como por ejemplo glicerina, difenilolpropano hd,
drogenado o de fenoles polivalentes tales como, por ejemplo,
resorcina, difenilolpropano o condensados de fenol-aldehido.
Pueden utilizarse también los ésteres glicidilicos de &acidos
carboxilicos polivalentes, tales como &cido hexahidroftalico
o écidos grasos dimerizados.

Se prefiere especialmente el empleo de resinas epg
xidicas liquidas a base de epiclorhidrina y difenilolpropano
con un peso molecular de 340 a 450.

Eventualmente se puede disminuir la viscosidad de
la mezcla con compuestos epoxidicos monofuncionales y de es-
te modo se puede mejorar la aptitud para la transformacidn.
Ejempleos de éstos son glicidiléteres alifdticos y arométicos,
tales como butilglicidiléter, fenilglicidiléter, o £steres
glicidilicos tales como acrilato de glicidilo o epdxidos, ta
les como oxido de estireno.

Ejemplos de agentes endurecedores aminicos usuales

son: aminas alifédticas, por ejemplo polietilenpoliaminas y
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polipropilenpoliaminas, por ejemplo dietilentriamina y di-
propilentriamina; disminas cicloalifaticas, tales como isg
forondiamina, 3,3!'=dimetil-4,4'~diamino-diciclohexil-mctano;
aminas heterociclicas, tales como piperazina; polieteraminas
de cadena larga, tales como l,l2-diamino-4,8-dioxadodecano;
aminas aromdticas, tales como fenilendiawmina, diamino~dife
nil-metano; poliamidosminas obtenidas a partir de &cides graz
sos naturales o sintéticos y de polisminas; aductos amini -
cos; condensados de fenol aldehido y amina.

Los agentes endurecedores aminicos pueden ser foz
mulados con agentes requladores de la viscosidad, agentes’
aceleradores - tales como aminas terciarias, fosfito de trifg
nilo, alcohilfenoles - o con agentes endurecedores répidos
teles coma bases de Mannich.

Como otros aglutinantes a utilizar de acuerdo con
el invento, pueden utilizarse también resinas de poliuretano,
que se forman a temperatura normal o a tempsraturs elevada a
partir de polialcoholes por reaccidn con poliisocianatos.

Los polislcohales pueden ser polioles aliféticos
tales como etilenglicol, glicerina, o polimeros o copolime-
ros de alcohilenglicoles tales como propilenglicol o aralcohi
lenglicoles. Estos polimeros y copolimeros pueden ser prepa-
rados seglin procedimientos habituales también a partir de los
correspondientes compuestos de oxirano, tales como &xido de
propileno, epiclarhidrina, 6xido de estireno, En este caso
resultan poliéteres con grupos hidroxilo situados en posicién

terminal, cuya cadena fundamental puede ser lineal o remifie.

cada. Polialcoholes ramificados pueden ser preperados por etg
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rificacidn de la cadena polimera con polioles de bajo peso mg
lecular tales como glicerina. Son apropiados especialmente pg
lipropilenglicoles lineales o ramificados a base de glicerina,
con pesos moleculares medios de 300 a 6.000, preferiblenente
1000-4000.

El poliol de bajo peso molecular puede ser reempla
zado también por &cidos carboxilicos polivalentes de bajo pg
so molecular tsles como &cido adipico, &cido succinico, &ci-
do ftédlico, de maners que las cadenas de polialeohilenglicol
estdn unidas a través de grupos éster y resulta por ejempla
dipolipraopilenglicol-adipato.

El componente de poliisocianato puede ser aliféti-
co, tal como hsxasmetilendiisocianato, 2,2,4-trimetilhexameti
lendiisocianato, o cicloalifdtico, tal como isoforondiisocia
nato, o aromdtico tal como toluilendiisocianateo, bis-(4-isg
cianato-fenil)-metano o aralifético tal como xililéndiisocia
nato.

Para acelerar la reaccion del poliol, con el poliisg
cianato puede sar conveniente afiadir al aglutinante un cata-
lizador, por ejemplo compuestos orgénicos, de estafio divalep
te tales como dilaurato de dibutilestafio.

Es (til recoger =1 contenido de agua del componen-
te de polialeohol en un agente de absorcidn de agua, con el
fin de evitar la reaccioén del isocianato con agua. Pararasta
fin se encuentran en el comercio determinadas zeolitas.

La preparacidon de las masas de resina sintétice ep
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durecibles, que contienen materiales de carga y micromateria~-
les de carga, se efectls preferiblemente afiadiendo primero el
micromaterial de carga a la resina sintética endurecible o al
agente endurecedor. De modo conveniente se afiade el microma-
terial de carga a la resina sintética o al agente endurece -
dor que ceonstituya lz mayor proporcidn en cuanto al volumen,
lo cual ocurre la mayor parte de las veces con la resina sin-
tética. La incorporacidn en la resina sintética se efectda
con un agitador, siendo con frecuencia més favoravle, con el
fin de obﬁener una mejor distribucidn del micromaterial de
carga, homogeneizar la mezcla por medio de una amasadora de
rodilloe.

Antes de la transformacidn se mezclan las resinas
sintéticas a los agentes endurecedores que contienen el micrg
material de carga, y 8 continuacidn se afiade el material de
carga, sventuslmente calentado de modo previo. Se puede pro-
ceder también a ls inversa, afadiendo la mezcla de resina-
agente endureccdor y micromaterial de carga al material de
carga eventualmente calentado de modo previo.

Como materiales de carga se pueden utilizar todos
los materisles inorgdnicos con tamafios de granos apropiados.
Se emplea preferiblemente arena de cuarzo, pero también son
ventajosos basalto, bauxita, arena metaldrgica, greda, etc.

Dentro del marco del prssente invento se pueden
utilizar sgentes aditivos tales como agentes humsctantes,pig
mentos, agentes lubricantes, estabilizadores, reguladores de

la viscosidad y similares sin perjudicar al efecto obtenido
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de acuerdo con el invento.

Las mesas de resina sintética descritas son apro-
piadas especialmente para la transformacidn mecénica de pig
zas moldeadas y masas de recubrimiento y son apropiadas pa-~

ra rellenar espacios huecos incluso de volumenes grandes.

EJEMPLOS :
Para las ejemplos se utilizd la siguiente formula-
cidn:
Tamafio_de granog(mm) Cantidad (g)

Grava de cuarzo 0,7 - 1,2 3500

Arena de cuarzo g,1 - 0,3 1500

Polvo fino de cuarze < 0,1 555
Micromaterial de carga < 0,005 145

Resina + agente endurecedor Joo

Se empled una resina epoxidice & base de bisfenol
Ay epiclorhidrina (viscosidad 100 poises a 25%C, peso equi
valente de epdxido 0,53) y como agente endurecedor una poliag
minoimidazolina a base de &cidos grasos de aceite de tell y
trietilentetramina (viscosidad 5 poises a 252C, indica de
amina 400) en la proporcidn de resina a agente endurecedor =
100:50. Como micromsteriales de carga sirvieron calcita, (dy
reza de Mohs sproximedamente 3) y espato pesado (dureza de

Mohs aproximadamente 3,5).

EJEMPLO 1:

De acuerdo con la formulacidn antedicha se mezcld
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calcita con la resina cpoxidica y se homogeneizd en una ama-
sadora de rodillos. Después de esto se afiadid el agente endu
recedor y la mezcla fue agregade al material de carya previg
mente calentado a 702C. Lz masa fue colada en moldes y deg=-

pués de consolidacidn mediante un vibrader fue endurecida dy

rante 90 minutos a 1202C,

EJEMPLO 2:

La forma de realizacidn corresponde al Ejemplo 1,
pero en lugar de calcita se utilizo espato pesado.

Como criterio de calidad sirvieron la resistencia
a la traccidn por flexidn RTF y la resistencia a la compre-
sidén RC; junto & las resistenciazs se indice la desviacidn
tipica D. Los valores medios de la resistencia a la tracciodn
por flexién fueron formedos en cada caso & partir de 5 pro-
betas, y los de las resistencias a la compresidén fueron foz

mados a partir dec 10 probetas.

Tabhla 1

Resistencies Kp/cm

Registencia a la trag| . Resistencia a la
s . - . - = * ;o k
Ejemplo cion por flexion D compresion D
1
Calcita 362 G 1326 44
2
Espato pg 352 11 1282 53
sado
*

D” = desviacion tipica,

En leos siguientes tjemplos passG & emplearse un po-
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liisocianato aromédtico con un contenide de NCO de aproxima-
damente 30% con una viscosidad a 252C de aproximadamente 110
poises y una densidad a 202C de aproximadamente 1,2297cm3.
Se hizo reaccionar con un polialcohol ramificado’
con grupos éster y éter cuyo contenido de hidrdxido es de -
aproximadamente 5%, indice de acidez < 2 viscosidad a 25¢C
aproximadamente 55 poises, densidad a 202C aproximadamente
l,DBg/cmB, contenido de agua <0,2%. La proporcidn de mezcla
fue de 40 partes en pesc de isocianate por 100 partes en pe-

so de poliol.

EJEMPLO 3:

Se'mezclé calcita con el polialechol de acuerdo con
la formulacion antedicha, adicionalmente se agregaron 30 g de
pasta de tamiz molecular de zeolita (al 50%) y la mezcla fue
dispersada en el sparato disclvedor.

La pasta de base de micromaterial de carga y polial
cohol fue mezclada con el poliisocianato, y luego se aﬁadié
en el mezclador forzado al mzterial de carga previamente ca-
lentado a 708C. La mass fue colada en moldes y después de
densificer mediante un vibrador fue endurecida a 1200C durap

te 90 minutos.

EJEMPLD 4:

La forms de realizecidn corresponde al Ejemplo 3,
pero en lugar de calcita se utilizd a espeto pesada.

La Tabla 2 muestrs los datos de resistencia mecé-
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nica de modo correspondiente a los Ejemplos 1 y 2,

Tabla 2

—————— i s et

Resistencia Kp/cm2

Ejemplo Resistencia a 1a x Resistencia a 1g
traccibn por fle D compresidn p*
x1i6n

3

calcita 306 10 632 10
4

espato pe 284 6 577 34
sado

D* = desviacifn tipica.

NODTA

S5e reivindica como nuevo y de propia invencién.,

l.~ Procedimiento para la preparacifn de masas de resina

sint@tica, caracterizade porque se mezclan

3-9% en peso (referido a la mezcla total) de upa resina
sintética endurecible y un agente endurecedor
80 - 95% en peso (referido a la mezcla total) de un material

de carga

0,5 - 20% en peso (referido a la mezcla total) de un microma-
terial de carga que por lo menos en parte tiene una
forma de esferovides y cuyo tamafic de granos es de -
varios g, teniendo el micromaterial de carga un ta-
mafio medio de granos de 45 My una dureza menor en

comparacién con los materiales de carga,

%
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disperséndose el micromaterial de carga

19

antes de la preparacifn de la mezcla total en la resina -

sintética endurecible, o

22 antes de le preparacifn de la mezcla total en el agente -
5 endurecedor, o
32 en la mezcla dg la resina sintética endurecible y el agen
te endurecedor, o
42 siendo mezclado en la mezcla de resina endurecible, agen-~
te endurecedor y materiales de carga, o
10 52 siendo mezclado con el material de carga,
y mezcldndose las mezclas mencionadas bajo 1 a 5 con los otros
componentes que tal vez falten.
2.- Procedimiento, segdn la reivindicacién anterior, ca-
racterizado porque se utilizan materiales de carga previamente
15 calentados.
3.~ PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE MASAS DE RESINA
SINTETICA.
Tal como se describe y reivindica en la presente Me-
moria Descriptiva, que consta de doce hojas escritas a méquina
20 por una sola cara.

Madrid, 6 de septiembre de 1.974
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